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RESUMO

Objetivo: Este estudo avaliou a utilizacdo de um primer autocondicionante
como alternativa ao acido fluoridrico, frente a resisténcia a flexdo biaxial,
rugosidade e topografia superficial de ceramicas de dissilicato de litio e
infiltradas por polimeros. Métodologia: Foram confeccionados cinquenta e
quatro discos (J:12mm; espessura: 1,2mm- ISO 6872), a partir de duas
ceramicas: IPS e.max CAD (LD - Ivoclar ) e Enamic (ceramica infiltrada por
polimero — Vita). As amostras foram distribuidas aleatoriamente em 3 grupos,
de acordo com o fator “tratamento de superficie” (n = 18 / sendo n=15, para os
testes mecanicos e n=3, para os testes complementares): HF20 - acido
fluoridrico 5% + silano, aplicado por 20s; HF60 - acido fluoridrico 5% + silano,
aplicado por 60s; e P - Primer ceramico autocondicionante. Apos o tratamento
de superficie, os discos foram cimentados em um analogo de dentina (G10), o
qual foi preparado com adesivo universal autocondicionante e, posteriormente
a ciclagem mecanica (1,2x10° ciclos, 50N, 3,8Hz) e submetidos a flexdo biaxial
(EMIC, DL, 1000-1mm/min, 1.000 Kgf). Perfilometria, MEV e EDS também
foram realizados como testes complementares. Os dados da resisténcia a
flexdo biaxial e rugosidade foram submetidos a analise de variancia (ANOVA
1-fator) e ao teste Tukey (5%). A analise de Weibull foi realizada para os dados
da resisténcia a flexdo biaxial. Resultados: Segundo o ANOVA, pode-se
observar que o tratamento de superficie ndo influenciou significativamente a
resisténcia a flexdo biaxial de ambas ceramicas: LD (p=0,5552) e PIC
(p=0,5205). Apesar das indicagbes do fabricante, do uso de HF20 para as
ceramicas PIC, verifica-se que ndo houve uma diferenga significativa da
resisténcia biaxial, nos grupos HF60 (1240 + 161 A) comparados ao HF20
(1246 + 207,7 ) e ao P (1306 *+ 143,34). O mesmo pode verificar ao grupo LD,
onde ambos grupos predispéem sem diferencas significantes. Conclusao: o
tratamento de superficie ndo influenciou significativamente a resisténcia a
flexao biaxial para as ceramicas avaliadas. Foi observada uma semelhanga em
relacao a resisténcia a flexao biaxial quando realizado o condicionamento com
acido fluoridrico 5% por 20, 60 segundos e primer autocondicionante, em

relagdo as ceramicas de dissilicato de litio e infiltradas por polimero.



ABSTRACT

Objective: This study evaluated the use of a self-etching primer as an alternative
to hydrofluoric acid, given the resistance to biaxial bending, roughness and
surface topography of lithium disilicate ceramics and those infiltrated by
polymers. Methodology: Fifty-four discs (J:12mm; thickness: 1.2mm — ISO
6872) were made from two ceramics: IPS e.max CAD (LD - Ivoclar) and Enamic
(ceramic infiltrated by polymer — Vita). The samples were randomly distributed
into 3 groups, according to the “surface treatment” factor (n = 18 / with n=15, for
mechanical tests and n=3, for complementary tests): HF20 - 5% hydrofluoric acid
+ silane, applied for 20s; HF60 - 5% hydrofluoric acid + silane, applied for 60s;
and P - Self-etching ceramic primer. After surface treatment, the discs were
cemented in a dentin analogue (G10), which was prepared with a self-etching
universal adhesive and, after mechanical cycling (1.2x106 cycles, 50N, 3.8Hz)
and subjected to biaxial bending. (EMIC, DL, 1000-1mm/min, 1,000 Kdgf).
Profilometry, SEM and EDS were also performed as complementary tests. The
biaxial flexural strength and roughness data were subjected to analysis of
variance (1-factor ANOVA) and the Tukey test (5%). Weibull analysis was
performed for biaxial flexural strength data. Results: According to ANOVA, it can
be observed that the surface treatment did not significantly influence the biaxial
flexural strength of both ceramics: LD (p=0.5552) and PIC (p=0.5205). Despite
the manufacturer's instructions regarding the use of HF20 for PIC ceramics, it
appears that there was no significant difference in biaxial resistance in the HF60
groups (1240 + 161 A) compared to the HF20 (1246 + 207.7 A) and the P (1306 +
143.3 A, The same can be true for the LD group, where both groups predispose
without significant differences. Conclusion: surface treatment did not
significantly influence the biaxial flexural strength for the ceramics evaluated. A
similarity was observed in relation to biaxial flexural strength when etching with
5% hydrofluoric acid for 20, 60 seconds and self-etching primer, in relation to

lithium disilicate ceramics and polymer infiltrated ceramics.
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INTRODUGAO

