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RESUMO

O presente trabalho teve como objetivo avaliar a influéncia do tratamento de
superficie na resisténcia a flexdo biaxial de ceramicas reforcadas, submetidas ao
estresse por fadiga mecanica. De acordo com o tipo de material ceramico: dissilicato
de litio (IPS e.max CAD, lvoclar-vivadent), ceramica reforgada por leucita (IPS
empress cad cerec, lvoclar-Vivadent) e ceramica infiltrada por resina (Enamic, Vita
Zahnfabrik), as amostras foram divididas aleatoriamente. Quinze amostras de cada
material ceramico analisado recebeu trés tipos de tratamentos de superficie (n=15),
sendo eles: &acido fluoridrico 5 % 20 segundos e silano (HF 5%20s + Sil); Acido
fluoridrico 5 % 60 segundos e silano (HF 5%60s + Sil) e aplicagdo de Monobond Etch
& Prime (Monobond), perfazendo um total de 09 grupos experimentais, sendo eles:
Enamic HF 5% 20s + Sil; Enamic HF 5%60s + Sil;Enamic Monobond; Empress HF 5%
20s + Sil; Empress HF 5%60s + Sil; Empress Monobond; eMaxHF 5% 20s + Sil; eMAXx
HF 5%60s + Sil; eMax Monobond. Para fins de analises qualitativas complementares,
trés amostras foram confeccionadas e adicionadas em cada grupo, ndo sendo, por
isso, submetidas a ciclagem mecanica, além disso de amostras nas quais nao houve
nenhum tipo de tratamento de superficie, para avaliagdo da estrutura pura. Dessa
forma, as trés amostras extras foram fundamentais para realizacdo das analises,
envolvendo o reconhecimento das caracteristicas quimicas e microscépicas dos
materiais utilizados. O IPS.emax CAD, Empress cad e Enamic foram cimentados em
G10 (NEMA grade, G10 — 1,2mm / 2,3mm), analogo de dentina, com o cimento
resinoso Relyx Ultimate (3M ESPE) apds cada tratamento de superficie e foram
submetidos ao ensaio de ciclagem mecéanica por 1,0x106 ciclos e posteriormente ao
teste de flexdo biaxial (ISO 6872) imerso em agua. As amostras designadas as
analises qualitativas foram submetidas a perfilometria 6ptica, microscopia eletrénica
de varredura (MEV) e espectrometria por energia dispersiva (EDS). Os dados obtidos
nesse estudo foram submetidos ao modelo estatistico de analise de variancia
(ANOVA) e ao teste de comparagdo multipla de Tukey. Para todos os grupos
envolvidos, os grupos Empress Monobond, eMax Monobond e Enamic Monobond
apresentaram resisténcia a flexdo biaxial superiores aos respectivos grupos,
revelando que o tratamento com Monobond Each and Primer influéncia positivamente
para a resisténcia de tais ceramicas. O modulo de Weibull foi significativamente

superior para os grupos Empress Monobond e Enamic Monobond. Os grupos com



tratamento de superficie HF60 + silano apresentaram rugosidade superior aos
demais. Conclusao: O tratamento com Monobond each and primer € mais indicado
para as ceramicas de dissilicato de litio, silicato de litio infiltrada por polimero e silicato
de litio reforgada por leucita.

Palavras-chave: Materiais dentarios. Ceramicas dentais. Resisténcia a flexao biaxial.
CAD/CAM.



ABSTRACT

The present study aimed to evaluate the influence of surface treatment on the
biaxial flexural strength of strengthened ceramics under mechanical fatigue stress.
According to the type of ceramic material: lithium disilicate (IPS e.max CAD, Ivoclar-
Vivadent), leucite-reinforced ceramic (IPS empress cad cerec, lvoclar-Vivadent) and
resin-infiltrated ceramic (Enamic, Vita Zahnfabrik), the samples were randomly divided.
Fifteen samples of each ceramic material analyzed received three types of surface
treatments (n=15), namely: hydrofluoric acid 5% 20 seconds and silane (HF 5%20s +
Sil); hydrofluoric acid 5% 60 seconds and silane (HF 5%60s + Sil) and application of
Monobond Etch & Prime (Monobond), making a total of 09 experimental groups,
namely: Enamic HF 5% 20s + Sil; Enamic HF 5%60s + Sil;Enamic Monobond;
Empress HF 5% 20s + Sil; Empress HF 5%60s + Sil; Empress Monobond; eMaxHF
5% 20s + Sil; eMAx HF 5%60s + Sil; eMax Monobond. For further qualitative analyses,
three samples were made and added to each group, and therefore not subjected to
mechanical cycling, in addition to samples in which no surface treatment had been
performed, to evaluate the pure structure. Thus, the three extra samples were essential
for the analyses, involving the recognition of the chemical and microscopic
characteristics of the materials used. IPS.emax CAD, Empress cad and Enamic were
cemented on G10 (NEMA grade, G10 - 1.2 mm / 2.3 mm), dentin analog, with Relyx
Ultimate resin cement (3M ESPE) after each surface treatment and were subjected to
mechanical cycling for 1.0x106 cycles and subsequently to biaxial flexural testing (ISO
6872) immersed in water. The samples assigned the qualitative analyses were
submitted to optical profilometry, scanning electron microscopy (SEM) and energy
dispersive spectrometry (EDS). The data obtained in this study were submitted to the
statistical model of analysis of variance (ANOVA) and Tukey's multiple comparison
test. For all groups involved, the Empress Monobond, eMax Monobond and Enamic
Monobond groups showed higher biaxial flexural strength than the respective groups,
revealing that treatment with Monobond Each and Primer positively influences the
strength of these ceramics. The Weibull modulus was significantly higher for the
Empress Monobond and Enamic Monobond groups. The groups with surface
treatment HF60 + silane showed higher roughness than the others. Conclusion:
Monobond each and primer treatment is most indicated for lithium disilicate, polymer-

infiltrated lithium silicate and leucite-reinforced lithium silicate ceramics.



Keywords: Dental materials. Dental ceramics. Biaxial flexural strength. CAD/CAM.
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1 INTRODUGAO

O desenvolvimento de novas ceramicas continua mantendo-as como um tema
atual na odontologia e para alcancgar resultados protéticos cada vez melhores, as
pesquisas tem avangado para a utilizagado de restauragcdes produzidas pelo sistema
CAD/CAM (computer-aided design / computer-aided manufacturing) (Souza Carvalho
et al., 2022). Materiais com diferentes composicbes e microestruturas estao
disponiveis para CAD/CAM como as ceramicas vitreas a base de dissilicato de litio,
silicato de litio, infiltradas por resina e infiltradas por leucita. Esse tipo de
processamento promove, ainda, uma melhor precisdo e adaptagao das restauragdes
através da fresagem de blocos pré-fabricados, além da vantagem de permitir a
confecgdo de restauragdes indiretas em sessédo unica (WENDLER et al., 2021,
OTTONI et al., 2018).

As ceramicas vitreas podem ser classificadas quanto a sua composicao, se
diferenciando em ceramicas vitreas (como as feldspaticas, as leuciticas e o dissilicato
de litio) e ceramicas cristalinas/policristalinas (sendo um exemplo classico a zirconia).
As primeiras sdo compostas por um material amorfo, uma fase vitrea e,
eventualmente, um conteudo cristalino, mas em baixa propor¢ao (Farias,
Vasconcelos, e Vasconcelos, 2021). Recentemente uma nova categoria de materiais
CAD/CAM hibridos que combinam as caracteristicas positivas da cerédmica e dos
compositos (ELSAKA, 2015; LAWSON e BURGESS, 2015) foi desenvolvida para
tentar mimetizar esteticamente um dente natural (ALBERO et al., 2015; COLDEA,
SWAIN e THIEL, 2013), além de promover uma melhor distribuigdo de carga mecanica
sobre o material (BOTTINO et al., 2015). Conhecido como uma “rede de cerdmica
infiltrada por polimeros (PICN)”, possui, portanto, duas fases interligadas, uma
feldspatica porosa e uma infiltracdo polimérica (ALBERO et al., 2015, AWADA e
NATHANSON, 2015). Um exemplo € a ENAMIC (Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen,
Alemanha), composta por 86% (em peso) de uma matriz inorganica de ceramica
feldspatica infiltrada com por copolimeros organicos (dimetacrilato de uretano e
dimetacrilato de trietileno-glicol), que constitui 14% (em peso) (LEUNG et al., 2015).

O adequado tratamento da superficie interna de restauragdes indiretas, sao
fundamentais para a efetividade da adesao entre peca e substrato dental. Esta etapa
consiste em preparar a ceramica com a criacdo de retengbes micromecanicas,

aumento da rugosidade, bem como promover uma unido quimica entre dente e
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ceramica (Gundogdu e Aladag, 2021). O tratamento difere de acordo com a
composicao do material, mas cerdmicas devem ser condicionadas com acido
hidrofluoridrico (HF) seguido da aplicagéo de silano e do sistema adesivo (Neto et al.,
2018).

