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RESUMO

Este trabalho almejou avaliar a influéncia do tratamento de superficie na resisténcia a
flexdo biaxial, rugosidade, microestrutura e composigao de ceramicas vitreas. Foram
obtidos 54 discos cerdmicos (diametro: 12 mm; espessura: 1,2 mm) a partir de blocos
CAD/CAM feldspatica reforgada por leucita (IPS Empress Cad Cerec, Ivoclar
Vivadent). Os discos divididos em trés grupos (n=18), de acordo com o tratamento de
superficie: acido hidrofluoridrico 5% 20 s e silano (HF20); acido hidrofluoridrico 5% 60
s e silano (HF60); e primer cerédmico autocondicionante (P). Para analises de
rugosidade em perfildbmetro 6ptico digital, microscopia e analise quimica (energia
dispersiva de raios X — EDS) em microscépio eletrénico de varredura, analise do
angulo de contato em gonidémetro e dureza knoop em microdurémetro foram utilizadas
trés amostras de cada grupo. As demais 15 foram cimentadas em disco de resina
epoxi (diametro: 12 mm; espessura: 2,3 mm), material analogo a dentina com cimento
resinoso dual, e submetidas a fadiga mecanica (1,2 x 106 ciclos, 50N, 3,8 Hz) e ao
teste de flexao biaxial (1 mm/min; 1.000 Kgf). Os dados da resisténcia a flexao biaxial
(MPa) e a rugosidade (um) foram submetidos a analise de variancia (ANOVA) um fatore
teste de Tukey (5%). Para HF20, o resultado foi estatisticamente superior ao HF60
(p < 0,001); P se mostrou similar aos demais. O Weibull indicou que o tratamento de
maior confiabilidade foi o P. Com relacdo ao tempo de condicionamento, verificou-se
que o tempo de 60 s aumentou significativamente o valor médio de rugosidade
superficial (p < 0,001), em comparagdo ao de 20 s. As micrografias de superficie
indicaram uma alteragdo maior nos grupos HF em comparagéo aos grupos P. No EDS,
notou-se que o percentual de silica foi elevado. As microscopias obtidas nos grupos
HF evidenciaram o aumento de dissolugdo da matriz vitrea e a exposi¢cao dos demais
conteudos. Ja para o grupo P, observa-se uma homogeneidade de superficie maior.
Em avaliagdo de dureza knoop (HK), o maior valor obtido foi para o grupo P. Para a
analise do angulo de contato (°) o menor grau encontrado foi para o grupo HF60.
Conclui-se que o tipo de tratamento de superficie interfere na rugosidade e na
resisténcia da ceramica reforgada com leucita quando diferentes tempos de
condicionamento com HF s&o utilizados. Assim, o primer ceramico autocondicionante

pode ser uma alternativa satisfatéria de condicionamento para a ceramicas vitrea



estudada, pois promoveu alteragdes topograficas favoraveis sem a necessidade de
acido HF.

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



ABSTRACT

This study aimed to evaluate the influence of surface treatment on biaxial flexural
strength, roughness, microstructure and composition of glass ceramics. Fifty-four
ceramic disks (diameter: 12 mm; thickness: 1.2 mm) were obtained from leucite-
reinforced feldspathic CAD/CAM blocks (IPS Empress Cad Cerec, Ivoclar Vivadent).
The discs were divided into three groups (n=18), according to the surface treatment:
hydrofluoric acid 5% 20 s and silane (HF20); 5% hydrofluoric acid 60 sec and silane
(HF60); and self-etching ceramic primer (P). For roughness analysis in a digital optical
profile meter, microscopy and chemical analysis (energy dispersive X-rays — EDS) in
a scanning electron microscope, analysis of the contact angle in a goniometer and
knoop hardness in a microdurometer, three samples from each group were used. The
remaining 15 were cemented on an epoxy resin disc (diameter: 12 mm; thickness: 2.3
mm), material analogous to dentin with dual resin cement, and drinks to mechanical
fatigue (1.2 x 106 cycles, 50N, 3, 8 Hz) and the biaxial flexion test (1 mm/min; 1,000
Kgf). Biaxial flexural strength (MPa) and roughness (um) data were submitted to one-
way analysis of variance (ANOVA) and Tukey's test (5%). For HF20, the result was
statistically superior to HF60 (p < 0.001); P was similar to the others. Weibull indicated
that the most reliable treatment was P. Regarding the accommodation time, it was
tolerated that the time of 60 s significantly increased the average value of surface
roughness (p < 0.001), compared to 20 s. Surface micrographs indicated a greater
change in the HF groups compared to the P groups. In the EDS, it was noted that the
percentage of silica was high. Transient microscopies in the HF groups showed an
increase in the innocence of the vitreous matrix and exposure of the other contents.
As for the P group, a greater surface homogeneity is observed. In the evaluation of
knoop hardness (HK), the highest value obtained was for the P group. For the analysis
of the contact angle (°) the lowest degree found was for the HF60 group. It is concluded
that the type of surface treatment interferes with the roughness and resistance of the
ceramic treated with leucite when different settling times with HF are used. Thus, the
self-etching ceramic primer can be a satisfactory alternative for etching the studied

glass ceramic, as it promoted topographic changes without the need for HF acid.

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

A maior demanda de utilizagdo das ceramicas odontologicas clinicamente fez
aumentar a exigéncia por materiais com boa capacidade estética, resisténcia e
estabilidade de cor das mesmas. No entanto, considerando a natureza friavel destes
materiais, a busca por melhores propriedades mecanicas ocorre por meio do
desenvolvimento de novas formas de processamento e do aumento do conteudo
cristalino em sua composi¢ao (RAMOS et al., 2016).

Nesse interim, os blocos cerdmicos CAD/CAM (computer aided design /
computer aided manufacturing) de alta resisténcia vem tornando-se cada vez mais
populares (AWADA e NATHANSON, 2015). Tais avangos, juntamente com os
aprimoramentos nos agentes adesivos, expandiram as possibilidades das
restauragdes ceramicas totalmente minimamente invasivas; isso se deve a diminuigao
da necessidade de confiar apenas na retengdo mecanica, resultando em resultados
estéticos de alta qualidade (de SOUZA CARVALHO et al.,, 2022). A eficacia das
restauragcées ceramicas depende grandemente dos procedimentos adesivos, pois
problemas na adesao podem levar ao desprendimento ou quebra do material. Além
disso, uma ligacéo solida proporciona nao somente retengdo, mas também aprimora
0 encaixe preciso da restauragdo na margem (LAWSON E BURGESS, 2016; DE
SOUZA CARVALHO ET AL., 2022).

Introduzido em 1998, o primeiro CAD/CAM de vitroceramica reforgado com
leucita bloco foi o ProCAD (lvoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein). Esse evoluiu
para o atual IPS Empress CAD (lvoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) que é uma
vitroceramica reforgada com 35% a 45% de leucita com particulas mais finas (1 ym a5
um) (EL ZHAWI et al., 2016) e apresenta valores de resisténcia a flexdo e dureza
adequados para aplicagdes clinicas (Stawarczyk et al., 2014). Mas estudos avaliando
sua resisténcia a fratura apods diferentes tratamentos de superficie, concluiram que o
tratamento de superficie nesse aspecto (Stawarczyk et al., 2014; Chen et al. (2018).
O que destaca a importancia de considerar ndo apenas as propriedades mecanicas
intrinsecas do material, mas também os protocolos de tratamento de superficie
utilizados para melhorar suas propriedades mecanicas.

Com o intuito de aumentar a aderéncia do cimento resinoso a superficie da

ceramica vitrea, diversas abordagens foram sugeridas. Essas variagdes englobam
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desde o tratamento com acido hidrofluoridrico (HF) e subsequente aplicagao de silano,
até o uso de jateamento com Oxido de aluminio, revestimento com particulas
moduladas por silica e, em tempos mais recentes, a utilizac&o de varios tipos de lasers
e primers ceramicos (LIMA, 2021). Todavia, mesmo quando utilizado o tratamento
mais consagrado, com HF, ainda parece haver algumas inconsisténcias na literatura
cientifica, pois apesar da concentracdo de 5% por 60 segundos ser o padrao
(STRAFACE et al, 2019) outro de condicionamento, alguns trabalhos variam de 5 e
10% e de 20 a 120 segundos (NAVES et al., 2010). A preocupagao que fica é em
relacdo a quanto a superficie da ceramica se tornara porosa e irregular com essas
modificagdes de concentracdo e tempo de condicionamento (EI- Damanhoury e
Gaintantzopoulou, 2018).