A odontologia tem evoluido cada vez mais na diregdo CAD/CAM
(computer-aided design / computer-aided manufacturing), visando maior
precisao e facilidade aos procedimentos clinicos e laboratoriais. Além disso, a
eliminacao de etapas analdgicas, podem agilizar o processo de confecgao,
reduzindo etapas para varios tipos de restauragcdes (WINTER et al, 2019).
Diversos materiais estado disponiveis para CAD/CAM, como dissilicato de litio
(LD) e ceramica infiltrada por polimero (PIC). O PIC é composto por 86% de
feldspato e 14% de fase polimérica que o torna um material com menor médulo
de elasticidade em relagdo as ceramicas convencionais (PINTO et al 2022). Ja
o LD é composto principalmente por duas fases cristalinas: metassilicato de litio
(Li2SO3) e ortofosfato de litio (LisPOa4), imerso em uma matriz vitrea (BELLI et al.,
2017; MONTEIRO et al.,, 2018; GOMES et al.,, 2017). Ja& a feldspatica é
considerada a mais estética, devido a sua aparéncia que mimetiza melhor o
dente, baseada na transmissé&o de luz e efeito natural (STRAFACE et al., 2019).
No entanto, a baixa propriedade mecanica, como resisténcia a fratura, foi um
fator limitante para sua ampla aplicagcao clinica e estimulou o surgimento de
ceramicas vitreas reforcada com diferentes cargas (STRAFACE et al., 2019;
PEUMANS et al., 2016). Assim, a ceramica de dissilicato de litio (LD), a ceramica
com infiltrado de polimero (PIC) foram desenvolvidos em busca desse aumento
as propriedades mecanicas. (STRAFACE et al., 2019; PEUMANS et al., 2016;
COLDEA et al., 2013)

Essas ceramicas sdo indicadas para restauracbes estéticas indiretas,
possuindo boas propriedades oOpticas e uma resisténcia adequada. No entanto,
a natureza quimica diferente de ceramicas e estrutura dentaria, torna obrigatério
usar agentes intermediarios para unir ambas superficies, assim como a
realizacao de um tratamento dessa superficie. O cimento resinoso é considerado
o material de escolha para unir ceramicas a estrutural dental, tendo em vista as
propriedades quimicas e mecanicas que ele pode exercer sobre determinada
superficie (GOMES et al., 2017).
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Para obter uma cimentacado efetiva entre o substrato dentario e uma
ceramica necessita-se que ocorra um embricamento micromecanico entre tais
superficies e de acordo com a literatura (STRAFACE et al., 2019; MORENO et
al., 2019; GOMES et al., 2018; LIMA et al., 2020) e fabricantes o procedimento
recomendado é o condicionamento com o acido fluoridrico (HF) a 5 % seguido
da aplicacdo de um agente de unido, silano, efetivando assim a unido quimica e
mecanica. Isso porque a aplicagao do HF promove a remoc¢ao da fase vitrea e
resulta em uma area da superficie aumentada. Porém, apesar do tratamento de
superficie com o HF ser estabelecido, a concentragdo e o tempo de exposicao
s&o altamente controversos, variando de 5 a 10% e de 20s a 160s (GOMES et
al., 2018). A exposicéo ao acido fluoridrico altera a efetividade da adeséao, pois
uma menor concentragdo € um grande tempo de exposi¢ao, a superficie sofre
modificacdes na topografia e uma dissolugcado da fase vitrea, resultando em
porosidades superficiais (RAMAKRISHNAIAH et al., 2016). Devido a essa
degradacao da matriz vitrea e ao potencial toxico do HF, materiais alternativos,
como o primer ceramico autocondicionante (P), vem sendo estudado para suprir
essas necessidades (SOUZA et al., 2020).

Logo, ndo ha determinacdes sobre a resisténcia de unido cerémicas e
visando longevidade clinica, as fraturas ceramicas € uma das principais
adversidades (MORIMOTO et al., 2016). Na literatura ainda nao ha trabalhos
que avaliaram o efeito de diferentes tratamentos de superficie nas propriedades
mecanica, em vista do tempo de exposicao do HF 5%, associado a cimentagao
em material analogo a dentina propriamente. Assim, o objetivo desse estudo foi
verificar o efeito de diferentes tratamentos de superficie na resisténcia a flexao
biaxial, rugosidade e microestrutura das ceramicas a base de silicato de litio e
infiltrada por polimero, apds cimentagdo ao analogo de dentina e ciclagem
mecanica. As hipéteses nulas testadas foram: 1) que o tratamento de superficie,
nao influencia a resisténcia a flexao das ceramicas LD e PIC; e 2) que o tempo
de condicionamento com HF 5% n&o influenciaria a rugosidade superficial e

composi¢ao do material.
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2 PROPOSIGAO

Objetivo geral:

Visando as adversidades que o tratamento de superficie pode gerar na
resisténcia a flexao biaxial de ceramicas a base de dissilicato de litio e infiltrada
por polimero, apdés cimentacdo ao analogo de dentina (G10) e envelhecimento
mecanico, o objetivo deste estudo foi avaliar os seus efeitos.