Apesar de ser um protocolo ja estabelecido, a concentragdo e o tempo de
exposicdo sdo controversos, variando entre 5 e 10% e de 20 a 160 segundos. A
superficie da ceramica torna-se porosa e irregular, com alteragbes em sua topografia
superficial, uma vez que o HF interfere na fase vitrea da ceramica. Ademais, um primer
ceramico tem sido utilizado, sendo ele o monobond eatch and prime, que prepara a
superficie em uma unica etapa, como alternativa ao tratamento convencional, visto o
potencial do HF de degradar excessivamente a matriz vitrea ceramica. Algumas
vantagens sdo observadas nesta técnica, como: menor toxicidade que HF, (El-
Damanhoury e Gaintantzopoulou, 2018) e simplificagdo (Murilo Gémez e De
Gobes,2019). Contudo, ainda ha poucos estudos na literatura, utilizando o primer
ceramico.

Ainda sao escassas na literatura pesquisas a fim de entender o comportamento
dos materiais e a limitacdo de estudos quanto aos resultados da qualidade da adesao
nos diferentes tipos de ceramicas apds cimentacgao e ciclagem mecanica, a partir de
diferentes tratamentos de superficie. Portanto, o objetivo deste estudo foi avaliar as
ceramicas que foram cimentadas em analogo de dentina, apos os testes de
resisténcia a flexao biaxial, rugosidade e microestrutura, seguidas dos diferentes tipos
de condicionamento das pecas, sendo eles: HF 5% por 20s, HF 5% por 60s e
monobond eatch and prime. As hipoteses foram: 1) o tratamento de superficie,
independentemente do tipo, influencia a resisténcia a flexdo das ceramicas; 2) o uso
do Monobond eatch and prime promove menor rugosidade superficial comparado aos

demais tratamentos.
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2 REVISAO DA LITERATURA

Amaral et al. (2017) avaliaram os efeitos de duas técnicas de graduagéo do
material de zircénia no limite de fadiga de proteses dentarias fixas de 3 unidades de
contorno total (FDPs). Métodos. Blocos pré-sinterizados de 3Y-TZP foram fresados
para obter sessenta e nove FDPs de 3 unidades, que foram divididos em trés grupos
(n = 23). O grupo controle (CTL) foi sinterizado e esmaltado seguindo as instru¢des
do fabricante. Nos dois grupos experimentais os FDPs pré-sinterizados receberam um
tratamento de infiltragdo de silica/vidro na superficie antes do processo de
sinterizagcdo. O grupo silica sol-gel (SSG) foi graduado pela rota de processamento
sol-gel, enquanto o grupo vidro-zirconia-vidro (GZG) foi graduado pela técnica de
esmaltagdo. Os grupos graduados nao receberam camada de glaze apds a
sinterizacdo. Todos os FDPs foram entdo cimentados com um cimento resinoso de
polimerizagao dupla em pilares compostos, embutidos em poliuretano e armazenados
em agua por cinco dias. A carga inicial do ensaio de fadiga foi calculada com base
nos resultados do ensaio monoténico aplicado em trés corpos de prova de cada grupo.
Para determinar o limite de fadiga, 20 amostras de cada grupo foram submetidas a
testes em escada (100.000 ciclos/5 Hz). Resultados. Os limites de fadiga (em
Newtons) foram CTL = 1607,27, SSG = 1824,31 e GZG = 2006,57, e o teste de Dixon
e Mood indicou diferengas estatisticamente significativas entre os grupos (intervalo de
confianga de 95%) (GZG > SSG > CTL). A infiltragdo de silica e vidro na zircénia a
granel, por dois métodos diferentes de classificagdo, aumentou os limites de fadiga
dos FDPs de zirc6nia monolitica.

Tribst et al. (2019) avaliaram a influéncia de diferentes métodos de
condicionamento de superficie cerdmica na carga de falha por fadiga de restauragdes
de vitroceramica simplificada de dissilicato de litio cimentadas adesivamente. Foram
produzidos discos de ceramica (IPS e.max CAD, Ivoclar Vivadent) (@ = 10 mm;
espessura = 1,2 mm) e resina epoxi (& = 10 mm; espessura = 2,3 mm). As superficies
de colagem ceramica foram tratadas da seguinte forma: sem condicionamento e
aplicacao de primer MPS-silano apenas (MN); condicionamento com acido fluoridrico
(HF) 10% por 20 s seguido de aplicagéo de primer (HF + MN); HF + aplicagdo de
adesivo universal multimodo (HF + SU); ataque com um primer de ataque de uma
etapa (ME&P); HF + primer + adesivo convencional (HF + MN + PAB). Os discos de

resina epoxi foram condicionados com HF 10% por 20 s seguido de uma camada de
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agente de unido (Multilink Primer A+B). Pares de discos de ceramica/resina epoxi
foram cimentados com cimento composto (Multilink N, Ivoclar Vivadent). A carga
meédia de falha por fadiga foi determinada pelo método da escada (100.000 ciclos na
frequéncia de 20 Hz; carga inicial = 1435 N; tamanho do degrau = 72 N). ME&P teve
a maior carga de falha por fadiga, seguido pelos grupos HF, enquanto a condi¢do n&o
condicionada (grupo MN) teve a menor. Todas as amostras apresentaram trincas
radiais originadas de defeitos na superficie ceramica condicionada (interface). O
condicionamento fisico-quimico simultaneo com primer cerédmico autocondicionante
de uma etapa promoveu os melhores resultados de comportamento a fadiga das
restauragdes vitroceramicas. Isso pode indicar que esse condicionamento em uma
etapa reduz o numero de falhas na superficie ceramica devido as alteracdes
superficiais mais leves do que aquelas produzidas pelo ataque com acido fluoridrico,
melhorando o comportamento a fadiga.

Strasser et al. (2018) investigaram os efeitos do pré-tratamento de superficie
em materiais CAD/CAM, incluindo ceramica, zirconia, ceramica infiltrada por resina e
resina composta. As amostras foram feitas de dez materiais CAD/CAM (Celtra Duo,
Degudent, D; Vita Suprinity, Vita, D; E.max CAD, lvoclar-Vivadent, FL; E.max ZirCAD,
Ivoclar-Vivadent, FL; Vita Enamic, Vita, D; Cerasmart, GC, B; LAVA Ultimate, 3M, D;
SHOFU Block HC, SHOFU, US; Grandio Blocs, VOCO, D; BRILLIANT Crios, Coltene,
CH) e pré-tratados para representar procedimentos clinicos (Hf 20 s/5%; acido
fosférico 20 s/37%; Monobond etch and prime (lvoclar-Vivadent, FL); broca
diamantada refrigerada a agua (80 um; 4 um); Jateamento de AI203 (50 um/1 bar, 50
pm /2 bar, 120 um/1 bar, 120 um/2 bar); nao tratado; instrugdes do fabricante). A
analise MEV (Phenom, FEI, NL) das superficies foi realizada (ampliagdes < 10.000x%).
Os valores de rugosidade Ra, Rz (KJ 3D, Keyence, J) e energia de superficie SE
(OCA15 plus, SCA20, DataPhysics, D) foram determinados (estatisticas: teste nao
paramétrico de Mann-Whitney U/teste de Kruskal-Wallis para amostra independente,
a = 0,05). O teste de Kruskal-Wallis revelou diferengas significativas (p < 0,001) para
todos os materiais com diferentes tratamentos de superficie. A rugosidade variou de
Ra = 0,05 um (VS; D4)/Rz = 0,41 ym (VS; D4) a Ra = 1,82 um (EMA; SB120/2)/Rz =
12,05 um (CS; SB 120/2), SE de 22,7 mN/m (VE; M) a 52,8 mN/m (CD; M). A analise
SEM mostrou danos materiais-dependentes apdés o pré-tratamento. Diferentes
materiais CAD/CAM requerem pré-tratamento individual para ativacdo de superficie

otimizada e protetora.
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Winter et al. (2019) investigaram a resisténcia a fratura, resisténcia a flexao e
modulo de Weibull de um polimero CAD/CAM inovador e comparar sua resisténcia a
fratura com a de vitroceramicas. Um total de 32 (n = 16 IPS e.max CAD (LIDI); n =16
LuxaCam Composite (LUXA)) primeiro man-coroas de molares dibulares foram
confeccionadas e cimentadas em troquéis metalicos com o uso de compdsito
cimentante. Metade dos corpos de prova foram carregados até a fratura sem
envelhecimento artificial prévio. A outra metade foi submetida a ciclagem térmica
(5°/55°C) e mecanica (1.200.000 ciclos, 80 N) antes do carregamento de fratura. A
microscopia eletrénica de varredura foi usada para analisar o comportamento da
fratura. Um teste de flexao de trés pontos da resisténcia flexural do LUXA foi realizado
de acordo com a ISO 6872:2008. Dados foram analisados por meio do teste de
Kolmogorov-Smirnov, teste U de Mann-Whitney (p < 0,05) e analise estatistica de
Weibull. Resultados A resisténcia inicial a fratura do LIDI foi significativamente maior
do que a do LUXA. No entanto, a fratura inicial resiste a incidéncia de LIDI diminuiu
significativamente apds o envelhecimento artificial. Apdés o envelhecimento, a
resisténcia a fratura foi de 1050,29 + 325,08 N para LUXA e 1250,09 £ 32,53 N para
LIDI. O teste de flexdo de trés pontos produziu um valor médio de resisténcia a flexao
para LUXA de 145,28 + 18,21 MPa e um médulo de Weibull de m = 9,51. O material
polimérico testado neste estudo apresentou uma resisténcia a fratura menor do que o
material vitroceramico. A resisténcia a fratura e a resisténcia a flexdo do LuxaCam
Composite sdo suficientes para uso na regido do primeiro molar. As propriedades
mecanicas deste material inovador a base de polimero indicam que ele pode ser
usado na regidao do primeiro molar como uma alternativa adequada a vitroceramica.
Mais estudos clinicos sao necessarios para confirmar isso.

