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Silva ACS. Caracterizagdo microestrutural e propriedades mecanicas e
antimicrobianas da zircénia com vidro de prata [dissertacdo]. Sdo José dos Campos
(SP): Universidade Estadual Paulista (Unesp), Instituto de Ciéncia e Tecnologia; 2021.

RESUMO

Este estudo avaliou resisténcia a flexdo biaxial, caracterizou a microestrutura e
analisou a atividade antimicrobiana de uma zircbnia monolitica, infiltrada por vidro e
vidro com prata. Foram confeccionados 210 discos de zircénia YZ (VITA Zahnfabrik,
Alemanha) com 14 mm de diametro e 1,2 mm de espessura. As amostras foram
polidas com lixas de SiC #1200 e divididas em 7 grupos principais: YZ polida, YZ +
glaze, YZ com Ag 5%, YZ Ag 4%, YZ com vidro, YZ com vidro + Ag 5% e YZ com
vidro + Ag 4%. Em seguida, as amostras foram submetidas as analises de resisténcia
a flexdo biaxial (ISO 6872) em agua, difracdo de raios X e mensuragdo da
translucidez. Também foram realizadas analises fractograficas, microscopia
eletrbnica de varredura e analise das Unidades formadoras de Col6nias (UFC) para o
microorganismo S. mutans. Os valores de resisténcia (MPa) foram ranqueados e
submetidos a ANOVA 1-fator, teste de Tukey (a= 0,05) e analise de Weibull para
calculo de modulo e resisténcia caracteristica dos materiais (IC 95%). Os grupos com
infiltracdo de vidro apresentaram maiores médias de resisténcia para flexao biaxial,
sendo eles: YZ polida (819,0 MPa); YZ com glaze (790,8 MPa); YZ + Ag 5% (612,1
MPa); YZ + Ag 4% (519,2 MPa); YZ com vidro (1149,7 MPa); YZ com vidro + Ag 5%
(791,5 MPa) e YZ com vidro + Ag 4% (928,2 MPa). Todos os grupos experimentais
foram semelhantes quanto ao médulo de Weibull, com excegéo do grupo YZ + Ag 5%.
Os difractrogramas mostraram a presenga de cristais de combeita nos grupos YZ com
vidro + Ag 4% e YZ com vidro + Ag 5%, além de picos de grdos monoclinicos nos
outros grupos do estudo. Para a analise da translucidez foi empregado teste
estatistico de Tukey (a= 0,05) o qual demonstrou que a presengca de prata nao
resultou em diferenga entre os grupos, enquanto o processo de infiltracdo de vidro
diminuiu os valores. O MEV mostrou irregularidades na superficie dos grupos YZ +
Ag 5%, YZ + Ag 4%, YZ com vidro + Ag 5% e YZ com vidro + Ag 4%. No grupo YZ
com vidro, observou-se uma superficie predominantemente lisa assim como para o
grupo YZ + glaze. A analise fractografica dos grupos YZ + glaze, YZ + Ag 4% e 5%.
mostrou que a regidao de inicio da fratura foi observada na camada de glaze e na
superficie da zirconia, respectivamente. Ja os grupos com infiltragao, as regiées que
mostram a origem da fratura foram predominantemente observadas no interior da
zircbnia. No teste de UFC com S. mutans observou-se que o grupo YZ + Ag 5%
apresentou menor crescimento de colénias. Sendo assim, pode-se concluir que a
zircOnia infiltrada com vidro apresentou maior resisténcia a fratura e o grupo YZ + Ag
5% teve maior capacidade antimicrobiana. A aplicagdo do vidro com prata sobre a
zircbnia nao alterou a translucidez do material, enquanto a infiltracdo de vidro
modificou a translucidez da zirconia.

Palavras-chave: Zirconia. Vidro com prata. Propriedades mecanicas.



Silva ACS. Microstructural characterization and mechanical and antimicrobial
properties of silver glass zirconia [dissertation]. Sdo José dos Campos (SP): Paulista
State University (Unesp), Institute of Science and Technology; 2021.

ABSTRACT

This study evaluated resistance to biaxial flexion, characterized the microstructure and
analyzed the antimicrobial activity of a monolithic zirconia, infiltrated by glass and glass
with silver. 210 YZ zirconia discs (VITA Zahnfabrik, Germany) were made with 14 mm
in diameter and 1.2 mm in thickness. The samples were polished with SiC # 1200
sandpaper and divided into 7 main groups: YZ polished, YZ + glaze, YZ with Ag 5%,
YZ Ag 4%, YZ with glass, YZ with glass + Ag 5% and YZ with glass + Ag 4%. Then,
the samples were subjected to analysis of resistance to biaxial flexion (ISO 6872) in
water, X-ray diffraction and measurement of translucency. Fractographic analyzes,
scanning electron microscopy and analysis of Colony-forming Units (CFU) for the S.
mutans microorganism were also performed. The resistance values (MPa) were
ranked and submitted to 1-factor ANOVA, Tukey's test (a = 0.05) and Weibull analysis
for calculating the module and characteristic resistance of the materials (95% CI). The
groups with glass infiltration showed higher means of resistance for biaxial flexion,
being: polished YZ (819.0 MPa); YZ with glaze (790.8 MPa); YZ + Ag 5% (612.1 MPa);
YZ + Ag 4% (519.2 MPa); YZ with glass (1149.7 MPa); YZ with glass + Ag 6% (791.5
MPa) and YZ with glass + Ag 4% (928.2 MPa). All experimental groups were similar
regarding the Weibull module, with the exception of the YZ + Ag 5% group. The
difractrograms showed the presence of combeite crystals in the groups YZ with glass
+ Ag 4% and YZ with glass + Ag 5%, in addition to peaks of monoclinic grains in the
other groups of the study. For the analysis of translucency, Tukey's statistical test (a =
0.05) was used, which demonstrated that the presence of silver did not result in a
difference between the groups, while the process of glass infiltration decreased the
values. The SEM showed irregularities on the surface of the groups YZ + Ag 5%, YZ
+ Ag 4%, YZ with glass + Ag 5% and YZ with glass + Ag 4%. In the YZ group with
glass, a predominantly smooth surface was observed, as well as for the YZ + glaze
group. Fractographic analysis of the groups YZ + glaze, YZ + Ag 4% and 5%. showed
that the fracture onset region was observed on the glaze layer and on the zirconia
surface, respectively. The groups with infiltration, the regions that show the origin of
the fracture, were predominantly observed inside the zirconia. In the UFC test with S.
mutans, it was observed that the YZ + Ag 5% group had lower colonies growth. Thus,
it can be concluded that the zirconia infiltrated with glass showed greater resistance
to fracture and the YZ + Ag 5% group had greater antimicrobial capacity. The
application of glass with silver over zirconia did not change the translucency of the
material, while the infiltration of glass modified the translucency of zirconia.

Keywords: Zirconia. Silver glass. Mechanical properties.



1 INTRODUCAO

1.1 Zirconia odontoldgica

Durante muitos anos as ceramicas odontoldgicas foram uma frequente
alternativa de escolha como material restaurador diante das reabilitagdes
protéticas. Tal razdo se da pelo fato desses materiais apresentarem diversas
vantagens, como: resisténcia a compresséo, condutividade térmica, translucidez,
biocompatibilidade aos tecidos bucais, estabilidade de cor, entre outras (Amoroso
et al., 2012; Bajraktarova et al., 2018). Entretanto, quando indicadas para
restauracbes extensas e sujeitas a maiores cargas mastigatorias, suas
propriedades se tornam limitadas (Raut et al., 2011; Kelly et al., 2011; Barao et al.,
2007). Sendo assim, o desenvolvimento de novas técnicas e materiais ceramicos
foram sendo aprimorados para uma integrada aplicagdao odontolégica (Andreiuolo
et al,, 2011). Dentre elas, novas formas de processamento e o aumento de
conteudo cristalino surgiram como alternativa a complementar tais questdes (Lima,
2018). Com isso, a introdugédo da zircénia (ZrO2) na odontologia foi de grande
importancia ao suprir as necessidades restauradoras em regides sujeitas a maiores
cargas mastigatorias (Andreiuolo et al.,, 2011). Dentre as suas vantagens,
destacam-se a alta resisténcia a tragédo (900 - 1200 MPa) e a compresséao (= 2000
MPa) que se somam a baixa condutividade térmica, baixa tendéncia ao acumulo
de placa e biocompatibilidade (Manicone et al., 2007; Lorenz et al., 2019).

Por se tratar de um biomaterial polimorfo, a zircbnia se apresenta em trés
diferentes formas cristalograficas classificadas como: monoclinica (estavel a cerca
de 1170°C), tetragonal (1170 a 2370°C) e cubica (2370°C a sua temperatura de
fusdo de 2680°C) (Garvie et al., 1975; Piconi et al., 1999). Dentre os estudos na
area médica e de engenharia, a melhora no seu desempenho mecanico foi
observada na transformacéao da fase tetragonal para a monoclinica. Sendo assim,
para a estabilizacdo da fase tetragonal, o 6xido de itrio pode ser aplicado com o
objetivo de garantir resisténcia a flexdo, tenacidade a fratura e melhor estabilidade

quimica (Larsson et al., 2007; Kim et al., 2010).



Devido a composicdo de sua microestrutura, a zircbnia apresenta
algumas desvantagens que limitam sua integrada indicagcdo. A ades&o aos
materiais, como por exemplo, foi comprometida devido a zircbnia ser um material
acido-resistente. Isto €, seu o alto conteudo cristalino impossibilita a degradagéo
superficial através de acidos, sendo necessario utilizar métodos alternativos para
promover uma adequada adesado (Gomes et al., 2008; Amoroso et al., 2012).
Dentre eles se destacam o jateamento com particulas de Oxido de aluminio
combinado com monémero a base de fosfato e silicatizagdo (Ramos, 2018). Outra
desvantagem se reflete a estética, uma vez que a adicdo de 6xidos na zirconia,
promoveu caracteristica altamente opaca, como no sistema InCeram Zircénia com
69% de oxido de alumina (Al203) e 31% de 6xido de zirconio (ZrO2) (Amoroso et
al., 2012). Como solugéo, é aplicada ceramicas de cobertura sobre a superficie da
zircbnia. Entretanto, a interacéo entre esses materiais gera diferengas no modulo
elastico e no coeficiente de expansao térmica, podendo gerar falhas no

revestimento (Sailer et al., 2016).

1.2 Materiais gradados e infiltragao de vidro

Para solucionar os problemas de interface entre a zircbnia e os
materiais, a alternativa de formar uma transicao gradativa entre uma ceramica
e outra tem sido atualmente estudada. Este processo é capaz de formar uma
interfase entre os materiais. Sendo assim, as distintas propriedades dos
materiais se relacionariam de forma passiva, reduzindo as tensdes internas, e,
consequentemente melhorando as propriedades mecanicas (Lapaz et al.,
2014). Diante deste fato, essa solugao tem sido desenvolvida e testada através
da aplicac&o de vidro ou silica em zirconia (Zhang et al., 2010).

Toyama et al. (2019) relatam que o sucesso da infiltracao de silica em
zircbnia, resulta em uma camada de infiltracao de aproximadamente 6 um de
profundidade. Essa transigao gradual é capaz de reduzir as concentragdes de
tensdes na intersecg¢ao entre uma interface e uma superficie livre contribuindo

para melhora na resisténcia a abrasdo e fadiga (Lapaz et al., 2014; Ramos et



al., 2014; Alves et al., 2017). Ou seja, além de evitar a exposi¢cao de zirconia ao
meio bucal, a infiltracdo proporciona maior resisténcia a fratura e lascamento,
uma vez que o vidro difundido na zirconia € capaz de transferir tensdes para a
subsuperficie (Toyama et al., 2019; Lima, 2018). Outra vantagem da infiltragdo
de vidro é a obtencdo de uma superficie propensa ao condicionamento acido e
a silanizagao, o que colabora para a resisténcia mecéanica do conjunto (Lima,
2018).

1.3 Incorporagao de prata com finalidade terapéutica

Uma consideravel atencdo também foi atraida para os vidros devido a
possibilidade de serem dopados com metais antes de serem fundidos (Fiori et
al., 2008; Ahmed et al., 2011). O tratamento de troca ibnica, que € conhecido
por modificar as propriedades quimicas, Opticas, mecanicas e elétricas da
estrutura do vidro tem este fim. Isto &, ions metdlicos antimicrobianos como a
prata podem ser incorporados na rede de vidro, pela troca dos ions de sodio
(Guldiren et al., 2017).