Ja a utilizagao do primer ceramico que condiciona a superficie em uma unica
etapa, tem sido realizada como alternativa ao tratamento convencional com o HF,
visto que esse Ultimo pode degradar excessivamente a matriz vitrea ceramica
(DAPIEVE et al., 2020). Algumas vantagens s&o observadas com o uso do primer em
comparagdo ao HF, como menor toxicidade, (EL-DAMANHOURY e
GAINTANTZOPOULOU, 2018) e simplificacdo da técnica (MURILLO GOMEZ e DE
GOES, 2019). O mecanismo de acdo é uma interacéo do polifluoreto de aménio com
a superficie ceramica limpa para obter uma superficie ceramica aspera, que aumenta
a area de superficie e permite o intertravamento micromecanico, proporcionando
assim uma reacgao entre o conteudo de silano e a superficie vitroceramica, resultando
em uma fina camada quimicamente ativa, que posteriormente ira interagir com o
cimento resinoso (SCHERER et al., 2018).

Sao inumeros os testes e metodologias disponiveis na literatura para avaliar
a resisténcia biaxial dessas ceramicas. Porém, raramente eles simulam de fato uma
cimentagdo a algum substrato; por exemplo, pode ser utilizada uma resina epoxi
preenchida com fibras de vidro trangcadas (NEMA G10), que apresenta maodulo
elastico similar ao da dentina, o que permite compreender melhor a falha e o estado
de estresse observados clinicamente em préteses. Esse material é considerado
analogo a dentina no que diz respeito as propriedades elasticas e a resisténcia de
unido ao cimento resinoso (KELLY et al., 2010; LIMA et al. 2021). Além disso, ainda
sao escassas na literatura pesquisas que almejem entender o comportamento dos

materiais sob envelhecimento, como a ciclagem mecanica.
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Na literatura ha poucos trabalhos avaliando a resisténcia biaxial das
ceramicas, quando estas estdo cimentadas a algum substrato, ndo sendo assim
possivel analisar o comportamento do material a partir de sua qualidade de adesao
apos cimentagdo. Assim como ha poucos estudos que realizaram a ciclagem
mecanica a partir de diferentes tratamentos de superficie. O objetivo deste estudo foi
avaliar a influéncia do tipo de tratamento de superficie na resisténcia a flexao biaxial,
na rugosidade, na microestrutura, na molhabilidade e na dureza da superficie de uma
ceramica feldspatica reforgadas com leucita cimentada em um analogo de dentina
apos diferentes tipos de condicionamento (aplicacao de HF 5% por 20s, HF 5% por
60s e aplicacao de primer ceramico). A hipotese nula seria de que o tratamento de

superficie de escolha n&o interferiria nos resultados dos testes realizados.
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2 PROPOSIGAO

2.1 OBJETIVO

Verificar a influéncia de diferentes tratamentos de superficie na resisténcia a
flexdo biaxial, na rugosidade, na microestrutura, na molhabilidade e na dureza de uma
ceramica feldspatica reforcada por leucita CAD/CAM cimentada em analogo de

dentina e envelhecidas mecanicamente.

2.2 HIPOTESES NULAS

As hipoteses nulas testadas foram que o tratamento de superficie,
independentemente do tipo, nao influenciaria:

1) na resisténcia a flex&o;

2) na rugosidade de superficie;

3) na composig¢ao quimica;

4) na microestrutura

5) na dureza;

6) e no angulo de contato.



3 MATERIAIS E METODOS

3.1 MATERIAIS

UTILIZADOS
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Na Tabela 1 estao listados os materiais examinados neste estudo, juntamente

com as marcas comerciais, produtores e numeros de lote correspondentes.

Marca Comercial Tipo de material Fabricante Lote Composicao
Empress Cad A3 Feldspatica Ivoclar Vivadent | 1802797 Quartzo, feldspato de
reforgada por leucita 9 potassio e cristais de
leucita
RelyXCeramic Silano 3M ESPE N822741 Alcool etilico, agua e
Primer 3-trimetoxissililpropilo
metacrilato
G10 Resina epoxi Nema Grade polimero reforgado por
reforcada com fibras fibras de vidro
de vidro
Condac Porcelana Acido FGM 171116 Acido hidrofluoridrico,
Hidrofluoridrico a 5% agua,
Cimento RelyX Cimento resinoso 3M ESPE 660910 Pasta base: P6 de vidro
Ultimate Autocondicionante / tratado com silano, acido
Autoadesivo 2-propenéico, 2-metil, 1,1'-
[1- (hydroxymetil)-1,2-
ethanodiyl] éster,
dimetacrilato de trietileno
glicol (TEG-DMA), silica
tratada com silano, fibra
de vidro, persulfato de
sodio e per-3,5,5-trimetil-
hexanoato t-butila. Pasta
catalisadora: P6 de vidro
tratado com silano,
Monobond Etch& Primer ceramico Ivoclar Vivadent V50443 Solugdo aquosa alcodlica

Prime

autocondicionante

de polifluoreto de aménio,
metacrilato de silano,
acido fosforico,

metacrilato e corante.
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Single Bond Adesivo 3M M9868 Bisfenol A diglicidil éter
dimetacrilato (BIS-GMA),
metacrilato de 2-
hidroxietila, silica tratada
com silicio, alcool etilico,
decametileno
dimetacrilato, agua, 1,10
decanodiol fosfato
metacrilato, copolimero de
acrilico e acido itaconico,
canforoquinona, N,N-
dimetilbenzocaina,

metacrilato de 2-

dimetamonoetilo, metil etil
Tabela 1 — Marcas comerciais, tipos de material, fabricantes, lotes e composi¢éo dos produtos e

utilizados nos experimentos

3.2 OBTENGAO DAS AMOSTRAS

Para realizagdo do estudo foram utilizados blocos CAD/CAM de ceramica:
feldspatica reforgada por leucita (IPS Empress Cad Cerec, Ivoclar Vivadent, Schaan,
Liechtenstein - L), os quais foram arrendondados com lixas de carbeto de silicio de
granulagdes crescentes (200, 400 e 600) em uma Lixadeira (Politriz Lixadeira PL02 —
Metalprisma, Sdo Paulo, SP, Brasil). Obteve-se entao, cilindros ceramicos com 12 mm
de diametro (Figura 1 A). Em seguida, foram fatiados 54 discos de (12 mm de didmetro
e 1,2 mm de espessura — ISO 6872 em uma maquina de corte (ISOMET 1000,
Buehler, lllinois, EUA), com o auxilio de um disco de corte diamantado (Extec High
Concentration; Extec, Enfield — CT, EUA) em uma velocidade de 375 rpm, e
refrigeragdo com agua.

Todos os discos ceramicos foram submetidos a um ciclo de cristalizacao,
realizado em forno (Programat EP5000, Ivoclar Vivadent), de acordo com as
recomendacgdes de temperatura fornecidas pelo fabricante. Posteriormente, suas
dimensdes foram mensuradas novamente com paquimetro digital (Paquimetro Digital,
Pré-Fono, Carapicuiba, SP, Brasil) (Figura 1B e 1C).
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A B C
Corpo de prova Diametro Espessura

Figura 1 — Disco ceramico ap6s o corte e suas respectivas medidas

A resina epoxi (NEMA G10), foi aderida a um dispositivo metalico cilindrico de
12mm de didmetro e foram fatiadas de maneira semelhante ao das ceramicas em
discos de 2,3 mm. Obtendo-se 45 amostras (12 mm de didmetro e 2,3 mm de
espessura). Os discos foram polidos com lixas de carbeto de silicio (SiC) de
granulagdes 240, 400, 600, 1200 e 2000 (Politriz Lixadeira PLO2 — Metalprisma, Sao
Paulo, SP, Brasil).