Além disso, apos o tratamento de superficie, avaliar a superficie dos
materiais ceramicos testados por meio de microscopia eletrénica de varredura

(MEV), espectroscopia por dispersao de energia (EDS) e perfilometria.
As hipoteses nulas séo:

1) que o tratamento de superficie, ndo influencia a resisténcia a flexao das

ceramicas LD e PIC g;

2) que o tempo de condicionamento com HF 5% nao influenciaria a rugosidade

superficial e composicao do material.



3 MATERIAIS E METODOS

3.1 Materiais Utilizados
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As marcas comerciais, tipo de material, fabricante, lote e composicéo

dos materiais utilizados, estdo apresentados na Tabela 1.

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

experimentos
Marca Comercial Tipo de material Fabricante Lote Composigao
Enamic —-HT /A3  Ceramica Infiltrada Vita - 48030 Ceramica inorgéanica
por Polimero Zahnfabrik de feldspato (86%),
dimetacrilato de
uretano, dimetacrilato
de trietilenoglicol(14%)
(Si02, AI203, Na20,
K20, B203, CaO, TiO2,
TEGDMA, UDMA)
IPS E.max CAD - Dissilicato de Litio Ivoclar X24592 SiO2 Li20, K20, MgO,
HT / A3 Vivadent Al203, P205 e outros
oxidos
RelyX Ceramic Silano 3M ESPE N822741 Alcool etilico, agua e
Primer metacrilato de
3trimetoxissililpropilo
Condac Porcelana Acido FGM 100321 Acido fluoridrico, &gua,
Hidrofluoridrico a espessante, surfactante
5% e corante
Cimento RelyX Cimento Resinoso 3M ESPE 2116900688 Pasta Base: P4 de vidro
Ultimate Adesivo tratao dom silano;

Propandico; 2-metil-, 1,1’
ester; produtos da
reacdo com 2-hidroxi-
1,3-
propanodiilodimetacrilato
e Oxido de fosforo;
dimetacrilato de
trietilenoglicol
(TEGDMA); Silica
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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; Dimetacrilato
substituida; Silica tratada
com silano; 1- benzil-5-
fenil-acido  barbiturico;
sal de célcio; P-
Toluenosulfonato de
sédio; 1,12- dodecano
dimetacrilato; Hidroxido
de calcio; 2-4cido
propionico;  2-metil-;di-
2,1-etanodiil éster e

dioxido de titanio.

Monobond Etch & Primer ceramico lvoclar V50443 Alcool polifluoreto  de
Prime autocondicionante Vivadent amoénio, metacrilato de
silano e corante
Single Bond Adesivo 3M ESPE 2035300661 Bisfenol A diglicidil éter
. - dimetacrilato (BIS-GMA),
Universal Autocondicionante

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-
dimetilamonoetilo, metil
etil cetona.

G10 (Nema Grade) Analogo de Dentina Int.  Paper,
USA

Resina epoxi reforgado
com fibras de vidro
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3.2 Preparacgao das Ceramicas

Cinquenta e quatro discos foram confeccionados (<:12mm; espessura:
1,2mm- ISO 6872) para cada uma das ceramicas utilizadas: dissilicato de litio
(LD, IPS e.max CAD, Ivoclar Vivadent AG, Schaan Liechtenstein) e infiltrada
por polimero (PIC, Vita Enamic, Vita Zahnfabrik). Para manusear os blocos de
ceramicas, foi instalado um dispositivo nas suas extremidades, facilitando o
arredondamento em cilindros de 12mm de didmetro em uma politriz (Lixadeira
PLO2 - Metalprisma). Em seguida, visando a confecgdo dos discos
propriamente, em uma maquina de corte de precisdo corte (ISOMET 1000,
Buehler, lllinois, EUA) com um disco de corte diamantado (Extec High
Concentration; Extec, Enfield — CT, EUA), as amostras foram cortadas (Figura
1). Todas as amostras foram lixadas com lixas de SiC de granulagdes 240, 400,
600 e 1200#, em uma politriz (Lixadeira PL02 — Metalprisma). Em seguida, o
dissilicato de litio (LD), foi submetido a um ciclo de cristaliza¢do, realizado em
forno especifico (Programat EP5000, Ivoclar Vivadent), de acordo com as
recomendagdes do fabricante. As amostras de cada tipo ceramico foram
divididas aleatoriamente, dentro de trés grupos, de acordo com o fator
“tratamento de superficie” (sendo n=15, para os testes mecanicos e n=3, para

os demais testes).

Figura 1— Confecgéo dos discos de Dissilicato de Litio em maquina de corte.
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3.3 Preparacgao do Analogo de Dentina

Os discos de analogo de dentina, uma resina epéxi reforgada por fibra
de vidro (Nema G10, Protec, Sdo Paulo, Brasil) (&:12mm; 2,3mm de
espessura), foram cortador a partir de um cilindro de 30cm de comprimento e
12mm de didmetro em uma maquina de corte de precisdo e com um disco
diamantado (Extec High Concentration; Extec, Enfield — CT, EUA). Com os
discos confeccionados, houve a limpeza dos mesmos em banho ultrassdnico
em alcool isopropilico por 5 min, posteriormente foram secos e levemente
polidos com lixas de SiC de granulagdes 600 e 1200#, em uma politriz
(Lixadeira PLO2 — Metalprisma).