A prata é conhecida por suas caracteristicas antimicrobianas e tem
eficacia contra outros microorganismos eucariotas, além da biocompatibilidade
quando aplicado em concentragdes baixas. Acredita-se que ions de prata sdo
capazes de inativar proteinas bacterianas (Sonai, 2008). Conforme estudos de
Sokolowski et al. (2014), a adicdo de particulas de prata em compodsitos
restauradores e com fins antimicrobianos € util, mas pode levar a uma mudancga
de cor, pois oxidam, e vao do amarelo claro ao marrom escuro. Entretanto,
dependendo da forma de apresentacdo, como no caso do vidro com prata
obtém-se boa estabilidade, ndo-toxicidade e grande absorgéo de luz (Cao et al.,
2017).

Assim, levando em consideracédo que a composicao do vidro é passivel
de modificacao estrutural, nosso grupo de pesquisa sintetizou um vidro em que

a prata foi adicionada na estrutura. Por sua vez, o vidro (AgSiOs4) foi aplicado



na zircbnia com o objetivo de agregar mais uma funcionalidade ao material. Isto
€, a possibilidade de ter atividade antimicrobiana.

Apesar de tratar-se de prata, a técnica desenvolvida ndo levou a
alteracao da translucidez da ceramica. Tal fato se torna de grande valia para a
pratica clinica como na confeccao de abutments, braquetes ceramicos, coroas

totais e até mesmo parafusos de implantes.

Figura 1 — Imagem de microscopia eletrbnica de varredura usando elétrons

retroespalhados da sec¢éao transversal da zircénia
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Fonte: Tiago Campos.

Na Figura 1, o vidro envolve os graos de zircOnia promovendo uma
interfase resistente a delaminacdo da porcelana de cobertura. Além disso, a
gradagéo do vidro permite que o modulo de superficie do conjunto seja préximo
ao da dentina, reduzindo tensdes sobre remanescente e preservando a
estrutura do dente. Simultaneamente, as propriedades bactericidas da prata

by

evitariam infeccbes por carie secundaria que pudessem levar a perda do
remanescente dental (Chibinski et al., 2010). Desta forma, este novo material
pode promover uma solucao inovadora para os principais problemas da zirconia
que é a delaminagao da cerdmica de cobertura e/ou caries secundarias do

remanescente dentario.



Dentro desta perspectiva, cabera ao presente estudo analisar a
microestrutura do conjunto zirconia/vidro frente a uma adequada concentragao
de prata que favorega propriedades antibacterianas, mecéanicas, mas também
as caracteristicas estéticas. Nossa hipétese de investigagdo € a de que o vidro
com prata aumentara as propriedades mecanicas e preservara a translucidez

da zirconia, além de diminuir o numero de coldnias formadas sobre o material.
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2 REVISAO DE LITERATURA

Para o presente estudo, foi realizada uma revisdo bibliografica
levantando um histérico sobre as propriedades gerais e uso da zircbnia 3Y-TZP
na area odontoldgica, assim como sua aplicagao associada a infiltragao vidro e
de vidro com prata. A revisdo de literatura foi divida em topicos a fim de facilitar

a compreensao dos estudos levantados.

2.1 Zircénia 3Y-TZP: microestrutura e propriedades mecanicas, fisicas e

estéticas.

A zircbnia € um didxido cristalino de zircbnio o qual apresenta
caracteristicas intrinsecas bastante favoraveis, como estabilidade quimica,
propriedades fisicas e mecanicas. Tais caracteristicas sao reflexo da sua
capacidade de tenacificacdo dada pelas transformagbdes que ocorrem no
conteudo microestrutural. Este processo foi descoberto em 1989 por Christel,
que apresentou a comunidade médica a zirconia adicionada a um estabilizador
com a premissa de ser um material inovador mais eficaz que a alumina. Dentre
os estabilizadores, foi selecionado o 6xido de itrio sob concentragcédo de 3% a
4% que permitiu a produgao de uma zircbnia composta por gréos tetragonais
metaestaveis capazes de induzir a transformagao de gréos a fase monoclinica
(Christel et al., 1989).

Quando ocorre o desenvolvimento de uma trinca no material, os graos
tetragonais se transformam em monoclinicos e consequentemente aumentam
seu volume em 3 a 5 % (Assis, 2007). Tal crescimento se opde a abertura da
trinca e, por consequéncia, resiste a propagagdo da mesma (Mariscal, 2017).
Com isso, os valores de resisténcia a flexdo, tenacidade a fratura e dureza séo
substancialmente aumentados em comparagéo com outros materiais ceramicos
(Larsson et al., 2007). Tal fato, corrobora com estudos de Gonzaga et al.

(2011), o qual relata que a tenacidade a fratura é diretamente influenciada pelo
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tamanho dos graos, uma vez que particulas maiores sdo capazes de
deflexionar as trincas, resultando em maior tenacidade a fratura (Gonzaga et
al., 2011). Todavia, quando o material € submetido a umidade e em
determinadas condi¢des de temperatura, esta transformagéo origina o processo
de degradacgédo em baixa temperatura (LTD — Low-Temperature Degradation),
que ocorre em ampla faixa de temperatura (37°- 500° C) (Mariscal, 2017;
Ramos, 2018). Este processo favorece o aparecimento de microfraturas ao
redor dos graos previamente transformados, originando fendas, deslocando os
graos e aumentando a rugosidade. Como consequéncia, as propriedades do
material acabam sendo afetadas (Mariscal, 2017).

Como consequéncia de tais mecanismos, a resisténcia mecénica da
zircbnia quando comparada as ceramicas feldspaticas e dissilicato de litio torna-
se significantemente maior (Amaral et al., 2008). Por outro lado, conforme
Bottino et al. (2008), devido a seu alto conteudo cristalino, as ceramicas de
zircbnia enquadram-se no grupo de materiais acidorresistentes, o que a torna
nao passivel de condicionamento com HF (acido fluoridrico).

Dentre os materiais restauradores indiretos, a zirconia tem
demonstrado grande avango em curto prazo. Com isso, seu desenvolvimento
permitiu a comercializagdo de diversas intensidades de translucidez, cor e
resisténcia mecanica.

A zircOnia tetragonal estabilizada por itria (3Y-TZP: policristais de
ZircOnia tetragonal estabilizados com 3mol% de itria) representa a primeira

geragdo. Tem como propriedades alta resisténcia mecénica (cerca de 900 a

1/2

1200 Mpa), tenacidade a fratura (em torno de 6—-8 MPa m '“ avaliada pelo

método de indentagao-fratura), dureza e resisténcia ao desgaste. Normalmente,
a 3Y-TZP é uma das ceramicas de zircbnia mais comumente utilizadas na
odontologia (Shiraishi et al., 2016).

Contudo, sua opacidade nao confere caracteristicas estéticas devido a
dispersédo da luz a partir dos limites dos gréos e poros desse material (Cordeiro,
2015; Klee et al., 2018).
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2.2 Aplicabilidade da zircénia convencional na odontologia

As restauracbes de zircbnia se tornaram popularmente conhecidas
devido a sua exclusiva propriedade mecanica que possibilitou ser indicada a
restauracoes protéticas permitindo alta longevidade (Ebeid et al., 2014). Sua
aplicagdo na odontologia tem sido executada em restaura¢gées monolitica para
préteses fixas, inlays, onlays, pinos intra-canais, brackets ortodonticos e pilares
de implantes (Telles, 2017; Bittar et al., 2019).

Quando ha a necessidade de mascarar dentes escurecidos, com pinos
ou nucleos metalicos, a opacidade presente na zircbnia se torna bastante
favoravel a aplicagdo. Entretanto, com objetivo de reproduzir aspecto estético
natural a coroa protética, camadas de ceramicas de cobertura translucidas sao
aplicadas sobre a zirconia, suprindo esta propriedade desejada (Inokoshi et al.,
2014). Contudo, estudos clinicos relatam a ocorréncia de falhas neste método.
As taxas de lascamento de ceramicas de cobertura alcancam de 1 a 8% em
taxas anuais, ocasionadas pela presenca de trincas e fraturas nessa superficie,
além do alto desgaste nos dentes antagonistas. Esta, é apresentada como
sendo uma das razbes mais relatadas que levam o fracasso destas
restauracdes. Para evitar tais complicagdes, a sua associacido a técnicas de
maquiagem individualizadas (que exige queima em forno de ceramica
tradicional), permite alcancar melhores resultados estéticos tornando este
material uma atraente alternativa para restauragdes protéticas (Passos et al.,
2014; Bittar et al., 2019).

A maior aplicabilidade da zirconia na odontologia deve-se a utilizagao
de recursos computacionais bem como os sistemas CAD/CAM. Com ele,
confecgdo de coroas monoliticas em zircbnia aumentou. De acordo com a
literatura, a resisténcia a fratura dessas pecgas protéticas apresenta excelente
desempenho, sem necessitarem da aplicacdo de uma cerdmica de

revestimento sobre as mesmas (Harada et al., 2016).
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2.3 Tratamentos de superficie e infiltragao com vidro

Os tratamentos de superficies das ceramicas odontolégicas sao
amplamente discutidos de modo a serem aplicados conforme a microestrutura
do material. As ceramicas vitreas s&o passiveis de serem condicionadas com
acido fluoridrico, enquanto as zircbnias (ceramicas de microestrutura
policristalina) tornam essa possibilidade inviavel. Tal situagao ¢ justificada pelo
fato de a zircbnia ser classificada como um material acidorresistente (Bottino et
al., 2008). Sendo assim, seu condicionamento € realizado de forma
individualizada.

Atualmente, diversas pesquisas tém sido realizadas com o objetivo de
melhorar a superficie de adesao da zircénia, assim como também a superficie
de cobertura. Dentre os métodos utilizados para preparo da superficie interna
da zircbnia, destacam-se os métodos abrasivos e fisico-quimicos como:
jateamento com éxido de aluminio ou particulas de alumina revestidas por silica
(silicatizagao), tratamento a laser, microusinagem, deposicéo fisica de vapor de
plasma (PVD) ou deposicdo quimica de vapor de plasma (CVD) (May, 2015;
Schunemann et al., 2019). Até o momento, a técnica frequentemente executada
nas reabilitacbes de zircbnia € o jateamento com particulas de 6xido de aluminio
combinado com monémero a base de fosfato. Neste método a presséo gerada
€ capaz de criar microrretengcdes mecanicas além de preparar a superficie da
ceramica para a silanizagdo (nos casos de silicatizacdo) (May, 2015).
Entretanto, a longo prazo, quando esta técnica é associada ao uso de cimentos
resinosos tradicionais, a resisténcia de unido da zirconia ao cimento nao tem
efeito significativo (Kern, Weger, 1998). Como tentativa a solucionar a
problematica, estudos envolvendo infiltracao de silica e/ou vidro na superficie
da zircdnia tem sido desenvolvidos apresentando resultados promissores
(Zhang et al., 2012; Vanderlei et al., 2014), que, associado ao processo de
lascamento/delaminacdo das ceramicas de recobrimento se tornou uma
alternativa importante a ser estudada. Tal processo é realizado através da
infiltracdo da zirconia que promove a diminuicdo do modulo elastico superficial

formando um material com diferentes caracteristicas se comparado a seus
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homodlogos. Assim, passam a ser chamados de materiais “gradados” (Zhang at
al., 2010; Aboushelib, 2011).

O processo de infiltrac&o de vidro ja concretizado e relatado na literatura
foi o desenvolvido por Zhang e Kim (2009). Para esta técnica, foi produzido um
vidro em pasta (“slurry®) que é aplicado sobre a superficie da zirconia a ser
infiltrada (Zhang et al., 2009). Devido a criagao de uma superficie gradada, essa
técnica originou um conjunto de materiais com propriedades exclusivas, como
aumento da resisténcia a flexdo, protecdo contra o desgaste do dente
antagonista, possibilidade de ser condicionada a acido além de distribuir as
tensdes da superficie para o interior da microestrutura da zircénia. A camada
de vidro formada na superficie também evita que a zircbnia seja exposta ao
meio bucal, e, consequentemente retarda o processo de degradacéo em baixas
temperaturas (Zhang et al., 2012; Ramos, 2018).