Todos os discos, ceramicos e de resina, foram lavados com alcool isopropilico
em banho ultrassénico (Lavadora Ultrassénica Cristéfoli — Campo Mourdo, Parana,

Brasil), durante oito minutos, com a superficie a ser tratada voltada para baixo.

3.3 DELINEAMENTO DOS GRUPOS E TRATAMENTOS DE SUPERFICIE

Inicialmente os discos ceramicos foram divididos em 3 grupos (n=18), de
acordo com o tipo de tratamento de superficie: condicionamento com acido
hidrofluoridrico 5% por 20s, seguido da aplicagéo de silano (HF20); condicionamento
com acido hidrofluoridrico 5% por 60s, seguido da aplicagdo de silano (HF60) e
aplicagcado de um primer ceramico (Monobond Etch & Prime - P).

Os grupos HF tiveram uma de suas superficies condicionadas com acido
hidrofluoridrico 5% (FGM, Joinville, Santa Catarina, Brasil. Logo apés o
condicionamento, cada amostra teve sua superficie lavada com spray ar-agua pelo
dobro do tempo de aplicagdo o acido. Apos a secagem com jato de ar por 20s, foi
aplicada ativamente uma camada de silano (RelyX Ceramic Primer, 3M ESPE, St
Paul, MN, EUA) com uso de um aplicador microbrush tamanho regular (Vigodent, Rio

de Janeiro, RJ, Brasil) por 60s.
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O grupo P foi aplicado usando um aplicador de tamanho regular Microbrush
durante 20 segundos. Em seguida, foi aguardado um intervalo de 40 segundos antes
de proceder a lavagem da superficie com um jato de ar e agua, com duragéo de 10

segundos.

54 discos
ceramicos

45 discos 9 discos
ceramicos cerdmicos

HF20 (n = 15) HF60 (n = 15) HF20 (n=3) HF60 (n = 3)
HF 5% 20s + HF 5% 60s + HF 5% 20s + HF 5% 60s +
Silano Silano Silano Silano

P (n=15) P(n=23)
Monobond Etch & Monobond Etch &
prime prime

Perfilometria

Angulo de
contato

Fadiga

mecanica

Figura 2 — Delineamento dos grupos da pesquisa.

3.4 Cimentacao das amostras destinadas ao teste de flexao

Apés o tratamento de superficie, foi realizada a cimentagao igualmente para
todos os grupos. Os discos de resina epdxi foram preparados apenas com a aplicagao
do adesivo universal (Single Bond Universal, St Paul, MN, EUA) com o0 uso de um
microbrush de tamanho regular (Vigodent, Rio de Janeiro, RJ, Brasil). O cimento
resinoso dual utilizado para cimentagcao das amostras foi o RelyX Ultimate (3M ESPE,
St Paul, MN, EUA ), o qual foi manipulado seguindo as recomendag¢des do fabricante;
A insercgéo foi imediata sobre o centro da superficie de ceramica, posicionado sobre o
disco de resina epOxi e coberto com uma tira transparente de poliéster e uma lamina
de vidro, tendo uma carga de 750 g sido aplicada no centro do conjunto, para que
ocorresse 0 escoamento e a regularizagdo do cimento por toda a superficie da
ceramica.

ApOs a remocao do excesso de agente cimentante com um microbrush

tamanho regular (Vigodent, Rio de Janeiro, RJ, Brasil). A fotopolimerizagdo ocorreu
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durante 60 segundos na superficie ceramica das amostras, e adicionalmente por mais
60 segundos em cada lado da jungao adesiva, com uma intensidade de 1400 mW/cm?
(VALO, Ultradent, Salt Lake City, EUA). Ap6s a cimentacdo, todas as amostras
foram imersas em agua destilada e mantidas a 37°C em uma estufa (Olidef, Ribeirdo

Preto, Sao Paulo, Brasil), por um periodo de 24 horas.

| Cerdmica |—-
| Cimento —
| Substrato —

Figura 3 - Representacdo da formacgao do sélido — Modelo de trés camadas

3.5 Fadiga mecéanica

Os quinze corpos de prova de cada grupo foram submetidos ao ensaio de
ciclagem mecanica (1,2 x 108 cilos, 50N, 4 Hz) em uma maquina simuladora de fadiga
mecanica (Biocycle, BioPDI, Sado Carlos, SP, Brasil) (Figura 4). A superficie que
recebeu a carga foi a ceramica. Durante toda a ciclagem as amostras ficaram imersas
em agua a 37°C. Para a fixagdo das amostras no equipamento foi utilizado um
dispositivo metalico (41,5 mm de diametro 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).

Figura 4 —Simulador de fadiga

3.6 Ensaio de resisténcia a flexao biaxial
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Os corpos de prova cimentados de cada um dos grupos (n=15) foram
submetidos ao ensaio de resisténcia a flexdo biaxial em maquina de ensaio universal
(Bio, BioPDI, Sao Carlos, SP, Brasil) a uma velocidade de 1 mm/min e célula de carga
de 1.000 Kgf até o momento da fratura. Para realizagdo do teste foi utilizado um
dispositivo metalico (41,5 mm de diametro, 25 mm de altura, possuindo trés esferas
de diametro 3,2 mm fixadas equidistantes 10 mm entre seus centros - ISO 6872). O
qual foi encaixado em um recipiente metalico (42 mm de didmetro por 31 mm de
altura), que foi preenchido com agua para que a amostra permanecesse imersa em
agua durante todo o ensaio.

Ap0s fratura, os dados obtidos (N) foram postos na equagéo abaixo, de acordo
com a norma ISO 6872, para realizagdo do calculo da resisténcia a flexao biaxial de
cada amostra:

P(Y—=Y)

S =-0,2387
d?

Onde: S = Forga maxima de tensdo, em Mega Pascal;
P = Total de carga necessaria para causar a fratura, em Newton; d =
Espessura da amostra na origem da fratura, em milimetros.

Os valores de X e Y foram determinados utilizando as seguintes férmulas:

XX=1+v)I OEQZ 1_v200r2 )
h vin r3 +90 2 r3

2 1
Y=(1+Vv)§l+n o%o 0+(1—v)0:?02

Onde:

v = Razao de Poisson

r1 = Raio do circulo do suporte, em milimetros
r2 = Raio da area da carga, em milimetros

r3 = Raio da amostra, em milimetros

d = Espessura da amostra na origem da fratura, em milimetros
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3.7. Perfilometria optica

Trés discos de cada conjunto, que foram submetidos ao tratamento de
superficie, mas ndo foram cimentados, foram empregados para a realizagao do teste
de rugosidade. Para esse fim, utilizou-se um perfildmetro éptico digital (Wyko, Modelo
NT 1100, Veeco, Tucson, EUA) que estava conectado a um computador com software
de imagem (Vision 32, Veeco, Tucson, EUA). Esse software permitiu a captura de
micrografias da superficie (analise qualitativa da geometria tridimensional - 3D) e a
medi¢ao da rugosidade superficial (conforme ilustrado na Figura 5). A medigdo da
rugosidade Ra foi efetuada em quatro areas diferentes de cada amostra (norte, sul,

leste e oeste), a uma distancia de 1,6 mm, com uma velocidade de 0,05 mm/s.

Figura 5— Perfildmetro éptico digital com amostra posicionada (LAS-INPE)

3.8 Microscopia eletrbnica de varredura (MEV) e espectrometria por energia
dispersiva (EDS)

Para este experimento, foram utilizadas as amostras que previamente haviam
passado pelo teste de rugosidade. Anteriormente a essa andlise foi realizada a
limpeza das amostras com alcool 70% (Alcool Santa Cruz Ltda., Guarulhos, S&o
Paulo, Brasil) com o auxilio de uma escova dental macia (Sorriso — Colgate Palmolive
Comercial Ltda., Sdo Bernardo do Campo, S&o Paulo, Brasil).

