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RESUMO

As ceramicas de silicato de litio reforcada com zirconia (ZLS) foram
desenvolvidas com o intuito de criar materiais ceramicos com alto desempenho
mecanico e estético. As mesmas nao possuem um protocolo de tratamento de
superficie consolidado. Sendo assim, o objetivo desse estudo foi avaliar o efeito de
diferentes tipos de tratamentos de superficie na resisténcia adesiva ao
microcisalhamento de ceré@micas ZLS e ceramica de dissilicato de litio cimentadas com
um cimento resinoso, submetidas a termociclagem. Foram utilizados os materiais Celtra
Duo, VITA Suprinity e IPS E.max CAD. Confeccionou se pastilhas cerdmicas com
dimensdes de 15x15x2 mm, as quais foram submetidas a 4 tratamentos de superficie:
Acido fluoridrico 10% e silano Relyx ceramic primer; Jateamento com 6xido de aluminio
50um e silano; Jateamento com Rocatec® 30um e silano; e aplicacdo de Monobond
Etch & Prime. Ap0s o tratamento foram confeccionados cilindros, com 3mm de
diametro, de cimento resinoso sobre as superficies ceramicas. Todas as amostras
foram submetidas a termociclagem. Apds o envelhecimento, foram submetidas ao
ensaio mecanico de microcisalhamento. Foram realizadas analises complementares:
Perfilometria, Microscopia eletrbnica de varredura e Espectrometria por Energia
Dispersiva de Raios X. Os dados obtidos foram submetidos as andlises estatisticas de
variancia (ANOVA) e teste de comparacdo multipla de Tukey. O tratamento de
superficie que apresentou maior média de resisténcia a adesao, através do ensaio de
microcisalhamento, foi o condicionamento com Acido Hidrofluoridrico & 10% em todas
as ceramicas analisadas. Pode se concluir que a resisténcia ao microcisalhamento é
influenciada por cada tratamento de superficie empregado e € dependente de cada

material ceramico.



ABSTRACT

Zirconium-reinforced lithium silicate (ZLS) ceramics were developed with the
purpose of creating ceramic materials with high mechanical and aesthetic
performance. They do not have a defined surface treatment protocol. Thus, the
objective of this study was to evaluate the effect of different types of surface
treatments on the microcrystalline adhesive strength of ZLS ceramics and lithium
disilicate ceramics cemented with a resin cement after thermocycling. The materials
Celtra Duo, VITA Suprinity and IPS E.max CAD were used. Ceramic tablets with
dimensions of 15x15x2 mm were made, which were submitted to 4 surface
treatments: 10% hydrofluoric acid and silane; Blasting with 50um aluminum oxide
and silane; Blasting with Rocatec® 30um and silane; and application of Monobond
Etch & Prime. After the treatment, cylinders, 3mm in diameter, were made of resin
cement on the ceramic surfaces. All samples were submitted to thermocycling. After
aging, they were submitted to the micro-shear mechanical test. Additional analyzes
were performed: Profilometry, Scanning Electron Microscopy and X-ray Dispersive
Energy Spectrometry. Data were submitted to statistical analysis of variance
(ANOVA) and Tukey's multiple comparison test. The surface treatment that
presented the highest average adhesion strength, through the micro-shear test, was
the conditioning with 10% Hydrofluoric Acid in all the ceramics analyzed. The blasting
did not present a satisfactory adhesion resistance. It can be concluded that the
resistance to micro-shear is influenced by each surface treatment employed and is

dependent on each ceramic material.
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1 INTRODUCAO

Atualmente, a busca pelo natural na reposicdo do substrato dental perdido,
aliada as crescentes demandas de pacientes e dentistas em termos de estética,
biocompatibilidade e longevidade das restauracbes tém contribuido para o
desenvolvimento de varios sistemas ceramicos (ELSAKA e ELNAGHY, 2016;
BELLAN et al., 2017; RIQUIERI et al., 2018).

As ceramicas odontoldgicas apresentam algumas propriedades como: alta
resisténcia a compressdo e abrasdo, estabilidade quimica, biocompatibilidade,
propriedades estéticas favoraveis, translucidez, fluorescéncia e coeficiente de
expansao térmica proximo ao da estrutura dentaria (CARVALHO et al.,, 2011,
ANUSAVICE, 2012; RAMAKRISHNAIAH et al., 2016).

Os sistemas CAD/CAM  (Computer-Aided  Design/Computer-Aided
Manufactunng) realizam a confeccdo padronizada de restauracbes indiretas
monoliticas, a partir da fresagem de blocos ceramicos pré-fabricados homogéneos e
compactos (STRASSER et al., 2018). Apresentam como uma de suas vantagens a
versatilidade, como economia de tempo e eliminacdo de possiveis fontes de erros
durante etapas laboratoriais intermediarias, além de um desempenho mecanico
previsivel, com estética satisfatéria e adaptacdo marginal precisa. Podem ser
confeccionadas coroas totais, onlays, inlays, overlays e laminados ceramicos
(WENDLER et al., 2017; MENDONCA et al., 2018).

Dentre as ceramicas, as que mais se destacam sdo as ceramicas vitreas a
base de dissilicato de litio que ganharam enorme popularidade. Possuem cristais
tipo agulha embutidos em uma matriz vitrea, conferindo ao material alta resisténcia a
flexdo e excelentes propriedades épticas (opalescéncia e translucidez) (BELLAN et
al., 2017). Entre as opc¢Oes disponiveis no mercado atual, podemos citar o Sistema
IPS E.max Press (Ivoclar Vivadent), que € confeccionado através da técnica da cera
perdida, e o IPS E.max Cad (lvoclar Vivadent), que € processado pela técnica de
usinagem dos blocos (DENRY e HOLLOWAY, 2010; BELLAN et al., 2017).

Recentemente surgiram as ceramicas de silicato de litio reforcada com
zircbnia (ZLS): estas foram desenvolvidas para superar as propriedades mecanicas
e obter materiais ceramicos de desempenho ainda maior. Elas consistem em uma

nova geracdo de ceramicas, com uma tentativa de unir as propriedades de



resisténcia das ceramicas policristalinas, como a zircbnia, com a exceléncia estética
das vitroceramicas em uma restauracdo monolitica (RAMOS et al., 2016; SATO et
al., 2016; MONTEIRO et al., 2018; RIQUIERI et al., 2018).

Existem dois materiais ceramicos ZLS disponiveis para aplicagdo em
Odontologia Restauradora, o Suprinity (Vita Zahnfabrik — Bad Sackingen, Germany)
e o0 Celtra DUO (Dentsply - Hanau Wolfgang, Alemanha) sendo ambos
essencialmente compostos por duas fases cristalinas embutidas em uma matriz
vitrea. Um das fases cristalinas consiste de cristais de metassilicato de litio
submicrométricas (LioSO3) em uma forma redonda e ligeiramente alongado,
enquanto o outro € um ortofosfato de litio (LisPO4), em uma forma redonda com
tamanho nanométrico. Segundo Belli et al. (2017), uma das principais diferencas
entre os dois materiais € o tamanho dos cristais de metassilicato de litio (LioSO3
phase), que parece ter um tamanho maior no Celtra Duo (até 1 um de comprimento)
do que no Suprinity (~0.5 yum) (MONTEIRO et al., 2018).

Quando comparada com a ceramica de dissilicato de litio (sem reforco de
zircbnia), a vitroceramica ZLS apresenta uma porcentagem menor do contetudo de
fase cristalina (40-50% em comparacdo com 70% de uma vitroceramica
convencional de dissilicato de litio). No entanto, cristais dentro de materiais ZLS séo
menores e a matriz vitrea é reforcada devido ao dioxido de zircbnio altamente
disperso (£ 10% em peso), o qual € assumido para aumentar a forca da fase vitrea
(MONTEIRO et al., 2018). Além disso, 0os materiais ZLS continuam a pertence a
classe de ceramicas acido sensiveis, o que significa que sua superficie pode ser
condicionada por acido fluoridrico (SATO et al., 2016; RIQUIERI et al., 2018).

A adesdo da ceramica a estrutura dental pode ser realizada através de
ligacdo mecanico-quimica entre o material restaurador, o substrato dental e o0 agente
cimentante. Um aspecto importante necessario para o sucesso de tais restauracées
€ 0 estabelecimento da adesdo adequada (TSUJIMOTO et al., 2017). Os cimentos
resinosos auto-adesivos foram desenvolvidos para simplificar os procedimentos de
cimentacao e reduzir os passos clinicos, assim, a cimentacdo pode ser realizada em
uma unica etapa (BELLAN et al., 2017).

