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RESUMO

A introducéo da zircénia (ZrO,) como material odontoldgico representa um grande avango quando compara-
do aos demais materiais tradicionalmente utilizados para esta finalidade. Este material destaca-se, devido as
suas 6timas propriedades tais como resisténcia mecanica e biocompatibilidade. No entanto, existem limita-
¢Bes quanto a sua coloragdo branca e alta opacidade, ndo sendo possivel mimetizar as caracteristicas da den-
ticdo humana, afetando assim o conceito estético desses materiais e diminuindo o conforto do paciente. Este
trabalho propde desenvolver pds de zircOnia pigmentada através do método Pechini, dopando-os com éxido
de ferro em diferentes concentra¢@es (3 %, 2 %, 1 %, 0,5 %, 0,25 % em mol) e itria, posteriormente calcina-
los a temperatura de 1000 °C, com a finalidade de obter a mistura quimica mais efetiva, proxima da tonalida-
de da dentina humana. As amostras foram caracterizadas por Difragdo de Raios X (DRX), Microscopia Ele-
tronica de Varredura (MEV), Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS), teste de toxicidade e avaliacdo
colorimétrica, confirmando a presenca do ferro dentro da microestrutura da zircénia e suas modificagGes cau-
sadas no material. Os resultados indicam que os tamanhos de cristalitos dos p6s sintetizados aumentaram de
35,45 nm para 48,97 nm, quando a concentragdo de ferro aumentou de 0 % para 3%. Os espectros de EDS
indicaram a presenca de ferro em todas as amostras, com variadas concentragfes do pigmento. O método
utilizado foi efetivo para a produgdo de pds de zirconia com variadas nuances de cores, possuindo um grande
potencial para aplicagGes odontolégicas.
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ABSTRACT

The introduction of zirconia (ZrO,) as a dental material, represents a major advance when compared to other
materials traditionally used for this purpose. This material stands out due to its excellent properties such as
mechanical resistance and biocompatibility. However, there are limitations regarding its white color and high
opacity, and it is not possible to mimic the characteristics of human dentition, thus affecting the aesthetic
concept of these materials and reducing patient comfort. This work proposes to develop pigmented zirconia
powders using the Pechini method, doping them with iron oxide in different concentrations (3 %, 2 %, 1 %,
0.5 %, 0.25 mol%) and itria, later calcine them at a temperature of 1000 °C in order to obtain the most effec-
tive chemical mixture, close to the shade of human dentin. The samples were characterized by X-ray Diffrac-
tion (XRD), Scanning Electron Microscopy (SEM), Energy Dispersive Spectroscopy (EDS), toxicity testing
and colorimetric evaluation, confirming the presence of iron within the zirconia microstructure and its modi-
fications caused in the material. The obtained results indicate that the crystallite sizes of the synthesized
powders increased from 35,45 nm to 48,97 nm when the iron concentration increased from 0 % to 3 mol%.
The EDS spectra indicated the presence of iron in all the samples, with varying concentrations of the pig-
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mentant agent. The method used was effective for the production of zirconia powders with varied color nu-
ances, having great potential for dental applications.
Keywords: Pigmented zirconia. Pechini method. Dental.

1. INTRODUCAO

A necessidade por qualidade estética no ambito de préteses odontologicas vem impulsionando a geracéo de
produtos ainda mais sofisticados. Os materiais ceramicos tém apresentado bastante destaque na area odonto-
I6gica como materiais restauradores [1]. As ceramicas para uso odontoldgico precisam apresentar estabilida-
de quimica, alta resisténcia a compressdo, biocompatibilidade e caracteristicas estéticas compativeis com a
funcdo definida. Outra caracteristica que precisa ser observada é a possibilidade de formacéo de placas bacte-
rianas no material, ja que existem superficies que dificultam a formacdo destas placas e que sdo de funda-
mental importancia para longos periodos de uso [2].