Em seguida, os discos foram lavadas em banho ultrassdnico (Lavadora
Ultrassénica Cristéfoli, Campo Mour&o, Parana, Brasil) com alcool 70% (Alcool Santa

Cruz Ltda.,Guarulhos, Sao Paulo, Brasil) durante oito minutos, e limpos com acetona
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60% (Acetona Mithaza — R.T.R. Volante — EPP,Taquaritinga, S&o Paulo, Brasil) pelo
mesmo tempo. As amostras foram secas sobre papel absorvente em temperatura
ambiente e entdo, posicionadas em uma plataforma de aluminio (stub) com o auxilio
de uma fita condutora dupla face de carbono e liga de ouro. N&o foi realizado aplicagao
de cobertura condutora nas mesmas. Por fim, elas foram analisadas em Microscopio
Eletronico de Varredura (TESCAN, modelo MIRA3; Kohoutovice, Republica Tcheca)
em alto vacuo e com auxilio de detector de elétrons secundarios ETD. Foi realizada a
analise de superficie com magnificagdo de 500x, 2000x e 10.000x.

Para a analise dos elementos quimicos presentes no material ceramico foi
utilizada a analise em Espectrometria por Energia Dispersiva de Raios X (EDS). O
espectrometro EDS trabalhou acoplado ao microscopio eletrénico de varredura (MEV
TESCAN modelo MIRA3, Kohoutovice, Republica Tcheca) (Figura 6) e utilizando o
sistema EDS da Oxford Instruments (modelo X-MAXN, Abingdon, Oxfordshire,
Inglaterra), com software AZ tec Live (Abingdon, Oxfordshire, Inglaterra). Para cada
area medida da amostra (1mm?), os principais elementos foram analisados durante

um periodo de 100 segundos em real time.

_A‘I Li __[I_Ili
i "'| |
AT

Figura 6- Microscépio Eletronico de Varredura TESCAN, modelo MIRA3

3.9 Dureza

Esta analise foi realizada pelo teste de dureza Knoop (HMV-2T E, Quioto,
Quioto, Japao). Para realizar o ensaio de dureza, as mesmas trés amostras de cada
grupo, que foram condicionadas, mas ndo foram cimentadas, com a superficie
caracterizada exposta para estabilidade e regularizagdo das mesmas foram lavadas

em cuba ultrassdnica com alcool isopropilico por 5 minutos. Em seguida, foram polidas
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em lixas com granulagao 500x, 2.000x e 10.000x, sob refrigeracdo a agua. Foram
limpas em alcool isopropilico em banho ultrassénico por 5 minutos. Apds foram
levadas ao durébmetro e uma carga de 300 gramas por 15 segundos foi aplicada pelo
indentador, em trés diferentes areas da amostra e posteriormente foi feita a média da
dureza de cada amostra. Os dados da dureza (HV) foram calculados através do valor
de aplicacao de forga, o comprimento da diagonal, e o angulo entre as faces opostas

do indentador. Foram feitas cinco aferigdes por corpo de prova.

Figura 7: Amostra cerdmica posicionada no microdurémetro

3.10 Molhabilidade

Para a analise do angulo de contato, foram utilizados os mesmos trés
espécimes de cada grupo, que foram condicionados, mas nao foram cimentados. A
aferi¢ao foi feita por meio de um goniémetro (Rame-Hart, INC., 100-00, Contact Angle
Goniometers, Montain Lakes, Nova Jersey, EUA). O qual €& conectado a um
computador equipado com software especifico (RHI 2001 Imaging Software). Uma
gota de agua destilada foi colocada sobre a superficie ceramica usando uma seringa
e o angulo de contato foi medido por 10s (30 quadros/s). Foram realizadas cinco

avaliagdes para cada amostra, totalizando 15 medidas por grupo.
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Figura 8: Amostra cerdmica posicionada no gonidémetro

3.11 Analises estatisticas

A capacidade do teste foi evidenciada utilizando a ferramenta OpenPi, onde as
médias dos grupos com as maiores e menores resisténcias a flexdo foram
comparadas, levando em consideracdo os desvios-padrao correspondentes, um
tamanho amostral de 15 e um intervalo de confianca de 95%. A normalidade e a
igualdade de variancias dos dados foram avaliadas por meio dos testes de Shapiro-
Wilk e Levene, respectivamente. O nivel de significancia adotado foi o convencional
de 5%.

Os dados referentes a resisténcia a flexao biaxial (em unidades de MPa) foram
submetidos a uma analise estatistica tanto descritiva, que incluiu a média e o desvio
padrdo, quanto inferencial. Para a andlise inferencial, foi empregado o teste
paramétrico de analise de variancia (ANOVA) um fator, seguido pelo teste de
comparagdes multiplas de Tukey. Essa abordagem foi adotada para avaliar as
diferencgas estatisticas entre os grupos em estudo.

A andlise de Weibull foi empregada para examinar a confiabilidade do ensaio

de resisténcia a flexdo, bem como para identificar a uniformidade estrutural do
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material. Nesse contexto, foram considerados o parametro Weibull (m) e a resisténcia
caracteristica, com um intervalo de confianga de 95%.

Os valores quantitativos da rugosidade superficial, adquiridos por meio da
técnica de perfilometria optica, foram sujeitos a uma analise estatistica, que incluiu a
descricdo das medidas (média e desvio padrdo) e a inferéncia estatistica. Essa
inferéncia foi conduzida usando o teste paramétrico de analise de variancia (ANOVA)
com um unico fator, acompanhado pelo teste de comparagdes multiplas de Tukey.

As andlises estatisticas foram realizadas utilizando os softwares
computacionais MINITAB (Minitab, version 17, 2013) e PRISM (versdo 6.01,
GraphPad, 2012). O nivel de significancia escolhido para avaliar a relevancia
estatistica foi o valor convencional de 5%.

A anadlise estatistica de dureza e da analise do angulo de contato foi realizada
pelo teste de ANOVA (p<0,05), seguido do teste de Tukey para revelar entre quais

grupos havera diferenca.

ARTIGO

AVALIAGAO DE DIFERENTES TRATAMENTOS DE SUPERFICIE NA
RESISTENCIA A FLEXAO BIAXIAL E NAS CARACTERISTICAS
MICROESTRUTURAIS E TOPOGRAFICAS DE UMA CERAMICA FELDSPATICA
REFORCADA POR LEUCITA

1 INTRODUGAO

A maior demanda de utilizagdo das ceramicas odontologicas clinicamente fez
aumentar a exigéncia por materiais com boa capacidade estética, resisténcia e
estabilidade de cor das mesmas. No entanto, considerando a natureza friavel destes
materiais, a busca por melhores propriedades mecanicas ocorre por meio do
desenvolvimento de novas formas de processamento e do aumento do conteudo
cristalino em sua composi¢ao (RAMOS et al., 2016).

Nesse interim, os blocos cerdmicos CAD/CAM (computer aided design /
computer aided manufacturing) de alta resisténcia vem tornando-se cada vez mais
populares (AWADA e NATHANSON, 2015). Tais avancgos, juntamente com os

aprimoramentos nos agentes adesivos, expandiram as possibilidades das
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restauragdes ceramicas totalmente minimamente invasivas; isso se deve a diminuigao
da necessidade de confiar apenas na retengdo mecanica, resultando em resultados
estéticos de alta qualidade (de SOUZA CARVALHO et al.,, 2022). A eficacia das
restauragées ceramicas depende grandemente dos procedimentos adesivos, pois
problemas na adesao podem levar ao desprendimento ou quebra do material. Além
disso, uma ligacéo solida proporciona nao somente retengdo, mas também aprimora
0 encaixe preciso da restauragdo na margem (LAWSON E BURGESS, 2016; DE
SOUZA CARVALHO ET AL., 2022).

