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Resumo




GONCALVES, S.C. Analise da superficie de ceramicas vitreas polidas ou
glazeadas submetidas a solugfes &cidas na presenca ou ndo da pelicula
adquirida. 2018. Dissertacdo (Mestrado em Ciéncia Odontoldgica, area de
Biomateriais) - Faculdade de Odontologia de Aracatuba, Universidade Estadual
Paulista, Aracatuba, 2018.

Resumo

O objetivo deste estudo foi analisar as caracteristicas de superficie da ceramica
vitrea de dissilicato de litio com diferentes acabamentos de superficie (glaze e
polimento manual mecéanico) submetidas a solucées acidas (acido citrico e acido
fosforico) e armazenadas em agua ou saliva humana. As superficies foram
analisadas utilizando a energia livre de superficie, rugosidade, dureza e
microscopia eletronica de varredura. Foram utilizadas pastilhas de ceramica
vitrea de dissilicato de litio, do sistema prensado, dos quais foram obtidas
amostras com 6 mm x 4 mm x 2mm (n=120). Os grupos experimentais foram
divididos de acordo com o acabamento das ceramicas (polida ou glaze), desafio
(dgua, &acido citrico e &cido fosférico) e meio de armazenamento (agua
deionizada ou saliva humana). Foram realizados ciclos de 21 dias onde as
ceramicas permaneciam 4 horas na solucédo de desafio e 20 horas no meio de
armazenamento, sendo renovados diariamente. Os dados foram submetidos a
ANOVA a 3 critérios seguidos pelo teste de Student-Newman-Keuls. Houve
rugosidade maior com o acabamento glaze (p<0,001) e o desafio com acido
fosférico levou a menor rugosidade (p<0,003). A dureza foi maior para as
ceramicas com glaze e menor quando submetida ao acido citrico (p=0,536). A
superficie da ceramica glazeada apresentou maior valor de energia livre
(p<0,007), porém nos desafios acidos armazenados em saliva, 0 componente
doador de elétrons em ambos os desafios, apresentaram menores valores
(p=0,148). Concluiu-se que a ceramica glazeada apresentou maior rugosidade,
dureza e energia de superficie do que a ceramica polida, e os desafios acidos e
meio de armazenamento influenciaram estas variaveis, principalmente nas

ceramicas polidas.

Palavras Chave: Ceramica, Propriedades fisicas e quimicas, Energia.
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GONCALVES, S.C. Surface analysis of polished or glazed vitreous ceramics
subjected to acid solutions in the presence or absence of the acquired film.
2018. Dissertacao (Mestrado em Ciéncia Odontoldgica, area de Biomateriais) -
Faculdade de Odontologia de Aracatuba, Universidade Estadual Paulista,
Aracatuba, 2018.

Abstract

The objective of this study was to analyze the surface characteristics of vitreous
ceramics of lithium disilicate with different surface finishes (glaze and mechanical
manual polishing) submitted to acid solutions (citric acid and phosphoric acid)
and stored in human water or saliva. The surfaces were analyzed using surface
free energy, roughness, hardness and scanning electron microscopy. Lithium
disilicate vitreous ceramic tablets were used, from which the samples were
obtained with 6 mm x 4 mm x 2 mm (n=120). The experimental groups were
divided according to the finishing of the ceramics (polished or glaze), challenge
(water, citric acid and phosphoric acid) and storage medium (deionized water or
human saliva). Twenty-one day cycles were performed where the ceramics
remained 4 hours in the challenge solution and 20 hours in the storage medium,
being renewed daily. Data were submitted to ANOVA at 3 criteria followed by the
Student-Newman-Keuls test. There was greater roughness with the glaze finish
(p<0.001) and the challenge with phosphoric acid led to the least roughness
(p<0.003). Hardness was higher for ceramics with glaze and lower when
submitted to citric acid (p=0.536). The glaze ceramic surface presented higher
free energy value (p<0.007), but in the acidic challenges stored in saliva, the
electron donor component in both challenges presented lower values (p=0.148).
It was concluded that the glazed ceramics presented higher roughness, hardness
and surface energy than the polished ceramics, and the acidic challenges and

storage medium influenced these variables, especially in the polished ceramics.