Dentre os materiais cerdmicos mais utilizados para a odontologia, como: alumina [3, 4], hidroxiapatita
[5], dissilicato de litio [6] e porcelanas [7], a zircdnia [8, 9] tem se consolidado como um material promissor,
devido as suas diversas aplicagcbes como biomaterial, possuir alta resisténcia mecénica e alta tenacidade a
fratura, tornando-se um material basico para confec¢éo de coroas dentarias e proteses fixas dentéria, em res-
tauracBes dentérias, tendo em vista a crescente demanda estética e a preocupagéo com a hipersensibilidade de
materiais metalicos [10, 11].

Devido a probabilidade de fraturas decorrentes da mudanga de estrutura cristalina em temperatura am-
biente (tetragonal e/ou culbica), causadas por aguecimento ou resfriamento da zircdnia, faz-se necessaria uma
estabilizagdo, que pode ser realizada a partir de dopagem com determinados elementos quimicos, tais como:
Mg, Ca, Y, Ce, que se incorporam efetivamente na estrutura da zirconia. A estabilizagdo ocorre devido a
substituicdo de &tomos de zirconio pelos elementos dopantes, através da formagdo de vacéncias, onde ocorre
a estabilizacdo da zirconia [12, 13, 14].

Ao dopar a zircdnia com pequenas quantidades de éxido de itrio (Y,0O3), ocorreré a estabilizacdo da
estrutura cristalina tetragonal da zirconia gerando um composto formado de gréos cristalizados na estrutura
tetragonal metaestavel, conhecida como zircdnia tetragonal policristalina (Y-TZP). Em temperatura ambiente
a estrutura da zircdnia pura é monoclinica e a tetragonal existe apenas em temperaturas entre 1170 °C a
2370 °C, ap6s essa faixa de temperatura a estrutura existente é a cubica [15].

Ao sofrer uma determinada pressdo, a cerdmica Y-TZP a temperatura ambiente pode transformar sua
fase em monoclinica, gerando aumento no seu volume em torno de 4 % a 5 % [16]. O mecanismo ficou co-
nhecido como “tenacificacdo por transformagdo”, sendo o grande responsavel pelas notaveis propriedades
mecanicas dessa ceramica [17].

Apesar de todas as vantagens citadas anteriormente acerca da zircbnia, um problema recorrente neste
tipo de material pode ser atribuido a sua coloracéo e aspecto Optico, uma vez que apresenta-se opaca e sua
coloracdo branca ndo consegue mimetizar de forma adequada o tom natural dos dentes, além da sua dificil
reprodutibilidade referente a coloracdo artificial, o que diminui o conforto estético dos pacientes. Conside-
rando-se 0s recobrimentos existentes no mercado, 0s mesmos nao apresentam grande durabilidade e nem
gualidade estética, principalmente no que diz respeito aos dentes frontais [18].

Atualmente sdo utilizadas técnicas de moagem para pigmentar a zircénia, 0 que pode provocar diversas
alteracGes e ndo garante a nuance de cores homogéneas, ja que a mistura ocorre fisicamente [19]. A utiliza-
¢do de métodos adequados para a sintese de pds ceramicos € de grande relevancia, pois as qualidades em uma
ceramica dependem, em grande parte, das caracteristicas originais dos pds utilizados. O método Pechini, des-
taca-se por sua variabilidade na sintese de pos ceramicos. Esse processo permite uma maior precisdo estequi-
ométrica, uniformidade na mistura dos componentes, maior homogeneidade, baixo custo e ndo necessita de
aparelhagem sofisticada para sua sintese [12, 20, 21].

Além da adicdo de 6xido de itrio para estabilizacdo, tem surgido a necessidade de se agregar outros
elementos quimicos a zircnia para gerar um produto pigmentado. A alteracdo da cor dos pés a base de zir-
cbnia é feita pela adicdo de outros 6xidos no momento da sintetizagdo dos pds de zircbnia, como por exem-
plo: Fe,03, Zn0O,Cr,03, Al,Os, etc. Diante disto, o presente trabalho visa desenvolver zirconia pigmentada
com diversas nuances de cores utilizando como agente pigmentante o 6xido de ferro (Fe,O3) via método Pe-
chini. As pequenas concentragdes adicionadas podem alterar significativamente a tonalidade final da proétese
de zirconia. Além disso, serdo avaliados o potencial citotoxico dessas amostras e 0s demais componentes em
células humanas, investigando qual composto sera mais adequado para o uso na odontologia.