Introduzido em 1998, o primeiro CAD/CAM de vitroceramica reforgado com
leucita bloco foi o ProCAD (lvoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein). Esse evoluiu
para o atual IPS Empress CAD (lvoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) que é uma
vitroceramica reforgada com 35% a 45% de leucita com particulas mais finas (1 pm a5
um) (EL ZHAWI et al., 2016) e apresenta valores de resisténcia a flexdo e dureza
adequados para aplicagdes clinicas (Stawarczyk et al., 2014). Mas estudos avaliando
sua resisténcia a fratura apods diferentes tratamentos de superficie, concluiram que o
tratamento de superficie nesse aspecto (Stawarczyk et al., 2014; Chen et al. (2018).
O que destaca a importancia de considerar ndo apenas as propriedades mecanicas
intrinsecas do material, mas também os protocolos de tratamento de superficie
utilizados para melhorar suas propriedades mecanicas.

Com o intuito de aumentar a aderéncia do cimento resinoso a superficie da
ceramica vitrea, diversas abordagens foram sugeridas. Essas variagdes englobam
desde o tratamento com acido hidrofluoridrico (HF) e subsequente aplicagao de silano,
até o uso de jateamento com Oxido de aluminio, revestimento com particulas
moduladas por silica e, em tempos mais recentes, a utilizacao de varios tipos de lasers
e primers ceramicos (LIMA, 2021). Todavia, mesmo quando utilizado o tratamento
mais consagrado, com HF, ainda parece haver algumas inconsisténcias na literatura
cientifica, pois apesar da concentragcdo de 5% por 60 segundos ser o padrao
(STRAFACE et al, 2019) outro de condicionamento, alguns trabalhos variam de 5 e
10% e de 20 a 120 segundos (NAVES et al., 2010). A preocupagao que fica é em
relacdo a quanto a superficie da ceramica se tornara porosa e irregular com essas
modificagdes de concentracdo e tempo de condicionamento (EI- Damanhoury e
Gaintantzopoulou, 2018).

Ja a utilizagao do primer ceramico que condiciona a superficie em uma unica

etapa, tem sido realizada como alternativa ao tratamento convencional com o HF,
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visto que esse Uultimo pode degradar excessivamente a matriz vitrea ceramica
(DAPIEVE et al., 2020). Algumas vantagens sao observadas com o uso do primer em
comparagdo ao HF, como menor toxicidade, (EL-DAMANHOURY e
GAINTANTZOPOULOU, 2018) e simplificacdo da técnica (MURILLO GOMEZ e DE
GOES, 2019). O mecanismo de ac&o é 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 intertravamento micromecénico, proporcionando
assim uma reacgao entre o conteudo de silano e a superficie vitroceramica, resultando
em uma fina camada quimicamente ativa, que posteriormente ira interagir com o
cimento resinoso (SCHERER et al., 2018).

Sao inumeros os testes e metodologias disponiveis na literatura para avaliar
a resisténcia biaxial dessas ceréamicas. Porém, raramente eles simulam de fato uma
cimentagdo a algum substrato; por exemplo, pode ser utilizada uma resina epoxi
preenchida com fibras de vidro trangadas (NEMA G10), que apresenta maodulo
elastico similar ao da dentina, o que permite compreender melhor a falha e o estado
de estresse observados clinicamente em préteses. Esse material é considerado
analogo a dentina no que diz respeito as propriedades elasticas e a resisténcia de
unido ao cimento resinoso (KELLY et al., 2010; LIMA et al. 2021). Além disso, ainda
sao escassas na literatura pesquisas que almejem entender o comportamento dos
materiais sob envelhecimento, como a ciclagem mecanica.

Na literatura ha poucos trabalhos avaliando a resisténcia biaxial das
ceramicas, quando estas estdo cimentadas a algum substrato, ndo sendo assim
possivel analisar o comportamento do material a partir de sua qualidade de adesao
apos cimentagdo. Assim como ha poucos estudos que realizaram a ciclagem
mecanica a partir de diferentes tratamentos de superficie. O objetivo deste estudo foi
avaliar a influéncia do tipo de tratamento de superficie na resisténcia a flexao biaxial,
na rugosidade, na microestrutura, na molhabilidade e na dureza da superficie de uma
ceramica feldspatica reforgadas com leucita cimentada em um analogo de dentina
apos diferentes tipos de condicionamento (aplicacdo de HF 5% por 20s, HF 5% por
60s e aplicagao de primer ceramico). A hipotese nula seria de que o tratamento de

superficie de escolha nao interferiria nos resultados dos testes realizados.
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2 MATERIAIS E METODOS
2.1 PREPARAGAO DAS AMOSTRAS

Foram obtidas cinquenta e quatro amostras a partir de blocos CAD/CAM de
ceramica: feldspatica reforcada por leucita (IPS Empress Cad Cerec, lvoclar
Vivadent, Schaan, Liechtenstein - L). Os quais foram arredondados com lixas de
carbeto de silicio de granulagdes crescentes (200, 400 e 600) em uma Lixadeira
(Politriz Lixadeira PL0O2 — Metalprisma, Sao Paulo, SP, Brasil). Obteve-se entao,
cilindros cerdmicos com 12 mm de didmetro. Em seguida, foram fatiados 54 discos
de (12 mm de diametro e 1,2 mm de espessura — ISO 6872 em uma maquina de
corte (ISOMET 1000, Buehler, lllinois, EUA), com o auxilio de um disco de corte
diamantado (Extec High Concentration; Extec, Enfield — CT, EUA) em uma
velocidade de 375 rpm, e refrigeracdo com agua. Em todas as amostras, foi
conduzido um processo de cristalizagdo, utilizando um forno especifico (Programat
EP5000, IvoclarVivadent), de acordo com as temperaturas recomendadas pelo
fabricante. Apos esse processo, as amostras foram submetidas a um procedimento
de polimento, utilizando lixas com diferentes granulacgdes (240, 400, 600 e 1200 grit).
Em conformidade com a norma ISO/CD 32 6872, as amostras foram ajustadas para

as dimensdes finais de 12 mm de didmetro e 1,2 mm de espessura.

2.2 Delineamento dos grupos

Foram geradas 54 amostras ceramicas. Foram realizados trés tipos de
tratamento de superficie (n=18): condicionamento com &acido hidrofluoridrico 5%
por 20s, seguida pela aplicacdo de silano (HF20); condicionamento com acido
hidrofluoridrico 5% por 60s, seguida pela aplicagao de silano (HF60) e aplicagao de
um primer ceramico (Monobond Etch & Prime - P). Destes (n=15), foram cimentadas
em A resina epoxi (NEMA G10), que é um analogo de dentina, e foram utilizadas
para o ensaio de resisténcia a flexdo biaxial. As demais amostras (n=9) foram
utilizadas para os testes de: Perfilometria optica, Microscopia eletrénica de
varredura (MEV) e espectrometria por energia dispersiva, Dureza e anadlise do

angulo de contato.
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2.3 Cimentagao

Os discos de resina epoxi foram preparados apenas com a aplicagao do
adesivo universal (Single Bond Universal, St Paul, MN, EUA) com o uso de um
microbrush de tamanho regular (Vigodent, Rio de Janeiro, RJ, Brasil). O cimento
resinoso dual utilizado para cimentacdo d as amostras foi o RelyX Ultimate (3M
ESPE, St Paul, MN, EUA ), o qual foi manipulado seguindo as recomendacgdes do
fabricante; A insercao foi imediata sobre o centro da superficie de ceramica,
posicionado sobre o disco de resina epoxi e coberto com uma tira transparente de
poliéster e uma lamina de vidro, tendo uma carga de 750 g sido aplicada no centro
do conjunto, para que ocorresse 0 escoamento e a regularizagdo do cimento por
toda a superficie da ceramica. O material foi fotoativado por um periodo de 60
segundos na face oposta ao material. Adicionalmente, uma exposicdo de mais 60
segundos ocorreu em cada lado da interface adesiva. Esse procedimento foi
realizado usando o aparelho fotopolimerizador LED polywave VALO (Ultradent,
EUA), que tinha uma intensidade de 1400 mW/cm?. Apds a cimentacédo, todas as
amostras foram colocadas em agua destilada e mantidas em uma estufa (modelo
Olidef, Ribeirdo Preto, Sdo Paulo, Brasil), a uma temperatura de 37°C, pelo periodo
de 24 horas.