Para diferentes tipos de material, sdo sugeridos procedimentos especificos de
pré-tratamento da superficie para melhorar o molhamento superficial e posterior
adesdo ao cimento resinoso. O tratamento mais comum para ceramica vitrea € o

condicionamento com acido hidrofluoridrico, seguido pela aplicacdo de silano
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(STRASSER et al., 2018). Enquanto o sistema ZLS n&o possui nenhum tratamento
de superficie consolidado. Os tratamentos sugeridos sdo uma combinacdo de
tratamento mecanico (jateamento) e quimico (mondémero de fésforo) ou a aplicacédo
de revestimento de silica combinada com o uso de silano, mas ndo possui nem um
protocolo definido (STRASSER et al., 2018).

Esta nova classe de ceramica vitrea, a base de silicato de litio reforgcado por
diéxido de zircbnio possui um questionamento sobre um protocolo de tratamento de
superficie adequado, com uma longevidade satisfatoria e resisténcia de unido. Desta
forma, o objetivo deste estudo sera avaliar o efeito de diferentes tratamentos de

superficies na resisténcia de unido de sistemas ceramicos reforcados.
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2 PROPOSICAO

O objetivo desta pesquisa foi avaliar o efeito de diferentes tipos de tratamentos
de superficie na resisténcia de unido de ceramicas vitreas reforcadas com dioxido de
zirconio e ceramica de dissilicato de litio cimentadas com um cimento resinoso
autocondicionante /autoadesivo, submetidos a termociclagem.

Desta forma, frente aos objetivos deste estudo, as hipéteses sao:
1. Os tratamentos de superficie alteram a rugosidade superficial dos materiais;
2. Os efeitos dos tratamentos de superficie, frente ao cimento resinoso e ao teste de
microcisalhamento, séo dependentes de cada material ceramico;
3. A resisténcia ao microcisalhamento € influenciada por cada tratamento de superficie
empregado;
4. Os tratamentos de superficie ndo alteram a rugosidade superficial dos materiais e a

resisténcia de unido.



3 MATERIAIS E METODOS

3.1 Materiais Utilizados:

12

Os materiais utilizados neste estudo, bem como suas respectivas marcas

comerciais, fabricantes e lotes estédo apresentados na tabela 1.

Tabela 1 - Nomes comerciais, tipos de material, fabricantes e lotes dos produtos utilizados nos

experimentos

Marca Comercial Tipo de material Fabricante Lote
Celtra DUO HT Silicato de litio Dentsply 18031266
reforcado com dioxido
de zirconio
Vita Suprinity HT Silicato de litto VITA 40020
reforcado com didoxido
de zirconio
IPS E.max CAD HT Dissilicato de Litio Ivoclar WO04573
Vivadent
Rely X  Ceramic Silano 3M ESPE N822741
Primer
Porcelain Etch 9% Acido Hidrofluoridricoa  Ultradent 18005525512
9%
Monobond etch and Primer ceramico Ivoclar V50443
Prime Vivadent
Oxido de Aluminio = P6 de Oxido de Bio Art 52160
Bio-Art Aluminio
(50 pm)
Rely X U200 Cimento resinoso 3M ESPE 660958

autocondicionante/

autoadesivo
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Rocatec Soft Oxido de alumio 3M ESPE 1803100248

revestido por silica

3.2 Preparacgao dos Materiais Restauradores:

Foram utilizados 30 blocos para fresagem em CAD/CAM dos materiais Celtra
Duo (n=10) (Dentsply - Hanau Wolfgang, Alemanha), VITA Suprinity (n=10) (Vita
Zahnfabrik — Bad Sackingen, Germany) e IPS E.max CAD (n=10) (Ivoclar Vivadent —
Schaan Liechtenstein).

Inicialmente, com o objetivo de criar amostras para analises qualitativas dos
materiais, dois blocos de cada ceramica foram arredondados com lixas d"agua de
granulagdo #180 sob irrigagdo em politriz EcoMet® 250 Grinder Polisher (Buehler,
Lake Buff — IL, EUA) formando cilindros. Para isso a propria haste metalica dos
blocos foi utilizada como padronizacdo do didmetro das amostras, resultando em
cilindros de 12 mm de diametro. Em seguida, cada um dos cilindros foram cortados
em cortadeira de precisdo (IsoMet® 1000 PrecisionSaw, Buehler, Lake Buff — IL,
EUA), com disco de corte diamantado Extec High Concentration (Extec, Enfield —
CT, EUA) gerando vinte amostras com dimensdes padrdo de 12 x 1,2 mm de cada
um dos materiais (n=60), seguindo a norma ISO 6872, (Figura 01). Os dois lados
das amostras foram regularizados com lixas d’agua de granulagdo #180, #600 e
receberam acabamento com lixas d’agua de granulacdo #1200 (Norton Saint-

Gobain, Sao Paulo, Brasil).
mm/inch

[:j
1234

OFF ON ®EBZERO

mm/inch

Figura 01 — Dimensdes das pastilhas

Os outros 08 blocos de cada material foram selecionados para os testes

guantitativos e foram cortados em cortadeira de precisao (Isso Met® 1000 Precision
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Saw, Buehler, Lake Buff — IL, EUA), com disco de corte diamantado Extec High
Concentration (Extec, Enfield — CT, EUA) gerando 24 amostras de cada ceramica
(n=72) com dimensdes de 15x15x2 mm, seguindo a norma ISO/ TS 11405. As
pastilhas foram regularizadas com lixas d’agua de granulagao de #280, #400, #3800 e
#1200 (Norton Saint-Gobain, S&o Paulo, Brasil) (Figura 02).

Figura 02 — Amostras ceramicas para serem incluidas

As amostras dos materiais IPS E.max CAD, VITA Suprinity e Celtra DUO
foram cristalizadas segundo as normas de cada fabricante.

Apbs a cristalizacdo, foram incluidas em resina acrilica (Classico, Sao Paulo,
Brasil), com a manutencéo do lado polido da amostra livre para aplicacdo do cimento
resinoso (Figura 03).

Figura 03 — Amostra incluida em resina acrilica

Deste modo, as amostras incluidas em resina acrilica apresentaram uma
superficie livre para unido, em seguida, os blocos foram limpos em ultrassom com
agua destilada por 10 minutos (Vitasonic Il, Vita Zanhfabrik).
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3.3 Delineamentos dos grupos:

As amostras de cada material (n=24) foram divididas em 4 grupos de acordo
com os tratamentos executados na superficie, sendo eles: Acido fluoridrico 10% e
silano Relyx Ceramic primer; Jateamento com o6xido de aluminio 50um e silano
Relyx Ceramic primer; Jateamento com Rocatec® 30um e silano Relyx Ceramic
primer; e aplicagédo de Monobond Etch & Prime. Adicionalmente, trés amostras foram
incluidas em cada grupo para fins de analises qualitativas complementares. E outras
trés amostras extras sem tratamento de superficie (ST) forneceram subsidios para
serem analisadas qualitativamente as caracteristicas quimicas e microscopicas das

ceramicas utilizadas (Figura 04).

E.HF - Acido fluoridrico + silano (n=6)

E.OA - Oxido de aluminio + silano (n=6)
EMAX CAD (n=24) :>
E.RO - Rocatec soft + silano (n=6)

E.MO - Monobond etch & prime (n=6)

S.HF - Acido fluoridrico + silano (n=6)

S.0A - Oxido de aluminio + silano (n=6)
VITA SUPRINITY (n=24) :>
S.RO - Rocatec soft + silano (n=6)

S.MO - Monobond etch & prime (n=6)

C.HF - Acido fluoridrico + silano (n=6)

C.OA - Oxido de aluminio + silano (n=6)
CELTRADUO (n=24) |:>

C.RO -Rocatec soft + silano (n=6)

C.MO - Monobond etch & prime (n=6)

Figura 04 - Delineamento dos grupos

3.4Tratamentos das superficies:

Previamente aos tratamentos de superficie, as amostras foram lavadas em

banho ultrassénico (Lavadora Ultrass6nica Cristéfoli- Parana, Brasil) em alcool
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isopropilico (Farmacia de Homeopatia e Manipulacdo — Juiz de Fora — MG — Brasil)

durante oito minutos.

3.4.1 Grupos submetidos ao acido hidrofluoridrico 10%:

Nove amostras de cada material receberam aplicacdo de &cido
hidrofluoridrico 10%, durante 20s e em seguida lavadas com spray de ar e agua pelo
dobro do tempo do condicionamento, conforme orientacdo do fabricante. Em
seguida foi aplicado 1 camada de silano RelyX Ceramic Primer com uso de

Microbrush (Vigodent, Brasil) por 60 segundos.

3.4.2 Grupo submetido ao Monobond Etch and Prime:

Nove amostras de cada material receberam aplicacdo de Monobond Etch and
Prime durante 20s, foi aguardado um periodo de 40 segundos para 0 material agir e
em seguida lavadas com spray de ar e agua pelo dobro do tempo do
condicionamento e secar. Pelas propriedades deste agente condicionante e

recomendacdes do fabricante, ndo foi aplicado nenhum outro material.