2. MATERIAIS E METODOS

Para a producéo dos p6s de zirconia pigmentada via método Pechini, foram utilizadas variadas concentracGes
de agente pigmentante (Fe,O; — 3 %, 2 %, 1 %, 0,5 % e 0,25 % em mol), nomeadas como FZ3, FZ,, FZ;,
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FZ,5 e FZ, 5, respectivamente, além destes tem o FZ, que representa a amostra pura, sem adicéo de ferro. Os
materiais utilizados na sintese foram oxinitrato de zirconio - ZrO(NOs),, (Aldrich, 99 % de pureza, hidradato),
cloreto de itrio-YCL3.6H,O (Aldrich, 99 % de pureza), nitrato de ferro-Fe(NO3)3.9H,0 (Aldrich, 99 % de
pureza), acido citrico-C¢HgO; (Vetec, 99,5 % de pureza), hidroxido de amdnio - NH,OH (Aldrich, 99 % de
pureza), etileno glicol-C,H,(OH),) (Synth, 99 % de pureza) e agua destilada.

Inicialmente foi preparada uma solugdo em um Becker, utilizando 80 mL de agua destilada e &cido ci-
trico (agente complexante) (202 g), onde a solugdo foi agitada por 15 minutos a uma temperatura de 70 °C. A
seguir, foram adicionados o oxinitrato de zirconio (ZrO-(NOs),) (231,23 g/mol), onde dependendo da homo-
geneidade da solucdo e transcorrido o tempo adicionou-se o cloreto de itrio (YClz.6H,0) (195,26 g/mol), sen-
do 3 mol% de Y,03, em seguida foi adicionado nitrato de ferro para pigmentar a amostra. Apds esse proces-
so, adicionou-se o hidréxido de amdnio (25 mL) para se ajustar ao pH 8 e, finalmente, o etileno glicol (25
mL) para formar a resina polimérica. Apds as adicdes dos reagentes a solucdo foi submetida a uma tempera-
tura de 85 °C durante 4 horas, ocasionando a reduc¢éo do volume da solucdo, onde a resina apresentou uma
cor escura. A resina foi pirolisada a 350 °C por 2 h para formag&o do "puff". Posteriormente o pé foi calcina-
do a 1000 °C, com uma taxa de aquecimento de 10 °C/min, durante 4 h para todas as composigdes.

Para a analise e identificacdo das estruturas cristalinas nas amostras de ZrO, pigmentadas com Fe,0s,
foi utilizado o difratdmetro de raios-X (DRX) Shimadzu XRD-6000, radiagio de CuKo (A = 1,5418A). Foi
utilizado o microscdpio eletrénico de varredura com fonte de elétrons por emissdo de campo (MEV), da mar-
ca FEI e modelo Quanta FEG 250, com tens&o de aceleracdo de 30 kV, equipado com EDS de SDD, que con-
ta com uma resolucéo de 126 eV e detector Apollo X SDD, marca Ametek, modelo HX-1001, com deposicdo
de ouro.

Os valores numéricos de cores das amostras de zirconia, foram obtidos utilizando-se o espectrofotdme-
tro de reflexdo (CM-2600D, Konica Minolta Sensing Inc), com a realizacdo da medicéo de acordo com a CIE
1976.

Para o teste de toxicidade utilizou-se a Artemia salina, tipo de crustaceo marinho, organismo simples,
gue pode ser utilizado para determinar a letalidade de algum composto. O parametro utilizado é apenas a
morte ou vida dos crustaceos ao entrarem em contato com o composto, gerando uma resposta rapida e sim-
ples, permitindo conhecer a toxicidade geral do material [22].

As amostras de zircdnia dopadas com ferro foram preparadas em triplicatas a uma concentragdo de 10
mg/mL (10.000 pg/mL), utilizando um veiculo extrator para inseri-las em frascos (tubos de ensaio ou eppen-
dorfs), para o ensaio de citotoxicidade. Depois disso as amostras foram incubadas durante 24 h a temperatura
de 37 °C, sob agitacdo leve [23]. Apds a incubagdo ocorreu a sedimentagdo do material e em seguida a centri-
fugacdo das amostras. Posteriormente foram realizadas as diluicbes das amostras a partir do sobrenadante,
para obtencdo de determinadas concentra¢des utilizando o veiculo extrator como solvente, as concentragdes
utilizadas foram: 10 mg/mL, 5 mg/mL, 1 mg/mL, 0,5 mg/mL e 0,1 mg/mL.