2.4 Analises qualitativas
2.4.1 Perfilometria Optica

Foram preparadas trés amostras para examinar a morfologia da superficie,
portanto, essas amostras nao foram cimentadas. Um perfildmetro Optico digital
Wyko, Modelo NT 1100, Veeco, Tucson, EUA) foi ligado a um computador
equipado com software de imagem (Vision 32, Veeco, EUA), o que possibilitou a
captura de micrografias da superficie e a medicao da rugosidade superficial. O
software utilizado para gerar as imagens fornece informagdes sobre a média

aritmética (Ra) dos picos e vales presentes na area analisada, expressa como Ra.

2.4.2 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

As analises foram conduzidas por meio de um Microscopio Eletrbnico de

Varredura TESCAN (modelo MIRA 3), operando em um ambiente de alto vacuo e
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usando um detector de elétrons secundarios ETD. Esse equipamento foi utilizado para
realizar a analise da superficie e para quantificar o tamanho médio dos graos

presentes, sendo realizada com uma ampliacdo de 10.000 vezes.

2.4.3 ESPECTOMETRIA POR ENERGIA DISPERSIVA (EDS)

Foram examinados os componentes quimicos presentes no material ceramico
utilizando a técnica de Espectrometria por Energia Dispersiva de Raios X(EDS). O
EDS foi empregado juntamente com um microscépio eletrénico de varredura (MEV),
utilizando o sistema desenvolvido pela OXFORD INSTRUMENTS (modelo X-MAXN)
e o software AZtec Live. As medicdes foram realizadas a uma distancia de trabalho
de 12 mm e com uma voltagem de aceleracédo de 20 kV. Nao houve a aplicagao de
qualquer revestimento condutor nas amostras. Para cada area medida em uma
amostra, os principais elementos foram analisados durante um periodo de 100

segundos em real time.
2.5 Ensaios Mecanicos

2.5.1 Fadiga Mecanica

As amostras passaram por um teste de ciclagem mecénica utilizando uma
maquina simuladora de fadiga mecénica (ERIOS, Modelo: ER-11000, Sao Paulo — SP,
Brasil), realizando 1,2 x 10° ciclos. Durante esse teste, uma carga de 50 N foi aplicada
nas amostras a uma frequéncia de 3,8 Hz. A aplicagdo da carga foi executada no
centro das amostras através de um pistdo de aco inoxidavel com uma ponta
arredondada, cujo raio de curvatura era de 1,5 mm. A carga foi aplicada na face oposta

daquela que tinha recebido os tratamentos de superficie.

2.5.2 Ensaio de resisténcia a flexao biaxial

As amostras foram sujeitas a um teste de resisténcia a flexdo biaxial
utilizando uma maquina de ensaio universal (EMIC, DL-1000, Sdo José dos

Campos/SP, Brasil). Um penetrador de tungsténio com base plana (conforme norma
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ISO 6872, diametro de 1,6 mm) foi fixado a célula de carga. Este penetrador aplicou
gradualmente uma carga na regiao central da face oposta aquela tratada (area de
compresséo). O teste foi realizado a uma velocidade de 1 mm/min, com uma célula

de carga de 1.000 Kdf, até que ocorresse a fratura catastrofica das amostras.

2.5.3 Dureza

A avaliacéo foi conduzida utilizando o teste de dureza Knoop (HMV-2T E,
Quioto, Quioto, Japao). As amostras foram submetidas ao durbmetro, onde um
indentador aplicou uma carga de 300 gramas durante 15 segundos em seis areas
distintas da amostra. Posteriormente, as médias de dureza foram calculadas para
cada amostra. Os valores de dureza (HV) foram determinados considerando a forga
aplicada, o comprimento da diagonal e o angulo entre as faces opostas do indentador.

Trés medi¢des foram realizadas para cada corpo de prova.

2.5.4 Analise do angulo de contato

A medicéo foi realizada utilizando um gonidémetro (Rame-Hart, INC., 100-00,
Contact Angle Goniometers, Montain Lakes, Nova Jersey, EUA). Esse equipamento
foi conectado a um computador contendo um software especifico (RHI 2001 Imaging
Software). Uma pequena gota de agua destilada foi posicionada sobre a superficie
ceramica com o auxilio de uma seringa, e o angulo de contato foi medido ao longo de
10 segundos, com uma captura de 30 quadros por segundo. Para cada amostra, foram

conduzidas cinco medigoes, totalizando 15 medig¢des por grupo.

2.6 Analises estatisticas

Os valores quantitativos derivados da perfilometria éptica foram submetidos a
uma analise estatistica usando o teste de analise de variancia (ANOVA de 1 fator),
apos verificar a adequacao da distribuicao dos residuos e considerando também os
resultados dos testes de dureza e angulo de contato. Ao observar diferengas entre os

grupos, aplicou-se o teste de comparagdes multiplas de Tukey (nivel de significancia
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de 5%) para identificar quais grupos apresentavam diferencas estatisticamente
significativas.

Os valores numéricos obtidos a partir do teste de resisténcia a flexao biaxial
foram submetidos a uma analise estatistica descritiva, incluindo média e desvio
padrao. Além disso, a analise inferencial foi conduzida utilizando o teste paramétrico
de analise de variancia (ANOVA) juntamente com o teste de comparagdes multiplas
de Tukey.

O nivel de significAncia adotado para todas essas analises foi o valor

tradicional de 5%.

3 RESULTADOS

3.1 Resisténcia a flexao biaxial, confiabilidade e rugosidade

O resultado na analise estatistica esta disposto na Tabela 2. Houve diferenca
de resisténcia a flexdo nos diferentes tipos de tratamento (p < 0,001). O grupo HF20
obteve valores de resisténcia a flexado estatisticamente superiores aos do grupo HF60.
No entanto, o grupo P apresentou valores de resisténcia a flexao similares aos demais
grupos (HF20 e HF60).

. Molhabilidade Dureza
Weibull ©)
Grupos | N Flexao biaxial Weibull | 95% Clfor | Characteristic 95% Cl for ac | Rugosidade (HK)
(MPa) (m) m strength oc (MPa) (um)
(MPa)
P 15 | 1107 £201,3 AB 10,4 9,0-11,9 1158,46 1372,19- 0,27+0,04C 30,233,18C | 865,717,2A
944,73
HF20 | 15 1207 £117,8 A 6,1 5,7-6,5 1325,15 1862,84 - 0,46+0,05B $7,23t3,36A | 546.2:39,1
767,46 C
HF60 | 15 954 +140,4 B 7.9 7,0-8,8 1006,37 1259,82 - 0,67+0,02 A 27,627,728 | £523,8:6,6
752,91 B
p < 0,001 p <0.01 p < 0,001 p < 0,001

Tabela 2 — Média e desvio padrdo da resisténcia a flexao biaxial (MPa), modulo de Weibull (m),
resisténcia caracteristica (oc), angulo de contato(°®) e dureza knoop (HK) e respectivos intervalos de
confianca (IC)' 95%. Letras maiusculas diferentes na coluna de teste de flexdo indicam diferencas
estatisticas entre o tipo de tratamento de superficie dentro de um mesmo grupo ceramico.

Diante dos dados expostos e analisados, permite-se afirmar que no material

apresentado, o tratamento de superficie influenciou significantemente a resisténcia a
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flexdo biaxial. A analise dos dados, permite afirmar que para o grupo condicionado
com primer ceramico produziu aumento da resisténcia a flexao biaxial, enquanto os
grupos HF, geraram uma resisténcia inferior.

Os resultados da analise de Weibull indicaram que o maior valor de
confiabilidade foi encontrado para o tratamento de superficie com o primer ceramico
(P). Ja o menor valor de confiabilidade foi obtido quando se realizou o
condicionamento com acido hidrofluoridrico por 60 segundos. A confiabilidade do teste
de resisténcia a flexdo biaxial esta relacionada a homogeneidade estrutural do
material.

Nas imagens da perfilometria observou-se padrboes diferentes topografia
superficial. Com relacédo ao tempo de condicionamento com utilizagdo do acido
fosforico, verificou-se que o tempo de 60 segundos, em comparagdo ao de 20
segundos, aumentou o numero de picos e vales da ceramica. Ja a aplicagao do primer
ceramico, proporcionou uma topografia de superficie mais homogénea (Quadro 1).