Keywords: Ceramics, Physical and chemical properties, Energy.
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Analise da superficie de cerdmicas vitreas polidas ou glazeadas submetidas a

solucBes acidas na presenca ou nao da pelicula adquirida

Resumo:

O objetivo deste estudo foi analisar as caracteristicas de superficie da ceramica vitrea
de dissilicato de litio com diferentes acabamentos de superficie (glaze e polimento
manual mecénico) submetidas a solu¢des acidas (acido citrico e &cido fosforico) e
armazenadas em agua ou saliva humana. As superficies foram analisadas utilizando a
energia livre de superficie, rugosidade, dureza e microscopia eletronica de varredura.
Foram utilizadas pastilhas de ceramica vitrea de dissilicato de litio, do sistema prensado,
dos quais foram obtidas amostras com 6 mm x 4 mm x 2mm (n=120). Os grupos
experimentais foram divididos de acordo com o acabamento das ceramicas (polida ou
glaze), desafio (Agua, acido citrico e acido fosférico) e meio de armazenamento (Agua
deionizada ou saliva humana). Foram realizados ciclos de 21 dias onde as ceramicas
permaneciam 4 horas na solugéo de desafio e 20 horas no meio de armazenamento,
sendo renovados diariamente. Os dados foram submetidos a ANOVA a 3 critérios
seguidos pelo teste de Student-Newman-Keuls. Houve rugosidade maior com o
acabamento glaze (p<0,001) e o desafio com &cido fosférico levou a menor rugosidade
(p<0,003). A dureza foi maior para as ceramicas com glaze e menor quando submetida
ao acido citrico (p=0,536). A superficie da ceramica glazeada apresentou maior valor de
energia livre (p<0,007), porém nos desafios acidos armazenados em saliva, o
componente doador de elétrons em ambos os desafios, apresentaram menores valores
(p=0,148). Concluiu-se que a ceramica glazeada apresentou maior rugosidade, dureza
e energia de superficie do que a ceramica polida, e os desafios &cidos e meio de

armazenamento influenciaram estas variaveis, principalmente nas ceramicas polidas.

Palavras Chave: Ceramica. Propriedades fisicas e quimicas. Energia.

Introducéo



26

As ceramicas odontoldogicas tém se demostrado como a melhor op¢édo para
restauracdo de grandes perdas de estrutura dentéria, por sua dureza, resisténcia e
propriedades Opticas como fluorescéncia, opalescéncia e translucidez, que se
assemelham com o esmalte dentario®. Todavia, a ceramica é um material fridvel que
ndo suporta deformacao plastica sob presséo. Devido a isso, nos Ultimos anos, tem se
intensificado os estudos sobre novos compostos que possam melhorar essa deficiéncia
que as ceramicas apresentam. A adicdo de dissilicato de litio tem demostrado boa
solugdo para reforcar a resisténcia, sem alterar as propriedades que caracterizam as
ceramicas vitreas?.

Entretanto, o meio aquoso bucal e agentes erosivos podem afetar a estabilidade
quimica e de superficie das cerdmicas dentarias®’. A dissolucdo da superficie da
ceramica pode afetar a resisténcia a fratura®, alterar a cor®, promover o desgaste do
material restaurador ou do dente antagonistal® e aumentar a rugosidade!! que pode
comprometer a longevidade da restauragao e prejudicar as estruturas bucais adjacentes
como resultado do aumento do actimulo do biofilme dentario'?. O consumo de bebidas,
refrigerantes e sucos de frutas é muito frequente na populagéo levando a rugosidade da
superficie das ceramicas?®®. A textura brilhante ou fosca da superficie de um material
depende da lisura dessa superficie. A ceramica pode ter sua superficie polida por meio
de glaze, aplicacdo de ceramica de baixa fusdo, ou polimento mecanico manual,
utilizando borrachas de silicone. A restauracdo indireta pode proporcionar ajustes em
sua estrutura quando instalada no remanescente dentario na cavidade bucal**. Tais
ajustes sao necessarios para melhor adaptacdo da restauracdo. Porém, esse
procedimento ira causar alteragéo no polimento feito inicialmente na ceramica. Uma vez
instalada, a restauracéo ndo podera ser removida, restando ao cirurgido dentista apenas
a opcdo de polimento manual. Assim, foi importante analisar as propriedades da
superficie das ceramicas com adicdo de dissilicato de litio apés contato com bebidas
que fazem parte do habito alimentar atual, e nos diferentes tipos de polimento.

O objetivo deste estudo foi analisar as caracteristicas de superficie da ceramica
vitrea de dissilicato de litio com diferentes acabamentos de superficie (glaze e polimento
manual mecénico) submetidas a solu¢des acidas (acido citrico e 4cido fosforico) e
armazenadas em agua ou saliva humana. As superficies foram analisadas utilizando a
energia livre de superficie, rugosidade, dureza e microscopia eletrénica de varredura. A
hipotese nula foi que o tipo de acabamento, as solu¢des é&cidas e o meio de
armazenamento ndo alteram as caracteristicas de superficie das ceramicas.