Com as amostras preparadas para a realizacdo do teste de toxicidade aguda [24], foi realizada a manipu-
lagdo dos ovos de Artemias salina para sua futura eclosdo. Adicionou-se cerca de 50 mg de ovos do crustaceo
em cerca de 1 L de &gua do mar sintética (previamente preparada), com iluminagdo artificial (Iampada) e
oxigenacao (bomba de aquario) por 24 h a 48 h [25, 24]. Ap6s a eclosdo dos ovos, foram separados 10 nad-
plios (com adequada movimentacio) para cada tubo de ensaio (cada tubo para uma concentracdo), onde 0s
tubos de ensaio continham 9 mL de agua do mar sintética. Depois foi adicionado 1 mL da concentragéo teste
(amostra) para cada tubo, resultando ao final 10 mL (4gua do mar mais a amostra). Ap6s a incubacao dos
tubos por 24 h, contaram-se 0s nimeros de nadplios (artémias) vivos com auxilio de lupa e registrou a quan-
tidade, depois de 48 h houve uma coleta de dados, a fim de calcular a toxicidade do material estudado.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os difratogramas dos pos de zirconia sintetizados pelo método Pechini, em diferentes concentracGes de ferro
(3%, 2%, 1%, 0,5 %, 0,25 % em mol) comparativamente a amostra pura (FZ,), sdo mostrados na Figura 1.



(@her | BALICA, N.M.P.; CAMPELO, T.S.: SILVA FILHO, E.C., et al., revista Matéria, v.25, n.4, 2020.

- 3]
o
— || =

2]
—
=
=
=)
[

Intensidade (u.a.)

Fase Tetragonal

ICSD 075313 |
T T T T - T
20 40 60

20 (Graus)

Figura 1: Difratogramas das amostras de zircénia pigmentada com 6xido de ferro nas concentragdes 0,25 %,
0,5 %, 1 %, 2 %, 3 % e estabilizada com itrio a 3% e zircdnia pura (sem pigmentacdo), calcinados a tempera-
tura de 1000 °C.

De acordo com o difratograma (Figura 1) os picos que apresentam maior intensidade estdo relacionados
aos planos cristalograficos (111), (220) e (311). De acordo com a analise da literatura e a partir do banco de
dados como o Inorganic Crystal Structure Database (ICSD 60393), foi possivel identificar a fase ctbica como
majoritaria no material em estudo. Verificou-se também, que 0 aumento na propor¢do do agente pigmentante
(Fe,O3) promoveu a diminui¢do no alargamento dos picos (111), (200), (220) e (311), devido a efetiva inser-
¢do do elemento dentro da rede cristalina, propiciando o rearranjo atdmico e consequentemente o aumento da
cristalinidade.

Analisando os padrées de DRX ilustrados na Figura 1, identifica-se que todos 0s picos existentes podem
ser caracterizados como pertencentes a uma estrutura cibica de face centrada e estrutura tetragonal. No en-
tanto devido aos planos de fase ctbica (111, 200, 220 e 311) estarem sobrepondo os planos de fase tetragonal
cristalina (101, 110, 112, 200, 103), ha dificuldade na identificacfo desta microestrutura, onde os pardmetros
de rede “a” sdo muito parecidos e simétricos para as estruturas em tetragonais (ICSD 075313), com a=0,5094
nm para tetragonal e a=0,5124 nm para cubica, uma diferenca de apenas 0,003 nm [26].

A Figura 2a, mostra que a dopagem com fons Fe** na rede Y,03-ZrO, promove pequenos deslocamen-
tos para a direita de todos os picos de difracdo para valores de angulos maiores. De acordo com a lei de
Bragg (nA = 2dsend), esse deslocamento dos dngulos 26 ocorre quando ha uma mudanga nos pardmetros da
rede de célula unitaria [27]. Além disso, é possivel afirmar que o espacamento da particula é inversamente
proporcional ao angulo de espalhamento, estando de acordo com o comportamento dos picos [28].