A perfilometria revelou que o tratamento de superficie proporcionou diferencas
estatisticamente significantes de valores médios de rugosidade (p < 0.01). Verificou-
se que o condicionamento com HF por 60s produziu significativa maior rugosidade de
superficie que o de 20s, que por sua vez também foi superior ao primer, ou seja, 0

grupo P obteve significativa menor rugosidade (Tabela 1)

TIPO DE TRATAMENTO

HF 20 HF 60 P

Quadro 1 — Perfilometria 3D em cada grupo amostral com tratamentos de superficies diferentes.

Observa-se que o HF60 apresentou maior rugosidade, seguido do HF20 e do P.



3.2 Microscopia eletrénica de varredura

As microscopias obtidas apds o condicionamento com &cido fluoridrico
evidenciaram o aumento do grau de dissolugdo da matriz vitrea e exposi¢cao dos
demais conteudos que compdem os materiais, como os cristais de leucita. Apesar
dessa dissolucéo ja ser observada no grupo HF20, ela se torna ainda mais evidente
quando a superficie &€ condicionada com acido hidrofluoridrico por 60s. Ja para o
grupo no qual foi aplicado o primer ceramico autocondicionante, observam-se

imagens diferentes uma vez que ha uma maior homogeneidade de superficie devido

a uma menor dissolugdo da matriz vitrea (Quadro 2).

TIPO DE TRATAMENTO

HF 20

HF 60

Quadro 2 — Microscopia eletronica de varredura (500x, 2.000x, 10.000)

3.3 Espectometria por energia dispersiva

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

descritos na tabela 3.
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0 AL Cc NA Si
E.C 42.4 9.8 13.0 3.5 31.3
E. HF20 42.2 8.5 16.0f 4.5 28.8
E. HF60 42.4 9.7 9.4 4.6 33.9
E.P 41.8 8.5 17.0, 4.2 28.5

Tabela 3 — Espectometria por energia dispersiva

O percentual de silica mostrou-se elevado para a ceramica reforgada por
leucita. O menor percentual de silica foi encontrado no grupo com acido
hidrofluoridrico por 20s e posterior aplicagdo de silano. E possivel observar que os
tratamentos de superficie praticamente ndo alteram a quantidade de oxigénio. Ja o
aluminio, carbono e silica HF20 e P modificaram significativamente. Quanto ao sdédio,

os grupos HF apresentaram mais alteragbes que o grupo P.

3.4 Dureza

Esses resultados fornecem informacdes sobre as medidas de dureza Knoop
obtidas utilizando o durémetro com uma carga de 300 gramas aplicada pelo
indentador. A média, o desvio padrao, o coeficiente de variagao e a analise de ANOVA
sao fornecidos. A analise de ANOVA demonstra que existem diferencgas significativas
entre as médias dos grupos, indicando que as areas da amostra apresentam durezas
Knoop distintas. O coeficiente de determinacédo (R ao quadrado) indica a proporgéao
da variabilidade total que pode ser explicada pelas diferengas nas médias das durezas
Knoop. Os resultados sugerem que a dureza Knoop varia significativamente entre as
areas da amostra testadas (Tabela 2). O coeficiente de variagéo indica a variabilidade
relativa das medicbes em relacdo a média, e valores baixos indicam uma menor
dispersado dos dados em torno da média. O grupo tratado com acido hidrofluoridrico
por 60 segundos apresentou maior valor de dureza que o grupo condicionado por 20
segundos, entretanto o grupo condicionado com primer ceramico obteve maior valor

de dureza que os grupos HF.

3.5 Molhabilidade
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A analise de ANOVA mostra que existem diferengas significativas entre as
médias dos grupos, indicando que o tratamento de superficie da ceramica influencia
0 angulo de contato da gota de agua. O coeficiente de determinagéo (R ao quadrado)
indica a propor¢ao da variabilidade total que pode ser explicada pelas diferencas nas
médias dos angulos de contato. Esses resultados sugerem que o tratamento de
superficie aplicado a ceramica tem um impacto estatisticamente significativo no
angulo de contato da gota de agua (Tabela 2). Quando um tratamento de superficie
€ aplicado com o objetivo de melhorar a molhabilidade, espera-se que o angulo de
contato diminua em comparagdo com a superficie ndo tratada. Isso indica que a
superficie foi modificada de forma a permitir uma maior interagcdo com o liquido,
facilitando a adesdo e melhorando o desempenho clinico. Sendo assim, o melhor

resultado obtido foi para o grupo de HF60.

4 DISCUSSAO

A verificagdo do desempenho mecéanico dos materiais odontoldgicos é
fundamental para determinar sua aplicagao na pratica clinica. No caso das ceramicas
dentarias, as propriedades mecanicas, particularmente a resisténcia a flexao (BELLI
et al., 2014), desempenham um papel crucial. A resisténcia a flexdo é um indicador
da fragilidade do material, determinada pela tensdo aplicada e pela forga necessaria
para que ocorra a ruptura do material (LIMA et al., 2021). Portanto, o objetivo deste
estudo é avaliar se diferentes tratamentos de superficie em materiais ceramicos tém
um efeito significativo sobre a resisténcia a flexao biaxial e a rugosidade superficial. O
tratamento de superficie selecionado pode influenciar a eficacia e a longevidade dos
procedimentos. Além disso, foram realizadas analises qualitativas da superficie dos
corpos de prova, levando em consideragao os tratamentos de superficie aplicados.

Ao examinar os resultados deste estudo, foi observado que a primeira
hipotese nula foi rejeitada no caso da ceramica feldspatica fortalecida com leucita.
Isso se deve ao fato de que um periodo mais longo de condicionamento resultou em
uma diminui¢cado na resisténcia do conjunto. Consequentemente, pode-se concordar
parcialmente com as descobertas de Naves et al. (2010), que descobriram que
diferentes periodos de condicionamento (de 10 a 120 segundos) afetaram de forma
variada as superficies de ceramica vitrea. Nestas circunstancias, periodos mais

longos podem levar a defeitos ndo preenchidos pelo cimento, tornando as areas
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frageis para aderéncia e causando danos a estrutura ceramica (Stawarczyk et
al.,2014). Portanto, é de se esperar que a superficie ceramica sofra mudangas mais
pronunciadas apos longos periodos de condicionamento acido (BARCHETTA et al.,
2019; SCHERER et al., 2018).

Por outro lado, ha estudo que indica que, independentemente do tipo de
material ceramico, é essencial um tempo minimo de 15 segundos de condicionamento
com acido hidrofluoridrico (HF) para alcangar a maior forga de unido (STRAFACE et
al., 2019). No entanto, um tempo superior a 60 segundos geralmente reduz a
capacidade de unido (NAVES et al., 2010) e diminui a resisténcia a flexao da ceramica
vitrea (Xiaoping et al., 2014). Por outro lado, Barchetta et al. (2019) descobriram que
aresisténcia a flexao aumentou quando os tempos de condicionamento com HF foram
aumentados para 40 e 60 segundos. No entanto, esses autores afirmam que a
presenca de uma camada de cimento sob a ceramica teve um efeito positivo em
condicionamentos de apenas 20 segundos, visto que quando um cimento resinoso foi
usado como agente cimentante, o aumento do tempo de condicionamento promoveu
um aumento na resisténcia a flexdo da ceramica.

O estudo atual revelou a capacidade significativa do primer autocondicionante
de alterar a superficie da ceramica, eliminando parte da matriz vitrea e
simultaneamente preenchendo-a com material adesivo (EL-DAMANHOURYA e
GAINTANTZOPOULOU, 2018; SCHERER et al.,, 2018), conforme ilustrado pelas
imagens de MEV (Quadro 2). No entanto, em outras pesquisas, o primer
autocondicionante parece menos agressivo do que o condicionamento com HF
(MURILLO-GOMEZ et al., 2018; SCHERER et al., 2018), que proporcionou melhor
resisténcia a fadiga mecanica, embora o primer autocondicionante tenha mostrado
resultados promissores (SCHERER et al., 2018).

