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RESUMO

O presente trabalho teve como objetivo, avaliar a influéncia do tratamento de
superficie na resisténcia a flexado biaxial de ceramicas hibridas submetidas ao estresse
por fadiga mecéanica. Foram obtidas amostras em formato de disco de 12 milimetros
de diametro por 1,2 milimetro de espessura a partir de blocos de ceramica de
dissilicato de litio (IPS e.max CAD, ivoclar-vivadent) e ceramicas hibridas (Enamic,
VITA; Lava ultimate, 3M ESPE). Cada material recebeu 4 tratamentos de superficie
(n=15): Acido fluoridrico 10% e silano (HF); Jateamento com oxido de aluminio 50um
e silano (O); Jateamento com Rocatec® 30um e silano (R); e aplicacdo de Monobond
Etch & Prime (M). Adicionalmente, trés amostras foram incluidas em cada grupo para
fins de andlises qualitativas complementares. O IPS.emax CAD (E), Vita enamic (V) e
lava ultimate (L) receberam o cimento resinoso relyX u200 (3M ESPE) apés cada
tratamento de superficie e foram submetidos ao ensaio de ciclagem mecanica por
1,0x10° ciclos e posteriormente ao teste de flexdo biaxial (ISO 6872) imerso em agua.
As amostras designadas as analises qualitativas foram submetidas a Perfilometria
Optica, microscopia eletrbnica de varredura (MEV) e espectrometria por energia
dispersiva (EDS). Os dados obtidos nesse estudo foram submetidos ao modelo
estatistico de analise de variancia (ANOVA) e ao teste de comparacdo mdultipla de
tukey. Os testes demonstraram diferenca estatisticamente significativa na resisténcia
a flexao biaxial nos materiais IPS.emax e Lava ultimate (P<0,05) e na rugosidade
superficial de todos os materiais com exceg¢édo do grupo VM.

Palavras chave: Resina nano ceramica, material CAD/CAM, disilicato de litio,

ceramica infiltrada por polimero



ABSTRACT

The present work had the objective of evaluating the influence of surface treatment on
the biaxial flexural strength of hybrid ceramics subjected to mechanical fatigue stress.
Samples of 12 mm diameter disk by 1.2 mm thickness were obtained from lithium
disilicate ceramic blocks (IPS e.max CAD, ivoclar-vivadent) and hybrid ceramics
(Enamic, VITA, Lava ultimate , 3M ESPE). Each material received 4 surface treatments
(n = 15): 10% hydrofluoric acid and silane (HF); Blasting with 50pym aluminum oxide
and silane (O); Blasting with Rocatec® 30um and silane (R); and application of
Monobond Etch & Prime (M). In addition, three samples were included in each group
for the purpose of complementary qualitative analyzes. The IPS.emax CAD (E), Vita
enamic (V) and ultimate lava (L) were fed the resin X resin (3M ESPE) after each
surface treatment and were subjected to the mechanical cycling test for 1.0x106 cycles
and subsequently to the biaxial flexion test (ISO 6872) immersed in water. The samples
designated the qualitative analyzes were submitted to optical profilometry, scanning
electron microscopy (SEM) and dispersive energy dispersive X-ray (EDX). The data
obtained in this study were submitted to the statistical analysis of variance (ANOVA)
and to the multiple comparison test of turkey. The tests showed a statistically significant
difference in biaxial flexural strength in the IPS.emax and Lava ultimate materials (P

<0.05) and in the surface roughness of all materials except the VM group.

Keywords: Resin nano ceramic, CAD/CAM material, lithium disilicate, Polymer
infiltrated ceramic
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1 INTRODUCAO

As ceramicas odontoldgicas e suas diversas modificagcdes ao longo dos anos
desempenham papel de destaque na reabilitagdo protética de pacientes devido suas
propriedades quimicas e mecanicas, além de seus aspectos biomiméticos e
biocompativeis (ALSADON et al., 2017; AKAZAWA et al., 2017).

Em uma era demarcada pela evolucdo da tecnologia, foi possivel introduzir na
pratica odontolégica a melhoria dos materiais dentarios, dentre eles a producéo
computadorizada de restauracdes, que sdo obtidas por softwares do sistema CAD
(computer aided design) e fresadas pela usinagem CAM (computer aided
manufacturing) - CAD/CAM, acoplando qualidades essenciais, planejamentos
previsiveis e maior longevidade das restauracées (WILDGOOSE, et al., 2004; LIU e
ESSIG, 2008; MAZARO et al., 2016).