3.4 Tratamentos de superficie das ceramicas

Todos os discos cerédmicos foram submetidos ao banho ultrassénico com
agua destilada por 8 minutos (Cristéfoli Biosafety Equipment LTDA, Parana,
Brazil) e as amostras de cada ceramica foram divididas aleatoriamente em trés
grupos (n = 18 / sendo n=15, para os testes mecanicos e n=3, para os testes
complementares) de acordo com o tratamento se superficie.

e HF20: condicionamento com &cido fluoridrico 5% (FGM, Joinville/SC,
Brasil) por 20 segundos seguido da lavagem com spray ar-agua (40s) e
secadas com jato de ar. Em seguida, utilizando um microbrush (tamanho
regular, Vigodent, Rio de Janeiro, RJ, Brasil), foi aplicada uma camada
de Silano (Relyx Ceramic Primer (3M ESPE, EUA), deixando agir por 2
min.

e HF60: condicionamento com acido fluoridrico 5% (FGM, Joinville/SC,
Brasil) por 60 segundos seguido da lavagem com spray ar-agua (40s) e
secadas com jato de ar. Em seguida, utilizando um microbrush (tamanho
regular, Vigodent, Rio de Janeiro, RJ, Brasil), foi aplicada uma camada
de Silano (Relyx Ceramic Primer (3M ESPE, EUA), deixando agir por 2

min.
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e P: Com o auxilio de um microbrush (tamanho regular, Vigodent, Rio de
Janeiro, RJ, Brasil), o primer ceramico (Monobond Etch & Prime,
Ivoclar Vivadent, Liechtenstein, Alemanha) foi aplicado ativamente na
superficie das ceramicas durante 20 segundos, deixando em seguida

agir por mais 40 segundos.

3.5 Tratamentos de superficie do analogo de dentina (G10)

Para os discos de resina epoxi, o condicionamento apds a limpeza foi
com a aplicagao em toda face, de uma das superficies, com adesivo universal
(Single Bond Universal — 3M ESPE), com auxilio de um microbrush (tamanho
regular, Vigodent, Rio de Janeiro, RJ, Brasil), de forma homogénea, seguindo
pela fotopolimerizagéo (Valo, 1400mW/cm2 - Ultradent, Salt Lake City, EUA),
por 20s.

3.6 Cimentacgao adesiva

Apos os tratamentos de superficie das ceramicas, dos respectivos
grupos, em quinze discos (n=15) foram aplicados uma camada de cimento
resinoso autoadesivo RelyX Ultimate(3M ESPE, EUA), que foi manipulado
seguindo as recomendagdes do fabricante, com espatula n° 24 por 10s.
Imediatamente apds, foi aplicado o cimento no centro da superficie tratada de
cada ceramica e sobreposto sobre os discos de analogo de dentina (g10). Com
o auxilio de um delineador adaptado (BioArt, Sdo Paulo, SP,Brasil) foi aplicada
uma carga 750 g, garantindo o escoamento uniforme e uma fina espessura do
cimento. Posteriormente, houve a fotopolimerizagao por 20 segundos em cada
face (Valo, 1400mW/cm2 - Ultradent, Salt Lake City, EUA). Depois de
cimentadas, todas as amostras foram armazenadas em agua destilada na
estufa (Olidef, Ribeirdo Preto, Sdo Paulo, Brasil), a 37°C. (Figura 2)
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Dispositivo de Cimentagdo
(Delineador adaptado)

Ceramica:
(#:12mm)  — 1,2mm

Sy - Amostra:
Cimento Resinoso | o
v 7 Ceramica + Gmento Resinoso + Andlogo de Dentina

Analogode Dentina:  pmp

g 2,3mm
(@:12mm) ’

Figura 2: Esquema representativo sobre a cimentagédo ceramica ao G10

3.7 Envelhecimento por fadiga mecanica

Os corpos de prova cimentados foram submetidos a ciclagem mecanica
em maquina simuladora de fadiga mecanica (BIOCYCLE, BIOPDI, Sao Carlos,
SP, Brasil) por 1,2x108 ciclos com carga constante de 50 N e frequéncia de 3.8
Hz. Com um raio de curvatura de 1,5mm, um pistao de aco inoxidavel, a carga
foi executada no centro das amostras. A superficie ceramica do conjunto estava
em contato com o pistdo, sendo a carga aplicada na superficie que n&ao recebeu
tratamentos de superficie. Ressalta-se que as amostras ficaram submetidas em

agua a 37%, a partir de um controle do proprio equipamento. (Figura 3).
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Figura 3 — A e B: Amostras posicionas sobre a maquina simuladora de fadiga mecanica.