3.4.3 Grupos submetidos ao jateamento com 6xido de aluminio:

Nove amostras de cada material receberam jateamento com oOxido de
aluminio (50 ym) por 15s, a uma distancia de 1,5cm e angulacdo de 45° através do
jateador Dento-PrepTM (R@NVIG A/S) com pressédo de 2,8 bar. Em seguida as
amostras receberam jato de ar para remocao das particulas soltas e aplicacdo de
silano Rely X Ceramic Primer com uso de Microbrush (Vigodent, Brasil) por 60

segundos.

3.4.4 Grupo submetido ao jateamento com 6xido de aluminio revestido

por silica:

Nove amostras de cada material receberam jateamento com Rocatec® (30
pum) por 15s, a uma distancia de 1,5cm e angulagdo de 45° através do jateador

Dento-PrepTM (RGNVIG A/S) com pressao de 2,8 bar. Em seguida as amostras
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receberam jato de ar para remocao das particulas soltas e aplicacdo de silano Rely

X Ceramic Primer com uso de um Microbrush (Vigodent, Brasil) por 60 segundos.

Trés amostras de cada ceramica, ndo receberam nenhum tipo de tratamento

de superficie, compondo o grupo controle para analises qualitativas.

3.5 Procedimentos de Cimentagao:

Apo6s o tratamento de superficie foram confeccionados 24 cilindros, com 3mm
de didmetro, de cimento resinoso sobre as superficies ceramicas de cada grupo.

Para confeccionarmos os cilindros de cimento resinoso utilizamos o Tygon
cortados em altura média de 5mm e espessura interna de 3mm sobre a amostra.

Para adaptacéo dos mesmos utilizamos cera 7 e gotejador elétrico (Figura 05).

Figura 05 — Amostra com os Tygons fixados para confecc¢édo dos cilindros

Apés a fixacdo do tygon aplicamos o cimento resinoso Rely X U200 (3M
ESPE - St. Paul, MN,USA) em sua parte interna e realizamos a fotoativacdo com o
Fotopolimerizador VALO (Ultradent — South Jordan, UT, USA) por 40 segundos em
cada amostra.

Depois da fotoativacdo em cada amostra e aguardado o tempo de 8 minutos,
foi retirado delicadamente o tygon e a cera 7 com auxilio de lamina de bisturi, e em

seguida, cada amostra foi fotoativada novamente (Figura 06)

Figura 06 — Cilindros de cimento resinoso sobre a superficie ceramica
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3.6 Termociclagem (TC):

Todas as amostras foram submetidas ao envelhecimento térmico por meio de
uma Temocicladora (521-D — Ethik Tecnology/ Nova Etica — Vargem Grande Paulista
- SP) com a realizacédo de 10.000 ciclos alternados em agua destilada a 55°C e 5°C

por 30s cada, com intervalo de troca de 5s.

3.7 Teste de Resisténcia ao Microcisalhamento:

Apos o envelhecimento, as amostras foram submetidas ao ensaio mecanico
de microcisalhamento, em maquina de ensaios universal (EMIC, Sdo José dos
Pinhais), com auxilio de um dispositivo (fio de 0,4 mm), com velocidade de 1mm/s,

utilizando célula de carga de 50KgF (Figura 07).

Figura 07 — Amostra sendo submetida ao Ensaio de Microcisalhamento

3.7.1 Andlise da Fratura:

Apés o ensaio mecanico de microcisalnamento foi realizado a analise do
padrdo das fraturas, em todos as amostras, com auxilio de uma lupa estereocopica
(Carl Zeiss - Brasil) com aumento de quarenta vezes, determinando fraturas
classificadas da seguinte forma (Figura 08):

- Fraturas Adesivas (A): rompimento da unido a nivel da ceramica/ cimento

resinoso.
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- Fraturas Coesivas (C): fratura no cilindro de cimento resinoso ou no disco
ceramico.

- Fraturas Mistas (M): ocorréncia de fraturas adesiva e coesiva na mesma

TIPOS DE FRATURA

ADESIVA [3
COESIVA - S.

MISTA | &

Figura 08 — Classificacdo dos tipos de fratura apés o teste de microcisalhamento

amostra.

3.8 Anélises complementares:

Para caracterizacdo superficial e cristalografica, foram realizadas analises

complementares. As amostras analisadas ndo foram submetidas a ciclagem térmica.

3.8.1 Perfilometria:

As amostras foram utilizadas para avaliacdo da morfologia superficial, através
do perfilbmetro oOptico digital (Wyko, NT 1100, Veeco - Tucson, USA), conectado a
um PC com software de imagem (Vision 32, Veeco — Tucson, USA) para realizacao
de micrografia de superficie (analise qualitativa da geometria tridimensional - 3D) e

mensuracao da rugosidade superficial (Figura 09).

\ o o M
Figura 09 — Perfildometro éptico digital (LAS-INPE)
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3.8.2 Microscopia eletronica de varredura (MEV):

Para a andlise visual da superficie microscépica das amostras antes e apoés
os tratamentos de superficie, foi utilizado um Microscopio Eletrdnico de Varredura
(MEV-FEG) TESCAN (MIRA3 — Kohoutovice/ Republica Tcheca) em alto vacuo com
auxilio de detector de elétrons secundéarios ETD, com aumentos de 100, 500, 2.000,
5000 e 10.000x, (Figura 10).

Figura 10 - Microscopio eletrdnico de varredura (MEV-FEG) (LAS-INPE)

Para isto as amostras foram lavadas em banho ultrassénico (Lavadora
Ultrassénica Cristofoli - Parana, Brasil) com alcool 70% (Alcool Santa Cruz Ltda. —
Guarulhos, Sao Paulo, Brasil) durante oito minutos, seguida de limpeza com
acetona60% (Acetona Mithaza — R.T.R. Volante — EPP — Taquaritinga, Sao Paulo,
Brasil) pelo mesmo tempo. As amostras foram secas por papel absorvente e em
seguida, posicionadas em uma plataforma de aluminio (stub) especifica do
equipamento, com auxilio de uma fita condutora dupla face de carbono para entédo
serem metalizadas em metalizadora Desk Il (DentonVacuum — Moorestown — NJ,
USA), recebendo uma camada de 12 nm de liga de ouro para conseguinte

realizagdo da microscopia, (Figura 11).
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Figura 11 — Metalizadora (LAS-INPE)

3.8.3 Espectrometria por Energia Dispersiva de Raios X (EDS):

Esta técnica foi utilizada para analise dos elementos quimicos presentes nos
materiais. Baseia-se na analise das energias caracteristicas de Raios X emitidos por
cada elemento que compdem a amostra, como resultado da incidéncia de um feixe
de elétrons na superficie desta amostra. O espectrometro EDS trabalha acoplado ao
microscopio eletrénico de varredura (MEV) utilizado para as analises.

A espectroscopia por dispersdao de energia foi realizada utilizando-se
MEVTESCAN (MIRA3 — Kohoutovice/ Republica Tcheca) e utilizando o sistema EDS
X Max N (Oxford Instruments — United Kingdon), (Figura 12). As leituras de cada
amostra foram realizadas a uma distancia de trabalho de 12 mm e 20 kV de
voltagem de aceleracdo. Nao foi realizado aplicacdo de cobertura condutora nas
amostras. Para cada area mensurada da amostra (1mm) os principais elementos

foram analisados com real time de 100 segundos.

Figura 12 — Espectrébmetro por Energia Dispersiva de Raios X (EDS) acoplado ao MEV (LAS-INPE)
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3.9 Andlises estatisticas:

Os valores numéricos obtidos da perfilometria 6ptica foram submetidos a
analise estatistica descritiva (média e desvio padréo) por meio do Teste de Kruskal -
Wallis e teste de comparacdes multiplas de Dunn a fim de se comparar as diferencas
estatisticas entre os grupos.

Os valores numéricos obtidos por meio do teste de microcisalhamento foram
submetidos a analise estatistica descritiva (média e desvio padrdo) e ao modelo
estatistico de comparacéo entre grupos (Unpaired t-test) a fim de avaliar a influéncia
a resisténcia de unido ao microcisalhamento. As analises estatisticas foram obtidas
por meio dos softwares MINITAB (Minitab, version 17, 2013) e PRISM (verséo 6.01,
Graph Pad, 2012).

Valores de probabilidade (p) < 0,05 foram considerados como

estatisticamente significativo.
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ARTIGO CIENTIFICO

1 INTRODUCAO

Recentemente surgiram as ceramicas de silicato de litio reforcada com
zircOnia (ZLS): estas foram desenvolvidas para superar as propriedades mecanicas
e obter materiais ceramicos de desempenho ainda maior. Elas consistem em uma
nova geracdo de ceramicas, com uma tentativa de unir as propriedades de
resisténcia das ceramicas policristalinas, como a zircdnia, com a exceléncia estética
das vitroceramicas em uma restauracdo monolitica (RAMOS et al., 2016; SATO et
al., 2016; MONTEIRO et al., 2018; RIQUIERI et al., 2018).

