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RESUMO

SILVA, D.N AVALIACAO DAS PROPRIEDADES OPTICAS DA PIGMENTAGAO
EXTRINSECA DE CERAMICAS ODONTOLOGICAS SUBMETIDAS A TRES
CICLOS DE QUEIMA - ESTUDO IN VITRO.2025. Trabalho de conclusédo de curso
(Graduacéo) - Faculdade de Odontologia, Universidade Estadual Paulista ( UNESP),
Aracatuba, 2025.

Estudos sobre as caracteristicas de superficie em diferentes tratamentos térmicos
na pigmentacao de restauragées monoliticas sao escassos. O objetivo deste estudo
foi avaliar a influéncia de trés diferentes temperaturas (710°C, 770°C e 820°C) sobre
a estabilidade de cor, opacidade e translucidez de uma ceramica de dissilicato de
lito (E.MAX CAD MT A2 - lvoclair) pigmentada poés-sinterizagdo. Os blocos de
ceramica foram seccionados, divididos em seis grupos (n=10) de acordo com o
tratamento térmico. Amostras do grupo controle receberam somente aplicagédo de
glaze e posteriormente submetidos a processos de queima a 710°C (G1), 770°C
(G2) e 820°C (G3). As amostras dos grupos controle receberam pigmentagao
extrinseca com liquido, pasta e queima a 710°C (G4), 770°C (G5) e 820°C (G6) com
subsequente aplicacdo de glaze, seguindo as mesmas temperaturas citadas
anteriormente. A estabilidade de cor, opacidade e translucidez das amostras foram
avaliadas usando um espectrofotometro de reflexdo ultravioleta visivel. Para analise
estatistica foram aplicados os testes Shapiro-Wilk, One-way-ANOVA seguido de
teste de Tukey (a = 0,05). Independente da presenga ou ndo do pigmento, a
cristalizagao a 770°C apresentou menor alteracdo de cor e as amostras submetidas
a 820°C apresentaram maior translucidez. Todas as amostras apresentaram
diferenca estatistica significativa (p<0,001) nos valores de grau de contraste antes e
apos o processo de cristalizacdo exceto a 820°C. Portanto, conclui-se que a
temperatura de queima do pigmento e do glaze tem impacto direto nas propriedades

Opticas do dissilicato de litio.

Palavras-chave: Ceramica, estética dental, dissilicato de litio.



ABSTRACT

SILVA, D.N EVALUATION OF THE OPTICAL PROPERTIES OF EXTRINSIC
PIGMENTATION OF DENTAL CERAMICS SUBJECTED TO THREE FIRING
CYCLES - IN VITRO STUDY. 2025. Trabalho de conclusdo de curso (Graduagao) -
Faculdade de Odontologia, Universidade Estadual Paulista ( UNESP), Aragatuba,
2025.

Studies on surface characteristics in different heat treatments during the
pigmentation of monolithic restorations are scarce. The aim of this study was to
evaluate the influence of three different temperatures (710°C, 770°C, and 820°C) on
the color stability, opacity, and translucency of a lithium disilicate ceramic (E.MAX
CAD MT A2 - Ivoclar) pigmented after sintering. Ceramic blocks were sectioned and
divided into six groups (n=10) according to the thermal treatment. Control group
samples received only glaze application and were subsequently subjected to firing
processes at 710°C (G1), 770°C (G2), and 820°C (G3). Samples from the test
groups were extrinsically pigmented using liquid and paste, then fired at 710°C (G4),
770°C (G5), and 820°C (G6), followed by glaze application at the same respective
temperatures. Color stability, opacity, and translucency of the samples were
evaluated using a UV-visible reflection spectrophotometer. For statistical analysis,
the Shapiro-Wilk test, One-way ANOVA, and Tukey's test (a = 0.05) were applied.
Regardless of the presence or absence of pigment, crystallization at 770°C resulted
in the least color change, and samples subjected to 820°C showed the highest
translucency. All samples showed a statistically significant difference (p<0.001) in
contrast ratio values before and after the crystallization process, except those
treated at 820°C. Therefore, it is concluded that the firing temperature of the pigment
and glaze has a direct impact on the optical properties of lithium disilicate.