3.8 Ensaio de resisténcia a flexao biaxial

Os 15 corpos de prova de cada tipo ceramico foram submetidos ao teste
de resisténcia a flexdo biaxial (BIO, BIOPDI, Sao Carlos, SP, Brasil). Até o
momento da fratura, uma ponta de tungsténio de base plana (ISO 6872, @J=1,6
mm), fixada a célula de carga, efetivou a carga no centro das amostras, a uma
velocidade de Tmm/min e célula de carga de 1.000 Kgf. Apds fratura, os dados
obtidos (N) foram postos na equagéo, de acordo com a norma ISO 6872, para
realizacao do calculo da resisténcia a flexao biaxial de cada amostra:
PX-Y)
S = —0,23877
Onde: S = Forga maxima de tensédo, em Mega Pascal; P = Total de carga
necessaria para causar a fratura, em Newton; d = Espessura da amostra na

origem da fratura, em milimetros.
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3.9 Perfilometria 6ptica

Disco ceramicos adicionais de cada grupo (n=3), foram confeccionadas
e tiveram suas superficies analisadas em Perfildmetro oOptico digital (Wyko,
Modelo NT 1100, Veeco, Tucson, EUA) acoplado a um computador com
software de imagem (Vision 32, Veeco, EUA), com finalidade de executar as
micrografias superficiais e determinacdo da rugosidade superficial. Assim,
foram realizadas 12 leituras em cada amostra e uma média aritmética (Ra) da

rugosidade superficial foi obtida utilizando o software do sistema.

3.10 Microscopia eletrénica de varredura (MEV)

As trés amostras confeccionadas para o teste anterior também tiveram,
suas superficies analisadas no Microscopio Eletrénico de Varredura Tescan
(Model MIRA 3, Kohoutovice, Republica Tcheca), em velocidade de 10,000x,

buscando melhor visibilidade da superficie.

3.11 Espectrometria por energia dispersiva (EDS)

Através da Espectrometria por Energia Dispersiva de Raios X (EDS),
pode-se avaliar os elementos quimicos presentes nas estruturas ceramicas.
Esse equipamento trabalha associado ao MEV, utilizando o sistema da Oxford
Instruments (modelo X-MAXN) com software AZtec Live. As capturas das
amostras foram executadas a uma distancia de trabalho de 12 mm e 20 kV de
voltagem de aceleracdo. Nao houve necessidade de submissdo de uma
cobertura condutora nas amostras. Os elementos primordiais foram verificados

com um real time de 100 segundos.
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QUAIS SAO OS EFEITOS SOBRE A SUPERFICIE E RESISTECIA BIAXIAL DE CERAMICAS DE DISSILICATO

[ QUESTAO DA PESQUISA ] DE LITiO E CERAMICAS INFILTRADAS POR POLIMERO, CIMENTADAS AO ANALOGO DE DENTINA?

|

[ HIPOTESE ] 1) que o tfratamento de superficie, ndo influencia a resisténcia a flexdo das ceramicas LD e PIC ;
l 2) que o tempo de condicionamento com HF 5% n&o influenciaria a resisténcia do material.

[ CONFECCAO DAS AMOSTRAS

!

ENVELHECIMENTO ANTES
DA FORCA BIAXTAT,

!

[ TRATAMENTO DE ]

Amostras (12 x 1.2mm) cortadas de LD (Dissilitato de Litio) (n=54) ]

[ Amostras (12 x 1.2mm) cortadas de PIC (Cerdmicas Infiltradas por Polimero (n=54) ]

—_,[ Ciclagem Mecénica: 1,2x106, 50 Ne 3.8 Hz

—

HF20: Aplicacdo de 20s de HF + Silano

SUPERFICIE > HF&0: Aplicacdo de 60s de HF + Silano

|

RUGOSIDADE:
[ RESISTENCIA A FLEXAQ ] _.[ PERFILOMETRIA OPTICA ’_‘< TOPOGRAFIA DA SUPERFICIE:

P: Aplicacdo de Primer Ceramico Autocondicionante

BIAXIAL (1 mm/min; 1,000 n=1) MEV /EDS (n=3)
Kef)

Figura 4 — Fluxograma da Pesquisa

3.12 Analise estatistica

Para avaliar a influéncia do tratamento de superficie na rugosidade
superficial e na resisténcia, os resultados foram sujeitos ao teste de
comparagdées multiplas de Tukey, com finalidade de analisar as diferencas
estatisticas entre os grupos, e para uma avaliagao estatistica descritiva (média
e desvio padrao) e inferencial, utilizou-se o teste paramétrico de analise de
variancia (ANOVA). As analises estatisticas foram obtidas por meio dos
programas computacionais: MINITAB (Minitab, version 17, 2013) e PRISMA
(versado 6.01, GraphPad, 2012).