Com os resultados inovadores da infiltragdo, diversas pesquisas
iniciaram a fim de promover uma superficie semelhante a criada por Zhang.
Dentre elas, a infiltragdo pelo método sol-gel tem se tornado uma técnica
frequentemente estudada devido a sua versatilidade. Esta técnica basicamente
€ executada a partir da imersao dos espécimes em uma solugao liquida que se
torna gel posteriormente. A baixa temperatura para processamento, facilidade
no controle da espessura do revestimento e a possibilidade de adicionar
agentes redutores e oxidantes em pequenas concentragdes sao algumas das
vantagens estabelecidas (Chen et al., 2010). Um estudo elaborado por Ramos
analisou os efeitos de diferentes infiltragdes de silica pelo método sol-gel. Para
as infiltragdes deste estudo os espécimes foram imergidos de duas a trés vezes
em acido silicico obtido por TEOS (ortosilicato de tetraetila) ou acido silicico
obtido por metassilicato de sédio. O melhor resultado encontrado foi a partir da
infiltracao de silica obtida através do metassilicato de sd6dio com duas imersdes,
uma vez que este processo aumentou a tenacidade a fratura interfacial da
zircbnia cimentada com cimento resinoso (Ramos, 2018).

Sendo assim, diante dos diversos tratamentos de superficie e das
vantagens apresentadas pelo processo de infiltragdo, muitas pesquisas tem se

empenhado a alcangar o melhor protocolo de tratamento para as ceramicas a
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base de zircbnia. Entretanto, ainda ndo existe um consenso sobre qual o melhor

método a ser utilizado.

2.4 Vidros bioativos e ions metalicos terapéuticos

Ao longo dos anos diversas composigdes de vidros bioativos tem sido
desenvolvido com objetivo de aprimorar cada vez mais suas fungdes. Sua
estrutura ndo é dependente de uma estequiometria especifica o que permite a
adicdo de diversas concentragdes de ions com propriedades terapéuticas e
fisiologicas (Brauer, 2015). Tais vidros também possuem determinada
versatilidade quanto ao método de sintetizacdo, podendo passar pelo
processamento sol-gel ou pela técnica de fusao (Barrioni, 2018).

Os biovidros obtidos pelo processamento sol-gel requer baixas
temperaturas para ser sintetizado. E constituido basicamente pela
transformacao de um sol (suspencgao coloidal de particulas sélidas) em um
liquido-gel e pode apresentar teor de silica em até 90% (mol%) (Jones et al.,
2013). Estes tipos de biovidros sdo amplamente estudados por serem obtidos
através de diversas rotas além de apresentarem excelentes propriedades
regeneradoras (Zheng et al., 2017; Atkinson et al., 2016). Todavia, conforme
estudos de Campos et al. (2005), quando submetidos a temperaturas acima de
800 °C podem apresentar aspecto opaco.

Ja os biovidros derivados da técnica de fusdo devem ser fundidos sob
altas temperaturas (1350 e 1500 °C), e, para que apresentem bioatividade
devem apresentar teor de silica menor que 60% (mol%) (Hoppe et al., 2013;
Jones et al., 2013). Sua aplicacao é destinada a diversas finalidades. Dentre
elas, a utilizagdo para preenchimento de falhas e aplicagdo na engenharia de
tecidos tem se destacado amplamente na literatura (Barrioni, 2018).

Embora seus beneficios sejam grandes, estudo revela que durante o
processo de cristalizagdo dos vidros bioativos, sua bioatividade pode ser
comprometida, devido a formagao de cristais de combeita (Na2Ca2SizOg). Isto

€, quando em contato com o ambiente fisiolégico, suas propriedades quimicas



como a solubilidade, podem ser modificadas (Faure et al., 2015). Esta fase
cristalina, € resultado das elevadas temperaturas requeridas durante o
tratamento térmico para cristalizagdo dos biovidros (acima de 600°C) (Hoppe et
al., 2013; Bretcanu et al., 2009; Lefevbre et al., 2009). Entretanto, conforme
estudos de Siqueira et al. (2011), quando cristalizada em determinadas
porcentagens, a combeita pode manter a fungao bioativa do vidro.

O biovidro 45S5 amplamente estudado e discutido na literatura foi
desenvolvido por Larry Hench na década de 60. Inicialmente sua aplicagao foi
direcionada a regeneragao tecidual. Entretanto, este composto apresenta
diversas vantagens, bem como alta bioatividade, regeneracgao de tecidos duros
e moles, propriedades antimicrobianas e liberagdo de ions terapéuticos
(Spirandeli et al., 2020; Hoppe et al., 2011).

Outro biovidro frequentemente discutido na literatura é o biovidro de cal
de sodio. Ao longo dos anos, sua composicao sofreu alteragdes para que suas
propriedades fossem aprimoradas (Pedone et al.,, 2008). Sendo assim, a
substituicdo de ions calcio por magnésio foram se expandindo, visto que este
ultimo é capaz de aumentar a tenacidade a fratura e durabilidade quimica do
vidro (Wilantewicz, 1998). Este composto quando associado aos ions de prata,
demonstra boa capacidade de troca ibnica, promovendo uma liberacéo lenta e
gradual de prata para o meio (Gonella, 2015). Logo, a associagao do biovidro
com a prata pode promover significativo efeito antimicrobiano.

A adicao de ions terapéuticos tem sido incorporada a estrutura dos
biovidros garantindo resultados relevantes as pesquisas, podendo ser aplicados
com diversas finalidades (Hoppe et al., 2011; Hum et al., 2012). O calcio, por
exemplo, favorece o processo de mineralizagdo da matriz extracelular,
enquanto o cobre e cobalto auxiliam na vascularizagdo e angiogénese,
respectivamente (Romero-Sanchez et al.,, 2018; Littmann et al., 2018). O
manganés por sua vez, atua como um cofator de enzimas contribuindo para a
inibicdo da reabsor¢do oOssea (Barrioni, 2018). O fluor auxilia reduzindo a
desmineralizacdo do esmalte e dentina, consequentemente prevenindo a carie
dentaria (Carolina et al., 2017). Outro ion metalico frequentemente estudado é

a prata, que apresenta efeito bactericida, bem como um amplo espectro de
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atividades antimicrobianas. Entretanto, quando utilizada em altas

concentracdes pode ser citotoxica (Marques et al., 2017)

2.5 Atividade microbiana

A cavidade bucal é colonizada por uma organizagdo de
microorganismos composta por 750 espécies diferentes que se relacionam
formando uma comunidade benéfica para todos o0s microorganismos
(Kolenbrander et al., 2010; March, 2005). Tal comunidade pode ser composta
por bactérias aerdbicas, anaerodbicas, facultativas, microaerofilicas e fungos.
Dentre eles, os mais comuns sao S. mutans como espécie predominante
seguida de S. sanguinis, C. albicans e P. gengivalis (Dal Piva, 2017).

De acordo com Kolenbrander et al. (2010), os Streptococcus s&o os
organismos presentes em maior quantidade na cavidade oral. Sua proliferagéo
se inicia a partir da fermentagao de agucares em acidos organicos. Estes por
sua vez, diminuem o ph salivar para 5 promovendo um meio de sobrevivéncia
apenas para microorganismos acido-resistentes, como os S. mutans. Desta
forma, estes microorganismos déo continuidade a produgao de acidos e tendem
a crescer, apresentando maior vantagem se comparada aos outros
microorganismos comensais. Sendo assim, o S. mutans é considerado
microorganismo com potencial efeito cariogénico, uma vez que permitem
metabolizar agucares e sobrevivem em ambiente acido, além de serem capazes
de se proliferarem e migrarem para outros sitios da boca (Metwalli et al., 2013).

Estudos de Marques et al. (2017) testaram a eficacia antimicrobiana da
prata frente aos Streptococos. De acordo com os autores, foi testado “scaffolds®
a base de calcio dopados com prata a fim de induzir regeneragdo 0ssea e
observar a atividade microbiana. Como resultados, os scaffolds induziram a
proliferacdo de células osteoblasticas, apresentaram efeito inibitorio contra
estreptococos além de n&o apresentarem citotoxicidade.

Dentro desta perspectiva, € possivel observar com base na literatura

que a prata tem demonstrado efeito significativo contra os microrganismos



bucais. Entretanto, sua concentracdo e rotas de preparo devem ser

minuciosamente estudadas.
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3 PROPOSIGAO

O objetivo deste estudo foi analisar os grupos sem infiltragdo-YZ polida;
YZ glazeada; YZ + Ag 5%; YZ + Ag 4%, infiltrados com vidro e infiltrados com
vidro dopado de prata em diferentes concentragdes-YZ com vidro; YZ com vidro
+ Ag 5%, YZ com vidro + Ag 4%, com:

a) Andlise das propriedades mecanicas como resisténcia a flexao
biaxial, analise de Weibull, tenacidade a fratura (kic) e caracterizagao
por difracdo de raios X;

b) Analise fractografica, da superficie e do biofilme de S. mutans por
Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV);

c) Contagem de Unidades Formadoras de Colénias (UFC);

d) Mensuragao da translucidez.

As hipoéteses testadas foram:

a) A zirconia infiltrada por vidro apresentara propriedades mecanicas
superiores as da zircénia sem infiltracao;

b) A zirconia com vidro de prata (com e sem infiltracdo) apresentara
maior atividade antimicrobiana a medida que a concentragdo de
prata for maior;

c) A zircbnia com vidro de prata apresentara menor translucidez que as

zircbnias sem vidro de prata.
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4 MATERIAL E METODOS

4.1 Preparo do vidro com prata

A producédo do acido silicico seguiu a metodologia de Campos et al.
(2016). O acido silicico foi obtido pela passagem de metassilicato de sddio
(Naz2SiO3-5H20) em solugao aquosa (10% m/m) através de uma resina de troca
ibnica (IR120 — Rohm and Haas). Em seguida, foram adicionados os sais
correspondentes para formacao do vidro controle com composigao final SiO2 -
68%, Al203 -11,7%, Ca0 3,0 %, Na20 -7,3% e K20 -10,0 %. Essa composicao
foi obtida através da mistura dos nitratos correspondentes aos cations e a
solucao de acido silicico correspondente a quantidade de silica. O vidro contendo
prata consistiu de SiO2 (65%), Al203 (1,1%), K20 (0,59 %), Naz20 (14,54%), CaO
(8,93 %), MgO (3,41%) e Ag (5%). A fonte de prata utilizada foi o nitrato de prata,
que oxidou durante o processo de calcinagdo. Dessa forma, os dois tipos de
vidros foram colocados em estufa a 100 °C por 24 h e em seguida calcinados a
600 graus por 5 horas. Ap0s tal processo, foram moidos em almofariz de alumina
e peneirados (# 200 MESH).

4.2 Confecgao das amostras e sinterizagao dos espécimes

Os espécimes foram obtidos a partir de blocos de zircbnia Vita YZ T
(VITA Zanhfabrik, Bad Sackingen, Alemanha) para todos os testes.
Os blocos de zirconia pré-sinterizados foram arredondados com

desgastes laterais até tomar forma cilindrica com didmetro de 15 mm (Figura 2).
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Figura 2 - Passos para confeccgao dos cilindros de zircbnia

Legenda: a) bloco colado ao guia para arredondar; b) cilindro arredondado; c) cilindro pronto.
Fonte: Elaborado pelo autor.

Em seguida foram seccionados em discos com 1,5 mm de espessura,
com disco de corte diamantado Extec (Extec Corp., Enfield, CT, EUA) em
cortadeira de precisdo (IsoMet® 1000 Precision Saw, Buehler, Lake Buff —
lllinois, EUA), sob refrigeragéao.

Os discos foram posteriormente regularizados e polidos
individualmente com lixa de SiC (Norton Saint-Gobain, Sdo Paulo, BR) de
granulagao #1200 em maquina politriz (Buhler EcoMet 250, Lake Bluff, lllinois,
USA).

Em seguida, os espécimes receberam uma sequéncia de polimento
especial também em politriz durante 1 min, seguindo protocolo descrito no

quadro 1.