As restauracdes podem ser fresadas utilizando materiais ceramicos (feldspato,
leucita, litio, zircénia e alumina) (Li et al.,2014) e Materiais hibridos (resina
nanoceramica e ceramica infiltrada por polimero) (Chen et al., 2014).

No grupo das ceramicas, destaca-se o sistema IPS E.max (lvoclar, Vivadent),
uma a ceramica vitrea de di-silicato de litio que tem demonstrado a capacidade de
reproduzir a naturalidade da estrutura dentaria (CLAVIJO et al., 2007), devido as
caracteristicas de transparéncia e translucidez, que aumentam os resultados
estéticos, e como consequéncia apresentam boa estabilidade de cor no meio oral
(FIGUEROA et al. 2014). Apesar de todas as condi¢Bes favoraveis das ceramicas,
como biocompatibilidade e aspectos biomiméticos, essas apresentam alta rigidez
resultando em desgaste do antagonista, enquanto os compdsitos sdo reconhecidos
pela maciez e baixo desgaste do dente natural oposto a restauracao (COLDEA et al.,
2013; DUARTE et al., 2016).

Os materiais hibridos, recentemente introduzidos no mercado, vieram com o
intuito de se associar as caracteristicas ceramicas (alta estética, resisténcia ao
desgaste, biocompatibilidade e estabilidade de cor) com os dos compdsitos
(comportamento viscoelastico e menor desgaste do arco oposto), melhorando as
propriedades destes materiais. (Duarte et al., 2016; Coldea et al., 2013). Dentre estes
materiais estdo o Lava ultimate (3M ESPE, St Paul, MN, EUA) considerado uma resina

composta de particulas nanoceramicas introduzidas em uma matriz de resina
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reticulada (Duarte et al., 2016; Chen et al., 2014; Ruse e Sadoun, 2014) e Enamic
(VITA Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha), uma ceramica infiltrada por polimero
que consiste em uma rede ceramica de feldspato infiltrada pela rede de polimeros de
dimetacrilato (Chen et al., 2014; Albero et al., 2015; Della Bona et al., 2014).

O Lava Ultimate (3M ESPE, St Paul, MN EUA) é apresentado como um bloco
de polimero compativel ao sistema CAD/CAM onde sua polimeriza¢do ocorre sob alta
temperatura e pressao, levando a um maior grau de conversao e com isso ha uma
melhora das propriedades mecanicas, quando comparado as resinas polimerizadas
diretamente na boca do paciente. Em se tratando de propriedades mecéanicas e
Opticas, bem como seu menor efeito abrasivo sobre os dentes antagonistas, os blocos
de resina polimérica podem entdo serem considerados como materiais alternativos as

ceramicas dentarias (Alharbi et al., 2015)

O Enamic (Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha) € obtido pela infiltracao
de um polimero de uretano em uma rede de ceramica feldspatica pré-sinterizada e
refor¢cada por 6xidos, que compreende 86% do material em peso. Esta combinagéo
de duas fases (resina-ceramica) confere um mecanismo de reforco ao material e
melhoria das propriedades mecéanicas (Della Bona et al., 2014). Em funcdo de um
modulo de elasticidade similar a dentina, é esperado um comportamento biomecéanico
mais semelhante ao dente natural durante a distribuicdo de estresses da mastigacao.

Diversos tipos de tratamento da superficie interna das restauracdes ceramicas
tém sido propostos na literatura, sempre de acordo com a composicdo quimica e
microestrutura do material ceramico, visando produzir retenges micromecanicas que
auxiliem no processo de adesao. Varios pesquisadores advogam que as maiores
resisténcias de unido foram encontradas usando uma combinacdo de
condicionamento de superficie com acido hidrofluoridrico e o uso de agentes de unido
silano, observando que a utilizacdo dos agentes de unido silano, associados ao
condicionamento com &cido fluoridrico na concentracdo de 9,5% a 10% por 20 s.,
como tratamento superficial de ceramicas a base de dissilicato de litio, viabiliza uma
boa resisténcia de unido (Nagai et al., 2005). At¢é o momento, sabe-se que o
condicionamento das ceramicas hibridas com &cido hidrofluoridrico & 5% durante 20
segundos gerou unido as resinas muito menor do que a ceramica de dissilicato de litio
(Bottino et al, 2015).
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Estudos apontam o jateamento com particulas de 6xido de aluminio como um
dos tratamentos de superficie para esses materiais, devido sua capacidade de
aumentar mecanicamente a rugosidade, e consequentemente, a area de superficie
da ceramica, facilitando o embricamento micromecéanico da resina (Wolfart et al.,
2007).