A anadlise de Weibull foi realizada para medir a confiabilidade da
resisténcia a flexdo bixial pelo modulo de Weibull (m). Segue abaixo a formula

utilizada. O nivel de significancia foi 5%.

lnln( ) = minoc — mlnoo

1 - F(oc)
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O poder do estudo foi calculado por meio do site OpenEpi
(https:/lwww.openepi.com/Menu/OE_Menu.htm), considerando um intervalo de
confianca de 95%. Teste Shapiro-Wilk foi realizado para avaliar a normalidade

e os dados dos grupos seguem uma distribuicdo normal (p<0,05).



4 RESULTADOS

4.1 Resisténcia a flexao biaxial
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Tabela 2 — Média da resisténcia a flexao (MPa) com desvio padrao, caracteristica da

resisténcia(oco), médulo de Weibull (m) e respectivo IC (95%) para resisténcia a

flexdo biaxial dos grupos experimentais.

Grupo Ceramica Tratamento Resisténciaa Tukey Weibull Go IC 95%
de Flexao(MPa) (m) (MPa)
Superficie
PIC- HF20S + 1246 +207,7 A 6,39 1335,61 1801,13 +
HF20 Silano 870,08
PIC- I“{;‘Lﬁ?ﬁ‘;{f"’r HF60S + 1240 % 161 A 8,03 1313.86 1481,84 +
HF60 (PIC) Silano 1145,89
PIC-P P 1306 + 143,3 A 10,17 1369,17 1533,26 +
1205,09
LD- HF20S + 1027 +250,9 B 4,03 1135,82 1254,32 +
HF20 Silano 1017,31
LD- Dissilicato HF60s + 1074 + 184 B 6,13 1154,34 1501,15 £
HF60 de Litio Silano 807,52
LD-P P 1112 £173,5 B 7,02 1185,95 1437,90 +
934,00

*Teste de Tukey (p < 0,05). Letras diferentes mostram diferengas estatisticas entre grupos na
mesma coluna para cada cerémica. C: controle; HF: acido fluoridrico; SB: jateamento; SC:
silicatizagao; SEP: primer ceramico autocondicionante.

Segundo o ANOVA 1 fator (tabela 2), pode-se observar que o tratamento
de superficie ndo influenciou significativamente a resisténcia a flexao biaxial de
ambas ceramicas: LD (p=0,5552) e PIC (p=0,5205). Apesar das indicagbes do
fabricante, do uso de HF20 para as ceramicas PIC, verifica-se que ndo houve
uma diferenca significativa da resisténcia biaxial, nos grupos HF60 (1240 * 161
A) comparados ao HF20 (1246 + 207,7 #) e ao P (1306 + 143,34). O mesmo
pode verificar ao grupo LD, onde ambos grupos predispdem sem diferengas

significantes.
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4.2 Rugosidade Ra

Através da analise de resultados (Tabela 3), pode-se observar que os
diferentes tratamentos de superficie geraram valores de rugosidade
estatisticamente diferentes para os grupos HF20/HF60 e P da ceramica LD,
sendo que a utilizagdo do primer ceramico curiosamente produziu maiores
valores de rugosidade (Tabela 3; Figura 5). Para PIC, o tratamento com P
promoveu uma rugosidade superficial menor do que o grupo HF60, porém

estatisticamente semelhante ao grupo HF20 (Tabela 3; Figura 6).

Os dados de rugosidade estao expressos na Tabela 3 e nas imagens em
3D (Figura 5 e 6):

Tabela 03: Dados obtidos através da Perfilometria de superficie.

TRATAMENTO DE SUPERFICIE LD PIC
Mean *  Mean
HF20 0,87 B 0,56 AC
HF60 0,97 AB 0,65 B
P 1,05 C 0,47 C

*Diferentes letras nas linhas revelam diferenca estatistica (Tukey) entre os tratamentos

de superficie de uma mesma ceramica.
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Figura 5 : Perfilometria de Dissilicato de Litio
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Figura 6: Perfilometria de Ceramica
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4.3 Miscroscopia Eletronica de Varredura (MEV)

Os grupos LD-P e PIC-P apresentaram uma maior semelhanga entre
eles, sendo possivel a visualizagdo de menos ranhuras na superficie do material
ceramico. Os grupos LD-HF 20 / LD-HF60 e PIC-HF 20 / PIC-HF60
apresentaram irregularidades e microporosidades devido a degradagado da
matriz vitrea, gerando uma superficie menos homogénea e possivelmente

menos resistente. (Fig.7).
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Figura 7: Microscopia Eletrénica de Varredura do Dissilicato de Litio (LD): A) LD-HF20; B) LD-
HF60; C) LD-P
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Figura 8: Microscopia Eletronica de Varredura da Ceramica Infiltrada por Polimero (PIC): A)
PIC-HF20; B) PIC-HF60; C) PIC-P
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4.4 Espectrometria por energia dispersiva (EDS)

Na Espectrometria por energia dispersiva (EDS) foi possivel verificar que
a composicdo microestrutural das ceramicas sdo LD e PiC s&o definitivamente
diferentes. Na ceramica LD, o grupo P causou dissolugédo de alguns materiais
presentes em comparacgao ao HF20 e HF 60, como a silica por exemplo. Ja no
grupo PIC, a dissolugéo de silica foi maior em HF60, comparado aos outros
dois grupos presente. Diante do teste realizado nota-se a que a quantidade de

silica é relativamente alta no grupo LD (tabela 4).