Quadro 1- Protocolo adicional de polimento dos discos

Pano de polimento Granulagao da pasta diamantada

Feltro MasterTex™

(veludo sintético) 15 uym
PanoTextMet™P
(pano perfurado) 6 um

Fonte: Elaborado pelo autor.



Posteriormente, os discos foram limpos em banho ultrassénico sob
imersdo em alcool isopropilico durante 15 min e secos com auxilio de papel
absorvente. Segundo a norma IS0 6872, os discos pré sinterizados devem
apresentar dimensodes 20% maiores para compensar a contragao de sinterizacao
(Figura 3).

Figura 3 - Discos de zirconia YZ T preé-sinterizados

Fonte: Elaborado pelo autor.

Apos tal procedimento, separou-se 30 espécimes para cada grupo,
sendo 4 grupos sem infiltragao de vidro e 3 infiltrados: YZ polida (controle), YZ +
glaze, YZ + Ag 5% (zircbnia com 5% de vidro com prata), YZ + Ag 4% (zircOnia
com 80% de vidro com prata e 20% de glaze), YZ com vidro, YZ com vidro + Ag
5% e YZ com vidro + Ag 4%, totalizando n=210 espécimes. A Figura 4 ilustra a

distribuicdo das amostras nos grupos.
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Figura 4 - Distribuicdo das amostras nos grupos

[ YZ polida (n=30)

YZ + glaze (n=30)

YZ + Ag 5% (n=30)

)\ o

YZ + Ag 4% (n=30)

J

210 discos
deYZT YZ c/ vidro (n=30)
S
YZ c/ vidro + Ag 5%
(n=30)

e N
YZ c/ vidro + Ag 4%
(n=30)

Fonte: Elaborado pelo autor.

Em seguida, os espécimes dos grupos nao infiltrados por vidro foram
levados ao forno (Sirona inFire HTC speed) para sinterizagdo, conforme a
recomendacdo do fabricante seguindo o protocolo (Quadro 2). Apds a
sinterizagao, os discos de zircbnia apresentaram espessuras de 1,2 mm,

conforme ilustrado na Figura 5.

Quadro 2 - Ciclo de sinterizagao da zirconia YZ T

Temperatura Taxa de Temperatura de Tempo de
inicial (°C) aquecimento queima (°C) queima (min)
(°C/min)
25 17 1550 120

Fonte: VITA Zahnfabrik.



Figura 5 - Disco de zircénia YZ T sinterizado com 1,2 mm de espessura

Fonte: Elaborado pelo autor.

4.3 Preparo dos grupos YZ + glaze, YZ+ Ag 5% e YZ + Ag 4%

Antes da aplicagdo de glaze e prata, todos os espécimes foram
pesados sobre balanga de precisdo (OHAUS Adventurer, Baueri, Sdo Paulo,
Brasil) com exceg¢ao do grupo YZ polida que n&o recebeu qualquer aplicagao.

Para o grupo YZ + glaze, foi misturado uma medida de concha
dosadora do pdé de glaze (Vita Akzent GLAZE (Akz 25), VITA Zahnfabrik,
Alemanha) em 5 gotas de fluido (Vita Akzent FLUID, VITA Zahnfabrik, Alemanha)
até que se obtivesse uma consisténcia homogénea. Apos este processo, com o
auxilio de pincel com ponta fina, aplicou-se sobre toda a superficie dos
espécimes uma fina camada da mistura. Em seguida, todos os espécimes do
grupo foram pesados a fim de controlar a quantidade de material aplicado. Apos
esta etapa, os discos foram levados ao forno (Vita Vacumat 6000) seguindo-se
o protocolo de queima recomendado pelo fabricante (Tabela 1).

Tabela 1 - Ciclo de queima de glaze recomendado pelo fabricante

Teme.ci;nicial —> | ¥ Temp. . Vé.C. -
min min °C/min aprox. °C min min °C
500 4 5 80 900 1 - -

Fonte: VITA Zahnfabrik.
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Na elaboragao do grupo YZ + Ag 5%, pesou-se sobre a balanga de
precisdo a quantidade de uma concha dosadora correspondente a 0,3 gramas
de vidro com prata. Posteriormente, foi adicionado 8 gotas de Propilenoglicol
P.A.-A.C.S (Labsynth Produtos Odontoldgicos Ltda, Diadema, Sao Paulo, BR),
a fim de diluir a substancia até que se obtivesse consisténcia homogénea. Em
seguida, aplicou-se a mistura sobre a superficie dos espécimes da mesma forma
que o grupo anterior e levou-se ao forno de queima sob o0 mesmo protocolo do
grupo YZ + glaze.

Na elaborac&o do grupo YZ + Ag 4%, foi utilizado 80% de vidro com
prata e 20% de glaze. Considerando-se que uma medida da colher dosadora
apresentava 0,3 gramas de vidro com prata (correspondente a 5% de Prata), foi
necessario calcular quantas gramas seriam necessarias para representar 80%.
Logo, a partir de calculo em regra de trés, concluiu-se que 80% corresponde a
0,24 gramas de po6 de vidro com prata. A partir deste mesmo calculo, concluiu-
se que para a mistura apresentar 20% de glaze, seria necessario a adicao de
0,06 gramas de po de glaze (o mesmo utilizado para o grupo YZ + glaze).

Para a diluicdo do p6 de vidro com prata associado ao glaze, também
foi utilizado liquido diluidor Propilenoglicol. Primeiramente, calculou-se qual seria
a proporcao ideal de liquido para diluir a quantidade de pd calculada
anteriormente. Sendo assim, a partir de calculo em regra de trés, considerou-se
que se para 0,1 gramas de qualquer po se utiliza 8 gotas do liquido, logo, para
0,3 gramas de vidro com prata e glaze (0,24g + 0,069g) € necessario utilizar 24
gotas de Propilenoglicol para a mistura.

Apos a analise das quantidades necessarias para a mistura, pesou-se
0s respectivos pos de vidro com prata e glaze sobre a balanga de preciséo
(Figura 6) e misturou-se as substancias juntamente com Propilenoglicol até que

se obtivesse uma consisténcia homogénea.
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Figura 6 - P6 de vidro com prata e glaze sendo medidos em balanga de precisao,

respectivamente

- ‘mmm“

Fonte: Elaborado pelo autor.

Em seguida, com pincel de ponta fina aplicou-se a mistura sobre a
superficie dos espécimes e pesou-se cada um deles. Assim, a concentracao
inicial do vidro com prata que era de 5%, passou a ser 4% apds a dissolucéo.

Posteriormente, levou-se ao forno de cristalizagao de ceramicas para
queima de glaze conforme o mesmo protocolo de queima para o grupo YZ +
glaze. A Figura 7 ilustra os espécimes apds a aplicagdo das substancias

experimentais.



Figura 7 - Espécimes do grupo néo infiltrado finalizados

Legenda: a) YZ polida; b) YZ + glaze; c) YZ + Ag 5%; d) YZ + Ag 4%
Fonte: Elaborado pelo autor.

4.4 Preparo dos grupos infiltrados: YZ com vidro, YZ com vidro + Ag 5% e
YZ com vidro + Ag 4%

Assim como todos os grupos anteriormente preparados, 0s grupos com
vidro de infiltragdo também foram pesados previamente a aplicagdo de vidro.

Em seguida, com o auxilio de concha dosadora, acrescentou-se 0,3
gramas de po de vidro de infiltragcao em 8 gotas de Propilenoglicol, misturando-
se ambas as substancias até que se obtivesse consisténcia homogénea. Apdos
este preparo, aplicou-se a mistura com um pincel de ponta fina sobre a superficie
de todos os espécimes dos grupos com infiltragdo. Posteriormente, as amostras
foram pesadas e levadas para sinterizagdo em forno sob o mesmo protocolo
descrito no quadro 2.

Com a finalizagdo da sinterizagao, separou-se 30 espécimes para o
grupo YZ com vidro que nao receberia aplicagbes posteriores, e, os 60
espécimes correspondentes aos grupos YZ com vidro + Ag 5% e YZ com vidro
+ Ag 4%, foram novamente pesados.

Para o grupo YZ com vidro + Ag 5%, o preparo para a aplicacéo do po
de vidro com prata seguiu da mesma forma que a aplicagao do grupo YZ + Ag

5%. Acrescentou-se 0,1 gramas de p6 de vidro com prata que foi diluido em 8
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gotas de Propilenoglicol até que se obtivesse consisténcia homogénea. Por fim,
aplicou-se a mistura sobre a superficie dos espécimes e levou-se ao forno com
programacao de queima de glaze sob o mesmo protocolo descrito nos grupos
nao infiltrados.

Assim como descrito no grupo anterior, o preparo do grupo YZ com
vidro + Ag 4% também seguiu 0 mesmo protocolo de aplicagao utilizado no grupo
YZ + Ag 4%. A Figura 8 ilustra o aspecto dos espécimes dos grupos infiltrados

apos finalizagéo.

Figura 8 - Espécimes infiltrados finalizados

e f g

Legenda: €) YZ com vidro; f) YZ com vidro + Ag 5%; g) YZ com vidro + Ag 4%;
Fonte: Elaborado pelo autor.

4.5 Ensaios de Resisténcia a Flexao Biaxial

Para determinar resisténcia a flexdo, 210 espécimes (n=30) foram
posicionados em uma base circular metalica com trés esferas de 3,2 mm de
didmetro, equidistantes uma das outras, formando um plano (ISO 6872). Uma
ponta romba de 1,6 mm de didmetro foi fixada a uma maquina de ensaio (Emic
DL-1000, Emic, Sado José dos Pinhais, Parana, BR).

Durante o teste de flexdo biaxial o espécime foi recoberto com uma Fita
adesiva do lado de compressao para que o contato com a ponta aplicadora da
carga nao produza defeitos e que se mantenha os fragmentos em posi¢ao. Em

seguida, preencheu-se o suporte de vidro com agua e posicionou-se o especime
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na base circular iniciando a aplicagao de carga (Figura 9). O carregamento axial
de compressao foi aplicado utilizando célula de carga de 1000 kgf e velocidade
de 1 mm/min até fraturar o espécime. Os valores obtidos no teste foram em
Newton (N).

Figura 9 - Ensaio de flexdo biaxial

Legenda: Dispositivo para flexdo biaxial com uma amostra em posi¢ao imersa em agua.
Fonte: Elaborado pelo autor.

O calculo de resisténcia a flexao biaxial (o) (MPa) dos discos foi obtido

de acordo com a descri¢do da norma ISO 6872:
Y
S=-0,2387P (X _ﬁ)

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

na origem da fratura, em mm. X e Y foram determinados pelas equacgdes:
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v (2) 4[5

2
Y=(»1+v)

1+In+ (:—DZI +(1v) (2)

r3

Onde v é o coeficiente de Poisson; r1 € o raio do suporte circular, em
mm, r2 € o raio da area sob carga em mm; r3 € o raio da amostra, em mm; d é a

espessura da amostra na origem da fratura, em mm.
4.6 Analise de Weibull

Depois que os dados de flexdo biaxial foram computados, foi realizado

a analise de Weibull, utilizando-se a distribuicido de dois parametros:

ri=1-eal- (2]

In(1-P;)= — (i>m

Om

= nInoc — mlInog

m |mm (525)

Nessa distribuicdo, a resisténcia caracteristica o € o parametro de
localizagédo, no qual uma grande o desloca os dados para a direita, enquanto
uma pequena o desloca a distribuicdo para a esquerda. Este parametro
corresponde a resisténcia onde a probabilidade de falha (Pf) corresponde a

63,2%. O modulo de Weibull (m), corresponde a forma do grafico da distribuigao.
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Quanto mais contida (menor a inclinagdo da reta) a distribuicdo, menor a
dispersao dos dados e maior o modulo, fazendo com que o material seja mais
confiavel.

As diferengas estatisticas significantes entre a resisténcias
caracteristicas foram determinadas pela sobreposicdo dos intervalos de
confianga de 95%.

As médias de resisténcia a flexdo biaxial foram ainda analisados com

Anova 1 fator e teste de Tukey.