Esse comportamento é atribuido & introducéo de fons Fe** nos sitios atdmicos, que possuem um raio io-
nico de 0,64 A, sendo menor do que o raio iénico do zirconio (0,72 A), indicando que a dopagem do material
promove uma diminuigdo do volume de célula unitaria.
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Figura 2: (a) e (b) Padrdes de DRX correspondente aos planos (111) e (200) indicando o deslocamento lateral observado
para as amostras estudadas.

A Figura 3 apresenta os tamanhos médios de cristalitos, com medidas que aumentam proporcionalmente
com a concentracdo de ferro, indicando a variagdo dos tamanhos de cristalitos de zircdnia dopada em relagédo
a zircodnia pura (35,45 nm). Para as amostras em estudo também se verificou que com a alta temperatura, du-
rante a calcinagdo, ocorre um aumento no tamanho médio dos cristalitos e da diminuicdo dos parametros de
rede [29]. O crescimento do tamanho médio dos cristalitos ocorre devido a energia térmica do sistema, pro-
movendo sua coalescéncia [30]. Durante o processo, 0s cristalitos menores unem-se entre si formando parti-
culas maiores, ou seja, com menor area superficial e sdo termodinamicamente mais estaveis, resultando na
diminuicdo das distancias interplanares e consequentemente seus parametros de rede [31].

Os diametros dos cristalitos foram determinados pela formula de Scherrer, com o auxilio do software
HighScore Plus versdo 3.0d (304) 2011 da PANalytical, que forneceu os valores dos angulos de Bragg e
FWHM (largura a meia altura do pico de difracdo da amostra) para a realizagdo do calculo, além de permitir
a analise qualitativa das fases presentes em cada amostra [32, 33].
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Figura 3: Tamanho médio de cristalitos de zirconia dopada com variadas concentrages de ferro.

A Figura 4 apresenta um gréfico referente aos valores de parametros de rede (a) calculados para to-
das as amostras de zircOnia. Os parametros de rede foram obtidos através de refinamento Rietveld e os dados
cristalogréficos das fases presentes necessarios para realizar o método foram obtidos através das fichas crista-
lograficas CIF’s [34]. A partir do histograma apresentado na Figura 4 é possivel observar a diminui¢éo dos
valores de parametros de rede para os pds de zirconia a medida que o teor de ferro aumenta, comprovando
que houve de forma efetiva a dopagem do material, onde o agente pigmentante foi inserido na estrutura da
rede cristalina da zirconia, obtendo-se dessa forma um material monofasico o que é de fundamental impor-
tancia para ndo alterar as propriedades do material estudado, corroborando assim com os resultados apresen-
tados na Figura 1. No entanto, ndo houve grandes varia¢des nas amostras sintetizadas, com exce¢do da FZ, e
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FZs, ja que os mesmos apresentaram resultados distintos dos parametros de rede, quando comparados com a
zirconia pura e demais amostras, com uma diferenga de 0,5142 e 0,8016 respectivamente, referente a inser-
¢ao do agente pigmentante no material.
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Figura 4: Pardmetros de rede das amostras de zirconia dopadas com ferro.

A Figura 5 apresenta as micrografias da zircénia em diferentes concentra¢bes (a-FZs, b-FZ,, ¢-FZ,,
d-FZ,s, e-FZ, »5) calcinadas a temperatura de 1000 °C. A morfologia das amostras estudadas possui compor-
tamento similar aos de materiais obtidos via método Pechini, com aparéncia de flakes ou espumas, que séo
oriundas do aprisionamento de gases formados durante a producéo do gel, além disso, apresentam morfologia
irregular e baixa adeséao entre as particulas, sendo facilmente desaglomeradas. Verificou-se ainda que o au-
mento na concentracdo de ferro ndo interferiu na morfologia final do material e nem em seu tamanho [35].
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Figura 5: Micrografias das amostras de zirconia: a (FZ3), b (FZy), ¢ (FZy), d (FZys) € ( FZ 25)-

A Figura 6 apresenta os resultados referentes & espectroscopia de energia dispersiva (EDS), indican-
do os elementos presentes nas amostras estudadas.
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Figura 6: Espectros de EDS para as amostras (a) FZs; (b) FZ,; (¢) FZ1; (d) FZgys; (€) FZg 2s.