Tabela 4 — EDS ceramicas PIC e LD indicando a composic¢ao de O, Al, C, Na e Si.

o Al C Na Si
LD-HF20 43.4 2.6 04 54 48,8
LD-HF60 48.5 6.9 04 6.0 39.8
LD-P 37,6 13,9 0,4 6,0 36,0
PIC-HF20 38.6 4.3 439 24 10.9
PIC-HF60 36.2 3.0 50,2 1.8 8.8

PIC-P 44.9 2.5 413 20 9.3
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5. DISCUSSAO

O método de condicionamento de superficies ceramicas antes da
cimentagcdo desempenha um papel muito importante na longevidade das
restauracoes (Elsaka, 2014) e na resisténcia de unido (Magbool et al., 2023),
além de afetar sua configuracdo microestrutural (Keshmiri et al., 2020). Este
trabalho teve como objetivo avaliar os efeitos do tratamento de superficie na
resisténcia a flexao biaxial e na rugosidade superficial de diferentes ceramicas
(a base de dissilicato de litio e infiltrada por polimero). Foi observado que o
tratamento de superficie ndo influenciou significativamente a resisténcia a flexao
biaxial para as ceramicas avaliadas.

Compreender o desempenho mecanico das ceramicas odontoldgicas é
um aspecto importante para prever o comportamento clinico dessas
restauracoes. A resisténcia a flexdo é um teste utilizado para determinar a
fragilidade do material, por meio das tensdes empregadas, sua resisténcia a
ruptura (Lima et al., 2021). A finalidade do pré-tratamento ceramico é induzir a
microrrugosidade da superficie e, em seguida, a colocagcdo de um primer
ceramico que facilite a adesdo a um cimento mais hidrofébico (Piemjai e
Donpinprai, 2023). Uma forga de unido fraca entre a ceramica e o cimento
resinoso gera uma distribuicdo ndo homogénea de forgas, que pode resultar em
falha coesiva e levar ao enfraquecimento da restauracao (Farias et al., 2019;
Mormann et al., 2009).

No presente estudo, para avaliagdo da confiabilidade da resisténcia a
flexdo biaxial foi utilizado o médulo de Weibull, que indica a homogeneidade
estrutural do material considerando a distribuicao de resisténcia (Lima et al.,
2021). Um menor desempenho foi observado com o condicionamento com acido
fluoridrico a 5% por 20 segundos na ceramica a base de dissilicato de litio,
provavelmente por produzir menor profundidade de ataque, porém nao se pode
afirmar que houve diferenca estatistica entre os outros grupos. Resultados
semelhantes foram encontrados nos estudos realizados por Essam et al. (2023)
e Murillo-Gémez et al (2018), confirmando que a concentragdo do produto e o
tempo de aplicagao podem interferir diretamente nos materiais.

Este fato pode ser comprovado através do resultado obtido no teste de

perfilometria, em que o condicionamento com &acido fluoridrico a 5% por 20
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segundos produziu menor valor de rugosidade. De acordo com o fabricante, o
dissilicato de litio € indicado para ser condicionado com o acido fluoridrico a 5%
por 20 segundos. Porém, de acordo com o estudo realizado por Murillo-Gémez
et al. (2018), este protocolo deve ser alterado, pois o condicionamento forte de
materiais compostos, principalmente por fase vitrea, pode danificar a
microestrutura interna dos materiais. Além de afetar seu desempenho mecanico,
que no caso de lentes de contato sédo restauragdes finas (Murillo-Gémez et al.,
2018). Uma diminuigdo da resisténcia a flexdo pela quantidade de fase vitrea
envolvendo os cristais de dissilicato de litio implicam em maior carga de fratura
(Essam et al., 2023).

Um primer ceramico autocondicionante (Monobond Etch & Prime, Ivoclar
Vivadent, Schaan, Liechtenstein) foi introduzido no mercado como alternativa ao
tratamento padrao de acido fluoridrico/silano. O novo material visa eliminar o
potencial téxico do acido fluoridrico, reduzir o tempo e aprimorar a sensibilidade
da técnica (Siqueira et al., 2016). Ele € composto por polifluoreto de amdnio, um
acido utilizado na corroséo de vidros e silicatos, visando a obtengdo de um
padrao irregular para retencdo micromecanica. O polifluoreto de aménio tem
acidez mais suave em comparagdo com o acido fluoridrico (EI-Damanhoury e
Gaintantzopoulou, 2018; Siqueira et al., 2016). No estudo realizado por Magbool
et al. (2023), mesmo quando em contato com a saliva, o primer ceramico
melhorou significativamente a resisténcia de unidao de ceramicas compostas por
dissilicato de litio.