Existem dois materiais ceramicos ZLS disponiveis para aplicacdo em
Odontologia Restauradora, o Suprinity (Vita Zahnfabrik — Bad Sackingen, Germany)
e o0 Celtra DUO (Dentsply - Hanau Wolfgang, Alemanha) sendo ambos
essencialmente compostos por duas fases cristalinas embutidas em uma matriz
vitrea. Um das fases cristalinas consiste de cristais de metassilicato de litio
submicromeétricas (Li2SOs3) em uma forma redonda e ligeiramente alongado,
enquanto o outro € um ortofosfato de litio (LisPOs), em uma forma redonda com
tamanho nanométrico. Segundo Belli et al. 2017, uma das principais diferencas entre
os dois materiais € o tamanho dos cristais de metassilicato de litio (Li2SO3z phase),
que parece ter um tamanho maior no Celtra Duo (até 1 ym de comprimento) do que
no Suprinity (~0.5 um) (MONTEIRO et al., 2018).

Quando comparada com a ceramica convencional de dissilicato de litio (sem
reforco de zirconia), a vitroceramica ZLS apresenta uma porcentagem menor do
conteudo de fase cristalina (40-50% em comparacao com 70% de uma vitroceramica
convencional de dissilicato de litio). No entanto, cristais dentro de materiais ZLS séo
menores e a matriz vitrea é reforcada devido ao dioxido de zircbnio altamente
disperso (£ 10% em peso), o qual € assumido para aumentar a forca da fase vitrea
(MONTEIRO et al., 2018). Além disso, os materiais ZLS continuam a pertence a
classe de ceramicas acido sensiveis, o que significa que sua superficie pode ser
condicionada por acido fluoridrico (SATO et al., 2016; RIQUIERI et al., 2018).

A adesdo da ceramica a estrutura dental pode ser realizada através de
ligacdo mecéanico-quimica entre o material restaurador, o substrato dental e o agente

cimentante. Um aspecto importante necessario para o sucesso de tais restauracdes
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€ o estabelecimento da adesdo adequada (TSUJIMOTO et al., 2017). Os cimentos
resinosos auto-adesivos foram desenvolvidos para simplificar os procedimentos de
cimentacao e reduzir 0os passos clinicos, assim, a cimentagcdo pode ser realizada em
uma Unica etapa (BELLAN et al., 2017).

Para diferentes tipos de material, sdo sugeridos procedimentos especificos de
pré-tratamento da superficie para melhorar o molhamento superficial e posterior
adesdo ao cimento resinoso. O tratamento mais comum para ceramica vitrea € o
condicionamento com acido hidrofluoridrico, seguido pela aplicacdo de silano
(STRASSER et al., 2018). Enquanto o sistema ZLS n&o possui nenhum tratamento
de superficie consagrado. Os tratamentos sugeridos sdo uma combinacdo de
tratamento mecanico (jateamento) e quimico (monémero de fésforo) ou a aplicacao
de revestimento de silica combinada com o uso de silano, mas ndo possui nem um
protocolo definido (STRASSER et al., 2018).

Muitos testes tém sido empregados para avaliar a resisténcia de unido em
ensaios de adesdo, como o microcisalhamento.

Esta nova classe de ceramica vitrea, a base de silicato de litio reforcado por
dioxido de zirconio possui um questionamento sobre um protocolo de tratamento de
superficie adequado, com uma longevidade satisfatoria e resisténcia ao
microcisalhamento. Desta forma, o objetivo deste estudo sera avaliar o efeito de
diferentes tratamentos de superficies na resisténcia ao microcisalhamento de

sistemas ceramicos reforcados.
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2 PROPOSICAO

O objetivo desta pesquisa foi avaliar o efeito de diferentes tipos de tratamentos
de superficie na resisténcia de unido ao microcisalhamento de ceramicas vitreas
reforcadas com didxido de zircénio e ceramica de dissilicato de litio cimentadas com um
cimento resinoso autocondicionante/autoadesivo, submetidos a termociclagem.

Desta forma, frente aos objetivos deste estudo, as hipéteses sao:
1. Os tratamentos de superficie alteram a rugosidade superficial dos materiais;
2. Os efeitos dos tratamentos de superficie, frente ao cimento resinoso e ao teste de
microcisalhamento, séo dependentes de cada material ceramico;
3. A resisténcia ao microcisalhamento € influenciada por cada tratamento de superficie
empregado;
4. Os tratamentos de superficie ndo alteram a rugosidade superficial dos materiais e a

resisténcia de unido.



3 MATERIAIS E METODOS

3.1 Materiais Utilizados:
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Os materiais utilizados neste estudo, bem como suas respectivas marcas

comerciais, fabricantes e lotes estdo apresentados na tabela 1.

Tabela 1 - Nomes comerciais, tipos de material, fabricantes e lotes dos produtos utilizados nos

experimentos
Marca Comercial Tipo de material Fabricante Lote
Celtra DUO HT Silicato de litio Dentsply 18031266
reforcado com didxido
de zircbnio
Vita Suprinity HT Silicato de litto VITA 40020
reforcado com didoxido
de zircbnio
IPS E.max CAD HT Dissilicato de Litio Ivoclar W04573
Vivadent
Rely X  Ceramic Silano 3M ESPE N822741
Primer
Porcelain Etch 9% Acido Hidrofluoridrico a  Ultradent 18005525512
9%
Monobond etch and  Primer ceramico Ivoclar V50443
Prime Vivadent
Oxido de Aluminio = P6 de Oxido de Bio Art 52160
Bio-Art Aluminio
(50nm)
Rely X U200 Cimento resinoso 3M ESPE 660958

autocondicionante/

autoadesivo
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Rocatec Soft Oxido de alumio 3M ESPE 1803100248

revestido por silica

3.2 Preparacgao dos Materiais Restauradores:

Foram utilizados 30 blocos para fresagem em CAD/CAM dos materiais Celtra
Duo (n=10) (Dentsply - Hanau Wolfgang, Alemanha), VITA Suprinity (n=10) (Vita
Zahnfabrik — Bad Sackingen, Germany) e IPS E.max CAD (n=10) (Ivoclar Vivadent —
Schaan Liechtenstein).

Inicialmente, com o objetivo de criar amostras para analises qualitativas dos
materiais, dois blocos de cada ceramica foram arredondados com lixas d"agua de
granulagdo #180 sob irrigagdo em politriz Eco Met® 250 Grinder Polisher (Buehler,
Lake Buff — IL, EUA) formando cilindros. Para isso a propria haste metalica dos
blocos foi utilizada como padronizacdo do didmetro das amostras, resultando em
cilindros de 12 mm de diametro. Em seguida, cada um dos cilindros foram cortados
em cortadeira de precisdo (Isso Met® 1000 PrecisionSaw, Buehler, Lake Buff — IL,
EUA), com disco de corte diamantado Extec High Concentration (Extec, Enfield —
CT, EUA) gerando vinte amostras com dimensdes padrdo de 12 x 1,2 mm de cada
um dos materiais (n=60), seguindo a norma ISO 6872. Os dois lados das amostras
foram regularizados com lixas d’agua de granulacdo #180, #600 e receberam
acabamento com lixas d’agua de granulagdo #1200 (Norton Saint-Gobain, S&o
Paulo, Brasil).

Os outros 08 blocos de cada material foram selecionados para os testes
guantitativos e foram cortados em cortadeira de precisao (Isso Met® 1000 Precision
Saw, Buehler, Lake Buff — IL, EUA), com disco de corte diamantado Extec High
Concentration (Extec, Enfield — CT, EUA) gerando 24 amostras de cada ceramica
(n=72) com dimensdes de 15x15x2 mm, seguindo a norma ISO/ TS 11405. As
pastilhas foram regularizadas com lixas d’agua de granulacao de #280, #400, #800 e
#1200 (Norton Saint-Gobain, Sdo Paulo, Brasil).

As amostras dos materiais IPS E.max CAD, VITA Suprinity e Celtra DUO

foram cristalizadas segundo as normas de cada fabricante.
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ApOs a cristalizacéo, foram incluidas em resina acrilica (Classico, Sao Paulo,
Brasil), com a manutencéo do lado polido da amostra livre para aplicagéo do cimento
resinoso.

Deste modo, as amostras incluidas em resina acrilica apresentaram uma
superficie livre para unido, em seguida, os blocos foram limpos em ultrassom com

agua destilada por 10 minutos (Vitasonic Il, Vita Zanhfabrik).