Os picos localizados nas posigdes: 2.0; 15.0; 0.5; 6.5; 0.3 KeV, respectivamente, confirmam a pre-
senca dos elementos zirconio, itrio, oxigénio, ferro e carbono para todas as amostras analisadas por EDS, no
gual foram feita andlises em trés pontos distintos de cada amostra. A presenga do pico de carbono embora
ndo faca parte da estequiometria original do material em estudo, pode ser atribuida a fita de fixacdo das
amostras durante o ensaio, fazendo com que haja a presenga desse pico durante a andlise do EDS, pois ndo ha

como diferenciar o que é amostra ou porta amostra durante a realizagdo da analise da composi¢ao por energia
dispersiva de raios X.

As analises de toxicidade das amostras de zirconia com variadas propor¢des de ferro (3 %; 2 %;
1 %; 0,5 %; 0,25 % em mol), , realizadas com Artemia salina foram realizadas para os tempos de 24 e 48 h
de exposicéo, e avaliados o seu potencial de acordo com a Figura 7.
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Figura 7: Anélise de toxicidade dos p6s de zirconia dopados com variadas concentragdes de ferro (FZ3; FZy; FZy; FZys;
FZO,ZS)-

Para os gréaficos das amostras FZ3, FZ,s € FZ, 25, as concentragdes de Artemias que apresentaram
maior disparidade foram as de 10 mg/mL, com valores variando de 14 %, 14 % e 7 % respectivamente, para
os intervalos de tempo de 24 h e 48 h. Ja para as amostras FZ, e FZ; as concentragdes com maiores dispari-
dades foram as de 1 mg/mL e 5 mg/mL, apresentando valores de 2 % e 4 %, respectivamente. Comparativa-
mente, analisou-se que o desvio padrdo das amostras apresentou resultados inferiores paras as amostras FZ,
FZ,, FZy FZyse FZ, 5, mostrando que os resultados tem um alto nivel de confiabilidade. O teste de toxicida-
de feito com Artemia salina é um ensaio biolégico bastante usado para uma avaliagdo preliminar de toxicida-
de para compostos com atividade biolégica [36, 25, 22]. Todas as solugdes testadas de zirconia mostraram
baixa toxicidade (Figura 7), com quantidade de nadplios vivos acima de 60 % em todas as concentracdes,
para um tempo de observacdo entre 24 e 48 h. Ndo houve uma diferenca significativa com relacdo ao nimero
de Artemias salina vivas entre 24 h e 48 h, o que indica que a toxicidade é nula.

A andlise colorimétrica é um procedimento imprescindivel para avaliar o material em estudo, pois a
partir desta foi possivel quantificar as cores através de nimeros e escolher a concentracdo mais adequada
para o uso odontolégico. O pardmetro L* é referente ao brilho do material, o0 a* esté relacionado a cor verme-
Iha (positivo) / verde (negativo) e o b* esté relacionado as cores amarelo (positivo)/ azul (negativo) [37, 38].
A Tabela 1 apresenta os valores das escalas de cores para as amostras de zirconia.

Tabela 1: Escalas de cores das amostras de zirconia dopadas com ferro.