Diniz (2018) avaliou se o efeito de diferentes concentracdes de acido fluoridrico
(5% e 10%), na resisténcia de unido entre uma ceramica de silicato de litio reforgado
por zircdnia (sem cristalizagao adicional, com queima de glaze e com queima adicional
de cristalizagdo) e um cimento resinoso, com e sem envelhecimento. Avaliou-se
também o comportamento em fadiga de uma ceramica a base de silicato de litio
reforgado por zircbnia (sem cristalizagdo adicional, com de queima de glaze e com
gueima adicional de cristalizagao) cimentada adesivamente a um material analogo a
dentina (NEMA G10), na auséncia ou presenca de envelhecimento. Para o teste de
microtracdo os blocos ceramicos de silicato de litio reforcado por zircbnia foram

cortados em blocos menores e divididos aleatoriamente em 12 grupos (N = 72; n = 6).
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No teste de fadiga os espécimes foram em formato de discos (diametro de 12 mm e
espessura de 1,2 mm) cimentados a discos de resina epoxi Nema G10 (didmetro de
12mm e espessura de 2,3mm), divididos em 6 grupos (N = 120; n = 20) e submetidos
a ensaio de fadiga pelo método da escada (100.000 ciclos, 20 Hertz de frequéncia).
Os dados resisténcia de unido (MPa) e fadiga (N) foram submetidos a ANOVA 2-
fatores, e respectivamente submetidos aos testes de Tukey e Bonferroni (p<0,05). Os
resultados mostraram diferenca estatisticamente significante para o fator
“termociclagem” (ANOVA 2 fatores, p<0,05) sendo os grupos sem termociclagem
superiores aos grupos com envelhecimento (Tukey). O teste de Bonferroni indicou que
dentro da mesma condi¢ao (sem termociclagem ou com termociclagem), os grupos
com queimas adicionais cristalizag&o ou glaze apresentam resultados superiores aos
grupos sem realizagdo de queimas adicionais. Dessa forma, a unido entre ZLS e
cimento resinoso foi negativamente afetada pelo envelhecimento térmico em agua. Ja
o comportamento em fadiga dos discos de ZLS cimentados em Nema G10 foi superior
nos grupos que receberam queimas de glaze ou de cristalizagao e inferior nos grupos
envelhecidos.

Prado et al. (2018) avaliaram a resisténcia de unido ao microcisalhamento
(uSBS) do cimento composto ligado a duas vitrocerdmicas usinadas e sua
durabilidade, comparando o condicionamento de superficie convencional (acido
fluoridrico + silano) com um primer de uma etapa (Monobond Etch & Prime). Materiais
e Métodos: Fatias usinadas de ceramica de dissilicato de litio (LDC) (IPS e.max CAD)
e ceramica feldspatica (FC) (VITA Mark I1) foram divididas em dois grupos (n = 10) de
acordo com dois fatores: 1. tratamento de superficie: HF+S (ca 5% acido fluoridrico
[IPS Ceramic Etching GEL] + agente de acoplamento silano [SIL; Monobond Plus]) ou
MEP (condicionador ceramico monocomponente; Monobond Etch & Prime); 2.
condicdo de armazenamento: linha de base (sem envelhecimento; testado 24 h apos
a cimentacao) ou envelhecido (70 dias de armazenamento em agua + 12.000 ciclos
térmicos). O cimento composto (Multilink Automix, Ivoclar Vivadent) foi aplicado as
matrizes de amido nas superficies ceramicas tratadas e fotoativado. Um teste de
uSBS foi realizado (0,5 mm/min) e o padrdo de falha foi determinado. Angulo de
contato e analises micromorfolégicas também foram realizadas. Os dados foram
analisados com o teste t de Student (a = 5%). Resultados: Para ambos os materiais
ceramicos, HF+S resultou em maior média de ySBS (MPa) na linha de base (LDC:
HF+S 21,2+ 2,2 > MEP 10,4 £+ 2,4; FC: HF+S 19,6 + 4,3 > MEP 13,5 + 5,4) e apos o
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envelhecimento (LDC: HF+S 14,64 £ 2,31 > PEmax 9 + 3,4; FC HF+S: 14,73 £ 3,33 >
MEP 11,1 + 3,3). HF+S resultou em uma diminuigao estatisticamente significativa na
meédia de uSBS apds o envelhecimento (p = 0,0001), enquanto a PEmax ndo produziu
reducao significativa. O principal tipo de falha foi adesivo entre cimento compadsito e
ceramica. HF+S resultou no menor angulo de contato. Conclusées: Acido fluoridrico
+ silano resultou em ySBS média mais alta do que Monobond Etch & Prime para
ambas as ceramicas; no entanto, Monobond Etch & Prime teve uma ligagéo estavel
apoés o envelhecimento.

Weitzel et al. (2020) avaliaram a dureza, tenacidade a fratura, carga até a falha,
fadiga ciclica e distribuicdo de tensdo de 4 materiais de projeto assistido por
computador e fabricagao assistida por computador (CAD-CAM) quando ligados a um
substrato semelhante a dentina (G10). Discos (11x1,2 mm) de dissilicato de litio (LD),
ceramica feldspatica (FC), ceramica infiltrada com polimero (PC) e resina composta
nanohibrida (NC) foram confeccionados (n=45) e tiveram suas superficies polidas. A
microdureza foi medida pela indentacdo Knoop (19,61 N, 12 segundos, n=5). Os
especimes entalhados foram submetidos a testes de resisténcia a flexao biaxial, e 0
defeito de origem da fratura foi medido para calcular a tenacidade a fratura (n=5).
Quarenta discos de cada material foram colados G10. Metade dos corpos de prova
foram submetidos a testes de carga até a falha, e os demais corpos de prova (n=20)
foram submetidos a fadiga ciclica (400 N, 106 ciclos). O teste foi suspenso a cada
200.000 ciclos e as amostras foram examinadas quanto a trincas, descolamento ou
falha catastrofica. Os dados obtidos foram avaliados por analise de variancia e teste
post hoc de Tukey (a=0,05). A analise de Weibull também foi realizada. Um modelo
3D dos corpos de prova testados foi construido em um software de projeto, e a
distribuicao de tensdes foi avaliada por analise de elementos finitos, com a aplicagéo
de uma carga de 100 N normal a superficie da restauragédo. Resultados. Os valores
de dureza com diferengas estatisticamente significativas foram LD (540,4)>FC
(474,6)>PC (176,6)>NC (58,26). Os valores de tenacidade a fratura (MPa.m1/2) e
significancia estatistica foram os seguintes: LD (2,25)=NC (2,46) >FC (1,14)=PC
(1,18). Os valores de carga para falha (N) foram LD (2881,6)=FC (2881,6)=PC
(3200,6)>NC (2367,5). Um em cada corpo de prova de LD e NC fraturou durante o
teste de fadiga, e LD e PC tiveram uma alta porcentagem de trincas subsuperficiais
(55% e 75%, respectivamente). O FC teve a menor taxa de descolagem apds o teste

de carga até a falha e nenhuma fratura ou rachadura catastrofica durante a fadiga.
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Conclusbdes. Os materiais testados apresentaram comportamentos mecanicos
diferentes dependendo dos testes realizados. A ceramica feldspatica teve o melhor
comportamento a fadiga quando cimentada a um substrato tipo dentina

Menees et al. (2014) mediram e compararam a resisténcia a flexdo de e.max
CAD apés abrasdo de alumina em diferentes pressdes e ataque acido em diferentes
concentragdes e tempos. Barras de e.Max CAD (9 grupos de 10; 22 2,5 2,5 mm) foram
preparadas, polidas sequencialmente com lixas 180, 320 e 600 e sinterizadas de
acordo com as instrugbes do fabricante. Quatro grupos sofreram abras&o por
particulas (particulas de alumina de 30 mm de 10 mm a 55, 100, 200 ou 300 kPa por
10 segundos). Quatro grupos foram condicionados com acido fluoridrico a 5% (20
segundos ou 120 segundos) ou acido fluoridrico a 9,5% (20 segundos ou 120
segundos). O controle foi apenas polido e queimado (sem tratamento). As amostras
foram colocadas em um Instron (velocidade da cruzeta de 1 mm/min) e carregadas
até a falha em um teste de flexdo de 3 pontos. One-way ANOVA e o teste t de Dunnett
determinaram diferengas intergrupos (a',05). Em comparagdo com o controle, os
grupos de 100, 200 e 300 kPa de alumina com abrasdo produziram resisténcias
flexurais significativamente mais baixas (P <0,001); no entanto, a resisténcia flexural
do grupo com abrasdao de 55 kPa nao foi estatisticamente diferente do controle
(P72.080). A resisténcia flexural dos grupos condicionados com acido fluoridrico 5% e
9,5% também ndo foram significativamente diferentes do controle (P>0,050);
entretanto, o grupo de acido fluoridrico a 9,5% em 20 segundos foi quase
estatisticamente significativo (P%.051). A abrasdo de particulas de alumina a
pressdes de 100 kPa e superiores reduziu significativamente a resisténcia a flexao
criando elevadores de tensdo em e.max CAD e n&o deve ser usada. O
condicionamento com acido fluoridrico deve ser usado para aumentar a retencao
micromecanica e limpar a superficie do entalhe da restauragao antes da colagem.