Quanto maior for o valor do médulo de Weibull (m), mais confiavel e previsivel
€ o material, ou seja, ele ira falhar em uma carga préxima ao valor mensurado no teste
(Abernethy, R. B., 2008). Neste estudo, apos analise da tabela 2, observou-se que a
analise de Weibull apresentou resultados distintos daqueles obtidos na resisténcia a
flexao biaxial para o grupo HF60. O tratamento de superficie com acido hidrofluoridrico
por 60 segundos pode ter causado danos mais agressivos, resultando em um valor
menor de resisténcia a flexdo em comparagdo com o grupo HF20, porém com maior
uniformidade, gerando um mddulo de Weibull maior e, consequentemente,

aumentando a confiabilidade do material.
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A segunda hipotese nula, que afirmava que a rugosidade da superficie ndo
seria afetada pelos trés tipos de tratamento de superficie, foi rejeitada devido as
diferencas estatisticamente significativas na rugosidade observadas para cada
tratamento (conforme a Tabela 1). O uso do primer autocondicionante resultou em
superficies menos rugosas na ceramica de leucita (grupo "P"), com imagens mais
homogéneas. No entanto, é importante destacar que a aplicagao de silano torna a
superficie mais homogénea, mesmo apos a aplicagdo de HF (DAG, A et al. 2015).
Além disso, a aplicagdo de cimento sobre o silano pode melhorar a infiltracdo nas
irregularidades da superficie condicionada, independentemente do tempo de
condicionamento (NAVES et al., 2010).

Segundo um estudo conduzido por Donmez et al. (2018), a rugosidade de
superficie dos grupos tratados com primer autocondicionante foi menor do que nos
grupos que receberam tratamento com HF. Essa descoberta enfatiza a importancia
do uso desse primer como uma alternativa viavel para obter valores de resisténcia de
unido adequados (SUSIN et al., 2015). Essa alternativa pode ser especialmente Util
em situagdes clinicas que demandem rapidez, facilidade e seguranga no
condicionamento ceramico uma vez que o primer tem uma toxicidade menor e uma
técnica mais simples (Murillo-Gémez e De Goées, 2019; Scherer et al., 2018).

Um dos objetivos do presente estudo foi analisar microestruturalmente o
material ceramico. Os resultados obtidos mostraram que o percentual de silica é
elevado e, portanto, a terceira hipétese nula deve ser rejeitada. Esses achados séo
consistentes com estudos anteriores realizados (Lima et al., 2021; Pinto et al., 2022),
que também relataram caracteristicas semelhantes. E importante notar que o tempo
de condicionamento de 20s é recomendado pelo fabricante para o condicionamento
de superficie deste material ceramico (Lima et al., 2021).

A rugosidade e porosidade da superficie condicionada foram mais afetadas
pelo tratamento com acido hidrofluoridrico, enquanto o primer autocondicionante
resultou em uma superficie menos rugosa e com um padrdo de condicionamento
menos evidente. Esses resultados contrariam a quarta hipotese nula. Outros estudos
também relataram resultados semelhantes em relagdo a superficie da ceramica de
dissilicato de litio apds o tratamento com HF e MEP, como Siqueira et al. (2016) e El-
Damanhoury e Gaitantzopoulou (2018).

A dureza é uma propriedade essencial na avaliagdo de materiais ceramicos,

desempenhando um papel crucial em aplicagdes odontoldgicas. Neste estudo, foram
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investigados os efeitos de diferentes tratamentos de superficie na dureza Knoop da
ceramica reforcada por leucita. Os resultados revelaram que os tratamentos de
superficie desempenharam um papel significativo na melhoria da dureza das
ceramicas. O grupo tratado com acido hidrofluoridrico por 60 segundos apresentou
maior valor de dureza que o grupo condicionado por 20 segundos, entretanto o grupo
condicionado com primer ceramico obteve maior valor de dureza que os grupos HF.

Uma maior dureza na superficie da ceramica indica uma maior resisténcia ao
desgaste e a deformacao (TIAN et al., 2014). Isso é especialmente importante em
materiais dentarios, onde a superficie da cerdmica estd sujeita a forgas de
mastigagao, abrasao e contato com outros materiais. Ao aplicar um tratamento de
superficie, o objetivo é melhorar a qualidade e a resisténcia dessa superficie (Alharbi
et al., 2010). Um aumento na dureza indica que o tratamento teve um efeito positivo
na resisténcia e na durabilidade da ceramica e refuta a quinta hipétese nula de que o
tratamento de superficie ndo afetaria a dureza do material.

A anadlise do angulo de contato é uma técnica valiosa para avaliar a
molhabilidade de uma superficie, e sua aplicacdo em ceramicas vitreas tem sido
amplamente explorada. Neste estudo, investigamos os efeitos de diferentes
tratamentos de superficie na molhabilidade de uma ceramica vitrea através do teste
de angulo de contato. Os resultados obtidos revelaram que os tratamentos de
superficie desempenharam um papel significativo na modificagdo da molhabilidade
das ceramicas. O menor valor obtido foi a partir do tratamento com HF60, seguido do
grupo condicionado com primer ceramico. Por outro lado, o grupo HF20 resultou em
um aumento no angulo de contato, indicando uma diminuigdo na molhabilidade.

Quando um liquido se espalha e adere bem a superficie da ceramica, isso
pode indicar uma maior capacidade de umidade e um melhor potencial de adesao de
materiais, como adesivos ou cimentos dentarios (Daou et al., 2020). Um menor angulo
de contato indica que o liquido esta se espalhando uniformemente e formando uma
camada fina sobre a superficie da ceramica, o que favorece uma melhor interacéo e
adesao do material (Chen et al., 2012). Os resultados obtidos demonstram que o
angulo de contato e a molhabilidade podem ser influenciados pelo tratamento de
superficie, negando a sexta e ultima hipotese nula.

Neste estudo, verificou-se diversos aspectos que poderiam interferir na
longevidade clinica da cerédmica odontoldgica, em diferentes tipos de tratamento de

superficie. Esses resultados destacam a importancia dos tratamentos de superficie na
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otimizagao das propriedades mecanicas das ceramicas vitreas, fornecendo uma base
solida para o desenvolvimento de materiais odontologicos de alto desempenho. No
entanto, o uso de amostras ceramicas simplificadas sem a geometria complexa dos
dentes, a aplicagdo de cargas axiais e 0 uso de um material analogo de dentina como
substituto para um substrato dentario foram considerados limitagdes do estudo atual.
E necessario realizar mais pesquisas para avaliar o efeito de diferentes protocolos de
condicionamento com acido hidrofluoridrico e primer autocondicionante na resisténcia
mecéanica desses materiais. Além disso, ensaios clinicos que analisem o
comportamento desses materiais a longo prazo sao fundamentais para determinar o

tratamento de superficie ideal para cada material ceramico analisado.

5 CONSIDERAGOES FINAIS

E possivel concluir com base nos efeitos de diferentes tratamentos de
superficie em materiais ceramicos odontolégicos que a resisténcia a flexéo,
rugosidade superficial, microestrutura, dureza e molhabilidade foram avaliadas como
parametros relevantes. Os resultados indicaram que o tempo de condicionamento
com acido hidrofluoridrico afetou a resisténcia a flexdo, com periodos mais longos
levando a uma diminuicdo na resisténcia. O primer autocondicionante mostrou
resultados promissores, resultando em uma superficie menos rugosa. A dureza da
ceramica foi afetada pelos tratamentos de superficie, com o grupo condicionado com
HF por 60 segundos apresentando maior dureza. O &ngulo de contato foi modificado
pelos tratamentos, influenciando a molhabilidade da cerédmica. Esses resultados
destacam a importancia dos tratamentos de superficie na otimizagdo das
propriedades mecanicas das ceramicas odontoldgicas. No entanto, sdo necessarias
mais pesquisas para avaliar o efeito desses tratamentos a longo prazo e em

situagdes clinicas mais complexas.
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