AMOSTRAS L* a* b*
FZ, 73,78 8,49 12,27
FZ, 79,57 6,77 23,42
FZ, 88,35 2,82 15,82
FZos 91,56 1,47 10,83
FZ02s 94,55 0,35 6,41
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A partir da Tabela 1, é possivel observar que as amostras FZ, s € FZy5 S80 as que possuem maior
brilho de acordo com o parametro (L*), porém esses valores estdo acima da média estipulada pelas coorde-
nadas de cores CIELAB L*=59,9-84,1, ndo sendo dessa forma indicadas para odontologia. Para o parametro
(a*), os valores obtidos estdo proximos de zero em relagéo as amostras FZ ,5s € FZ, 5, indicando que a colora-
¢ao dos pos de zirconia possuem coloragdo branca. Em consonancia com o parametro (a*), o parametro (b*)
apresenta uma tonalidade levemente amarela o que pode ser confirmado na referida tabela ja que os valores
se distanciam de zero, com esses valores de a* e b* estando proximo dos valores relatados pela CIELab,
a*=1,9-8,1 e b*=7.4-14,6 [39, 40]. A amostra FZ; apresenta valores de escalas a* e b* aceitaveis, porém o
valor de brilho L*, se distanciou um pouco dos padres CIELab*, entretanto € o material com concentracdo
de ferro, que mais se aproxima. As amostras FZ, e FZ; sdo as que possuem menor brilho, ndo servindo para
aplicacbes odontoldgicas, além disso, suas escalas indicam niveis de vermelhiddo medianos (a*) e uma forte
tonalidade amarela (b*). Porém é necessario também ver os pos de zirconia coloridos a olho nu, complemen-
tando os dados obtidos pelo espectrofotdmetro, para avaliar qual deles ird4 se assemelhar melhor a dentina
humana.

e T

Figura 8: amostras de zirconia pigmentadas com proporcdes de ferro de forma decrescente (FZs; FZ,; FZy; FZgs; FZg 55).

Por meio da Figura 8, pode-se confirmar a analise pelo CIELab e os pds obtidos durante a sintese da
zircdnia, dentre as nuances de cores obtidos, 0s que mais se assemelham a tonalidade da denti¢do humana séo
FZy; FZy5 e FZy 25, respectivamente. Dentro desse contexto, observa-se que o po referente & amostra FZ; é, o
gue mais se aproxima da dentina humana, sem gerar uma aparéncia artificial para aplica¢cdes odontolégicas
em restauragdes, sendo de fundamental importancia para garantir o conforto do paciente, aliando a funciona-
lidade deste material ao aspecto estético.

Para a odontologia ja existe um sistema padrdo para medir e determinar a tonalidade dos dentes,
através de colorimetros comerciais de uso odontolégico, além dos guias de tonalidades para auxiliar na esco-
Iha que mais se adequa aos dentes de cada ser humano, como pode ser visto na Figura 9.

Figura 9: Guia de tonalidades para os dentes [41].
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O guia divide a tonalidade dos dentes em quatro tons basicos: A (marrom avermelhado), B (amarelo
avermelhado), C (acinzentado) e D (cinza avermelhado). Para cada graduacéo existem varios niveis de escu-
recimento, de forma que atenda todas as variagdes de cor da dentina humana. Para os pds de zirc6nia da Fi-
gura 9, o tom “A” € o que mais se aproxima deles.

4. CONCLUSOES

A analise de DRX mostrou a presenca das fases clbicas e tetragonais como majoritarias. Verificou-se que o
aumento no percentual de ferro causou uma diminui¢éo gradativa da largura da base dos picos, quando com-
paradas a zirconia pura (FZ,), além do deslocamento dos picos para a direita, indicando que o ferro entrou na
rede cristalina ocupando o0s vazios e tornando o material mais cristalino.

Os parametros de rede da zirconia pura apresentam valores maiores quando comparadas as amostras
com ferro devido a substituicdes na rede cristalina do zirconio por ferro e também devido a energia térmica
gerada no processo de calcinacdo.

Para os tamanhos de cristalitos ocorre o inverso, com o aumento do teor de ferro observou-se um au-
mento no didmetro dos cristalitos, pois a introducdo de mais um fon dentro da estrutura aumenta seu fator de
empacotamento e consequentemente, o tamanho dos cristalitos.

No MEV, observou-se que o material calcinado apresenta morfologia irregular, na forma de espumas. O
EDS indica a presenca de ferro na microestrutura do material em diferentes concentragdes de acordo com as
dopagens escolhidas.

As caracterizagBes comprovam que a pigmentacao da zircdnia com ferro foi realizada de forma eficaz, o
gue garante a mudanca de tonalidade dos p6s de zirconia. As amostras apresentaram tonalidades diferentes,
como cores homogéneas, como ja era esperado, de acordo com a quantidade de ferro, revelando que as amos-
tras mais adequadas séo a FZ; e FZ,5 como mostram os resultados CIELab, podendo ser utilizadas para apli-
cagdes odontoldgicas.
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