Goméz, Palma-Dibb e de Goés (2018) avaliaram se os protocolos de
condicionamento afetam a integridade microestrutural superficial/interna de materiais
ceramicos CAD/CAM. Sessenta blocos (3 x 3 x 3 mm) de IPS/Empress-LEU,
IPS/e.max-LDC (lvoclar-Vivadent) e Enamic-PIC (VITA). As superficies laterais de
cada bloco foram isoladas com tira de teflon e vaselina para manté-las intactas. As
amostras foram distribuidas em 6 grupos (n = 10): 1. sem tratamento (C); 2. acido
fluoridrico (HF) 5%, 20 s (HF5%20 s); 3. HF5%60s; 4. HF10%20s; 5. HF10%60s; 6.
Monobond Etch & Prime (MBEP). A rugosidade da superficie (Sa) e o perfil 3D foram
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obtidos usando um microscopio confocal-laser-optico (LEXT OLS 4000, Olympus),
enquanto as razdes dos elementos (Si/K para LEU e LDC; Si/C para PIC) foram
registradas usando energia dispersora - espectroscopia siva (EDS). Superficies
superiores (tratadas) e laterais (ndo tratadas) foram analisadas por microscopia
eletrénica de varredura (MEV) (JSM 5600 LV, JEOL). A profundidade de ataque foi
medida nas superficies laterais. Os dados foram submetidos aos testes ANOVA-One-
Way e Tukey (, = 0,05). Resultados. Para LEU, apenas os tratamentos HF10%
produziram valores de rugosidade e relagbes Si/K estatisticamente diferentes em
relagcdo ao grupo C. Em relacdo ao LDC e PIC, os grupos HF5%60 s e HF10%
apresentaram valores de rugosidade maiores que o grupo C. No caso do PIC, todos
os tratamentos (exceto MBEP) produziram relagbées Si/C mais baixas do que o grupo
C. Todos os tratamentos (exceto MBEP) produziram maiores valores de profundidade
de ataque do que o grupo C para todos os materiais, sendo HF10%60 s o maior (LEU:
403,2 + 11,4 uym; LDC: 617,4 + 75,7; PIC: 291,6 £ 6,5 um). HF10% produziu mais
agressividade e padrées de morfologia de alteracbes em superficies superiores e
laterais (SEM). Os tratamentos MBEP e HF5%20s produziram as alteracdes
estruturais menos agressivas. O ataque acido produz alteragbes superficiais e
internas na configuragao estrutural da ceramica.

Moreno, Murilo-Gémez e de Goés, 2019 avaliaram o efeito de diferentes
primers ceramicos e protocolos de pos-silanizagdo nas caracteristicas fisico-quimicas
e morfolégicas de uma vitroceramica de dissilicato de litio. Métodos. Placas de
ceramica de dissilicato de litio (IPS e-max CAD) (6 x 10 x 2 mm) foram divididas em
3 grupos de acordo com o primer ceramico utilizado: (1) Silano (RelyX Ceramic Primer-
RL); (2) Silano + MDP (Clearfil Ceramic Primer Plus-CP); (3) Primer ceramico
autocondicionante (Monobond Etch e Prime-MB). As amostras de cada grupo foram
distribuidas em 5 subgrupos de acordo com os protocolos de poés-silanizagao: (a)
Tratado conforme recomendacgao do fabricante (MR), (b) MR + Secagem adicional
com ar em temperatura ambiente por 30 s (RTA ), (c) MR + secagem adicional com
ar quente por 30 s (HT), (d) MR + Enxague da superficie com agua a temperatura
ambiente por 10 s e secagem com ar a temperatura ambiente por 30 s (WT), e (e) As
amostras nado foram silanizadas (NS). A energia livre de superficie (SFE) foi
determinada usando medidas de &angulos de contato estatico com agua e
diiodometano. Os dados do SFE foram submetidos a Friedman seguido do teste post-

hoc de Wilcoxon (, = 0,05). A morfologia foi analisada por microscopia eletrénica de



23

varredura. A composi¢ao elementar e as interagdes quimicas foram determinadas
com analise de espectroscopia de fotoelétrons de raios X. Resultados. RL apresentou
o maior SFE (62,4 mN/m) seguido de CP (59,7 mN/m). Os protocolos de pos-
silanizacao resultaram em SFE semelhantes, mas WT e HT induziram os maiores
angulos de contato com a agua ao usar CP e RL. O CP modificou a morfologia da
superficie das ceramicas em comparagdao com os grupos condicionados e tratados
com RL. A presenca de agua foi identificada no espécime tratado com CP. Todos os
primers analisados formaram ligagbes de siloxano com a superficie ceramica. Os
primers ceramicos resultaram em diferentes energias livres de superficie e morfologia,
mas ligacdes de siloxano foram identificadas para todas as solugdes testadas. Os
protocolos HT e WT devem ser usados com primers RL e CP. A MB néo foi
influenciada pelos diferentes protocolos de silanizagao.

Murillo-Goméz e de Goées (2017) analisaram a resisténcia de unidao entre
vitroceramica e cimento resinoso, utilizando diferentes tratamentos de silano, nao
realizando condicionamento prévio com acido fluoridrico (HF) na superficie ceramica,
apos armazenamento de curto e longo prazo. Cento e oitenta placas vitroceramicas
(IPS e.max CAD®) foram polidas e divididas em seis grupos (n=30) para receber
diferentes tratamentos de silano:(1) RCP-RelyX Ceramic Primer® (silano de uma
garrafa), (2) RCP+SB-RelyX Ceramic Primer e Adper Singlebond2® (silano mais
adesivo separado), (3) SBU-Scotchbond Universal® (universal contendo silano
adesivo), (4) CP-Clearfil Ceramic Primer® (primer silano/MDP), (5) NC-sem silano
(controle negativo) e (6) condicionamento HF anterior PC (5%, 20s) mais RelyX
Ceramic Primer ® (controle positivo). Dois cilindros de cimento resinoso (Rely X
Ultimate®) foram construidos em cada placa. Cada grupo foi dividido em dois
subgrupos para serem armazenados por 24 horas (24h) ou 6 meses (6 meses) em
agua destilada a 37°C (n=15). Em seguida, foi realizado o teste de microcisalhamento
(uSBS). O modo de falha foi analisado por microscopia eletrénica de varredura (MEV).
Os dados foram analisados estatisticamente por ANOVA de duas vias e teste de
Tukey (a=0,05). Ambos os fatores e sua interagdo resultaram estatisticamente
significantes (p<0,05). PC obteve os maiores valores de uSBS (em MPa) em ambos
os tempos de armazenamento (24h: 28,11+£2,44; 6m: 19,10+£3,85). Apds 24h de
armazenamento, os grupos RCP+SB (10,86+3,62), SBU (8,37+4,33) e CP (8,05+3,62)
nao foram estatisticamente diferentes do NC (8,00+2,51); apenas RCP (19,7314,63)

e PC obtiveram valores mais elevados. Apds 6 meses, apenas PC apresentou valores
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maiores que NC (0,04+0,01). A falha coesiva no cimento resinoso foi mais prevalente
para RCP-24h e PC, enquanto a falha adesiva foi mais frequente entre todos os outros
grupos. Relevancia clinica: Nenhum dos primers de silano disponiveis comercialmente
testados melhora a adesdo ceramica/cimento a longo prazo sem realizar o ataque HF
na superficie ceramica. A combinagdo de acido HF e silano permanece como
tratamento padrao ouro para materiais vitroceramicos.