Materiais e Métodos
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Preparo das amostras

Foram utilizadas pastilhas de ceramica vitrea de dissilicato de litio (Rosseta SP,
Gangwon-do, Korea), do sistema prensado, dos quais foram obtidas amostras com 6
mm x 4 mm x 2mm (n=120), por meio de prensagem desta cerdmica em molde de blocos
de acrilico. Essas amostras foram prensadas em forno de queima de cerdmica (modelo
Programat EP 5010, Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein). A pastilha de ceramica
foi colocada sob o injetor e a montagem aquecida a 910°C. O injetor pressionou a
ceramica fundida para dentro do molde. A prensagem pelo calor dependeu da aplicacdo
de pressao externa para sinterizar e conformar a ceramica em alta temperatura, o que
auxiliou na prevencdo de poros grandes, promovendo uma boa dispersdo da fase
cristalina dentro da matriz vitrea'®. O procedimento de prensagem do material durou 20
minutos sob alta temperatura para produzir a estrutura ceramica. Posteriormente foi
dado polimento por meio de glaze (InSynC, glaze paste fluor, Chemichi AG-Landstrasse-
114, FL-9490, Vaduz-Liechtenstein), que foi aplicado por meio de um pincel para
aplicacdo ceramica n° 4 (Defama, Porto Alegre, RS, Brasil) pela queima de ceramica de
baixa fusdo em forno (Ivoclar Vivadent), na temperatura de 730°C, durante 5 minutos.
O polimento manual mecanico foi realizado com borrachas abrasivas de silicone (EVE®
DIAPOL, EVE Ernest Vetter Gmbh-Rastatter Str, 30 D-75179- Pforzheim-Germany), na
seguinte ordem: 12 fase, grossa (R170g); 22 fase, média (R170mf) e 32 fase, fina
(R170D). Para todas as fases utilizou-se rotacéo de 12000 rpm, durante 7 minutos, em
motor de baixa rotacdo (Strong-210- Saeshin Precision Ind. CO. #93-15 Paho-Dong,
Dalseo-Gu, Korea) (Anexo A).

Coleta da saliva

As coletas de saliva foram realizadas de acordo com o protocolo aprovado pelo
Comité de Etica em Pesquisa (CAAE: 80572117.8.0000.5420), apds o consentimento
informado assinado pelos voluntérios. Amostras de saliva estimuladas com parafina de
doadores saudaveis de ambos os sexos (com idade entre 22 e 35 anos, n=6) foram
coletadas em frascos resfriados com gelo e posteriormente agrupadas. A coleta de
saliva foi realizada pela manh&, 1 hora apés o café da manha. Imediatamente apds a
coleta, amostras de saliva total foram centrifugadas por 20 minutos a 4°C e 2.000x g.
Os sobrenadantes foram divididos em aliquotas de 50 mL e armazenados a -80°C1®
(Anexo B). Essa temperatura manteve as propriedades da saliva, sendo normalmente
utilizada quando voltou ao estado normal, na temperatura ambiente.
Grupos experimentais

Os grupos experimentais (n=10) foram divididos de acordo com o acabamento das

ceramicas (polida ou glaze), desafio (dgua, acido citrico e acido fosforico) e meio de



28

armazenamento (agua deionizada ou saliva humana). Foram realizados ciclos de 21
dias onde as ceramicas permaneciam 4 horas na solucéo de desafio e 20 horas no meio
de armazenamento, simulando trés periodos de ingestao (2,5 minutos) de bebidas
acidas durante 2 anos'’. As solugGes e os meios de armazenamento foram renovados
diariamente.

Os ciclos consistiram na imersao das amostras de ceramicas (polidas ou glaze)
em recipientes com 5 mL dos meios de armazenamento: 4gua deionizada ou saliva
humana (pH entre 6,8 e 7,2); onde permaneceram por 20 horas!®!®. A seguir, as
amostras foram lavadas com agua deionizada durante 15 segundos e secas
suavemente com papel toalha. Depois foram colocadas em recipientes com 5 mL de
agua deionizada, acido citrico (pH 3,5) ou acido fosférico (pH 2,7), a 37£1°C durante 4
horas?® para producédo do desafio. A seguir, as amostras foram lavadas com &agua
deionizada durante 15 segundos e secas suavemente com papel toalha. Depois,
permaneceram estocadas durante 20 horas em 5 mL de novos meios de

armazenamento (Agua ou saliva)!’ para novo ciclo (Figura 1).

Amostras

Agua deionizada | 50 h Agua deionizada | 70 h

&
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Agua deionizada = 4 h - Acido fosforico 1h

\
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¥ Ciclo de .
C D 21 dias C D
4h ah

Vechiato-Filho et al., 2015 \

Agua deionizada | 5 K Saliva 20h
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Acido citrico 4h Acido citrico 4h

Figura 1. Ciclagem de 21 dias onde as ceramicas permaneceram 4 horas na solugéo de

desafio e 20 horas no meio de armazenamento.