4.7 Analise fractografica e calculo da tenacidade a fratura (kic)

Apos o teste de flexdo biaxial, duas amostras fraturadas de cada grupo
foram analisadas em secgao transversal sob microscopio eletrénico de varredura
(SEM, TESCAN VEGA 3 model, FR) localizado no ITA (Instituto Tecnolégico de
Aeronautica), campus de Sao José do Campos, para determinagéo das origens
e marcas de fratura. Selecionaram-se as amostras representativas de cada grupo
e, nestas, medimos o defeito originador da fratura para calcular kic, conforme a

equacao:

K = HV‘/E

({1}

Onde “6“ é a resisténcia a fratura em MPa, “v* é uma constante

relacionada a geometria do defeito e “a” é a altura do defeito.

4.8 Difragao de Raios X (DRX)

Os espécimes (n=2) foram analisados por difracédo de raios X (DRX)
com o intuito de caracterizar as fases formadas durante a sinterizagdo com o

vidro com prata. Para essa analise foi utilizado o difratdbmetro de raios-X (XRD;
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Model X’'pert Powder, PANalytical, Almelo, NL) localizado no ITA (Instituto de
Tecnologia Aeronautica, campus de Sdo José Campos).

Foi utilizado radiagdo CuKa a 20-40 °, com um tamanho de passo de
varredura de 0,01 e radiacdo CuKa.

A identificacdo das fases cristalinas foi dada apés a comparacéo dos
espectros experimentais com espectros de difracdo padrées do banco de dados
JCPDS (Joint Committee on Powder Diffraction Standards) e ICSD (Inorganic
Crystal Structure). Um programa chamado HighScore Plus ajudou com as

atribuicbes dos espectros.

4.9 Analise de superficie com Microscopias Eletrénicas de Varredura (MEV)

Uma amostra de cada grupo foi selecionada para a caracterizagdo da
morfologia da superficie fraturada. Para isso, foi usado o mesmo microscépio
eletrénico de varredura: o MEV (SEM, TESCAN VEGA 3 model, FR) utilizado

para analise fractografica.

4.10 Mensuragao da translucidez

Para a analise da translucidez (n=>5), foi utilizado o espectrofotémetro
colorimétrico (CM-2600D, Konica Minolta, Ramsey, Nova Jérsia, EUA) e sistema
de mensuragdo de translucidez de acordo com a CIE-Lab (Comissao
Internacional de lluminagéo, L *, a *, b *), que coordena a leitura através de um
iluminador de 2 graus e uma fonte de luz padrao D65 (Figura 10). Os parametros
‘L% “a" e “b“ correspondem respectivamente a lightness, redness e greeness
(modelo CIE, Commision Internationale de I'Eclairage), com anteparos preto
(pretoL*=1,8,a*=1,3,b*=-1,5)e branco (L*=95,7, a* = -1,3, b* = 2,6) (Kaizer
et al., 2017).

Neste estudo, utilizou-se a area de leitura/iluminagao SAV — Small Area

View, na qual a area de leitura € de 3 mm e a iluminacado é 6 mm. A determinagao
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da alteracao de translucidez (Tp, parametro de translucéncia) foi calculada de

acordo com a férmula:

Tp= [(Le” - L") + (@" - 32 + (bw” - by")] %

(1P t]

As letras subscritas “p” referem-se as coordenadas de cor sobre o fundo
preto e as letras subscritas “b” referem-se ao fundo branco. As coordenadas de
cor dos fundos foram: branco (L:84.95; a:-0.38; b:2.93) e preto: (L:25.58; a:-0.15;
b:-0.24) (Caneppele et al., 2013).

Antes da mensuragao de cada espécime, foi realizada a calibracédo do
espectrofotdmetro colorimétrico conforme as recomendacgdes do fabricante.

Para a leitura de cada amostra, com o auxilio de um microbrush,
aplicou-se na superficie dos discos padrbes com fundo de cor branca e preta
(leneta) um contato 6ptico, o Propilenoglicol 400 (LabSynth, S&o Paulo, SP, BR).
Posteriormente, o aparelho foi ajustado para realizar 3 leituras consecutivas,

calculando automaticamente os valores médios de L*, a* e b*.

Figura 10 — Espectrofotdbmetro colorimétrico utilizado na mensuragéo da

translucidez

Fonte: Imagem disponibilizada pelo fabricante.

Para realizacdo da analise estatistica da translucidez, foi utilizado o
teste Anova 1 fator e teste de Tukey empregando um nivel de significancia

estatistico de 5%.
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4.11 Esterilizacao dos espécimes e formagao do biofilme de S. mutans

Para esterilizagdo dos espécimes, cinquenta e seis amostras de 4,0 x
4,0 x 1,6 mm® (n=8) foram posicionados dentro de fluxo laminar, onde
permaneceram sob a luz ultravioleta por 15 min de cada lado de 4,0 x 4,0 mm e
foram manipulados com instrumental também estéril. Posteriormente, os
espécimes foram colocados em caldo BHI (infusdo de cérebro coragao) por 24h
em estufa a 37°C. A auséncia de turvagdo garantiu a eficacia do processo de
esterilizagédo. O biofilme testado foi composto por S. mutans (UA 159).

Suspensbes-padrao foram preparadas com densidade optica relativa a
106 células/mL. Para isto, os S. mutans foram semeados em agar BHI — Brain
Heart Infusion (Difco, Detroit, EUA) e incubados em estufa a 37°C com 5% de
COz2. Apos a incubacgao, as colbnias de microrganismos foram suspensas em
solucao fisiologica estéril (NaCl a 0,9%) e a quantidade de células suspensas foi
verificada em espectrofotdmetro (B582, Micronal, Sdo Paulo). Para isto, os
parametros de densidade éptica e comprimento de onda utilizados foram de
0,560 e 398 nm, respectivamente. Estes parametros foram pré-estabelecidos por
meio de uma curva padrao com as unidades formadoras de colbénias por mililitro
(UFC/mL) versus absorbancia. Posteriormente, os espécimes foram colocados
em uma placa com 96 pogos adicionados a 150 uL de solugéo salina (PBS) e 50
ML de S. mutans previamente suspensos. Para avaliar a formacao de biofilme
maduro, as placas foram seladas e incubadas a 37°C em estufa de CO2 durante
24h.

4.12 Contagem de Unidades Formadoras de Colonia (UFC/mL)

Anteriormente a contagem de UFC, as amostras (n=8) foram lavadas

substituindo-se 200uL do caldo de cada pogo por solucéo fisioldgica estéril e entdo
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as placas foram agitadas por 5 min (agitador orbital, Solab, Piracicaba) para se
remover células bacterianas ndo aderidas. Em seguida, os espécimes foram
individualmente transferidos para novos po¢cos com 100uL de solucdo salina
estéril (NaCl a 0,9%) e sonicados (Sonoplus HD 2200, 30W, Bandelin Eletronic,
Berlin, Germany) por 30s para remogao dos biofilmes das superficies.

Uma série de diluicdes decimais e aliquotas de 0,1 ml das diluicbes de
104, 10% e 108 foram realizadas e semeadas, em duplicatas, em placas de Petri
com meio seletivo (sacarose (MSBS) para o crescimento das unidades
formadoras de col6nias de S. mutans. As placas foram incubadas em estufa a
37°C por 24h e, em seguida, foram contadas (a mao) e o numero de UFC/mL,

determinado.

4.13 Microscopia Eletronica de Varredura de S. mutans (MEV)

Para a analise da quantificacdo de S. mutans, foi utilizado o microscopio
eletrbnico de varredura (Sem, Tescan Vega 3 model, FR) a fim analisar
morfologicamente a superficie dos materiais contaminados com biofilme
homotipico (n=2).

Os espécimes contaminados foram fixados utilizando o protocolo de
imersao em solugdo de glutaraldeido 2,5% por 1h em temperatura ambiente e
desidratadas subsequentemente por uma série de passagens em concentracoes
crescentes de alcool etilico (10%, 25%, 50%, 75%, 80% e 90% por 20 min cada
e 100% durante 1 hora).

Todos os espécimes foram fixados em um porta-amostras com fita
adesiva dupla-face de carbono (SPI, West Chester, PA, EUA) e, entdo, foram
metalizados com liga de ouro-paladio (Polaron SC 7620 Sputter Coater, Quorum
Technologies, Newhaven, Reino Unido) por 130s, corrente de 10-15 mA, vacuo
de 130 mTorr, taxa de metalizacdo: 3,5 nm/min e camada de Pd-Au de

aproximadamente 80 A. O MEV foi operado entre 15 e 30 kV e spot de 3 a 6.
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5 RESULTADOS

5.1 Ensaio de Resisténcia a Flexao Biaxial, analise estatistica de Weibull e

calculo da tenacidade a fratura (Kic)

Apos a fratura dos espécimes em maquina de teste universal (EMIC),
os resultados obtidos foram tabelados com dados de média e desvio padréo,
modulo de Weibull, resisténcia caracteristica, intervalo de confiangca e
tenacidade a fratura para cada grupo testado (Tabela 2). Para o calculo da
tenacidade a fratura, foi utilizado como referéncia o guia fractografico de Quinn
(2016).

Tabela 2 - Dados de resisténcia a flexao biaxial (MPa), teste de Tukey, parametros
de Weibull e Kic (MPa vm.)

(continua)
Médias da RFB,
Grupos (DP) e teste de m (IC) oo (IC) Kic
Tukey*

YZ polida 819,0¢ 92A 864,2 C 4,8
(105,6) (6,8—-12,2)| (829,5-900,4)

YZ + glaze 790,8¢ 8,0A 836,1C 4,29
(102,7) (6,1-10,4)| (797,4-876,7)

YZ + Ag 4% 519,2P 10,3 A 542,8 D 1,58
(53,6) (7,9-13,3)| (523,0-563,5)

YZ + Ag 5% 612,1P 6,9 A 651,2 E 2,29
(90,16) (5,3-8,9) | (616,4 —688,1)




(continuagéo)
YZ c/ vidro 1149,7A 8,4A 1220,7A -
(178,1) (6,2-11,2)|(1167,4 -1276,42)
YZ c/ vidro + 928,28 7,8A 989,0 B 5,20
Ag 4% (160,4) (5,7-10,7)| (941,5-1039,0)
YZ c/ vidro + 791,5¢ 5,4B 859,6 C 5,25
Ag 5% (169,8) (4,0-7,2) | (801,8-921,7)

Legenda: Média dos dados de resisténcia a flexdo biaxial (RFB) em MPa, desvio padrdo (DP) e
Teste de Tukey, modulo de Weibull (m), resisténcia caracteristica (0o), intervalo de confianga (IC)
dos grupos e tenacidade a fratura (Klc) (n=30).* médias seguidas de letras diferentes diferem
estatisticamente.

Fonte: Elaborado pelo autor.

A partir destes dados, foi possivel notar que os grupos que receberam
infiltracéo de vidro (YZ com vidro e YZ com vidro + Ag 4%) resistiram a maiores
cargas para fratura com exce¢ao do grupo YZ com vidro + Ag 5%.

A partir da analise de Anova 1-fator da resisténcia a flexdo biaxial, foi
observado diferenga entre os tratamentos (p-valor = 0,000 <0,05). De acordo
com teste de Tukey (5%), apesar de ambos apresentarem as maiores
resisténcias a fratura, os grupos YZ com vidro e YZ com vidro + Ag 4% foram
estatisticamente diferentes entre si.

O gréfico a seguir (Figura 11) representa a estatistica de Weibull com
a distribuicdo dos valores em uma reta. Quanto mais inclinada a reta, menor o
modulo e menor a homogeneidade estrutural.

A partir da Figura 12 podemos observar as fraturas dos discos em
diferentes numeros de pedacos, de 2 a 5.
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Figura 11 - Grafico de Weibull para os dados de resisténcia a flexdo biaxial em

MPa

Probability Plot for CONTROLE; GLAZE; Ag 5%; Ag 4%; Inf.; ...

Weibull - 95% CI
Complete Data - ML Estimates

99
Variable
20 —e— CONTROLE
80 — #— GLAZE
Zg --®-- Ag5%
50 —A— Ag 4%
40 —p— Inf.
£ 30 —<4— Inf. + Ag5%
8 20 — w— Inf. + Agd%
1
,§_" Table of Statistics
10 Shape Scale AD* F C
9,2137 864,28 0,868 30 0
5 8,0143 836,16 1242 30 0
3 6,9030 651,27 1,006 30 0
2 10,2968 542,85 0,976 29 0

Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 12- Imagem das fraturas dos discos em 2 até 5 p

a b

Legenda: a) YZ polida; b) YZ + glaze; c) YZ + Ag 5%; d) YZ + Ag 4%;

+ Ag 5%; g) YZ ¢/ vidro + Ag 4%.
Fonte: Elaborado pelo autor.