Murilo-Gémez, Wanderley e de Goes (2018) avaliaram se o uso de um adesivo
universal contendo silano como primer de silano em sistemas vitroceramico/cimento
resinoso afeta a resisténcia a flexao biaxial (BFS) e a integridade da interface colada
ap6s o carregamento. Disco de vitroceramica (IPS e.max CAD, Ivoclar/Vivadent,
Schaan, Liechtenstein). Espécimes em forma de disco (6.560,1 mm de didmetro,
0,560,1 mm de espessura) foram condicionados com acido fluoridrico (HF) 5% por 20
segundos e divididos em quatro grupos de 30 espécimes, a serem tratados da
seguinte forma: 1) Um frasco de primer de silano (RCP); 2) Aplicagao separada de
silano e adesivo (RCP+SB); 3) Adesivo universal contendo silano (SBU); 4) Sem
tratamento (C). Apos a silanizagdo, todos os espécimes foram cimentados e
polimerizados por 40 segundos. Cada camada de amostra foi medida, bem como a
espessura de cada montagem, usando um paquimetro digital e microscopio eletrénico
de varredura (MEV). As amostras foram armazenadas por 24 horas e submetidas ao
teste BFS (1,27 mm/min). Os valores de BFS foram calculados usando a solugao
disco-amostra de bicamada. As interfaces coladas foram analisadas em fragmentos
fraturados usando SEM. Foram aplicados os testes one-way ANOVA e Tukey
(a=0,05), assim como a analise de Weibull. O fator "tratamento com silano" foi
estatisticamente significativo (p,0,0001). RCP+SB (372,2629,4 MPa) e RCP
(364,2629,5 MPa) produziu BFS significativamente maior do que os grupos C
(320,7636,3 MPa) ou SBU (338,0627,1 MPa). Nao foram encontradas diferengas no
maédulo de Weibull (m: RCP: 10,1-17,3; RCP+SB: 10,1-17,0; SBU: 12,3-22,4; C: 7 ,4-
2.9). A andlise da interface colada exibiu separagdo ceramica-cimento (SBU, C) e
vazios dentro da camada de cimento resinoso (todos os grupos). Nem o BFS do
sistema ceramico/cimento nem a estabilidade da interface colada foram melhorados

pelo SBU apds o carregamento.
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3 PROPOSICAO

Objetivo especifico:

O objetivo deste estudo foi verificar se ha diferengas significativas na
resisténcia das pecas, apds fadiga mecanica, quando elas sao previamente expostas
ao acido hidrofluoridrico 5% por diferentes tempos (20 e 60s) e no uso do monobond
eatch and prime nas ceramicas EMAX, EMPRESS CAD e ENAMIC cimentadas em

analogo de dentina.

Objetivo geral:
Além disso, avaliar qualitativamente a superficie dos materiais ceramicos
testados por meio de microscopia eletrénica de varredura (MEV), espectroscopia por

dispersao de energia (EDS) e rugosidade.
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 MATERIAIS UTILIZADOS

Os materiais utilizados neste estudo, bem como suas respectivas marcas

comerciais, fabricantes e lotes estdo apresentados na tabela abaixo (Tabela 1).

Tabela 1 — Nomes comerciais, tipos de material, fabricantes e lotes dos produtos

utilizados nos experimentos

Marca comercial Tipo de material Fabricante
Feldspatica refor¢cada por _
Empress Cad A3 . Ivoclar Vivadent
leucita
Ceramica infiltrada por
Enamic A3 Vita
polimero
IPS E.max CAD — HT /A3 Dissilicato de litio Ivoclar Vivadent
RelyXCeramic Primer Silano 3M ESPE
Resina epodxi reforgada
G10 Nema Grade

com fibras de vidro

Acido hidrofluoridrico a

Condac Porcelana FGM
5%
Cimento resinoso
Cimento RelyX Ultimate autocondicionante / 3M ESPE

autoadesivo

Primer cerdmico
Monobond Etch & Prime o lvoclar Vivadent
autocondicionante

Fonte: elaborado pela autora (2022).

4.2 OBTENGAO DAS AMOSTRAS

Inicialmente obteve-se cento e trinta e cinco amostras a partir de blocos de
ceramica de dissilicato de litio (IPS e.max CAD, IVOCLAR VIVADENT), ceramica
reforgada por leucita (IPS Empress Cad Cerec, lvoclar Vivadent) e ceramica infiltrada

por resina (Enamic, Vita Zahnfabrik). Os blocos foram caracterizados com um
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dispositivo em sua extremidade oposta, visando melhor manuseio do mesmo, a fim
de arredonda-los até que cilindros de 12 mm de didmetro fossem obtidos. Em seguida,
em uma maquina de corte (ISOMET 1000, Buehler, lllinois, EUA), com uma velocidade
de 375 rpm e refrigeragdo a agua, os cilindros arredondados, foram cortados em
pastilhas, com disco de corte diamantado (Extec High Concentration; Extec, Enfield —
CT, EUA), (Figuras 1), obtendo-se dimensdes finais aproximadas de 12 mm de
didametro e 1,2 mm de espessura. O analogo de dentina, conhecido como G10 também
seguiram as mesmas propriedades de corte, porém com espessura referente 2,3 mm.
Todas as amostras foram submetidas a um ciclo de cristalizagdo, realizado no forno
(Programat EP5000, lvoclar Vivadent), de acordo com as recomendagdes de
temperatura fornecidas pelo fabricante. Posteriormente, as amostras foram polidas
com lixas de SiC de granulagdes 240, 400, 600 e 1200, na Politriz Lixadeira PL02 —
Metalprisma (Figura 2). De acordo com a norma ISO/CD 32 6872 as amostras
obtiveram dimensdes finais de 12 mm de didmetro e 1,2 mm de espessura (Figuras 3
e4).

Fonte: elaborado pela autora (2022).



28

Figura 2 — Lixamento dos discos de Emax na Politriz Lixadeira PLO2 — Metalprisma

POLITRIZ LIKABEIRA

« PLO2

METALPRISMA

TECLAGO ‘
A

Fonte: elaborado pela autora (2022).

Figura 3 — Corpo de prova representativo da forma final alcangada

Fonte: elaborado pela autora (2022).
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Figura 4 — Espessura e diametro do disco

mm/inch

mm/inch

Fonte: elaborado pela autora (2022).

Foi delineado e separado que as amostras destinadas a caracterizagéo
microestrutural recebessem, cuidadosamente, um polimento também em politriz, sob
refrigeragdo, por aproximadamente 60 segundos em cada superficie, até que a
mesma estivesse brilhante e ndo apresentasse riscos visiveis. Os corpos de prova

foram subsequentemente armazenados durante 24 horas em agua destilada a 37 ° C.

4.3 DELINEAMENTO DOS GRUPOS

De acordo com o tipo de material ceramico as 45 amostras foram divididas em
3 grupos sendo eles: Grupo 1- dissilicato de litio (IPS e.max CAD, ivoclar-vivadent),
grupo 2- a ceramica reforgada por leucita (IPS empress cad cerec, ivoclar — vivadent)
e grupo 3-ceramica infiltrada por resina (Enamic, Vita Zahnfabrik). Quinze amostra de
cada material ceramico analisado recebera trés tipos de tratamentos de superficie
(n=15), sendo eles: Acido fluoridrico 5 % 20 segundos e silano (HF1); Acido fluoridrico
5 % 60 segundos e silano (HF2) e aplicagdo de Monobond Etch & Prime (M),
perfazendo um total de 09 grupos experimentais. Para fins de analises qualitativas
complementares, trés amostras foram confeccionadas e adicionadas em cada grupo,
nao sendo, por isso, submetidas a ciclagem mecéanica, além disso de amostras nas
quais nao houve nenhum tipo de tratamento de superficie, para avaliagao da estrutura
pura. Dessa forma, as trés amostras extras foram fundamentais para realizacéo das
analises, envolvendo o reconhecimento das caracteristicas quimicas e microscopicas

dos materiais utilizados.
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Ressalta-se que, anteriormente aos tratamentos de superficie, as amostras
foram lavadas em banho ultrassénico (Lavadora Ultrassonica Cristéfoli — Parana,

Brasil) em alcool isopropilico durante oito minutos.

Figura 5 — Delineamento dos grupos

| E.HF20: Acido fluoridrico 5% 20 seg + silano (n=15)

| E.HF60: Acido fluoridrico 5% 60 seg + silano {(n=15)

EMAX CAD (n=45)

| E.M: Monohond etch & prime (n=15)

Em.HF20: Acido fluotidrico 5% 20 seg + silano (n=15)

EMPRESS CAD (n=45) Em .HF50 : Acido fluoridrico 5% 60 seg + silano (n=15)

EC.M: Monohond etch & prime (n=15)

En.HF20: Acido fluoridrico 5% 20 seg + silano (n=15)

ENAMIC (n=45)
E n .HF60: Acido fluoridrico 5% 60 seg + silano (n=15)

En.M: Monobond etch & prime (n=15)

Fonte: elaborado pela autora (2022).

Os grupos E.HF20, Em.HF20 e En.HF20 tiveram uma de suas faces
submetidas ao condicionamento de superficie com acido fluoridrico 5% (FGM, Brasil),
sendo condicionados por 20 segundos e lavados com spray ar-agua pelo dobro do
tempo do condicionamento. Em seguida foi aplicada uma camada de Silano RelyX
Ceramic Primer (3M ESPE, EUA) com uso de um aplicador Microbrush (Vigodent,

Brasil) por 60 segundos.
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Os grupos E.HF60, Em.HF60 e En.HF60 receberam o condicionamento de
superficie com acido fluoridrico 5% (FGM, Brasil), sendo condicionados por 60
segundos e lavados com spray ar-agua pelo dobro do tempo do condicionamento. Em
seguida foi aplicada uma camada de Silano RelyX Ceramic Primer (3M ESPE, EUA)
com uso de um aplicador Microbrush (Vigodent, Brasil) por 60 segundos.