Analise das caracteristicas de superficie das cer@micas

Energia livre de superficie
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A energia livre de superficie (ys) da superficie dos blocos ceramicos e seu
componente apolar (y*V: Lifshiz van der Waals) e polar (y"8: &cido/base) foram
determinados pelas medidas de angulo de contato ap6s os 21 dias de ciclos. As
medicdes foram realizadas através de um goniémetro automético (DSA 100S, Kruss,
Hamburg, Germany), utilizando trés liquidos sondas com os parametros de energia de
superficie conhecidos: agua (polar), diiodometano (apolar) e etilenoglicol (polar com
componente &acido e base). Para a determinacdo do angulo de contato, os blocos
tratados foram mantidos em ambiente a 22°C por 45 minutos para obter estabilidade da
pelicula formada?'. A seguir, um volume de 0,5 yL de cada liquido foi dispensado
automaticamente em diferente quadrante da superficie de cada bloco utilizando uma
seringa de vidro (500 pL) e uma agulha com calibre de 0,5 mm. Ap6s 1 segundo do
gotejamento, os angulos de contato (direito e esquerdo) foram medidos utilizando uma
camera CCD para captura das imagens e o método da tangente (Drop Shape Analysis
DSA4 Software, version 2.0-01, Kriss). Cada gota foi medida 5 vezes durante 5
segundos a uma temperatura de 22°C e umidade relativa do ar de 44 #624%2, Os
parametros de Y-V e "B e os componentes acido (y*, componente receptor) e base (y,
componente doador) da energia livre de superficie (mN/m), foram calculados de acordo
com o modelo de van Oss, Chaudhery e Good para determinacéo da energia livre de

interacéo dos substratos?'?* (Anexo C).

Andlise da rugosidade de superficie

Para analise da rugosidade de superficie, as amostras foram levadas
individualmente ao Microscopio Optico 3D Contour GTK (BRUKER AXS INC., Billerica,
Massachusetts, EUA). Foram colocadas na plataforma para objetos e identificadas, logo
apoOs realizados os testes de parametros, o aparelho foi configurado em modo
automatizado e as leituras foram feitas de maneira continua. Foram realizadas 4
imagens em diferentes quadrantes em cada amostra com aumento de 20 vezes. O
parametro de rugosidade utilizado foi o Sa, média aritmética calculada em micrometros
(um), relativa a area da imagem captada. Apos o registro, as imagens foram tratadas e

os dados analisados no programa Vision64 Map software (BRUKER) (Anexo D).

Dureza de superficie

A dureza (Vickers) de superficie foi determinada utilizando microdurémetro
(Shimadzu Micro Hardness Tester HMV-2000, Shimadzu Corp, Kyoto, Japan), sob
carga estética de 200 gramas por um tempo de 10 segundos. Foram realizadas 3

impressfes na superficie do material distantes 500 um entre si (Anexo E).
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Microscopia eletronica de varredura

As amostras de cada material foram levadas ao aparelho de metalizagdo (SCD
050, BAL-TEC, Schalksmiihle, Germany) para a deposi¢cdo de uma camada de 20 nm
de ouro. Apoés esse procedimento, as amostras foram levadas ao microscépio eletrénico
de varredura (Digital Scanning Microscope DSM-960, Zeiss, Oberkochen, Germany). As
imagens foram realizadas com aumento de 10.000 vezes (Anexo F).

Andlise estatistica

Os resultados foram analisados estatisticamente considerando como fatores de
variagao o tipo de acabamento, o desafio e 0 meio de armazenamento, e as variaveis,
energia livre de superficie, rugosidade de superficie e dureza de superficie. Os dados
foram submetidos a ANOVA a 3 critérios seguidos pelo teste de Student-Newman-Keuls.
Todas as andlises foram realizadas com o programa SigmaPlot versao 12.0 com nivel
de significAncia de 5%. A analise das imagens obtidas em microscopia eletrdnica de

varredura foi descritiva ndo sendo realizada a analise estatistica dos dados.

Resultados

O acabamento com glaze produziu maiores valores para rugosidade quando
comparado ao polimento (p<0,001) (Tabela 1). O valor da rugosidade, considerando o
fator desafio, foi: agua=acido citrico>acido fosférico (p=0,003). Diferencas entre agua e
saliva foram observadas nas interacbes com os fatores acabamento ou desafio
(p<0,001) (Tabela 1). O desafio com &cido citrico apresentou os menores valores de
dureza de superficie (p<0,001) quando comparado a agua e acido fosférico, e estes
ultimos ndo mostraram diferencas entre si (p>0,171). O fator armazenamento nao levou
a diferencas na dureza de superficie (p>0,969) da ceramica (Tabela 1), porém
diferencas entre as médias mostraram ser dependentes das interacdes com os fatores
acabamento e desafio (p<0,001). A dureza foi maior nas ceramicas com glaze quando
comparado ao polimento (p<0,001), exceto para desafio agua e armazenamento em

saliva (p>0,819) e desafio com acido citrico e armazenamento em 4gua (p>0,536).