8,4054 1220,70 0,823 30 0
54246 859,67 1022 30 0

7,8560 989,03 0,928 28 0

artes

e) YZ c/ vidro; f) YZ c/ vidro
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5.2 Andlise fractografica

As Figuras 13-19 ilustram a fractografia dos grupos experimentais. Os
defeitos originadores das fraturas foram predominantemente estruturais e na
superficie. A localizacdo dos defeitos foi observada a partir das regides de

espelho que indicavam a origem do defeito.

Figura 13 — Imagens da superficie de fratura de uma amostra do grupo YZ polida

SEM HV: 10.0 kV SEM MAG: 100 x | VEGA3 TESCAN  SEM HV: 10.0 kV SEM MAG: 200 x VEGAS3 TESCAN|
WD: 14.89 mm View field: 2.77 mm | 500 ym WD: 14.89 mm View field: 1.38 mm | 200 ym
Det: SE Bl: 10.00 ITASMART Det: SE Bl: 10.00 ITASMART

LRV

SEM HV: 10.0 kV SEM MAG: 400 x | VEGA3 TESCAN|
WD: 14.89 mm View field: 692 ym | 200 pm
Det: SE Bl: 10.00 ITASMART

Legenda: a) nota-se a zona de origem da fratura em 100x; b) YZ polida sob aumento de 200x; ¢)
YZ polida sob aumento de 400x.
Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 14 — Imagens da superficie de fratura de uma amostra do grupo YZ +

glaze

SEM HV: 25.0 kV SEM MAG: 100 x VEGA3 TESCAN  SEM HV: 25.0 kV/ SEM MAG: 196 x | VEGA3 TESCAN|
WD: 15.00 mm View field: 2.77 mm | 500 pm WD: 15.45 mm View field: 1.41 mm 200 pm
Det: SE BI: 10.00 ITASMART Det: SE BI: 10.00 ITASMART

d

{
A

T

£

N

\’

L i
SEM HV: 25.0 kV SEM MAG: 1.00 kx | VEGA3 TESCAN  SEM HV: 25.0 kV SEM MAG: 4.99 kx VEGA3 TESCAN

WD: 15.56 mm View field: 275 ym | 50 pm WD: 15.60 mm View field: 55.5 ym 10 pm
Det: SE BI: 10.00 ITASMART Det: SE BI: 10.00 ITASMART

Legenda: a) nota-se a zona de origem da fratura em 100x; b) YZ + glaze sob aumento de 200x;
c) YZ + glaze sob aumento de 1000x; d) YZ + glaze sob aumento de 5000x onde a seta indica a
origem da fratura e "H corresponde aos hackles préximos ao defeito.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 15 — Imagens da superficie de fratura de uma amostra do grupo YZ + Ag

5%

SEM HV: 25.0 kV SEM MAG: 100 x VEGA3 TESCAN SEM HV: 25.0 kV SEM MAG: 200 x | VEGA3 TESCAN

WD: 15.32 mm View field: 2.77 mm 500 ym WD: 15.32 mm
Det: SE BI: 10.00 ITASMART Det: SE BI: 10.00

View field: 1.38 mm | 200 ym

C

\ e :
SEM HV: 25.0 kV SEM MAG: 1.00 kx | VEGA3 TESCAN SEM HV: 25.0 kV SEM MAG: 5.00 kx VEGA3 TESCAN|
WD: 15.32 mm View field: 277 ym | 50 ym WD: 15.32 mm View field: 55.3 ym | 10 ym
Det: SE BI: 10.00 ITASMART Det: BSE BI: 10.00 ITASMART

Legenda: a) nota-se a zona de origem da fratura em 100x; b) YZ + Ag 5% sob aumento de 200x;
c) YZ + Ag 5% em sob aumento de 1000x; d) YZ + Ag 5% em BSE sob aumento de 5000x onde
as setas indicam a origem da fratura na regido do vidro com prata a 5%.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 16 — Imagens da superficie de fratura de uma amostra do grupo YZ + Ag

4%

SEM HV: 25.0 kV SEM MAG: 100 x VEGA3 TESCAN| SEM HV: 25.0 kV SEM MAG: 1.00 kx | | VEGA3 TESCAN|
WD: 15.55 mm View field: 2.77 mm 500 ym WD: 15.55 mm View field: 277 pm | 50 um

Det: SE BI: 10.00 ITASMART 5 BI: 10.00 ITASMART

R ’
g - .‘ b sk o
SEM HV: 25.0 kV SEM MAG: 5.00 kx VEGA3 TESCAN  SEM HV: 25.0 kV SEM MAG: 5.00 kx VEGA3 TESCAN
WD: 15.55 mm View field: 55.4 ym 10 ym 'WD: 15.55 mm View field: 55.4 ym | 10 pm
Det: SE BI: 10.00 ITASMART Det: BSE BI: 10.00 ITASMART

Legenda: a) nota-se a zona de origem da fratura sob aumento de 100x; b) YZ + Ag 4% sob
aumento de 400x; ¢) YZ + Ag 4% sob aumento de 5000X; d) YZ + Ag 4% em BSE sob aumento
de 5000x.

Fonte: Elaborado pelo autor.

43



44

Figura 17 — Imagens da superficie de fratura de uma amostra do grupo YZ com

vidro

SEM HV: 25.0 kv SEM MAG: 655 x VEGA3 TESCAN[ SEM HV: 25.0 kV. J VEGA3 TESCAN  SEM HV: 25.0 kV SEM MAG: 2.16 kx VEGA3 TESCAN]|
WD: 10.66 mm View field: 423 ym 100 pm ey 128pm 20 pm WD: 10.61 mm View field: 128 ym 20 um
Det: SE BI: 10.00 ITASMART 0.00 ITASMART 2 12. ITASMART
7Y, ke A o . -

>

g
2 3 SEMHV:100kV | SEM MAG: 100 VEGAS TESCAN
SEMHV: 280k | SEMMAG: 100k [ |1))] 1)1 VEGAS TESCAN  SEM HV:25.0kV | SEMMAG:5.00kx | | ||| VEGA3 TESCAM v =
JAD: 0S8 e SN V1w i 27 o) WD: 1548 mm  View field: 55.4 pm 10 um i D
Det: SE B 10.00 ITASMART Det-SE Bi:10.00 7

Det SE BI:10.00 ITASMART

Legenda: a) sob aumento de 655x nota-se a zona de origem da fratura no interior da zircénia; b)
YZ c/ vidro sob aumento de 2016x; ¢) YZ ¢/ vidro em BSE sob aumento de 2016x; d) YZ ¢/ vidro
sob aumento de 1000x; e) YZ ¢/ vidro sob aumento de 5000x; f) YZ ¢/ vidro em BSE sob aumento
de 5000X.

Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 18 — Imagens da superficie de fratura de uma amostra do grupo YZ inf. +
Ag 5%

SEM HV: 25.0 kV SEM MAG: 100 x VEGA3 TESCAN|  SEM HV: 25.0 kV/ SEM MAG: 200 x VEGA3 TESCAN]|
WD: 14.76 mm View field: 2.77 mm 500 pm WD: 14.76 mm View field: 1.38 mm 200 ym
Det: SE BI: 10.00 ITASMART Det: SE BI: 10.00 ITASMART




L

¢
= i |
VEGA3 TESCAN  SEM HV: 25.0 kV SEM MAG: 1.00 kx VEGA3 TESCAN

View fleld: 277 ym 50 um
BI: 10.00 ITASMART
. -

WD: 14.76 mm View field: 277 ym | 50 pm WD: 14.76 mm
Det: SE BI: 10.00 ITASMART Det: BSE

; 5
SEM HV: 25.0 kV/ SEM MAG: 5.01 kx VEGA3 TESCAN  SEM HV: 25.0 kV SEM MAG: 5.01 kx VEGA3 TESCAN
WD: 14.76 mm View field: 55.3 ym 10 ym

WD: 14.76 mm View field: 55.3 ym 10 pm
BI: 10.00 ITASMART

Det: SE BI: 10.00 ITASMART Det: BSE

Legenda: a) nota-se a zona de origem da fratura sob aumento de 100x; b) YZ inf. + Ag 5% sob
aumento de 200x; ¢) YZ inf. + Ag 5% sob aumento de 1000x; d) YZ inf. + Ag 5% em BSE sob
aumento de 1000x; e) YZ inf. + Ag 5% sob aumento de 5000x; f) YZ inf. + Ag 5% em BSE sob
aumento de 5000X.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 19 — Imagens da superficie de fratura de uma amostra do grupo YZ inf. +
Ag 4%

SEM HV: 10.0 kV SEM MAG: 50 x | VEGA3 TESCAI
WD: 16.08 mm View field: 5.54 mm 1 mm SEMHV: 10.0KV | SEM MAG: 400 x | | vEGA3 TEScAN|

WD: 16.09mm  View field: 692 um | 200 um
Det: SE BI: 10.00 ITASMART Det: SE BI: 10.00 ITASMART

y

\
SEM HV: 10.0 kV SEM MAG: 1.00 kx VEGA3 TESCAN  SEM HV: 10.0 kV SEM MAG: 5.01 kx VEGA3 TESCAN|

WD: 16.09 mm View field: 277 ym | 50 ym WD: 16.09mm | View field: 5.2 ym | 10 ym
Det: SE BI: 10.00 ITASMART Det: SE BI: 10.00 ITASMART

Legenda: a) nota-se a zona de origem da fratura sob aumento de 50x; b) YZ inf. + Ag 4% sob
aumento de 400x; c) YZ inf. + Ag 4% sob aumento de 1000x; d) nota-se a infiltracdo de vidro +
Ag 4% sob aumento de 5000x.

Fonte: Elaborado pelo autor.

5.3 Andlise de Difragao de Raios X (DRX)

A Figura 20 apresenta os difratrogramas de raios-X dos grupos em
estudo. Pode-se analisar que os difratrogramas de todos os grupos
apresentaram picos caracteristicos de zircbnia tetragonal. Entretanto, nos
grupos YZ com vidro, YZ + Ag 5%, YZ + Ag 4%, YZ + glaze e YZ polida foi

observado também a presenga de uma fase monoclinica.
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Outra caracteristica relevante a ser observada foi a presenca de picos
de cristais bioativos de combeita encontrados exclusivamente no grupo YZ com
vidro + Ag 4% e 5%.

Figura 20 — Difratrogramas de raios X de uma amostra de cada grupo

C C

STl c tt INF-Ag5
E) | M Iy INF-A%4
S
>
I% G1LWM ﬂ, i A INE
= h \ Agb
) [ - L M 9o
©

f,,JL h G

T T T T T T T T T T " T T©T T T 1
10 20 30 40 50 60 70 80 90

20

Legenda: YZ com vidro + Ag 5% (INF-Ag5); YZ com vidro + Ag 4% (INF-Ag4); YZ com vidro (inf);
YZ + Ag 5% (Ag5); YZ + Ag 4% (Ag4); YZ + glaze (G); YZ polida (P). Os picos abaixo de t:
correspondem a zircbnia tetragonal, c: cristais bioativos de Combeita, m: zircdnia monoclinica.
Fonte: Elaborado pelo autor.
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5.4 Analise de superficie com Microscopias Eletronicas de Varredura
(MEV)

Os primeiros grupos a terem suas superficies analisadas por
Microscopia Eletronica de Varredura foram os que nao receberam a aplicagao
do vidro de infiltragao.

Na Figura 21, as imagens (A) e (B) mostram a superficie da zircénia do
grupo YZ polida, a qual pode-se observar os graos da microestrutura em maior

aumento.

Figura 21 —Imagens de Microscopia Eletrénica de Varredura do grupo YZ polida

L .
. 5 4 Wt J &
SEM HV: 10.0 kV SEM MAG: 5.00 kx VEGA3 TESCAN SEM HV: 10.0 kV SEM MAG: 20.1 kx VEGA3 TESCAN|
WD: 11.97 mm View field: 41.5 ym | 10 pm WD: 11.95 mm View field: 10.4 ym 2 pm
Det: SE BI: 10.00 ITASMART Det: SE Bl: 10.00 ITASMART

Legenda: a) observa-se sob aumento de 5000x a superficie da zircbnia; b) nota-se os graos da
microestrutura sob aumento de 20.000x.
Fonte: Elaborado pelo autor.