Por fim, os grupos E.M, Em.M e En.M, receberam em uma de suas faces o
Monobond Etch & Prime (lvoclar Vivadent, Alemanha) com uso de um aplicador
Microbrush (Vigodent, Rio de Janeiro, RJ, Brasil) por 20 segundos, sendo aguardado
um periodo de 40 segundos, para entdo a superficie ser lavada com spray ar-agua

pelo dobro do tempo do condicionamento.

4.4 CIMENTAGAO DAS AMOSTRAS

Foi utilizado o cimento resinoso autoadesivo RelyX Ultimate (3M ESPE, EUA),
manipulado seguindo as recomendacdes do fabricante, sendo imediatamente inserido
sobre o centro da superficie ceramica e imediatamente posicionado sobre o G10
(NEMA grade, G10), uma resina epoxi reforcada com fibras de vidro, e coberto com
uma tira transparente de poliéster e uma lamina de vidro. O G10 foi preparado
unicamente com o adesivo universal (Single Bond Universal — 3M). Com uma carga
de 7509 foi aplicada para que ocorresse o espalhamento e a regularizagdo do cimento
por toda superficie da ceramica, utilizando dispositivo previamente confeccionado.
Apods a remocao do excesso de agente cimentante com um microbrush, o material foi
fotoativado por 60s sobre a face das amostras e adicionalmente mais 60s em cada
lado da interface adesiva, utilizando o aparelho fotopolimerizador LED polywave VALO
(Ultradent, EUA) com intensidade de 1400mW/cm?. A cimentacdo foi realizada da
mesma forma para todos os grupos. Depois de cimentadas, todas as amostras foram
armazenadas em agua destilada na estufa (Olidef, Ribeirao Preto, Sdo Paulo, Brasil),
a 37°C durante 24h.
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4.5 ENSAIOS

4.5.1 Fadiga mecanica

Em uma maquina simuladora de fadiga mecanica (ERIOS, Modelo: ER-11000,
Sao Paulo — SP, Brasil), os quinze corpos de prova de cada grupo foram submetidos
ao ensaio de ciclagem mecanica. Esta maquina apresenta dez células de ciclagem, o
que permite ciclar dez amostras simultaneamente, sob as mesmas condigdes (Figura
6). Cada corpo de prova foi submetido a um milhdo e duzentos mil ciclos (1,2x106),
com carga constante de 50 N e frequéncia de 3.8 Hz. A carga aplicada no centro das
amostras (identificada por uma marcacgéo realizada previamente com caneta de
retroprojetor) por um pistdo de ago inoxidavel com ponta arredondada e com raio de
curvatura de 1,5 mm. A face onde a carga foi aplicada € a oposta a que recebeu os
tratamentos de superficie. Durante toda a ciclagem as amostras ficaram imersas em
agua a 37°, sendo a temperatura controlada por um termostato contido no proéprio
equipamento. Para a fixagao das amostras no equipamento foi utilizado um dispositivo
metalico medindo 41,5 mm de didmetro por 25 mm de altura, sendo que em sua face
superior, haviam trés esferas de didametro 3,2 mm fixadas equidistantes 10 mm entre

seus centros, de acordo com a norma ISO 6872.

Fonte: elaborado pela autora (2022).
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Figura 7 — Dispositivo metalico para fixagcdo das amostras no equipamento

Fonte: elaborado pela autora (2022).

4.5.2 Ensaio de resisténcia a flexao biaxial

As duzentas e vinte e cinco amostras foram submetidas ao ensaio de
resisténcia a flexao biaxial em maquina de ensaio universal (EMIC, DL-1000, Sdo José
dos Campos/SP, Brasil) a uma velocidade de 1 mm/min e célula de carga de 1.000
Kgf até o momento da fratura catastréfica da amostra (Figura 8). Para realizagao do
ensaio de flexdo biaxial, foi utilizado um dispositivo metalico, medindo 41,5 mm de
diametro por 25 mm de altura, sendo que em sua face superior possui trés esferas de
didmetro 3,2 mm, fixadas equidistantes 10 mm entre seus centros, de acordo com a
norma ISO 6872 (Figura 7). Este dispositivo foi encaixado em um recipiente metalico,
cujo diametro mede 42 mm por 31 mm de altura, o qual foi preenchido com agua para
que a amostra permanega imersa em agua durante o ensaio. Apos o posicionamento
da amostra no dispositivo, uma ponta de tungsténio de base plana (ISO 6872, J=1,6
mm) fixada a célula de carga, exerceu uma carga crescente no centro da face superior

das amostras (area de compressao), até o momento da fratura catastrofica.
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Figura 8 — Emic com amostra posicionada

Fonte: elaborado pela autora (2022).

Apos fratura, os dados obtidos (N) foram postos na equagao, de acordo com a
norma ISO 6872, para realizagao do calculo da resisténcia a flexdo biaxial de cada

amostra:

P(X-Y)
d?

Onde: S = Forga maxima de tensdo, em Mega Pascal; P = Total de carga

S = -0,2387

necessaria para causar a fratura, em Newton; d = Espessura da amostra na origem

da fratura, em milimetros.
4.5.3 Analises complementares

Para caracterizagdo superficial e cristalografica, foram realizadas analises
complementares em trés amostras de cada grupo. As amostras analisadas n&o foram
submetidas a ciclagem mecanica.
4.5.4 Perfilometria 6ptica

As amostras foram preparadas para avaliar a morfologia de superficie. O

perfildmetro optico digital (Wyko, Modelo NT 1100, Veeco, Tucson, EUA) foi

conectado a um computador com software de imagem (Vision 32, Veeco, EUA) para
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realizagcdo da micrografia de superficie (analise qualitativa da geometria tridimensional

- 3D) e mensuragéao da rugosidade superficial (Figura 9).

Figura 9 — Perfildmetro éptico digital com amostra posicionada (LAS-INPE)

Fonte: elaborado pela autora (2022).

4.5.5 Microscopia eletronica de varredura

Foi realizada a limpeza das amostras com alcool 70% (Alcool Santa Cruz Ltda.
— Guarulhos - Sdo Paulo) com o auxilio de uma escova dental (Sorriso — Colgate
Palmolive Comercial Ltda. — Sdo Bernardo do Campo — Sdo Paulo). Em seguida,
foram lavadas em banho ultrassdnico (Lavadora Ultrassénica Cristéfoli- Parana,
Brasil) com alcool 70% (Alcool Santa Cruz Ltda. - Guarulhos- Sd0 Paulo) durante oito
minutos, seguido de limpeza com acetona 60% (Acetona Mithaza — R.T.R. Volante —
EPP. Taquaritinga — S&o Paulo) pelo mesmo tempo. As amostras foram secas sobre
papel absorvente em temperatura ambiente e entao, posicionadas em uma plataforma
de aluminio (stub) com o auxilio de uma fita condutora dupla face de carbono e liga
de ouro. Por fim, as amostras foram colocadas em Microscépio Eletrbnico de
Varredura TESCAN (modelo MIRA3) em alto vacuo e com auxilio de detector de
elétrons secundarios ETD. Foi realizada a analise de superficie com aumento de 100x,
500x, 2000x e 10.000x.
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4.5.6 Microscopia e espectrometria por energia dispersiva

Para a analise dos elementos quimicos presentes no material ceramico foi
utilizada a analise em Espectrometria por Energia Dispersiva de Raios X (EDS). Esta
técnica é baseada na andlise 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 dessa amostra. O espectrometro EDS trabalha acoplado ao
microscopio eletrénico de varredura (MEV) utilizado para as analises.

A espectroscopia por dispersdo de energia foi realizada utilizando-se MEV
TESCAN (modelo MIRA3) e utilizando o sistema EDS da OXFORD INSTRUMENTS
(modelo X-MAXN) com software AZ tec Live. As leituras de cada amostra foram
realizadas a uma distancia de trabalho de 12 mm e 20 kV de voltagem de aceleracéo.
Nao foi realizado aplicagao de cobertura condutora nas amostras. Para cada area
mensurada da amostra (1mmz2) os principais elementos foram analisados com real

time de 100 segundos.

4.5.7 Analises estatisticas

Para avaliar os dados foi realizada uma analise estatistica descritiva (média e
desvio padrdo) e inferencial, mediante o teste paramétrico de analise de variancia
(ANOVA) e ao teste de comparagdes multiplas de Tukey, a fim de se comparar as
diferengas estatisticas entre os grupos.

Os valores numéricos obtidos por meio do teste de resisténcia a flexao biaxial
foram submetidos a analise estatistica descritiva (média e desvio padréo) e inferencial,
mediante o teste paramétrico de analise de variancia (ANOVA) e ao teste de
comparagdes multiplas de Tukey. As analises estatisticas serao obtidas por meio dos
programas computacionais: MINITAB (Minitab, version 17, 2013) e PRISM (versao
6.01, GraphPad, 2012).