Tabela 1 - Valores médios (DP) da rugosidade e dureza de superficie das ceramicas

polidas ou com glaze de acordo com desafio e meio de armazenamento (n=10)
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Meio de Rugosidade (Sa) Dureza (Vickers)
Desafio
armazenamento  polida Glaze Polida Glaze
Adqua 0,19134 0,728%B 614,334 586,228
) 9 (0.047) (0,164) (9,6) (12,9)
Agua
Saliva 0,306°A 1,162°8 599,09abA  5QQg QbA
(0,052) (0,419) (3,2) (6,7)
Agua 0,19634 0,6592B 587,6°A 585,234
Acido (0,016) (0,196) (5,3) (3,8)
Citrico Saliva 0,30704 0,95508 561,2°A 601,88
(0,118) (0,200) (15,5) (4,4)
Adua 0,162¢A 0,495¢8 581,004 599,68
Acido 9 (0,035) (0,077) (12,5) (8,5)
Fosférico Saliva 0,216d’A 0,4300,8 583,4b’A 605,8b‘B
(0,043) (0,040) (7,5) (6,1)

Letras minusculas distintas indicam diferenca significativa entre os valores na coluna.

Letras mailsculas distintas indicam diferencga significativa entre a ceramica polida e com

glaze dentro de cada andlise (Student-Newman-Keuls, p<0,05).

Nas Figuras 2 e 3, as imagens da microscopia 6ptica 3D (Interferometria de luz

branca) mostraram as superficies das ceramicas polidas e com glaze nos diferentes

meios de armazenamento e desafio acido. No armazenamento saliva, as ceramicas

apresentaram uma topografia mais irregular quando comparado as ceramicas

armazenadas em agua. A mesma caracteristica pode ser observada quando as

ceramicas foram submetidas aos desafios acidos.
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Figura 2. Fotomicrografias das superficies das ceramicas polidas de acordo com o meio
de armazenamento (agua ou saliva) e o desafio (Agua, Acido Citrico e Acido Fosférico)
utilizando microscopia oOptica 3D (Aumento: 20 X).
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Figura 3. Fotomicrografias das superficies das ceramicas com glaze de acordo com o
meio de armazenamento (dgua ou saliva) e o desafio (Agua, Acido Citrico e Acido
Fosforico) utilizando microscopia 6ptica 3D (Aumento: 20 x).



33

A energia livre de superficie (ys) ndo diferiu para as cer@micas com glaze (Tabela
2) em funcdo dos desafios (p>0,182), porém as ceramicas polidas apresentaram
maiores valores de ys quando comparado a agua (p<0,001) nos desafios acidos (citrico
e fosférico), que ndo apresentaram diferenca entre si (p=0,655). As ceramicas polidas
apresentaram maiores valores de ys quando armazenadas em saliva e nos desafios em

agua e acido fosforico (p<0,001).

Tabela 2 - Valores médios (DP) da energia livre de superficie (ys: mN/m) das ceramicas

de acordo com acabamento, desafio e meio de armazenamento (n=10)

Meio de Acabamento
Desafio armazenamento
A ua 30,2a’A 36,96,B
A ’ (3.2) (2,8)
gua
Saliva 33,7°4 37,3208
(2,6) (1,8)
Agua 38,34 40,264
: ’ (2.0) (1,4)
Acido Citrico
Saliva 38,0°4 35,728
(2,9) (2.4)
Agua 35,7bcA 38,208
A ’ (2,1) (2,8)
Acido Fosforico
Saliva 39,8°4 38,704
(2,0) (2,3)

Letras minusculas distintas indicam diferenca significativa entre os valores na coluna.
Letras mailsculas distintas indicam diferenca significativa entre a ceramica polida e com

glaze dentro de cada andlise (Student-Newman-Keuls, p<0,05).