3.3 Delineamentos dos grupos:

As amostras de cada material (n=24) foram divididas em 4 grupos de acordo
com os tratamentos executados na superficie, sendo eles: Acido fluoridrico 10% e
silano Relyx Ceramic primer; Jateamento com oxido de aluminio 50um e silano
Relyx Ceramic primer; Jateamento com Rocatec® 30um e silano Relyx Ceramic
primer; e aplicacdo de Monobond Etch & Prime. Adicionalmente, trés amostras foram
incluidas em cada grupo para fins de analises qualitativas complementares. E outras
trés amostras extras sem tratamento de superficie (ST) forneceram subsidios para
serem analisadas qualitativamente as caracteristicas quimicas e microscoépicas das

ceramicas utilizadas (Figura 01).

E.HF - Acido fluoridrico + silano (n=6)

E.OA - Oxido de aluminio + silano (n=6)

\_> E.RO - Rocatec soft + silano (n=6)

I E.MO - Monobond etch & prime (n=6) I

S.HF - Acido fluoridrico + silano (n=6)

‘ EMAX CAD (n=24) ‘

S.0OA - Oxido de aluminio + silano (n=6)

‘ VITA SUPRINITY (n=24) ‘

’—> S.RO - Rocatec soft + silano (n=6)

S.MO - Monobond etch & prime (n=6)

C.HF - Acido fluoridrico + silano (n=6)

C.OA - Oxido de aluminio + silano (n=6

CELTRA DUO (n=24)
C.RO -Rocatec soft + silano (n=6)

I C.MO - Monobond etch & prime (n=6) I

Figura 01 - Delineamento dos grupos
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3.4Tratamentos das superficies:

Previamente aos tratamentos de superficie, as amostras foram lavadas em
banho ultrassénico (Lavadora Ultrassénica Cristofoli- Parana, Brasil) em alcool
isopropilico (Farmacia de Homeopatia e Manipulacdo — Juiz de Fora — MG — Brasil)

durante oito minutos.

3.4.1 Grupos submetidos ao acido hidrofluoridrico 10%:

Nove amostras de cada material receberam aplicacdo de &cido
hidrofluoridrico 10%, durante 20s e em seguida lavadas com spray de ar e agua pelo
dobro do tempo do condicionamento, conforme orientacdo do fabricante. Em
seguida foi aplicado 1 camada de silano RelyX Ceramic Primer com uso de

Microbrush (Vigodent, Brasil) por 60 segundos.

3.4.2 Grupo submetido ao Monobond Etch and Prime:

Nove amostras de cada material receberam aplicacdo de Monobond Etch and
Prime durante 20s, foi aguardado um periodo de 40 segundos por friccdo para o
material agir e em seguida lavadas com spray de ar e agua pelo dobro do tempo do
condicionamento e secar. Pelas propriedades deste agente condicionante e

recomendacdes do fabricante, ndo foi aplicado nenhum outro material.

3.4.3 Grupos submetidos ao jateamento com 6xido de aluminio:

Nove amostras de cada material receberam jateamento com oOxido de
aluminio (50 ym) por 15s, a uma distancia de 1,5cm e angulacdo de 45° através do
jateador Dento-PrepTM (R@NVIG A/S) com pressao de 2,8 bar. Em seguida as
amostras receberam jato de ar para remocdo das particulas soltas e aplicacdo de
silano RelyX Ceramic Primer com uso de Microbrush (Vigodent, Brasil) por 60

segundos.
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3.4.4 Grupo submetido ao jateamento com Oxido de aluminio revestido

por silica:

Nove amostras de cada material receberam jateamento com Rocatec® (30
pum) por 15s, a uma distancia de 1,5cm e angulacdo de 45° através do jateador
Dento-PrepTM (R@GNVIG A/S) com pressdo de 2,8 bar. Em seguida as amostras
receberam jato de ar para remocédo das particulas soltas e aplicacao de silano RelyX
Ceramic Primer com uso de um Microbrush (Vigodent, Brasil) por 60 segundos.

Trés amostras de cada ceramica, ndo receberam nenhum tipo de tratamento

de superficie, compondo o grupo controle para analises qualitativas.

3.5 Procedimentos de Cimentagao:

Apos o tratamento de superficie foram confeccionados 24 cilindros, com 3mm
de diametro, de cimento resinoso sobre as superficies ceramicas de cada grupo.

Para confeccionarmos os cilindros de cimento resinoso utilizamos o Tygon
cortados em altura média de 5mm e espessura interna de 3mm sobre a amostra.
Para adaptacdo dos mesmos utilizamos cera 7 e gotejador elétrico.

Apés a fixagcdo do tygon aplicamos o cimento resinoso Rely X U200 (3M
ESPE - St. Paul, MN, USA) em sua parte interna, com auxilio de uma seringa
centrix, para evitar a formacdo de bolhas e realizamos a fotoativacdo com o
Fotopolimerizador VALO (Ultradent — South Jordan, UT, USA) por 40 segundos em
cada amostra.

Depois da fotoativacdo em cada amostra e aguardamos o tempo de 08 a 10
minutos, para retirar delicadamente o tygon e a cera 7 com auxilio de lamina de

bisturi, e em seguida, cada amostra foi fotoativada novamente.

3.6 Termociclagem (TC):

Todas as amostras foram submetidas ao envelhecimento térmico por meio de

uma Temocicladora (521-D — Ethik Tecnology/ Nova Etica — Vargem Grande Paulista
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- SP) com a realizacédo de 10.000 ciclos alternados em agua destilada a 55°C e 5°C

por 30s cada, com intervalo de troca de 5s.

3.7 Teste de Resisténcia ao Microcisalhamento:

Apos o envelhecimento, as amostras foram submetidas ao ensaio mecéanico
de microcisalhamento, em maquina de ensaios universal (EMIC, Sdo José dos
Pinhais), com auxilio de um dispositivo (fio de 0,4 mm), com velocidade de 1mm/s,
utilizando célula de carga de 50KgF.

3.7.1 Analise da Fratura:

ApOs o0 ensaio mecanico de microcisalhamento foi realizado a analise do
padrao das fraturas, em todos as amostras, com auxilio de uma lupa estereocopica
(Carl Zeiss - Brasil) com aumento de quarenta vezes, determinando fraturas
classificadas da seguinte forma:

- Fraturas Adesivas (A): rompimento da unido a nivel da ceramica/ cimento
resinoso.

- Fraturas Coesivas (C): fratura no cilindro de cimento resinoso ou no disco
ceramico.

- Fraturas Mistas (M): ocorréncia de fraturas adesiva e coesiva ha mesma

amostra.

3.8 Anélises complementares:

Para caracterizacdo superficial e cristalografica, foram realizadas analises

complementares. As amostras analisadas ndo foram submetidas a ciclagem térmica.
3.8.1 Perfilometria:
As amostras foram utilizadas para avaliacdo da morfologia superficial, através

do perfilbmetro Optico digital (Wyko, NT 1100, Veeco - Tucson, USA), conectado a

um PC com software de imagem (Vision 32, Veeco — Tucson, USA) para realizacao



32

de micrografia de superficie (andlise qualitativa da geometria tridimensional - 3D) e

mensuracgao da rugosidade superficial.

3.8.2 Microscopia eletronica de varredura (MEV):

Para a andlise visual da superficie microscépica das amostras antes e apoés
os tratamentos de superficie, foi utilizado um Microscopio Eletronico de Varredura
(MEV-FEG) TESCAN (MIRA3 — Kohoutovice/ Republica Tcheca) em alto vacuo com
auxilio de detector de elétrons secundéarios ETD, com aumentos de 100, 500, 2.000,
5000 e 10.000x.

Para isto as amostras foram lavadas em banho ultrassonico (Lavadora
Ultrassonica Cristofoli - Parana, Brasil) com alcool 70% (Alcool Santa Cruz Ltda. —
Guarulhos, Sao Paulo, Brasil) durante oito minutos, seguida de limpeza com
acetona60% (Acetona Mithaza — R.T.R. Volante — EPP — Taquaritinga, Sao Paulo,
Brasil) pelo mesmo tempo. As amostras foram secas por papel absorvente e em
seguida, posicionadas em uma plataforma de aluminio (stub) especifica do
equipamento, com auxilio de uma fita condutora dupla face de carbono para entdo
serem metalizadas em metalizadora Desk Il (Denton Vacuum — Moorestown — NJ,
USA), recebendo uma camada de 12 nm de liga de ouro para conseguinte

realizacdo da microscopia.

3.8.3 Espectrometria por Energia Dispersiva de Raios X (EDS):

Esta técnica foi utilizada para analise dos elementos quimicos presentes nos
materiais. Baseia-se na analise das energias caracteristicas de Raios X emitidos por
cada elemento que compdem a amostra, como resultado da incidéncia de um feixe
de elétrons na superficie desta amostra. O espectrdmetro EDS trabalha acoplado ao
microscopio eletrénico de varredura (MEV) utilizado para as andlises.