O nivel de significancia escolhido foi o valor convencional de 5%.
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5 RESULTADOS

5.1 PERFILOMETRIA

Os dados obtidos a partir do Perfildbmetro 6ptico estdo descritos a seguir:

Tabela 2 — Dados obtidos através da Perfilometria

TRATAMENTO E.MAX EMPRESS CAD ENAMIC

DE SUPERFICIE Mean *  Mean * Mean *
PURO 1,02 AD 0,26 A 1,10 A
HF20+S 0,87 C 0,46 CD 0,56 CD
HF20 0,95 AC 0,30 AD 0,58 Cc
HF60+S 0,97 AC 0,67 BC 0,65 B
HF60 1,04 AD 0,74 B 0,73 AB
M 1,05 D 0,27 A 0,47 D

* Diferentes letras revelam diferenga estatistica (Tukey) entre os tratamentos de
superficie de uma mesma ceramica

Fonte: elaborado pela autora (2022).

As anadlises de dados entre diferentes tratamentos de superficie para um
mesmo material ceramico apresentaram diferencga estatistica significativa entre todos

os tratamentos para os grupos E.max, Empress cad e Enamic (Figuras 10 a 24).
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Figura 10 — Figura 11 — Figura 12 — Figura 13 — Figura 14 —
Perfilometria  Perfilometria Perfilometria Perfilometria Perfilometria
3D, E.max 3D, grupo 3D, grupo 3D, grupo 3D, grupo

controle E.HF20s E.HF20ss E.HF60s EHF60ss

Fonte: elaborado pela autora (2022).

Figura 15 — Figura 16 — Figura 17 — Figura 18 — Figura 19 —
Perfilometria Perfilometria Perfilometria  Perfilometria Perfilometria
3D, Empress 3D, grupo Em. 3D, grupo Em. 3D, grupo 3D, grupo

sem tratamento HF20s HF20ss Em. HF60s Em. HF60ss

Fonte: elaborado pela autora (2022).

Figura 20 — Figura 21 — Figura 22 — Figura 23 — Figura 24 —
Perfilometria Perfilometria Perfilometria  Perfilometria  Perfilometri
3D, Enamic 3D, grupo En. 3D, grupo 3D, grupo a 3D, grupo
sem tratamento HF20s En.HF20ss En.HF60s En.HF60ss

Fonte: elaborado pela autora (2022).

5.2 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

Nas imagens em MEV-FEG dos espécimes E.max, Empress cad e Enamic,
sem tratamento de superficie (Figuras 25, 31 e 37) é possivel verificar uma superficie
homogénea com a presenga de ranhuras decorrentes da acdo mecanica causada pela
lixa no momento da confecgcao das amostras. Em destaque, o E.max apresenta uma

imagem com menos deformacoes.
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Nas imagens dos grupos E.HF20ss, Em.HF20ss e En.HF20ss, podemos
evidenciar a agao do HF pela dissolugao consideravel da matriz vitrea (Figuras 26, 33
e 39). Os grupos E.M, En.M e Em.M, representados nas figuras 30, 36 e 42 geraram
imagens diferentes entre as amostras, sendo que no grupo E.M ha uma maior
homogeneidade. Ja nos demais grupos podemos verificar visualmente deformidade
na superficie, decorrente da acédo de dissolucdo destes materiais, sendo mais
evidente nos grupos com aplicagcédo do acido por 60s. Ressalta-se que apos a
aplicacao do Silano a superficie, mesmo com a aplicagdo do HF, torna-se mais
homogénea.

Nota-se diferenca entre as imagens quando ha aplicagéo de silano e quando
nao ha, visto que o Silano promove uma superficie mais homogénea e regular, devido

sua molhabilidade por toda superficie.

Figura 25 — E.max sem Figura 26 — E.max com Figura 27 — E.max com
tratamento de superficie Acido Fluoridrico 5% por  Acido Fluoridrico 5% por
20s 20s + Silano

3941 - 241

Fonte: elaborado pela autora (2022).
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Figura 28 — E.max com Figura 29 — E.max com Figura 30 — E.max com
Acido Fluoridrico 5% por  Acido Fluoridrico 5% por Mep
60s 60s + Silano

1 ol VEGA3 TESCANNMIMATEST EADIV
o

LAS - INPE 40 - 24 irmjaded  xol DL AN M3E

Fonte: elaborado pela autora (2022).

Figura 31 — Enamic sem Figura 32 — Enamic com Figura 33 — Enamic com
tratamento de superficie  Acido Fluoridrico 5% por  Acido Fluoridrico 5% por
20s 20s + Silano

By mmooar aw
m 82 10

3941 - 200

Fonte: elaborado pela autora (2022).



Figura 34 — Enamic com Figura 35 — Enamic com

Acido Fluoridrico 5% por  Acido Fluoridrico 5% por
60s 60s + Silano

VEGAS TESCANSEIWASENT EADEV

391 - BAL

Fonte: elaborado pela autora (2022).
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Figura 36 — Enamic com

Mep

Figura 37 — Empress sem Figura 38 — Empress com Figura 39 — Empress com

tratamento de superficie  Acido Fluoridrico 5% por
20s

miFis TEECANINWASEST EARIM

LAS - INPE 341 - 24

Fonte: elaborado pela autora (2022).

Acido Fluoridrico 5% por
20s + Silano
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Figura 40 — Empress com  Figura 41 — Empress com  Figura 42 — Empress com
Acido Fluoridrico 5% por  Acido Fluoridrico 5% por Mep
60s 60s + Silano

Fonte: elaborado pela autora (2022).

5.3 ESPECTOMETRIA POR ENERGIA DISPERSIVA

Os elementos e volume em peso (%) que compdem as amostras estéo

descritos nas tabelas a sequir:

Tabela 3 — EDS E.max CAD

o AL C NA Si
E.C 45,7 6,5 04 54 43,7
E.HF20 + S 43.4 2.6 04 54 48,8
E.HF20 41.4 2.9 04 59 47.9
E.HF60 48,6 6,5 04 538 40,6
E.HF60 + S 48.5 6.9 04 6.0 39.8
E.M 37,6 13,9 0,4 6,0 36,0

Fonte: elaborado pela autora.



Tabela 4 — EDS Empress CAD
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o AL Cc NA Si
E.C 42.4 9.8 13.0 35 31.3
E.HF20 + S 38.4 5.2 299 33 23.2
E.HF20 42.2 8.5 16.0 4.5 28.8
E.HF60 42.4 9.7 94 4.6 33.9
E.HF60 + S 38.7 5.7 26.2 35 25.9
E.M 41.8 8.5 17.0 4.2 28.5
Fonte: elaborado pela autora.
Tabela 5 — EDS Enamic CAD
o AL Cc NA Si
E.C 58.4 5.0 04 33 9.9
E.HF20 + S 38.6 4.3 439 24 10.9
E.HF20 35,8 4.0 425 23 10.8
E.HF60 33.9 3.4 51.7 1.8 9.1
E.HF60 + S 36.2 3.0 50,2 1.8 8.8
E.M 44.9 2.5 41.3 2.0 9.3

Fonte: elaborado pela autora.

5.4 RESISTENCIA A FLEXAO BIAXIAL

Os resultados da analise dos dados estdo descritos na tabela a seguir:



Tabela 6 — Resultados da resisténcia a flexao biaxial

Média + Desvio

Grupos N padréo (MPa) Tukey (m) Weibull oc (MPa) 1C 95%

1533,26 -
ENAMIC MONOBOND 15 | 1306 +1433 A 10,17 1369,17

1205,09
ENAMIC HF 5% + Sil 20s | 14 | 1246 +207.7 AB 6,39 1335,61 123(1)(1)2 -
ENAMIC HF 5% + Sil 60s | 14 | 1240 + 161 AB 8,03 1313,86 1481,84 -
1145,89
1372,19 -

EMPRESS MONOBOND | 15 | 1207+117,8 | 8CD 10,48 1158,46 S
EMPRESS HF 5% + Sil 20s | 14 | 1107£2013 | ABC 6,12 1325,15 lig'ig -
EMPRESS HF 5% + Sil 60s | 15 | 954 +1404 ) 7,95 1006,37 ﬁzzi -
EMAX MONOBOND 15 | 11121735 | BCD 7,02 1185,95 1;?1'23 -
EMAX HF 5% + Sil 20s 13 | 10272509 o) 4,03 1135,82 1254,32 -
1017,31
EMAX HF 5% + Sil 60s 14 1074 + 184 BCD 6,13 1154,34 1:8;;3 -

Fonte: elaborado pela autora (2022).