A energia apolar (ysV) néo foi diferente entre os grupos (Figura 4) considerando
os fatores desafio (p>0,183) e armazenamento (p>0,456). A ceramica com glaze
submetida ao desafio com agua e armazenamento em saliva diferiu dos demais grupos
(p<0,007). A polaridade (ys"®) foi maior com glaze quando comparado a ceramica polida
armazenado em agua, porém foi menor quando armazenada em saliva (p<0,044),
independente do desafio. As ceramicas polidas apresentaram maiores valores de ys"®
quando submetidas aos desafios &cidos quando comparadas a ceramica polida em
desafio agua e armazenamento em agua (p<0,009). Diferentemente, as ceramicas com

glaze nao diferiram considerando os desafios (p>0,072). O armazenamento em saliva
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reduziu os valores de ys"® das ceramicas com glaze nos desafios com agua (p<0,015)

e acido citrico (p<0,003) quando comparado ao armazenamento em agua.
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Figura 4. Valores médios da energia apolar (ys*V) e energia polar (ys"®) das ceramicas
de acordo com acabamento, desafio e meio de armazenamento (n=10). Letras
mindsculas distintas indicam diferenga significativa entre os valores para cada variavel

(Student-Newman-Keuls, p<0,05). Barras verticais indicam o desvio-padréo.

O componente &cido (ys*), receptor de elétrons, apresentou valores médios
menores que 1,0 mN/m ndo sendo influenciado pelos fatores acabamento (p>0,148) e
armazenamento (p>0,183). Os desafios acidos levaram a maiores valores de ys* para
as ceramicas polidas armazenadas em saliva quando comparadas com as
armazenadas em 4gua (p<0,001). As ceramicas com glaze submetidas ao desafio com
acidos e armazenadas em agua mostraram valores de ys™ similares (p=0,901) e maiores
gue as ceramicas polidas (p<0,001). O meio de armazenamento em saliva levou a
menores valores de ys- quando comparado a agua para as ceramicas submetidas aos
desafios com acidos (p<0,001), independente do acabamento (Figura 5). Os valores de
Ys~ para as ceramicas polidas ndo diferiram quando foram submetidas aos diferentes

desafios e armazenadas em agua (p>0,072).
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Figura 5. Valores médios dos componentes da energia polar (ys“®): elétron-receptor (ys*:

Lewis-acido) e elétron-doador (ys™:

Lewis-base) das ceramicas de acordo com

acabamento, desafio e meio de armazenamento (n=10). Letras minUsculas distintas

indicam diferenca significativa entre os valores para cada variavel (Student-Newman-

Keuls, p<0,05). Barras verticais indicam o desvio-padréao.
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Figura 6. Fotomicrografias das superficies das ceramicas polidas de acordo com o meio
de armazenamento (a4gua ou saliva) e o desafio (Agua, Acido Citrico e Acido Fosférico)
utilizando microscopia eletrénica de varredura (Aumento: 10.000 x).
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Figura 7. Fotomicrografias das superficies das ceramicas com glaze de acordo com o
meio de armazenamento (agua ou saliva) e o desafio (Agua, Acido Citrico e Acido
Fosférico) utilizando microscopia eletrénica de varredura (Aumento: 10.000 x).

Nas Figuras 6 e 7, as imagens da microscopia eletrénica de varredura (MEV)
mostraram as superficies das ceramicas polidas e com glaze nos diferentes meios de

armazenamento e desafio acido. No armazenamento saliva, hd um aumento de
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porosidades em relacdo ao da agua, diferenca presente também nos desafios 4cidos
em comparacdo ao desafio agua. A superficie do acabamento com glaze registrou
menor indice de degradacdo em relagéo a polida. Essa degradacgéo foi mais evidente

nas superficies das cerdmicas polidas em todos os desafios e armazenamentos.

Discussao

Este estudo avaliou as ceramicas de dissilicato de litio com diferentes tipos de
acabamento, polida e glazeada, por meio da rugosidade, dureza de superficie e energia
livre de superficie. Os resultados obtidos mostraram diferencas estatisticas entre os
grupos, rejeitando a hipoétese nula.

A rugosidade da superficie foi expressa pelos valores de Sa (média aritmética) que
é um parametro que se limita a leitura horizontal®>?%, No entanto, padroniza-se a
superficie a ser analisada como plana, visando possibilitar a comparagéo dos resultados
obtidos com outros relatados na literatura, uma vez que o Sa é amplamente utilizado.
Assim, superficies com topografia diferentes poderiam apresentar o mesmo valor de
rugosidade?”?® e, diante disso, a literatura recomenda que a andlise quantitativa da
rugosidade da superficie deve ser acompanhada por andlise qualitativa utilizando
MEV?8, Os resultados do presente estudo confirmaram esta necessidade, ja que o
processo de polimento manual deixou visivel as particulas de dissilicato de litio com
menor rugosidade enquanto que o acabamento com glaze nao foi possivel observa-las,
mas a superficie foi mais rugosa (Figuras 2, 3, 6 e 7). Além disso, quando armazenado
em saliva, as particulas de dissilicato e os defeitos ficaram mais visiveis e os valores de
rugosidade foram maiores (Tabela 1). Provavelmente, a adsorcao de proteinas e ions
calcio e fosfato proveniente da saliva levaram a uma alteragcdo na topografia da
superficie explicando estes resultados.