Na Figura 22, a imagem (A) do grupo YZ + glaze mostra a secgao
transversal da amostra, a qual é possivel observar a formacéao de bolhas na
camada de glaze. Na imagem (B), confirma-se sobre uma vista superficial a

presenga das mesmas.
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Figura 22 —Imagens de Microscopia Eletronica de Varredura do grupo YZ +

glaze

SEM HV: 10.0 kV SEM MAG: 20.0 kx VEGA3 TESCAN SEM HV: 15.0 kV SEM MAG: 2.01 kx VEGA3 TESCAN

WD: 12.61 mm View field: 10.4 ym | 2 ym WD: 25.22 mm View field: 103 pm | 20 ym
Det: SE BI: 10.00 ITASMART Det: SE Bl: 10.00 ITASMART

Legenda: a) observa-se sob aumento de 2000x a presenga de bolhas secgéo transversal do
grupo YZ + glaze; b) sob aumento de 20.000x nota-se a superficie do glaze.
Fonte: Elaborado pelo autor.

Na Figura 23, a imagem A observada a partir de elétrons
retroespalhados (BSE) e B por elétrons secundarios (SE,) mostram uma
superficie irregular composta por vidro com prata sobre a zirconia. Nas imagens
(C) e (D) deste mesmo grupo, nota-se a infiltragdo do vidro com prata no interior

da zirconia.
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Figura 23 —Imagens de Microscopia Eletrénica de Varredura do grupo YZ + Ag
5%

vidro com prata

zirconia

A SN - < 7
4 AT ¢
SEM HV: 15.0 kV SEM MAG: 1.00 kx I VEGA3 TESCAN| SEM HV: 15.0 kV/ SEM MAG: 1.00 kx VEGA3 TESCAN|
WD: 12.76 mm View field: 208 pm | 50 pm WD: 12.76 mm View field: 208 ym 50 ym
Det: BSE BI: 10.00 ITASMART Det: SE BI: 10.00 ITASMART

vidro com prata

SEMHV: 150KV | SEM MAG: 1.65 kx VEGA3 TESCAN  SEM [ VEGA3 TESCAN|
WD: 26.20 mm View field: 126 ym | 20 ym WD: 26.20 mm View field: 126 ym | 20 ym
Det: BSE BI: 10.00 ITASMART Det: SE BI: 10.00 ITASMART

Legenda: a) YZ + Ag 5% em SE sob aumento de 1000x com setas indicando a presenca de
vidro de vidro com prata sob a superficie da zircdnia; b) YZ + Ag 5% em BSE; c) YZ + Ag 5%
em BSE sob secc¢do transversal com aumento de 1650x, onde a seta indica a interiorizagdo do
vidro com prata na zirconia; d) YZ + Ag 5% em SE.

Fonte: Elaborado pelo autor.

Na Figura 24, a microscopia do grupo YZ + glaze 4% apresentou

diversos defeitos de superficie, observados nas imagens (A-D).
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Figura 24 —Imagens de Microscopia Eletrénica de Varredura do grupo YZ + Ag
4%

Fis i

i X i o B e
SEM HV: 15.0 kV SEM MAG: 1.00 kx VEGA3 TESCAN SEl IV: 15.0 kV SEM MAG: 1.00 kx VEGA3 TESCAN

WD: 12.57 mm View field: 208 pm | 50 ym WD: 12.57 mm View field: 208 ym | 50 ym
Det: BSE BI: 10.00 ITASMART Det: SE BI: 10.00 ITASMART

SEM HV: 15.0 kV/ SEM MAG: 5.00 kx VEGA3 TESCAN SEM HV: 15.0 kV SEM MAG: 5.00 kx VEGA3 TESCAN

WD: 12.58 mm View field: 41.5 pm | 10 pm WD: 12.58 mm View field: 41.5uym | 10 pm
Det: SE BI: 10.00 ITASMART Det: BSE Bl: 10.00 ITASMART

Legenda: a) YZ + Ag 4% em BSE sob aumento de 1000x com as setas indicando a presenca
de defeitos no recobrimento do glaze com prata a 4%; b) YZ + Ag 4% em SE; c) YZ + Ag 4%
em SE sob aumento de 5000x mostrando o defeito em maior amplitude; d) YZ + Ag 4% em
BSE.

Fonte: Elaborado pelo autor.

Na analise dos grupos com infiltracdo, a Figura 25 mostra a
microscopia da superficie do grupo YZ com vidro. A imagem (A) nao mostrou
defeitos de infiltracao, e, sob seccgao transversal, notou-se a caracteristica de
um material gradado, formando uma interfase vidro-zircbnia em sua

microestrutura, como demostrada na imagem (B).
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Figura 25 —Imagens de Microscopia Eletrénica de Varredura do grupo YZ com

vidro

=

»} an'iirc‘ﬁni‘a

Interfase

Vidro

SEM HV: 10.0 kV SEM MAG: 20.0 kx VEGA3 TESCAN SEM HV: 25.0 kV SEM MAG: 4.97 kx VEGA3 TESCAN|

WD: 12.48 mm View field: 10.4 ym | 2 ym WD: 15.85 mm View field: 41.8 ym | 10 ym
Det: SE BI: 10.00 ITASMART Det: BSE BI: 10.00 ITASMART

Legenda: a) YZ ¢/ vidro sob aumento de 20.000x mostrando superficie infiltrada sem defeitos;
b) Sob aumento de 4.970x nota-se um material gradado formando interfase vidro-zirconia
originada pela infiltragdo de vidro.

Fonte: Elaborado pelo autor.

No grupo YZ com vidro + Ag 5%, a Figura 26 mostra uma superficie
irregular promovida pelo vidro com prata (A) e (B). Também foi possivel
observar o processo de infiltragdo envolvendo os graos de zircénia. Entretanto,
conforme as imagens (C) e (D), foram encontrados defeitos na superficie

interna da mistura de vidro com prata.
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Figura 26 —Imagens de Microscopia Eletrénica de Varredura do grupo YZ com
vidro + Ag 5%

. »
& P » - "
2 . < % .
SEMHV: 15.0kV | SEM MAG: 1.00 kx VEGA3 TESCAN SEMHV: 15.0kV | SEM MAG: 5.00 kx VEGA3 TESCAN

WD: 12.12 mm View field: 208 ym | 50 ym WD: 12.12 mm
Det: SE BI: 10.00 ITASMART Det: SE H ITASMART

b\SEMHV\Zﬁ.OkV mﬁx . i VA";TESCAN SEM HV: 25.0 kV SEM MAG: 1.97 kx VEGA3 TESCAN
View field: 105 ym | 20 ym WD: 15.66 mm View field: 105 pm | 20 pm
Det: SE BI: 10.00 ITASMART Det: BSE BI: 10.00 ITASMART

Legenda: a) sob aumento de 1000x observa-se irregularidades na superficie do grupo com
infiltracao de vidro + Ag 5%; b) superficie sob aumento de 5000x; ¢) em SE sob aumento de
1970x, observa-se defeitos dentro da mistura de vidro com prata a 5%; d) YZ ¢/ vidro + Ag 5%
em BSE.
Fonte: Elaborado pelo autor.

Na Figura 27, as imagens (A) e (B) mostram irregularidades na
superficie das amostras do grupo YZ com vidro + Ag 4%. Nas imagens (C) e
(D), foi possivel observar que a infiltragdo também ocorreu, assim como nos
grupos anteriores. Entretanto, os defeitos foram encontrados na superficie mais

externa da camada de glaze com prata a 4%
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Figura 27 —Imagens de Microscopia Eletrénica de Varredura do grupo YZ com
vidro + Ag 4%

cristais de /

combeita

Y
SEMHV: 10.0kV | SEM MAG: 9.98 kx VEGA3 TESCAN| SEMHV: 10.0kV | SEM MAG: 9.96 kx VEGA3 TESCAN
WD: 1536 mm | View field: 20.8 ym | 5 pm : 15. View field: 20.8 pm | 5 ym
Det: SE BI: 10.00 o BI: 10.00 ITASMART
ey T TR AL

. Wit "
SEM HV: 25.0 kV SEM MAG: 1.30 kx VEGA3 TESCAN SEM HV: 25.0 kV SEM MAG: 1.30 kx VEGA3 TESCAN
WD: 14.95 mm View field: 160 ym 20 ym WD: 14.95 mm View field: 160 pm | 20 ym

Legenda: a) sob aumento de 10.000x observa-se irregularidades na superficie do grupo com
infiltragao de vidro e prata a 4%; b) observa-se os cristais de combeita formados na superficie;
¢) YZ c/ vidro + Ag 4% em SE sob aumento de 1300x, nota-se defeitos na superficie da mistura
de vidro com prata a 4%; d) YZ ¢/ vidro + Ag 4% em BSE.

Fonte: Elaborado pelo autor.

5.5 Analise da translucidez

Apbés a analise da translucidez, os resultados adquiridos foram
tabelados com valores de média, desvio padrdo (p<0,05) e teste estatistico de
Tukey. A estatistica foi elaborada comparando os grupos com e sem infiltracao

entre si (Tabela 3 e 4).
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As diferencgas relevantes foram observadas nos grupos com vidro de
infiltracdo, uma vez que todos apresentaram baixo valor de translucidez, ao
contrario dos grupos sem infiltracdo de vidro. Os grupos com infiltracdo
apresentaram semelhanga estatistica entre si assim como o0s grupos sem

infiltracao.

Tabela 3 - Média e desvio padrédo do valor de translucidez dos grupos sem vidro

de infiltragdo analisados por ANOVA 1 fator e Tukey, com nivel de significancia

estatistica de 5%

GRUPOS AMOSTRAS MEDIA + DP GRUPOS
HOMOGENEOS
YZ + glaze 5 10,76 + 0,55 A
YZ + Ag 4% 5 10,10 + 0,57 AB
YZ polida 5 9,93 + 0,41 AB
YZ + Ag 5% 5 9,07 + 0,80 B

Legenda: Dados que nao compartilham a mesma letra sao significantemente diferentes.

Fonte: Elaborado pelo autor.

Tabela 4 - Média e desvio padréao do valor de translucidez dos grupos com vidro

de infiltragdo analisados por ANOVA 1 fator e Tukey, com nivel de significancia

estatistica de 5%

GRUPOS AMOSTRAS |MEDIA + DP GRUPOS
HOMOGENEOS
YZ c/ vidro 5 3,46 £ 0,14 A
YZ ¢/ vidro + Ag 4% 5 3,30 £ 0,29 A
YZ c/ vidro + Ag 5% 5 3,07 £0,34 A

Legenda: Dados que ndo compartiiham a mesma letra s&o significantemente diferentes.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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5.6 Contagem de Unidades Formadoras de Col6nias (UFC)

Apods a analise da formacao de colOnias nos materiais experimentais,
foi observado que sobre o grupo YZ + Ag 5%, o crescimento microbiano foi
significativamente menor para S. mutans (Figura 28). Entretanto, para os outros

grupos do estudo, o crescimento microbiano foi estatisticamente semelhante para

todos.

Figura 28 — Grafico da distribuicdo de formagao de colonias de S. mutans nos

grupos deste estudo em Log
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Legenda: Dados que ndo compartilham a mesma letra s&o significantemente diferentes.
Fonte: Elaborado pelo autor.
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5.7 Analise da Microscopia Eletronica de Varredura de S. mutans (MEV)

Na analise microscépica de S. mutans, foi possivel observar que os
grupos que continham prata em sua composicdo apresentaram menor
quantidade de bactérias na superficie.

Na Figura 29, foi possivel observar que o biofilme dos grupos YZ polida
e YZ + glaze se apresentaram em maior espessura com sobreposigdo das
bactérias. Ja os grupos YZ com vidro de infiltracdo, YZ + Ag 5% e YZ ¢/ vidro +

Ag 5% apresentaram menor quantidade de microorganismos.