A espectroscopia por dispersdo de energia foi realizada utilizando-se
MEVTESCAN (MIRA3 — Kohoutovice/ Republica Tcheca) e utilizando o sistema EDS
XMaxN (Oxford Instruments — United Kingdon). As leituras de cada amostra foram
realizadas a uma distancia de trabalho de 12 mm e 20 kV de voltagem de

aceleracédo. Nao foi realizado aplicagcao de cobertura condutora nas amostras. Para
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cada area mensurada da amostra (1Imm) os principais elementos foram analisados

com real time de 100 segundos.

3.9 Andlises estatisticas:

Os valores numéricos obtidos da perfilometria 6ptica foram submetidos a
analise estatistica descritiva (média e desvio padrao) por meio do Teste de Kruskal -
Wallis e teste de comparacdes multiplas de Dunn a fim de se comparar as diferencas
estatisticas entre os grupos.

Os valores numéricos obtidos por meio do teste de microcisalhamento foram
submetidos a andlise estatistica descritiva (média e desvio padrédo) e ao modelo
estatistico de comparacao entre grupos (Unpaired t-test) a fim de avaliar a influéncia
a resisténcia de unido ao microcisalhamento. As analises estatisticas foram obtidas
por meio dos softwares MINITAB (Minitab, version 17, 2013) e PRISM (verséao 6.01,
Graph Pad, 2012).

Valores de probabilidade (p) < 0,05 foram considerados como

estatisticamente significativo.
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4 RESULTADOS

4.1 Perfilometria

Foi realizada uma estatistica descritiva dos resultados da Perfilometria para
avaliar cada tratamento de superficie (Acido Hidrofluoridrico, Monobond Etch &
Prime, Oxido de Aluminio e Rocatec) sobre a superficie de cada material (E.max,
Celtra Duo e Suprinity), os resultados estdo apresentados nas tabelas e imagens
seguintes, (tabelas 02 a 05) (Figuras 02 a 16).

Tabela 02 - Resultados da estatistica descritiva para os valores de Perfilometria do material E.max
(nm)

Emax Emax Emax Emax Emax
ST HF MO OA RO
Numero de 12 36 36 36 36
Valores
Minimo 250,6 522.8 227.,2 1200 882,6
Maximo 3924 676,8 579,7 1690 1080
Média 291,30 639,80 437,60 1471,00 994,70
Desvio Padrao 34,61 28,29 71,72 123,8 38,69

Figura 03 — Perfilometria 3D do grupo E.HF

Figura 04 — Perfilometria 3D do grupoE.MO Figura 05 — Perfilometria 3D do grupo E.OA



Figura 06 — Perfilometria 3D do grupo E.RO

Tabela 03 - Resultados da estatistica descritiva de Perfilometria do material Celtra Duo (nm)

Celtra Celtra Celtra Celtra Celtra

ST HF MO OA RO

NUmero de 12 36 36 36 36

Valores

Minimo 121,38 1220 312,47 1710 1100
Maximo 180,82 1470 613,52 1920 1190
Média 150,90 1324 385,50 1808 1150
Desvio Padréo 16,21 63,03 63,95 62,9 34,39

Figura 09 — Perfilometria 3D do grupo C. MO Figura 10 — Perfilometria 3D do grupo C.OA

Figura 11 — Perfilometria 3D do grupo C.RO
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Tabela 04 - Resultados da estatistica descritiva para os valores de Perfilometria do material Suprinity
(nm)

Suprinity  Suprinity Suprinity Suprinity  Suprinity

ST HF MO OA RO
NUmero de 12 36 36 36 36
valores
Minimo 209,7 982,9 140,77 424,35 912,17
Méaximo 276,49 1270 186,04 568,5 1100
Média 237,40 1095 272,6 498,30 1022
Desvio 28,32 90,22 34,94 31,50 41,95
Padrao

Figura 16 — Perfilometria 3D do grupo S.RO

Para avaliar a influéncia do tratamento de superficie nos diferentes materiais
na perfilometria, os dados obtidos neste estudo foram submetidos ao Teste de

Kruskal - Wallis. ApGs identificar diferencas entre os grupos, os mesmos foram
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submetidos ao teste de compara¢des multiplas de Dunn para identificar onde houve
diferenca estatistica.

Em relacdo a comparacao entre diferentes tratamentos de superficie para um
mesmo material ceramico, o teste de Dunn mostrou que todos os tratamentos
apresentaram diferenca estatistica em todas as 3 ceramicas.

Tabela 05 - Resultados do teste Dunn, para os valores de Perfilometria, quando realizada a
Comparagdo entre tratamentos de superficie de uma mesma ceramica

*Diferentes letras mailsculas revelam diferenca estatistica (Dunn) entre os tratamentos de superficie
de uma mesma ceramica.

Tratamento de E.max Celtra Suprinity
superficie Média  * Média  * Média  *
ST 291,3 A 150,9 A 237,4 A
HF 639,8 B 1324 B 1095 B
MO 437,6 C 385,5 C 272,6 C
OA 1471 D 1808 D 498,3 D
RO 994,7 E 1150 E 1022 E

4.2 Microscopia eletrénica de varredura (MEV):

As imagens em MEV-VEG referentes as amostras de E.max, Celtra e
Suprinity sem tratamento de superficie (Figura 17) apresentam uma superficie
homogénea com ranhuras devido ao processo de confeccdo dos discos. Essas
deformac@es do processo de lixamento estdo mais evidenciadas no grupo E.max.

Nas imagens em que as amostras receberam o tratamento de superficie com
Acido Hidrofluoridrico mais silano (Figura 18), é possivel verificar um aumento no
grau de dissolucdo desses materiais, levando a um aumento da rugosidade
superficial. Nas amostras de Suprinity e Celtra foi mais evidente.

Os grupos que receberam o jateamento de Oxido de Aluminio (Figura 19) e
Rocatec (Figura 20) apresentam uma imagem similar devido a deposicdo do 6xido
de aluminio 50pum e Rocatec 30pum (Oxido de aluminio revestido por silica) por toda
a superficie, gerando um aumento na rugosidade superficial, em virtude também da
acao das particulas jateadas sob pressao.

As imagens das amostras que receberam Monobond como tratamento de
superficie (Figura 21) apresentaram ranhuras ndo muito evidentes, demonstrando

gque esse tratamento provoca pouco aumento de rugosidade superficial.
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Figura 19 — MEV E-max, Celtra e Suprinity submetido ao jateamento com éxido de aluminio 10.00kx,
respectivamente.
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Figura 20 — MEV E-max, Celtra e Suprinity submetido ao jateamento com Rocatec 10.00kx,
respectivamente.

SEM HV: 16.0 kV WD: 8.99 mm MIRA3 TESCAN|
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SEM MAG: 100 kx _ Date(m/dly): 11/22/17 SEM MAG: 10.0 kx _ Date(m/dly): 07/03/18 LAS - INPE

Figura 21 — MEV Celtra e Suprinity E-max submetido ao monobond, 100x e 10.00kx,
respectivamente.

4.3Analise EDS
A analise EDS apresentou o grafico da composicéo quimica de cada amostra.
Pode-se notar que Suprinity e Celtra apresentam o elemento Zircbnia em sua

composicao, enquanto o E.max néo.
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Gréfico 01 - E-max sem tratamento de superficie
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Gréfico 03 — E-max submetido ao jateamento com éxido de aluminio
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Gréafico 05 — E-max submetido ao monobond
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Gréfico 06 — Celtra sem tratamento de superficie
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Gréfico 07 — Celtra submetido ao HF 10%
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Graéfico 08 — Celtra submetido ao jateamento com 6xido de aluminio
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Grafico 09 — Celtra submetido ao jateamento com Rocatec
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Grafico 10 —Celtra submetido ao monobond
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Gréficoll — Suprinity sem tratamento de superficie
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Graéfico 12 — Suprinity submetido ao HF 10%
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Graéfico 13 — Suprinity submetido ao jateamento com 6xido de aluminio
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Grafico 14 —Suprinity submetido ao jateamento com Rocatec
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Gréfico 15 — Suprinity submetido ao monobond

4.4 Ensaio de Microcisalhamento
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O ensaio mecanico de microcisalhamento apresentou os seguintes resultados

na comparagcdo entre os tratamentos de superficie das ceramicas Emax, celtra e

suprinity, respectivamente (Tabelas 06 a 08). Em ambas as ceramicas essa

comparacao foi estatisticamente significativa com p no valor< 0,0001.
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Tabela 06 - Comparacao entre os tratamentos de superficie da ceramica Emax

EMAX
Média Desvio padrédo  Teste Tukey Coeficiente de
variacao
HF 26,45 4,927 b 18,63%
OA 6,394 2,7 a 42,22%
RO 9,072 2,042 a 22,51%
MO 10,52 5,884 a 55,94%

Tabela 07 - Comparacao entre os tratamentos de superficie da ceramica Celtra

CELTRA
Média Desvio Padrdo  Teste Tukey Coeficiente de
variacao
HF 22,85 2,781 c 12,17%
OA 8,271 3,303 a 39,93%
RO 5,193 2,302 a 44,33%
MO 19,61 4,876 b 24.87%

Tabela 08 - Comparacéo entre os tratamentos de superficie da ceramica Suprinity

SUPRINITY
Média Desvio Padrdo  Teste Tukey Coeficiente de
variacéao
HF 22,8 3,545 c 15,54%
OA 9,628 3,587 a 37,26%
RO 7,658 3,104 a 40,54%
MO 19,41 2,946 b 15,18%

A tabela 09 apresenta a comparacado entre as trés ceramicas, por cada
tratamento de superficie submetido.