Keywords: Ceramic, dental esthetics, lithium disilicate.
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1 INTRODUGAO

A busca por restauragdes dentarias estéticas faz a Odontologia enfrentar o
desafio de proporcionar caracteristicas naturais aos dentes, como translucidez,
opacidade e cor. As ceramicas odontologicas desempenham um papel importante,
pois apresentam propriedades O6pticas, fisicas e mecanicas variadas, dependendo
de sua composi¢cédo (1). Do ponto de vista Optico, as ceramicas com maior fase
vitrea tendem a ser mais estéticas e translicidas do que aquelas com maior fase
cristalina. Ja as tecnologias de confecgao, as restauragdes monoliticas estdo se
tornando cada vez mais populares devido a redugdo de problemas relacionados a
tensbes e delaminac&o de ceramicas de revestimento (2). No entanto, mesmo com
as propriedades estéticas dos materiais ceramicos, algumas restauragbes exigem
uma caracterizacao adicional devido a caracteristicas intrinsecas do material, como
opacidade, variagdes entre fabricantes ou necessidade de individualizagao estética
para cada paciente. Essa caracterizacédo adicional € feita por meio da utilizagdo de
pigmentos. Nas ceradmicas monoliticas, essa caracterizagdo € ainda mais
necessaria, uma vez que essas restauragdes sdo formadas por uma unica cor, ao
contrario das coroas estratificadas (3,4).

A técnica mais comumente utilizada para pigmentacao ¢ feita externamente,
ap6s os processos de cristalizacdo ou sinterizacdo do material ceramico. Consiste
na aplicacdo de materiais vitreos de baixa fusdo para formar uma camada fina e lisa
na superficie da restauracdo, melhorando seu aspecto O6ptico. No entanto, é
importante considerar que o mesmo pigmento selecionado pode resultar em cores
ligeiramente diferentes, dependendo da temperatura do forno e da composi¢ao da
ceramica utilizada. A longevidade dessa técnica ainda ndo esta bem documentada
na literatura (4,5,6,7).

AplOs a confecgdo da pegca e o processo de pigmentagdo extrinseca, é
possivel obter um efeito estético final satisfatorio nas restauragdes (8,9).

Diante da crescente utilizacdo de cerdmicas pelos dentistas e da falta de
estudos que avaliem a influéncia de fatores importantes para o sucesso da
pigmentacdo final, o objetivo deste estudo €& avaliar as propriedades Opticas da
camada de coloragao extrinseca de ceramicas dissilicato de litio submetidas a

diferentes ciclos de queima.
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2 MATERIAIS E METODOS

2.1 Desenho do Estudo

Para realizacdo desse estudo foram utilizados blocos de dissilicato de litio
para CAD/CAM (IPS EMAX CEREC INLAB MT, IVOCLAR).

O tamanho amostral foi calculado utilizando resultados prévios de dois artigos
cientificos (12,13) no qual foi possivel estabelecer diferengas entre médias (0.81) e
entre desvios padrdes (0.9). Com isso, e utilizando para analise o software GPower
(versao 3.1.9.7) e por fim, considerando erro a = 0.05 e poder do teste = 0.05, o
numero total minimo de amostras por grupo foi sete.

2.2 Preparagao das amostras

Blocos pré-cristalizados de ceramica de dissilicato de litio foram seccionados
em uma cortadeira metalografica (Isomet1000, Buéhler, Lake Bluff, lllinois, EUA),
utilizando um disco diamantado (Isomet Wafering Blade 15LC, Buéhler, Lake Bluff,
lllinois, EUA), sob refrigeracao, a velocidade de 800 rpm. As dimensoes finais das
amostras de 12 x 18 x 2,0 mm foram aferidas por meio de um paquimetro digital
(MPI/E-101, Mitutoyo, Tokyo, Japao).

A cristalizagdo das amostras de ceramica foi realizada em forno especifico
(Programat P310 G2 - lvoclar), de acordo com as recomendagdes do fabricante.

ApOs a cristalizagéo, as amostras foram randomizadas em seis grupos:
Controle Positivo: aplicagdo somente de Glaze em uma das superficies da
amostra, submetida a 710°C de temperatura de queima, de acordo com a
recomendacao do fabricante;

Controle Negativo 1: aplicagdo somente de Glaze em uma das superficies da
amostra, submetida a 770°C de temperatura de queima;

Controle Negativo 2: aplicacdo somente de Glaze em uma das superficies da
amostra, submetida a 820°C de temperatura de queima;