No presente estudo, quando o primer ceramico foi utilizado para
condicionamento da ceramica infiltrada por polimero apresentou semelhante
resisténcia a flexao biaxial, além de menor rugosidade. Resultado semelhante
foi encontrado no estudo realizado por El-Damanhoury e Gaintantzopoulou
(2018). Isto pode ser explicado, pois os grupos metoxi do primer contendo silano
ligam-se quimicamente tanto com o SiO2 quanto com o0s componentes
poliméricos integrados da ceramica infiltrada por polimero, polimerizando com
os grupos metacrilato da resina composta disponivel na matriz (Duarte et al.,
2016).

Protocolos de condicionamento acido mais fortes quando utilizados na
ceramica infiltrada por polimero dissolvem maior quantidade de fase vitrea,

expondo a estrutura polimérica e dificultando uma posterior adesdao com o
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cimento resinoso. Assim, o protocolo de ataque mais suave disponivel deve ser
recomendado para tratar esta ceramica, a fim de tornar a superficie dos materiais
aspera, mas preservando a maior parte do conteudo de silicio (Murillo-Gémez et
al., 2018).

Os procedimentos de tratamento ideais para ceramicas infiltradas por
polimero n&o sdo bem documentados. O efeito da corros&o na ceramica hibrida
e a reacéo entre o primer/ silano e o material é diferente (Duarte et al., 2016).
Esta cerdmica néo é afetada em relagéo a profundidade do ataque, devido a
presenca de uma rede polimérica em sua composi¢cao, que n&o é sensivel a agcao
do acido fluoridrico (Murillo-Gémez et al., 2018). O ataque acido também remove
parte da matriz vitrea, pois dissolve parte do polimero, produzindo
microporosidades e microcanais (Duarte et al., 2016). A diferenga na natureza
quimica das ceramicas avaliadas leva a variacbes em suas propriedades
mecanicas e em seu desempenho de adesdo a diferentes cimentos resinosos
(Giordano, 2006).

As proporcdes de elementos quimicos foram calculadas com base na
analise de Espectrometria por energia dispersiva, com a intengdo de medir a
dissolugdo do conteudo de oxigénio, aluminio, carbono, sodio e silica da
superficie do material dentro de cada condicionamento. Foi observado que a
composi¢cao microestrutural das ceramicas sao definitivamente diferentes, com
maior dissolucéo de silica na ceramica a base de dissilicato de litio e de carbono
na ceramica infiltrada por polimero. A quantidade de silica representa a rede
ceramica de feldspato, enquanto que a quantidade de carbono exibe a porcao
polimérica (Murillo-Gémez et al., 2018).

O condicionamento com acido fluoridrico a 5% por 20 segundos realizado
na ceramica a base de dissilicato de litio, mesmo apresentando semelhanca a
flexdo biaxial e menor valor de rugosidade, causou maior dissolugao de silica.
Isso reitera o fato de sua fase vitrea e danos a microestrutura interna. Este
protocolo também causou maior dissociacao de silica na ceramica infiltrada por
polimero, dificultando uma posterior adesdao com o cimento resinoso (Murillo-
Gbémez et al., 2018). A menor eficiéncia do tratamento com acido fluoridrico em
compésitos CAD-CAM com cargas dispersas € justificada pela maioria das

cargas nao serem compostas de SiO2 puro. Suas composi¢cdes minerais contém
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ceramicas cristalinas ou policristalinas que sdo menos sensiveis ao acido
fluoridrico (Fouquet et al., 2022).

Utilizar materiais analogos a dentina em abordagens experimentais e
analiticas como esta tornam o estudo mais verossimil (Chen et al., 2023). No
presente estudo foi utilizada uma resina epodxi preenchida com fibras de vidro
tecidas (NEMA grau G10; G10) muito utilizada em analises de diferentes
ceramicas, como a de dissilicato de litio e infiltrada por polimero (Machry et al.,
2021), por apresentar uma satisfatéria resisténcia a flexao biaxial (Merlo et al.,
2020).

Este estudo apresenta como limitagdo o armazenamento das amostras,
que nao representam a situacdo clinica do meio bucal, expostos a saliva e
suscetiveis a alteracdo de temperatura. Para estudos futuros sao sugeridas
analises in vivo para compreensdao da longevidade dos procedimentos, de

acordo com o condicionamento realizado.
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6. CONCLUSAO

Desta maneira, pode-se concluir que o tratamento de superficie nao
influenciou significativamente a resisténcia a flexao biaxial para as ceramicas
avaliadas. Foi observada uma semelhanga em relacdo a resisténcia a flexao
biaxial quando realizado o condicionamento com acido fluoridrico 5% por 20, 60
segundos e primer autocondicionante, em relacéo as ceramicas de dissilicato de
litio e infiltradas por polimero. O protocolo de condicionamento mais suave deve
ser indicado para ceramicas infiltradas por polimero, pois dissolve menor

quantidade de fase vitrea e expde menos sua estrutura polimeérica.
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