Figura 29 — Imagens de microscopia Eletrbnica de varredura de S. mutans

sobre os espécimes do estudo

\ =
\ e : ‘ ’ e ) ‘ 3 L DA ) P AR SN :*
SEM HV: 15.0 kV SEM MAG: 5.01 kx | VEGA3 TESCAN SEMH 5.0 kv SEM MAG: 4.99 kx VEGA3 TESCAN|
WD: 15.04 mm View field: 55.2 ym 10 ym WD: 14.79 mm View field: 55.5 yum 10 ym
Det: SE BI: 10.00 ITASMART Det: SE BI: 10.00 ITASMART
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SEM HV: 15.0 kV SEM MAG: 5.03 kx VEGA3 TESCAN|
'WD: 14.76 mm View field: 55.0 ym 10 um
Det: SE BI: 10.00 ITASMART

Legenda: a) S. mutans sobre o espécime do grupo YZ polida; b) YZ + glaze; ¢) YZ + Ag 4%
sob aumento de 2000X; d) YZ + Ag 4% sob aumento de 5000X; e) YZ + Ag 5%; f) YZ + Ag 5%;
g) YZ ¢/ vidro; h) YZ ¢/ vidro + Ag 4%; i) YZ c/ vidro + Ag 5%.

Fonte: Elaborado pelo autor.



6 DISCUSSAO

No presente estudo, foi analisado o desempenho mecéanico e
antimicrobiano da zirconia frente a infiltracbes de vidro e diferentes
concentragdes de vidro com prata.

De acordo com os resultados obtidos, foi observado que os grupos se
comportaram de diferentes formas em algumas avalia¢gdes e semelhantes em
outras. Sendo assim, foi possivel responder a todas as questdes do estudo.

A formulagdo do vidro com prata desta pesquisa obtida através do
biovidro de cal de sodio, promoveu atividade antibacteriana para o grupo YZ +
Ag 5% diante de S. mutans, como mostrado no teste de UFC (Figura 28) e
através da analise em microscopia (Figura 29 — imagem E e F). Este resultado
pode ser justificado pelo fato do biovidro ter liberado maiores quantidades de
ions de prata ao meio. Entretanto, a rugosidade de certos grupos com prata
refletiu diretamente na quantidade de microorganismos presentes nas
superficies das amostras. Nos grupos YZ polida (Figura 29 - imagem A) e YZ +
glaze (Figura 29 - imagem B) é possivel observar a formacgdo de biofilme
espesso com sobreposi¢cao dos microorganismos. Ja o grupo apenas com vidro
de infiltracdo, apesar de nao apresentar prata em sua composicdo, foi
observado menor quantidade de microorganismos devido a presenga de uma
superficie lisa formada pelo vidro (Figura 29 - imagem G). Nos grupos YZ + Ag
4% e 5% (Figura 29 - imagem D e E, respectivamente), nota-se quantidade
semelhante de S. mutans entre ambos 0s grupos, uma vez que a presenga de
prata era comum entre eles. Tal fato corrobora com estudos de Carreira e et al.
(2009), que relatam a reducao de 93,7% de S. mutans quando em contato com
particulas de prata em concentracdo de 47 ppm durante 30 min. Ja para os
grupos que tiveram infiltragcao de vidro e adigao de prata na superficie, o grupo
YZ com vidro + Ag 5% por apresentar superficie relativamente mais retentiva,
apresentou quantidades semelhantes de bactérias quando comparado aos dois
grupos anteriores. Este fato ndo se assemelha ao grupo YZ com vidro + Ag 4%,
uma vez que a menor concentracao de prata n&o foi capaz de inibir os S.

mutans visualmente observados em MEV (Figura 29 — imagem H). Por esta
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razao, pode-se justificar que a interagdo do glaze comercial em contato com o
biovidro de cal de sédio promoveu uma alteragdo microestrutural ao mesmo.
Este por sua vez, possivelmente teve sua reagao de troca ibnica (que permite
a liberagcdo de ions de prata ao meio) prejudicada reduzindo a inibicdo da
proliferagdo do microorganismo (Guldiren et al., 2017).

Ja na anadlise de UFC dos grupos YZ inf + Ag 4% e 5%, o crescimento
microbiano sob ambos os grupos pode ser explicado pela interagdo do vidro de
infiltragcdo com o vidro de prata a 4 e 5%. Isto é, conforme estudos de Barrioni
(2018), vidros com baixo teor de modificadores de rede (ions calcio por
exemplo) apresentam baixa bioatividade. Tal vidro, & representado neste
estudo pelo vidro de infiltragcdo desenvolvido por Campos et al. (2021). Em
contrapartida, os biovidros com alto teor de modificadores (biovidro de cal de
sédio), sdo capazes de liberar ions para o meio e apresentar bioatividade
(Barrioni, 2018). Sendo assim, o vidro de infiltragdo associado ao biovidro de
cal de sodio reduziu sua eficacia antimicrobiana, comprometendo os grupos YZ
com vidro + Ag 4% e YZ com vidro + Ag 5%.

Os resultados microbiolégicos deste estudo se tornam de extrema
relevancia clinica, uma vez que os S. mutans sao considerados
microorganismos altamente cariogénicos capazes de se proliferar e migrar para
outros sitios bucais (Metwalli et al., 2013). A acdo antimicrobiana da prata é
justificada por estudo de Godoy-Gallardo et al. (2014) o qual relatam que a
mesma interage diretamente com as bactérias Gram-positivas se ligando a
suas bases de DNA. Consequentemente, inibe a proliferagdo das mesmas.
Desta forma, o aparecimento de caries secundarias e a possivel perda de
remanescente dental podem ser evitadas quando em contato com agente
antibacteriano, neste caso o biovidro com prata. Por esta raz&o, a viabilidade
de uso clinico do material de estudo pode ser aceita.

De acordo com Klein (2009), o vidro com prata em concentragdes de 5
a 20% em mol, pode apresentar coloragdo avermelhada até amarela (Klein,
2009). Todavia, a formulagao e concentragao do vidro com prata desenvolvido
neste estudo ndo alterou a translucidez da ceramica, assim como mostra os
dados da Tabela 3. Conforme estudo de Paravina et al. (2019), a

perceptibilidade e aceitabilidade visual sdo parametros extremamente
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importantes ao definir a translucidez, cor e branqueamento dos materiais
odontoldgicos. Sendo assim, de acordo com os autores os valores de
translucidez >1.3 e <4.4 correspondem a uma combinagdao aceitavel
clinicamente. Tais valores corroboram com a translucidez medida nos grupos
com vidro de infiltragado (Tabela 4). Ja para os grupos sem infiltracédo, os valores
de translucidez foram significativamente maiores (Tabela 3), se enquadrando
na categoria de translucidez inaceitavel do estudo (>8.8, <13.2). Dentro desta
perspectiva, foi possivel notar que o vidro com prata nao alterou a translucidez
do material, enquanto que a infiltragao de vidro colaborou para a mudanca da
mesma. De acordo com Zhang et al. (2009), a translucidez promovida pela
infiltracdo de vidro é resultado da transicdo gradual da cor do vidro para o
interior da ceramica, a qual é altamente opaca. Apesar de tal caracteristica, os
autores afirmam que os resultados da infiltracdo correspondem a uma estética
adequada.

A partir do teste de difracdo de raios X, foi possivel notar que a
infiltracdo ndo alterou as fases cristalograficas do material. Conforme mostra a
Figura 20, observou-se uma discreta presenga de fase monoclinica nos grupos
sem infiltracdo e YZ com vidro, sugestivo de resultado do processo de
polimento. Entretanto, esta alteragdo n&o foi significantemente relevante. Outro
fato observado se reflete a presenga de cristais de combeita nos grupos YZ
com vidro + Ag 4% e 5%. A presencga deste composto corrobora com estudos
de Cabal et al. (2014) o qual relatam a combeita como cristais bioativos
provenientes de biovidros. No caso deste presente trabalho, os cristais de
combeita sdo originados do biovidro cal de sédio. Este por sua vez, é
constituido por ions de calcio, sddio e silicio, que sao elementos fundamentais
para formagao da combeita.

Conforme estudos de Kirsten et al. (2015), o coeficiente de expanséao
térmica do biovidro de cal de sédio (15. 106 K") e da zirconia (10.8 a 12,5.10—
6 K1) sdo incompativeis. Essa justificativa ajuda a explicar os resultados de
resisténcia a flexao biaxial testados neste estudo, uma vez que os grupos YZ +
Ag 4% e 5% (Tabela 2) apresentaram resisténcia a fratura significativamente
menor em relagdo aos outros grupos, além de serem estatisticamente

semelhantes. Acredita-se que esta baixa resisténcia suportada por ambos os
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grupos foi influenciada pela camada de vidro com prata a 4% e 5%, uma vez
que as imagens em MEV demonstram rugosidades superficiais de tais grupos
(Zucuni et al., 2019). Os defeitos iniciadores das fraturas eram causados por
irregularidades no vidro com prata. Isso também foi responsavel pela
diminui¢cao do Kic nos grupos YZ + Ag 4% e 5%

A partir da Figura 22, foi possivel observar a presenga de bolhas no
interior da camada de glaze, o que possivelmente tenha comprometido o
desempenho mecanico do material. O tratamento térmico para cristalizagao do
vidro com prata seguiu a temperatura preconizada pelo fabricante para queima
de glaze comercial. Todavia, a temperatura utilizada nao promoveu o
amolecimento suficiente deste vidro para que 0 mesmo recubra completamente
a superficie da ceramica. A partir das Figuras 23 e 24 ¢é possivel notar que o
vidro com prata (YZ + Ag 5% e YZ + Ag 4%, respectivamente) nao se distribuiu
uniformemente sobre as superficies de ambos os grupos. Este fato também
pode ser justificado devido a associagdo do biovidro de cal de sédio com o
glaze comercial. Este ultimo pode ter alterado as propriedades do biovidro.

Assim como o grupo YZ + glaze, o grupo YZ + Ag 5% também
apresentou diversos defeitos de superficie. Entretanto, o grupo YZ + glaze
suportou maiores forgas de tragao e apresentou origem de fratura localizada na
superficie da zircénia (Figura 14). Ja o grupo YZ + Ag 5% a regido de origem
foi observada na camada de vidro com prata (Figura 15 - imagem D). Sobre
esta perspectiva, nosso grupo de pesquisa buscou aplicar um vidro de
infiltracdo sobre a zircdnia a fim de formar um material gradado com o objetivo
de melhorar o desempenho mecanico do material.

Zhang et al. (2012) explicam que a gradagao da zircénia pode resistir
até quatro vezes mais ao lascamento se comparada a zircbnia com ceramica
de cobertura. De acordo com os dados obtidos no teste de resisténcia a flexao
biaxial, a Tabela 2 mostra que o grupo YZ com vidro apresentou maior
resisténcia sendo estatisticamente diferente de todos os grupos do estudo.
Entretanto, o médulo de Weibull foi semelhante entre todos. A camada gradada
(interfase) formada entre a superficie do vidro e a zircénia (Figura 25), é capaz
de transferir as tensdes da superficie para o interior da microestrutura do

material. Esta por sua vez, suporta consideravelmente as forcas de tracéo
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garantindo resisténcia ao material, 0 que corrobora com os resultados de Zhang
et al. (2012). Visto que a infiltragdo de vidro aumentou a resisténcia mecanica
do material, nota-se a partir da Tabela 2 que todos os grupos que receberam
infiltracdo de vidro suportaram a maiores cargas, com exceg¢ao do grupo YZ
com vidro + Ag 5%.

Diante dos resultados obtidos, nota-se que é preciso otimizar a
temperatura de cristalizacdo do biovidro de cal de sodio associado a prata de
forma que sofra maior amolecimento e que 0 mesmo recubra uniformemente
toda a superficie da zirconia. Sendo assim, suas propriedades de troca idnica
se manteriam e nao gerariam defeitos superficiais que levaram a reducao da

resisténcia mecanica do material de estudo.
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7 CONCLUSAO

Pode-se concluir que:

A zircbnia infiltrada por vidro apresentou propriedades mecanicas
superiores as da zircénia sem infiltragao;

O grupo com maior inibicdo contra S. mutans foi YZ + Ag 5%;

A aplicacdo de vidro com prata ndo alterou a translucidez da
zircbnia, enquanto a infiltracdo de vidro modificou;

A confiabilidade dos grupos foi a mesma, independentemente da

aplicacao de vidro de infiltragdo ou vidro com prata.
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