Os estudos mostram que o acabamento com glaze produz uma superficie mais
lisa do que o polimento?®. Entretanto, dependendo do tipo da ceramica néo ha diferenca
entre o polimento mecanico e o glaze?*3°. Como no presente estudo, o acabamento com
glaze apresentou uma superficie mais rugosa (Tabela 1), provavelmente flutuacdes na
temperatura do forno (temperatura inicial e tempo de espera) durante a queima levou
ao aparecimento de defeitos na superficie da ceramica?®3!. Apesar da aparéncia mais
lisa com o glaze (Figuras 3 e 7) quando comparado ao polimento (Figuras 2 e 6), foi
possivel observar uma quantidade grande de defeitos provavelmente proveniente: da
gueima inadequada da ceramica de baixa fusdo ou recobrimento ndo uniforme dos

defeitos superficiais?®.



39

O valor de dureza superficial foi maior para as ceramicas com glaze e menor
quando submetida ao acido citrico. O acabamento com glaze cria um envidragamento
da superficie por meio da aplicacao de ceramica de baixa fuséo, sinterizando a ceramica
prensada, possibilitando um aumento na dureza de superficie em relacdo ao grupo
polida®2. Com os desafios &cidos, os valores mostraram-se menores devido a
degradacdo das matrizes cristalinas do material restaurador®. O rompimento das
ligacbes da matriz vitrea da ceramica® diminui sua resisténcia superficial e
consequentemente a dureza®*. A variagdo dos valores médios da dureza entre os
grupos foi menor que 10%. Apesar das diferencas existentes, foi dificil identificar uma
relacdo com os desafios e meio de armazenamento.

Uma superficie mais rugosa geralmente esta relacionada a maior energia de
superficie®=¢, que corrobora com os resultados do presente estudo (Tabelas 1 e 2).
Ceramicas com energia de superficie maior sdo mais hidrofilicas'**” favorecendo a
adsorcéo de proteinas® e adesdo celular®®3®. Valores de Sa maiores indicariam uma
maior adesdo de proteinas e/ou células®’“°, indicando que as ceramicas com
acabamento com glaze, possuem maior tendéncia em aderéncia de microrganismos em
relacéo as polidas mecanicamente. Entretanto, produzir uma superficie mais rugosa nao
significara obrigatoriamente no aumento da energia de superficie (Tabelas 1 e 2) ja que
isto dependera do material testado e o tratamento dado a superficie do material**°. Os
resultados do presente estudo mostraram aumento na energia de superficie apos a
exposicao aos &cidos, porém, os valores de Sa foram menores com acido fosférico e os
valores com &cido citrico ndo diferiu das cerdmicas expostas a dgua (Tabelas 1 e 2).
Isto significa que as propriedades fisicas (topografia) e quimicas da superficie estardo
concomitantemente influenciando a energia da superficie e a adeséo celulart!=¢, Assim,
serd sempre necessario analisar os demais componentes da energia de superficie.

Com o objetivo de entender os efeitos dos acabamentos e dos desafios acidos nas
ceramicas, foram analisados o componente polar (ys"8: acido, ys* e base, ys~) e o apolar
(ys": Lifshitz van der Waals) da energia de superficie. O componente que mais
contribuiu para o aumento da energia de superficie foi o polar (ys"8). Apesar da ys*"
(apolar) caracterizar uma ceramica apresentando maior valor*4?, sdo as alteracées
polares que irdo reger suas interacdes com o meio bucal®®. A ys*® foi maior quando as
ceramicas polidas mecanicamente, durante os ciclos, foram armazenadas em saliva
humana ou quando submetidas aos desafios acidos. Provavelmente, durante os ciclos
ocorreu a formacédo de uma pelicula adquirida, como também, a deposicao de fosfato
de célcio. A ceramica com glaze apresentou uma ys*® maior em relagdo a ceramica

polida mecanicamente (Figura 4: desafio agua e armazenamento agua), provavelmente,
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resultado do arranjo molecular dos componentes do glaze durante o processo de
queima. Uma superficie com esta caracteristica favorece a formacdo da pelicula
adquirida e deposicéo de fosfato de célcio. A reducdo dos valores de ys"B, apds 21 dias
de armazenamento em saliva humana, € um indicativo deste processo. Como as
ceramicas apresentam uma caracteristica fortemente basica (ys)!**, este componente
da ys*® foi analisado.