Teste 1: aplicagcdo da pigmentacgdo extrinseca em uma das superficies da amostra,
submetida a 710°C de temperatura de queima, seguido da aplicagdo do Glaze
submetido a mesma temperatura de queima, ambos procedimentos de acordo com
a recomendacao do fabricante (temperatura de secagem 403 °C, fechamento em 6
minutos, aplicagdo de vacuo, seguido de aquecimento a 45 °C/minuto até 710 °C,

mantido por 1 minuto e resfriamento lento até a abertura do forno);
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Teste 2: aplicagcao da pigmentacao extrinseca em uma das superficies da amostra,
submetida a 770°C de temperatura de queima, seguido da aplicagdo do Glaze
submetido a mesma temperatura de queima;
Teste 3: aplicagcao da pigmentacao extrinseca em uma das superficies da amostra,
submetida a 820°C de temperatura de queima, seguido da aplicagdo do Glaze
submetido a mesma temperatura de queima.
2.3 Pigmentagao extrinseca das amostras

Uma das superficies das amostras foi pigmentada extrinsecamente por um
unico operador treinado (JVQM) de acordo com as recomendagdes do fabricante.
Para isso, a superficie das amostras foi levemente umedecida com um liquido (IPS
Ivocolor Mixing Liquid longlife; Ivoclar AG) e, uma mistura do liquido e da pasta de
pigmento A2 (IPS Ivocolor Shade Dentin; Ivoclar AG) foi aplicada usando um pincel
para formar uma camada fina por meio de movimentos paralelos até cobrir
completamente a superficie. Posteriormente, a superficie da amostra foi tratada
termicamente em forno (Programat P310 G2 - Ivoclar) de acordo com as instrugdes
de cada grupo proposto acima. Apds o resfriamento natural, as amostras foram
submetidas a banho ultrassdnico com alcool isopropilico por 5 min.

As amostras ceramicas com ou sem pigmento extrinseco foram glazeadas
(Glaze IVOCLAR). A queima do glaze foi realizada em diferentes temperaturas,
como proposto anteriormente.

2.4 Ensaios Opticos

Com o objetivo de evitar viés de aferigdo todos os ensaios Opticos e
superficiais foram realizados por um unico operador treinado. Os ensaios épticos
foram realizados em dois momentos diferentes: apds a cristalizacdo e apds o
glazeamento com ou sem pigmentacao extrinseca.

2.5 Alteragao de cor (AE00)

As propriedades O6pticas das amostras foram avaliadas usando um
espectrofotometro de reflexdo de ultravioleta visivel (UV-2450; Shimadzu, Kyoto,
Japéo). As medigbdes foram realizadas utilizando a escala de cor CIE Lxaxbx (21),
usando um iluminante D65 em um angulo de 2° de observacdo com uma faixa de
comprimento de onda de 380 a 780 nm e uma abertura de 10 mm de diametro. A
diferenca cromatica foi calculada por meio o sistema CIEDE 2000 (AEOO). Quanto
maior o valor do AEOO, maior a alteracéo de cor do material. Uma diferenca de cor
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perceptivel foi definida como AEOO = 0,81 (limiar de perceptibilidade) e uma
diferenca de cor aceitavel de AEOO = 1,77 (limiar de aceitabilidade) (13).
2.6 Translucidez (TP) e Grau de Contraste (CR)

Os valores das coordenadas CIELab das amostras posicionadas em fundos
preto e branco foram utilizados para calcular o parametro de translucidez (TP) e a
taxa de contraste (CR). Um valor elevado de TP indica maior translucidez. Os
limiares de ATPOO sao 0,62 para perceptibilidade e 2,62 para aceitabilidade. Além
disso, um valor elevado de CR indica uma maior intensidade da cor, maior

opacidade.

2.7 Andlise Estatistica

A analise estatistica foi realizada com o software JAMOVI (The Jamovi
Project. JAMOVI. (Version 2.3) [Computer Software]. Retrieved from
https://www.jamovi.org). Inicialmente, foram realizados os testes de Shapiro-Wilk e
Levene para verificar a normalidade das distribuicdes e a homocedasticidade das
variancias. Comprovada a normalidade dos dados e a homocedasticidade das
variancias, foi aplicado o teste ANOVA (one ou two-way), seguido pelo teste de

Tukey, considerando um nivel de significancia de a = 0,05.


https://www.jamovi.org
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3 RESULTADOS

Para os valores de alteracdo de cor (AEy,) o one-way-ANOVA indicou
diferenga estatistica significativa no tratamento térmico das amostras glazeadas,
tanto sem pigmento extrinseco (p=0,001) quanto com pigmento extrinseco
(p=0,005), sendo as amostras cristalizadas a temperatura de 770 °C as que
apresentaram menores valores de alteragao de cor (tabela 1).

Tabela 1. Valores médios e tdesvio padrao de alteragcdo de cor das amostras em

diferentes temperaturas de cristalizacao.