Tabela 09 - Comparacao entre as ceramicas, por tratamento de superficie

HF OA RO MO

Ceramica Mean Tukeytest Mean Tukeytest Mean Tukeytest Mean Tukeytest

EMAX 26,45+ 4,92 a 6,39+2,7 a 9,07 £2,04 A 10,52 + 5,88 a
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CELTRA 22,85+2,78 b 8,27 £ 3,30 ab 5,19+2,30 b 19,61 + 4,87

SUPRINIT 22,8+3,54 b 9,62 + 3,58 b 7,65+ 3,10 a 19,41+2,94

4.5 Andlise de Fraturas

Com auxilio de uma lupa estereoscopica (Carl Zeiss - Brasil) com aumento de
guarenta vezes, analisamos e classificamos o padrdo de fratura apés o0 ensaio

mecanio.
Tabela 10 - Analise do padrédo de fratura das amostras ensaiadas

E.max Suprinity Celtra

HF 100% Adesiva 12,5% Adesiva/ 87,5% 12,5% Adesiva / 87,5%
Mista Mista

MO 100% Adesiva 70% Adesiva/ 30% Mista 70% Adesiva / 30% Mista

RO 100% Adesiva 100% Adesiva 100% Adesiva
AO 100% Adesiva 100% Adesiva 100% Adesiva
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5 DISCUSSAO

As ZLS sao uma nova classe de ceramicas reforcadas que possuem uma
porcentagem menor de fase cristalina (4-50%) em comparagdao com ceramicas de
Dissilicato de Litio (~ 70%). Apresentam boas propriedades mecénicas e estéticas
ao mesmo tempo, devido a inclusdode 10% de zircénia dissolvida na matriz
de vidro, resultando em cristais de silicato delitio quatro vezes menores
(MOKHTARPOUR et al., 2017; MENDONCA ET al., 2018). Sdo comparaveis a
ceramica de Dissilicato de litio tanto na resisténcia, quanto as caracteristicas 6pticas
(PREIS et al., 2015; VENTURINI et al., 2019).

Muitos fatores estdo envolvidos no sucesso em longo prazo dessas
restauragbes ceramicas (BARATTO et al.,, 2015). O mesmo é influenciado pelas
caracteristicas do material ceramico utilizado (composi¢cdo, processamento e
espessura), pelas caracteristicas do elemento dental remanescente e pelo protocolo
de cimentacdo implementado, o qual é de extrema importancia para o alcance do
sucesso (CARVALHO et al.,, 2011; KIM et al., 2015; BELLAN et al., 2017;
MONTEIRO et al., 2018).

O presente estudo apresentou 0 objetivo de avaliar o efeito de diferentes tipos de
tratamentos de superficie na resisténcia de unido ao microcisalhamento de ceramicas
vitreas reforcadas com diéxido de zirconio e ceramica de dissilicato de litio cimentadas
com um cimento resinoso autocondicionante/autoadesivo, apds termociclagem.

Todas as amostras foram submetidas a termociclagem para simulacdo parcial
das condic¢@es clinicas a longo prazo, mostrando informacfes importantes em relagéo a
longevidade da restauracdo (MAROCHO et al., 2013; JOHNSON et al., 2017,
TSUJIMOTO et al, 2017). No presente estudo foi realizado o envelhecimento
hidrotérmico através da termociclagem com 10000 ciclos (ARMSTRONG et al., 2016),
0s guais segundo Gale e Darvel (1999) equivalem a um ano de uso clinico.

Foi eleito um cimento resinoso autocondicionante/autoadesivo para se obter
uma simplificacdo do processo de cimentacao, visto que o mesmo € complexo, sensivel
€ que esses cimentos resinosos atuais apresentam uma boa resisténcia adesiva
(BREEMER et al., 2015; PREIS et al., 2015; BELLAN et al., 2017).

Para uma cimentacdo satisfatoria, sdo utilizados alguns procedimentos de

tratamento de superficie para promover uma unido estavel entre ceramica e dente


https://www.sciencedirect.com/topics/materials-science/inclusion
https://www.sciencedirect.com/topics/materials-science/zirconia
https://www.sciencedirect.com/topics/medicine-and-dentistry/glass
https://www.sciencedirect.com/topics/materials-science/crystal
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https://www.sciencedirect.com/topics/materials-science/lithium
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(FRANKENBERGER et al., 2009; EL ZOHAIRY et al., 2010; STEINHAUSER et al.,
2014). Tais tratamentos sdo necessarios para modificar a superficie dessas estruturas,
pois geralmente sdo lisas e com baixa energia superficial (STEINHAUSER et al., 2014;
STRASSER et al., 2018). A literatura apresenta vérias técnicas de tratamentos, desde a
adesdo quimica até retencdo micromecanica (BELLAN et al., 2017; MOKHTARPOUR
etal., 2017).

Uma das hipéteses do presente trabalho é que os tratamentos de superficie
alteram a rugosidade superficial dos materiais ceramico. O que pode ser confirmado
pelo teste de Perfilometria dptica, que mostrou diferentes rugosidades para cada
tratamento de superficie, o que foi estatisticamente significativo. A rugosidade
superficial € um aspecto importante que descreve a efetividade dos procedimentos de
pré-tratamento (STRASSER et al., 2018; XINYI et al., 2019).

Todas as ceramicas do presente estudo apresentaram rugosidade superficial
diferente para todos os tratamentos de superficies e grupo controle, o que foi
estatisticamente significativo. Segundo Strasser et al. (2018), cada pré tratamento
especifico mostra resultados diferentes para cada classe de material.

O grupo Controle apresentou a menor média de rugosidade para todas as
ceramicas. Isso se justifica, pois os tratamentos de superficies sdo para modificar e
criar retencdes, seja quimica ou micromecanica, enquanto as pecas sem tratamento
de superficie, geralmente séo lisas e com baixa energia superficial, 0 que impede a
penetracdo dos agentes cimentantes na superficie do material (JARDEL et al., 1999;
QUEIROZ et al., 2012; STEINHAUSER et al., 2013; RAMAKRISHNAIAH et al., 2016;
BELLAN et al., 2017).

No E-max e no Celtra o grupo submetido ao jateamento de Oxido de Aluminio
apresentaram as maiores médias para perfilometria e no Suprinity o grupo HF que
obteve maior média. Isso se deve ao jateamento gerar uma superficie rugosa
irregular, com possiveis lacunas e com maior area de superficie, o que melhora a
molhabilidade do cimento (STAWARCZYK et al., 2012; HIGASHI et al., 2015; CURA
et al., 2016; SATO et al., 2016; BELLAN et al., 2017; STRASSER et al., 2018).
Quanto ao grupo HF, o condicionamento remove seletivamente a matriz vitrea,
expondo a estrutura cristalina e gerando uma maior energia de superficie (SATO et
al., 2016; BELLAN et al., 2017).

No presente estudo, a andlise qualitativa do MEV-VEG referentes as

amostras de E.max, Celtra e Suprinity do grupo controle apresentaram uma
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superficie homogénea, com caracteristicas microestruturais de cada material,
possuindo ranhuras devido ao processo de confeccdo dos discos. A literatura afirma
gue os materiais Celtra Duo e Suprinity apresentam microestruturas muito
semelhantes, constituidas principalmente por duas fases cristalinas (BELLI et al.,
2017). Mendonca et al. (2018)relata que no Emax € possivel observar pequenos
cristais em forma de agulha embutidos em uma matriz vitrea. E nas ZLS os cristais
séo ligeiramente maiores com aparéncia mais alongada, arredondada, semelhante a
bastonetes.

Nos grupos com condicionamento de HF mais aplicacao de silano, é possivel
verificar um aumento no grau de dissolucdo da fase vitrea, apresentando uma
superficie irregular e com microporosidade. Strasser et al. (2018) e Ramos et al.
(2016) afirmam que as superficies de ceramicas de vidros condicionadas por HF
possuem padrdes fortes e homogéneos de corroséo, resultando em uma superficie
porosa com microcavidades.