O componente ys- ndo sofreu influéncia do acabamento ou meio de
armazenamento no desafio com agua, com valores maiores que 50 mN/m indicando
uma superficie hidrofilica, independente da rugosidade. Os valores de ys~ maiores do
que 28,5 mN/m e os valores de ys* proximo a zero indicam uma superficie hidrofilica?24,
assim a superficie da ceramica mostrou-se ser doadora de elétrons (Figura 5). A
composi¢ao quimica similar entre a superficie polida mecanicamente e o glaze justificam
os resultados. O ataque acido da superficie polida mecanicamente nao altera a ys-,
mesmo com menores valores de Sa com &cido fosférico. Entretanto, o processo de
corroséo do glaze levou a maiores valores de ys~, tornando-a mais hidrofilica. Estudo
anterior® obteve resultado que apontou para uma relacéo entre a ingestdo de bebidas
acidas e o aumento da rugosidade de superficie em materiais restauradores. Como 0s
valores de rugosidade mostraram-se menores nos desafios acidos em relagdo a agua,
entende-se que o processo de degradacdo de matriz cristalina da ceramica ocorreu de
forma inespecifica e linear em toda a superficie. Durante os ciclos, isto levou a lixiviacdo
na superficie apés a corrosdo resultando na diminuicdo da rugosidade superficie®.
Produzindo menor (&acido citrico) ou maior (acido fosférico) reducéo na rugosidade, s6
houve aumento dos valores de ys- com o glaze, provavelmente pela exposi¢cdo maior
dos sitios doadores de elétrons dos 6xidos na superficie do glaze!!. Considerando
apenas as proteinas provenientes da saliva, a adsorcdo a superficie basica (ys) das
ceramicas ocorreria pelas ligacbes dos seus grupos aminos. Os grupos aniénicos das
proteinas ficariam voltados para superficie mantendo (Figura 5) ou aumentando o
componente basico da energia polar!l. Entretanto, com os desafios acidos a ys
apresenta valores menores que parece indicar uma forte precipitacdo de fosfato de
célcio junto a pelicula adquirida®.

Diante destes resultados, pode-se sugerir que o polimento mecéanico pré-clinico
(laboratorial) ou durante os ajustes clinicos leva a poucas alteragdes nas caracteristicas
superficiais da ceramica ap6s ataques acidos, mostrando-se um procedimento viavel'*,
Entretanto, a ceramica glazeada apresentou caracteristicas que favorecem a formacao
do biofilme dentario sendo critico nas regides cervicais considerando adaptacao

marginal e o tecido gengival.
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Conclusao

Baseados nos resultados houve rugosidade maior com o acabamento glaze, maior
rugosidade quando armazenado em saliva, e o desafio com &cido fosférico levou a
menor rugosidade. A dureza foi maior para as ceramicas com glaze e menor quando
submetida ao &cido citrico, sem influencia do meio de armazenamento. A superficie da
ceramica glazeada apresentou maior valor de energia livre, porém nos desafios acidos

foi similar & cerdmica polida influenciada pelo armazenamento em saliva e desafio acido.
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Anexo A

Preparo das amostras

Matriz de acrilico 4x6x2 mm Montagem em anel de silicone Preenchimento com l

revestimento de fundicdo

l Desmontagem do conjunto

Amostras prensadas Polimento manual Aplicagéo do glaze
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‘£

Homogeneizagdo ‘

ANEXO B

Coleta da saliva

Saliva humana em potes individuais

. Separaghodafase solida ¢ Boulde Centrifugagdo Despejamento da saliva em tubo
Falcon 1S mL

Transferéncia do sobrenadante emtubo de 50 mL Saliva transferida e identificada Armazenada em freezer -80°C
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ANEXO C

Anadlise de energia livre de superficie

Goniémetro automatico Trés liquidos foram contidos no interior das Para determinacéo do
sondas: agua, diiodometano e etilenoglicol angulo de contato, volume
de 0,5 yL de cada liquido foi
dispensado sobre a amostra
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ANEXO D

Anadlise da rugosidade de superficie

Microscopio optico 3D Contour GTK

Data Analysis X<
Analytical Resum

Labe Value Units
Sa  |0.204 |pm

s Sku [7.947
E 8.565 um *10 [ Sp  [6.155 [pm
13 ' | sq [0.269 |um
Ssk |-0.977

Sv._ |-1.946|pm

- | Sz |8.101 [pm
4.592 ym

Eﬁﬁ 005t P "3

0.157
0:079

Imagem 3D da superficie da amostra



ANEXO E

Andlise de dureza de superficie

Microdurometro Shimadzu Micro Hardness
Tester HMV-2000

ra a impress@o Captura da imagem no software
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ANEXO F

Andlise de microscopia eletrénica de varredura

Microscdpio eletrénico DSM-960 (Zeiss)

Imagem com aumento de 10.000 x
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