Diante dos dados expostos e analisados, permite-se afirmar que nos materiais
apresentados, E.max, Empress Cad e Enamic, o tratamento de superficie influenciou
significantemente a resisténcia a flexdo biaxial. A analise dos dados, permite afirmar
que todos os grupos possuiram resultados satisfatérios e elevados com o tratamento
de superficie envolvendo o Monobond. Para o Emax houve semelhancga entre o grupo
HF60 e M; ja para o Enamic, houve semelhancga entre os grupos HF20 e HF 60, visto

que o grupo M se sobressaiu entre eles; e por fim, para o Empress, houve semelhanca

estatistica para HF 20 e M, e para HF 60 e M.
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6 DISCUSSAO

Com a utilizagao rotineira de ceramicas odontologicas nos consultérios, faz-se
necessario aprimorar o conhecimento sobre o desempenho mecanico desses
materiais, afim de termos melhor progndstico nos tratamentos indicados. Sendo
assim, o objetivo do presente estudo foi verificar qual o impacto do tratamento de
superficie realizado no material cerdmico na resisténcia a flexdo biaxial e a rugosidade
superficial de cada um, visto que sua efetividade pode variar de acordo com a técnica
empregada. As amostras foram submetidas a cimentagdo ao G10, para simular a
dentina e a ciclagem mecanica com intuito de simular as cargas mastigatorias, para
entdo avaliar o efeito do envelhecimento mecanico na resisténcia dos materiais.

A primeira hipétese do trabalho, é que de fato, o tratamento de superficie,
independente de qual seja o protocolo eleito, altera a rugosidade superficial dos
materiais. Afim de melhorar a adeséao, é fundamental que haja alteragdes topograficas
provocadas a partir do tratamento de superficie, de modo a facilitar o imbricamento
micromecanico e quimico entre o material ceramico e o cimento resinoso (SCHERER
et al.,2018). O condicionamento realizado com HF proporciona uma superficie mais
porosa e irregular, com maior degradacéo da matriz vitroceramica.

Naves et al. (2010) condicionou com HF por minimo de 10s e maximo de 120
s ceramica vitrea e foi visto que irregularidades excessivas da superficie ceramica
podem provocar alteragdes que ndo serdao preenchidas pelo cimento, tornando-se
areas frageis para adesao e causando danos a estrutura ceramica. Foi demonstrado
que, independentemente do material ceramico, € necessario um tempo minimo de
ataque de 15s com 5% ou 9% de HF para atingir a maior resisténcia de unido ao
cisalhamento (STRAFACE et al, 2019) e tempo de ataque superior a 60 s, geralmente
diminuem a capacidade de unidao (NAVES et al., 2010). Sendo assim, a presente
pesquisa comega os testes com 20s e finaliza com 60s.

Barchetta et al. (2019) encontrou maiores valores de resisténcia a flexao
quando foram aplicados tempos aumentados de condicionamento acido HF (40 e 60
segundos). A presenga de uma camada de cimento teve um efeito positivo para 20
segundos de ataque acido e um efeito geral quando todos os valores de resisténcia
foram comparados. E esperada uma superficie ceramica com alteracdes mais

pronunciadas apdés maiores tempos de ataque acido, uma vez que outros estudos
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mostraram esse fendbmeno para vitroceramicas (BARCHETTA et al., 2019; SCHERER
et al., 2018).

O acido fluoridrico seguido da aplicagdo de silano apresentou o melhor
desempenho a fadiga, mas o monobond eatch and prime mostrou resultados
promissores em termos de fadiga (SCHERER et al., 2018). O presente trabalho
mostrou significativo potencial do monobond eatch and prime para promover
alteragcdes na superficie cerédmica, capaz de remover parte da matriz vitrea e
degradagdo dos cristais do dissilicato de litio. Porém, seu uso ainda é menos
agressivo que com a utilizacdo do HF (MURILLO-GOMEZ F. et al. 2018; SCHERER
et al.,2018). Para os grupos condicionados, as imagens mostram canais maiores e
mais profundos para condicionamento acido HF em comparagcédo com MEP.

O mecanismo de acao do MEP é primeiramente baseado em uma interacdo do
polifluoreto de aménio com a superficie ceramica limpa para obter uma superficie
ceramica aspera, que aumenta a area de superficie e permite o imbricamento
micromecanico (EL-DAMANHOURYA e GAINTANTZOPOULOU, 2018; SCHERER et
al.,2018). No presente estudo, é possivel observar a partir do teste de perfilometria,
que o aspecto do material ceramico Emax, com aplicagdo de MEP tem valores
superior para a rugosidade superficial.

Os grupos condicionados com MEP geraram resultados de imagens com maior
homogeneidade. Ja para os grupos HF, sendo 20 ou 60s, evidenciou irregularidades
na superficie, decorrente da acdo de dissolucdo destes materiais, sendo mais
evidente nos grupos de maior tempo de aplicagado do acido. Ressalta-se que apods a
aplicacao do Silano a superficie, mesmo com a aplicagcdo do HF torna-se mais
homogénea. A aplicagdo de cimento sobre o silano também proporcionou melhor
infiltragdo nas  irregularidades criadas nas superficies condicionadas,
independentemente do tempo de condicionamento (NAVES et al., 2010). No trabalho
de Xiaoping et al. (2014), observou-se que o maior tempo de condicionamento de uma
ceramica vitrea, levou a diminuicdo da resisténcia a flexdo desta ceramica, mas
quando o cimento resinoso, utilizado como agente cimentante é aplicado, promove
um aumento da resisténcia a flexdao da cerdmica, com o aumento do tempo de
condicionamento.

Sundfeld et al. (2016) avaliaram diferentes concentragdes de HF no dissilicato

de litio, observaram que o HF 5% obteve resisténcia menor em comparacao ao 10%,
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pois o de 5% remove menor quantidade de fase vitrea, enquanto o presente estudo
nao apresentou diferengas significativas.

A utilizacdo de MEP, demonstra ser uma importante alternativa para obter
valores de resisténcia de unido adequados, visto que a rugosidade superficial dos
grupos MEP foi maior do que comparado ao grupo HF (DONMEZ et al., 2018). Apesar
de apresentar uma carga de falha por fadiga menor em comparagéo ao HF, o MEP
demonstra ser uma boa alternativa ao condicionamento vitroceramico, por apresentar
menor toxicidade, técnica simplificada (MURILLO GOMEZ E DE GOES, 2019;
SCHERER et al., 2018). Recomenda-se que mais investiga¢gdes sejam realizadas
(SCHERER et al., 2018), mas os primers ceramicos simplificados s&o promissores,
pois demonstram eficacia e economizam mais tempo do que os procedimentos
padrées (MURILLO GOMEZ E DE GOES, 2019).

Straface et al. (2019) recomendam condicionar uma ceramica infiltrada por
polimero por 30 a 60 segundos para obter a maior resisténcia de unido. Enquanto no
presente trabalho, para o Enamic houve semelhancga entre os grupos HF20 e HF 60,
e o grupo M se sobressaiu entre eles. A morfologia da microestrutura desta ceradmica
hibrida também se apresentou com textura favoravel ao imbricamento micromecanico,
assim como as outras vitroceramicas. Entretanto a exposi¢gdo da matriz polimérica,
pode representar um aumento da resisténcia adesiva entre esta ceramica e o cimento
resinoso, devido a semelhanga quimica entre a matriz polimérica e o agente
cimentante resinoso. Na literatura, existem poucos relatos sobre este material, devido
ao seu recente langamento comercial.

Roman- Rodriguez et al. (2017) avaliaram a resisténcia de unido de um cimento
resinoso ao dissilicato de litio relatando que n&o foi vista diferenga significante de
valores entre amostras tratados com MEP e amostras condicionados com HF,
resultados semelhantes aos de Siqueira et al. (2016). Em contraste, o estudo de El-
Damanhoury e Gaintantzopoulou (2018) discorda de nossos resultados e dos outros
estudos citados, pois os valores de resisténcia de unido por eles obtidos foram
significativamente maiores para o tratamento com acido fluoridrico que para o
tratamento com MEP.

O efeito do tratamento com acido fluoridrico foi mais evidente na topografia da
superficie condicionada, aumentando a rugosidade e poros. Ja a superficie tratada
com MEP mostrou um padrdo de condicionamento menos perceptivel e menos

rugoso. Esses achados sao semelhantes aos observados em outros estudos nos



48

quais foram encontradas caracteristicas similares as desse estudo, com relagao a
superficie da ceramica de dissilicato de litio tratada com HF e MEP (Siqueira et al.,
2016; Damanhoury, Gaintantzopoulou, 2018).

No presente estudo, observamos que, independentemente do tipo de
tratamento de superficie empregado, eles possuem influéncia direta na rugosidade
superficial do material ceramico. Diante da flexdo biaxial, o E.max, Enamic e Empress
cad sofreram influéncia com o tipo de tratamento de superficie aplicado. No entanto,
a aplicacdo de cargas axiais, o uso de amostras ceramicas simplificadas (sem a
geometria complexa dos dentes), o material analogo de dentina empregado como
substituto de um substrato dentario deve ser considerado como limitagdo do presente

estudo.
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7 CONCLUSAO

Diante do presente estudo, p6de-se concluir que:

O tratamento de superficie interfere na rugosidade de todas as
ceramicas envolvidas;

A flexdo biaxial sofreu alteracdes diante do tratamento de superficie
empregado em cada material cerdmico;

O monobond eatch and prime é uma satisfatéria alternativa de
condicionamento vitroceramico, pois apresenta baixa toxicidade e € uma
técnica clinica simplificada que apresenta alteragdes topograficas sem a

necessidade de acido HF em sua composicao.
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