Os grupos que receberam o jateamento de Oxido de Aluminio e Rocatec
apresentaram uma imagem similar devido a deposicédo do 6xido de aluminio 50um e
Rocatec 30pum (Oxido de aluminio revestido por silica) por toda a superficie, gerando
uma superficie mais aspera e consequentemente um aumento na rugosidade
superficial, em virtude também da acdo das particulas jateadas sob pressdo. A
literatura confirma esse padrao (SATO et al., 2016; XINYI et al., 2019).

As imagens do MEV das amostras do grupo MO apresentaram ranhuras nao
muito evidentes, demonstrando que esse tratamento provoca pouco aumento de
rugosidade superficial. Strasser et al. (2018) confirmam essas pequenas alteracdes,
€ sugere que iSSO ocorre porque o primer presente no proprio Monobond tenha
causado o revestimento da superficie.

A analise EDS do presente estudo demonstrou que as ceramicas E-max,
Celtra e Suprinity apresentaram em sua composicdo uma maior porcentagem de
oxigénio e silica e menores percentuais de potassio e aluminio, como encontrado na
literatura (RAMOS et al., 2016; RIQUIERI et al., 2018; MENDONCA et al., 2018). A
analise ndo demonstrou a presenca de Litio, mas sabe se que ele € um dos
principais elementos na composicdo de ambos os materiais. Riquieri et al. (2018)
justifica essa auséncia devido ao seu baixo peso molecular, jA Mendonca et al.,

(2018) declara ser devido ao revestimento do material com ouro.
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No presente estudo as ceramicas Celtra e Suprinity apresentaram em média
7% e 8% de ZircOnio, respectivamente. Os fabricantes relatam em média de 10% de
Oxido de Zirconio, Riquieri et al. (2018) encontraram 12 a 13% e Ramos et al. (2016)
encontraram 15,5%. Belli et al. (2017) justificou essa variacao, devido a presenca de
fésforo, cujo pico no EDS é sobreposto pelo pico de zirconia.

A hipétese de que a resisténcia ao microcisalhamento é influenciada por cada
tratamento de superficie empregado também foi aceita. O E-max apresentou uma
maior resisténcia de unido ao microcisalhamento para o grupo HF (26,45), o que foi
estatisticamente significativo, enquanto aos demais grupos de tratamento de
superficie para esse material ndo apresentaram diferenca estatistica. O Celtra
também apresentou uma maior resisténcia de unido para o grupo HF (22,85), em
seguida do grupo MO (19,61), sendo estatisticamente significativo, no entanto para
os grupos OA e ROC néao houve diferenca estatistica. O Suprinity foi semelhante ao
Celtra, com uma maior resisténcia de unido para o grupo HF (22,8), em seguida do
grupo MO (19,41), apresentando diferenca estatistica, e para os grupos OA e ROC
nao apresentou diferenca estatistica.

Varios estudos confirmam que o condicionamento com HF seguida pela
aplicacdo do silano é o melhor tratamento de superficie para ceramicas vitreas
(Celtra Duo, Suprinity e E-max), as mesmas apresentam uma resisténcia de uniao
insatisfatoria aos outros pré-tratamentos mecanicos (NAGI et al., 2004; TIAN et al.,
2014; RAMAKRISHNAIAH et al., 2016; SATO et al., 2016; MOKHTARPOUR et al.,
2017; MONTEIRO et al., 2018; STRASSER et al., 2018). O condicionamento com
HF realiza alteracdes micro-morfologicas, ele dissolve a matriz vitrea criando
microporos, onde 0 cimento penetra e proporciona intertravamentos micromecanicos
(BONA et al., 2002; RAMAKRISHNAIAH et al., 2016). Segundo Hooshmand et al.
(2008) a aplicacdo de HF deve ser equilibrada, para evitar danos e enfraquecer o
material ceramico. A mesma deve seguir as instru¢cdes do fabricante para o pré
tratamento do Celtra, Suprinity e E-max (OZCAN et al., 2012; STRASSER et al.,
2018).

Os grupos submetidos ao jateamentos com OA e ROC né&o apresentaram
uma boa resisténcia de unido. Segundo Kern e Thompson (1994), isso é atribuido ao
fato de que as irregularidades criadas pelo jateamento serem desprovidas de
microrretencdo. No caso do ROC, o oxido de alumino revestido por silica gerou

pequenas irregularidades, com uma aspereza limitada, o que néo colaborou para as
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ligagBes quimicas e fisicas com o cimento resinoso, principalmente para as amostras
submetidas a termociclagem (SATO et al., 2016).

A Ultima hipotese também foi aceita, em que os efeitos dos tratamentos de
superficie, frente ao cimento resinoso e ao teste de microcisalhamento, sao
dependentes de cada material ceramico. Para o ROC, o E-max (9,07) e o Suprinity
(7,65) foram estatisticamente semelhante, diferente do Celtra (5,19). Para o OA, o E-
max (6,39) foi semelhante ao Celtra (8,27), o qual também foi semelhante ao Suprinity
(9,62). Para MON e HF, o E-max foi estatisticamente significativo, enquanto o Celtra e
Suprinity ndo apresentaram diferencgas estatisticas em ambos.

A analise de fraturas ap0s o0 ensaio mecanico do presente estudo apresentou
apenas falhas adesivas para os quatro diferentes tratamentos de superficies no E-max.
O Suprinity e o Celtra submetidos ao OA e RO também apresentaram somente falhas
adesivas. As ZLS submetidas ao HF apresentaram a maioria de falhas mistas (87,5%
de falhas coesivas e 12,5% de falhas adesivas) e as submetidas ao MO a maioria de
falhas adesivas (70% de falhas adesivas e 30% de falhas mistas). Ressaltando que
todas as falhas mistas eram adesivas e coesivas na ceramica.

As falhas coesivas predominam quando a resisténcia de unido excede a forca
coesiva do cimento e da ceramica. Enquanto as falhas mistas mostram que a for¢a do
substrato e cimento sdo iguais a da area de adesdo (BARATTO et al.,, 2015;
MOKHTARPOUR et al., 2017). Della e Northeast (1994) e Xinyi et al. (2019) afirmam
gue o modo de falha do ensaio de microcisalhamento € mais intuitivo do que o valor de
resisténcia de unido, e que o mesmo pode refletir indiretamente na forca de adeséo.

Segundo Monteiro et al. (2018), a maioria das falhas de materiais vitroceramicas
iniciam-se a partir de defeitos e tensdes existentes na superficie ceramica de
cimentacdo. Varios fatores podem contribuir para formacdo das mesmas, alguns
autores afirmam que o processo de preparacdo da amostra (polimento) colabora para
criacdo de defeitos na superficie ceramica (WENDLER et al., 2017; RIQUIERI et al.,
2018). Outros sugerem que esses defeitos podem ser devido a incompatibilidade
térmica entre as fases no processo de cristalizacéo, resultando em alta magnitude de
tensdes residuais, que sdo aliviadas durante o resfriamento por meio de microfissuras
(WENDLER et al., 2017; VENTURINI et al., 2019; WENDLER et al., 2019). Wendler et
al. (2017) e Monteiro et al. (2018) ainda relatam que o condicionamento com HF pode

contribuir para criar defeitos superficiais e multiplas fissuras. A literatura apresenta um


https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S1751616118313377?via%3Dihub#bib13
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embasamento cientifico para justificar o alto indice de falhas mistas encontrados nas
ZLS para o grupo MO e principalmente para o grupo HF, no presente estudo.

Com a aplicagdo clinica crescente de ceramicas vitreas reforcadas, torna se
essencial o estudo de diferentes tratamentos de superficie, em busca de um protocolo
de cimentacdo, para se obter uma resisténcia de unido satisfatoria. Visto que o

procedimento de cimentacao € primordial na longevidade de restauracdes indiretas.
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6 CONCLUSAO

A partir do presente estudo, pode se concluir que:

- Os tratamentos de superficie alteram a rugosidade superficial dos materiais ceramicos
estudados;

- Os efeitos dos tratamentos de superficie, frente ao cimento resinoso e ao teste de
microcisalhamento, séo dependentes de cada material ceramico;

- O tratamento de superficie que apresentou maior média de resisténcia de unido,
através do Ensaio de microcisalhamento, foi o condicionamento com Acido
Hidrofluoridrico a 10% por 20 segundos em todas as ceramicas analisadas;

- A resisténcia ao microcisalhamento € influenciada por cada tratamento de superficie

empregado.
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A partir do presente estudo, pode se concluir que:
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Hidrofluoridrico a 10% por 20 segundos em todas as ceramicas analisadas;
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