AE / TEMPERATURA
TRATAMENTOS
710°C 770 °C 820 °C
GLAZE 1.06 +0.45a 0.59+0.26 b 0.95+0.92 ab
GLAZE / PIGMENTO |4.33 £+ 0.83 ab 3.95+0.58 b 469+0.72a

Para os valores de translucidez (TP) o two-way-ANOVA indicou diferenca
estatistica significativa na interagdo dos fatores tratamento térmico e tempo para as
amostras glazeadas sem (p=0,026) e com pigmento extrinseco (p=0,011), sendo as
amostras tratadas termicamente a temperatura de 820 °C as que apresentaram

maiores valores de translucidez, apds o processo de cristalizagao (tabela 2).

Tabela 2. Valores médios e tdesvio padrao de translucidez das amostras antes e

apo6s as diferentes temperaturas de cristalizacao.

TP/ TEMPERATURA
710 °C 770 °C 820 °C
TEMPO
Glaze/ Glaze / Glaze /
Glaze Glaze Glaze

Pigmento Pigmento Pigmento
ANTES |179+142Aa|171+140Aa | 16.6+3.75Aa | 17.5+1.38 Aa | 17.0 £ 0.85 Aa 17.2 £ 1.05 Aa
APOS 159+1.33Ba | 14.6+1.39Ba | 16.0+ 1.14 Aa [ 156 +1.14Bb [ 16.9+0.90 Ab [ 158 +1.34 Ba

Letras mailsculas indicam diferenca estatisticamente significativa em coluna e letras minusculas em linha, (azul

com azul; cinza com cinza, Tukey p < 0,05).
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Para os valores de grau de contraste (CR) o two-way-ANOVA indicou

diferenca estatistica significativa na interacdo dos fatores tratamento térmico e

tempo para as amostras glazeadas sem pigmento (p<0,001); e diferencga estatistica

significativa no fator tempo para as amostras glazeadas com pigmento (p<0,001).

Com excecado das amostras tratadas termicamente a temperatura de 820 °C, todas

as demais amostras apresentaram diferencga estatistica significativa nos valores de

grau de contraste antes e apds o processo de cristalizagao (tabela 3).

Tabela 3. Valores médios e tdesvio padrédo do grau de contraste (CR) das amostras

antes e apos as diferentes temperaturas de cristalizacao.

CR/TEMPERATURA
710 °C 770 °C 820 °C
TEMPO
Glaze / Glaze / Glaze /
Glaze Glaze Glaze

Pigmento Pigmento Pigmento
ANTES |0.60+0.03Aa | 0.62+0.03 Aa | 0.61+0.03 Aa | 0.61+0.03 Aa | 0.61 + 0.02 Aa 0.62 £ 0.02 Aa
APOS 0.65+0.03Ba | 0.68 +0.04 Ba | 0.65+0.03Ba | 0.66 + 0.03Ba | 0.62+0.02Aa | 0.67 +0.13 Ba

Letras maiusculas indicam diferenga estatisticamente significativa em coluna e letras minusculas em linha, (azul

com azul; cinza com cinza, Tukey p < 0,05).
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4 DISCUSSAO

Os resultados da presente pesquisa indicaram que as diferentes
temperaturas testadas influenciam nas propriedades Opticas da superficie das
ceramicas de dissilicato de litio glazeadas, pigmentadas extrinsecamente ou nao.

Embora varios estudos tenham usado o AE como parametro para estabelecer
limites aceitaveis para alteracbes de cor em cerdmicas, ndo ha consenso na
literatura sobre a variacdo minima aceitavel de AE percebida pelo olho humano, que
poderia ser considerada clinicamente relevante.® As variagdes de cor (AE) foram
classificadas como visualmente perceptiveis quando AE < 1,0 [Samra AP, Pereira
SK, Delgado LC, Borges CP. Color stability evaluation of aesthetic restorative
materials. Braz Oral Res. 2008 Jul-Sep;22(3):205-10.]; visualmente perceptiveis,
mas ainda clinicamente aceitaveis, quando AE > 1,0 [Ristic |, Stankovic S, Paravina
RD. Influence of Color Education and Training on Shade Matching Skills. J Esthet
Restor Dent. 2016 Sep;28(5):287-294.]; e clinicamente inaceitaveis quando AE > 3,5
[Nicolaisen MH, Bahrami G, Schropp L, Isidor F. Functional and Esthetic Comparison
of Metal-Ceramic and All-Ceramic Posterior Three-Unit Fixed Dental Prostheses. Int
J Prosthodont. 2016 Sep-Oct;29(5):473-81]. Outros autores consideram a variagao
de cor de uma restauragao anterior como satisfatéria e clinicamente imperceptivel
quando a cor (AE) varia menos de 2.62 [Turgut S, Bagis B, Korkmaz FM, Tamam E.
Do surface treatments affect the optical properties of ceramic veneers? J Prosthet
Dent. 2014 Sep;112(3):618-24].

Diante desse fato podemos observar que todas as amostras glazeadas sem
pigmento extrinseco estdo dentro dos limites aceitaveis clinicamente, sendo as
amostras glazeadas a temperatura de 770°C foram as que sofreram menor
alteragao de cor. Estudos mostraram que ceradmicas com glaze apresentaram menor
alteragao de cor ao longo do tempo [Maciel LC, Silva CFB, de Jesus RH, Concilio
LRDS, Kano SC, Xible AA. Influence of polishing systems on roughness and color
change of two dental ceramics. J Adv Prosthodont. 2019 Aug;11(4):215-222]. No
entanto, o que ainda né&o foi discutido na literatura o porque uma temperatura maior
que a proposta pelo fabricante para o processo de queima da camada de pigmento,
especificamente 770°C, ndo altera a cor do mesmo modo que as demais

temperaturas propostas.
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Em relacdo as amostras pigmentadas extrinsecamente e depois glazeadas
pode-se observar alteracdo de cor visivel até mesmo por conta da camada de
pigmento que foi acrescentada. Reproduzir a aparéncia dos dentes naturais tem
sido um dos maiores desafios na confecgdo de restauragcbes monoliticas, pois
muitas sdo formadas por uma unica tonalidade. Portanto, para melhorar a aparéncia
estética, o técnico de laboratorio aplicada sobre a superficie ceramica pigmentos
coloridos na forma de é6xido, como Fe, Co, Mn e até 6xidos opacos, como Sn, Zn,
Al, Zr e Ti.[ Milleding P, Karlsson S, Nyborg L. On the surface elemental composition
of non- corroded and corroded dental ceramic materials in vitro. J Mater Sci Mater
Med. 2003; 14: 557-566.]. Esses pigmentos inorganicos corantes devem ser
incorporados a composi¢cao sem comprometer o alto coeficiente de refracéo e, ao
mesmo tempo, serem insoluveis em agua e solventes organicos para manter as
caracteristicas e propriedades de cor estaveis necessarias. [Habib AW, Aboushelib
MN, Habib NA. Effect of chemical aging on color stability and surface properties of
stained all-ceramic restorations. J Esthet Restor Dent. 2021 Jun;33(4):636-647.]
Crispin et al. [Crispin B, Hewlett E, Seghi R. Relative color stability temperatures of
ceramic stains subjected to glazing. J Prosth Dent. 1991; 66(1): 20-23.] afirmaram
que pigmentos marrons da maioria das marcas nao sao estaveis em relagéo a cor
quando queimadas na temperatura do vidro. O interessante foi observar no nosso
estudo que para as amostras pigmentadas e glazeadas na temperatura de 770°C
essa alteragao de cor foi menor comparadas as duas outras temperaturas testadas.

Além da alteracédo de cor, as diferentes temperaturas testadas diminuiram a
translucidez das amostras, sendo esse resultado estatisticamente significativo para
as amostras glazeadas sem pigmento cristalizadas a temperatura de 710°C e, para
todas as amostras glazeadas com pigmento nas trés diferentes temperaturas. Por
definicdo, translucidez € a mudanca entre os resultados de cor obtidos a partir da
refletancia de luz diferente de um material com espessura padrao quando colocado
em dois fundos diferentes, preto e branco.[ Nogueira AD, Della Bona A. The effect of
a coupling medium on color and translucency of CAD-CAM ceramics. J
Dent. 2013; 41: 18-23.] Como resultado, a medida que o valor de translucidez
aumenta, mais translucidas as amostras aparecerao.[ Dos Santos DM, da Silva EVF,
Watanabe D, Bitencourt SB, Guiotti AM, Goiato MC. Effect of different acidic

solutions on the optical behavior of lithium disilicate ceramics. J Prosthet Dent. 2017
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Sep;118(3):430-436.] Com esses resultados, podemos inferir que a fase vitrea do
material varia conforme a temperatura de cristalizagao, afetando a translucidez da

ceramica, mesmo quando ela estiver pigmentada.
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5 CONCLUSAO

As diferentes temperaturas propostas alteraram as propriedades 6pticas das

amostras glazeadas com e sem pigmento.
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