Pesquisas laboratoriais sdo de fundamental importancia para se testar estes
materiais e desenhar técnicas antes da aplicacao clinica. Os resultados obtidos in vitro
sdo Uteis na orientacdo de protocolos que poderdo ser utilizados nas mais diversas
areas da odontologia, em especial a proposta de materiais hovos no mercado onde

nao ha experiéncia clinica comprovada (Skupien, 2015).

Salienta-se que até o presente momento nenhum estudo avaliou a influéncia
do tratamento de superficie na resisténcia mecanica das ceramicas hibridas
submetidas ao estresse por fadiga mecanica. Desta maneira, O objetivo geral do
presente estudo foi avaliar a influéncia do tratamento de superficie na resisténcia a
flexdo biaxial das ceramicas hibridas apés ser submetido a fadiga mecéanica. As
hipoteses testas sdo: (1) - os tratamentos de superficie alteram a rugosidade
superficial dos materiais; (2) - a resisténcia a flexdo biaxial é influenciada por cada
tratamento de superficie empregado; (3) - os efeitos dos tratamentos de superficie,

frente ao teste de flexdo biaxial, sdo dependentes de cada material ceramico.
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2 PROPOSICAO

Objetivo geral:

O objetivo deste estudo € avaliar a influéncia do tratamento de superficie e da

fadiga mecéanica na resisténcia a flexao biaxial de ceramicas infiltradas por polimero.

Desta forma, frente aos objetivos deste estudo, as hipoteses sao:
1. Os tratamentos de superficie alteram a rugosidade superficial dos
materiais;
2. A resisténcia a flexdo biaxial é influenciada por cada tratamento de
superficie empregado;
3. Os efeitos dos tratamentos de superficie, frente ao cimento resinoso e

ao teste de flexao biaxial, sdo dependentes de cada material ceramico.



3. MATERIAIS E METODOS

3.1 Material utilizado

16

Os materiais utilizados neste estudo, bem como suas respectivas marcas

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

Marca Comercial Tipo de material Fabricante Lote

LAVA Ultimate Ceramica infiltrada por | 3M ESPE 1716000547
polimero

Vita Enamic Ceramica infiltrada por | Vita Zahnfabrik | 41720
polimero

IPS E.max CAD Dissilicato de Litio Ivoclar W04573

Vivadent

RelyX Ceramic Primer Silano 3M ESPE N822741

Oxido de aluminio — bio- | P6 de Oxido de aluminio | Bio-arte 50390

arte 50 pm

Condac Porcelana Acido Hidrofluoridrico a | FGM 171116
10%

Rocatec Soft Oxido de  aluminio | 3M ESPE 1511007637
revestido por silica

Cimento RelyX U200 Cimento resinoso | 3M ESPE 1712800139
Autocondicionante /
Autoadesivo

Monobond etch and | Primer ceramico Ivoclar V09353

prime Vivadent

Tabela 1: Nomes comerciais, tipos de material, fabricantes e lotes dos produtos utilizados nos experimentos.
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3.2 Obtencéo das amostras

Foram obtidas duzentos e dezesseis amostras a partir de blocos de ceramica
de dissilicato de litio (e.max CAD, ivoclar-vivadent) e ceramicas hibridas (Enamic,
VITA; Lava ultimate, 3M ESPE). Em cada bloco, foi colado em suas extremidades um
dispositivo circular metalico a fim de arredonda-los até que cilindros de 12 mm de
didmetro fossem obtidos. Em seguida, em uma maquina de corte (ISOMET 1000,
Buehler, lllinois, EUA), com disco diamantado com velocidade de 300 rpm e
refrigeracdo a agua, foram cortados os cilindros em discos com as dimensdes finais
aproximadas de 12 mm de diametro e 1,35 mm de espessura (Figuras 1 e 2). As
amostras de IPS e.max CAD necessitaram de um ciclo de cristalizagao realizado em
seu respectivo forno (Programat EP5000, IvoclarVivadent), de acordo com as
recomendacdes de temperatura dada pelo fabricante. Posteriormente, as amostras
foram polidas com lixas de SiC de granulagdes 240, 400, 600 e 1200. De acordo com
a norma ISO/CD 32 6872 as amostras obtiveram dimensodes finais de 12 mm de

diametro e 1,2 mm de espessura (Figuras 3, 4 e 5).

Figura 1 — ISOMET 1000



Figura 3 — Disco Enamic

mm/inch

Figura 4 — Didametro do disco
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mm/inch

Figura 5 — Espessura do disco

As amostras destinadas a caracterizagcdo microestrutural receberam uma
sequéncia de polimento especial também em politriz sob refrigeracdo por tempo
variavel até que a superficie estivesse brilhante e ndo apresentasse riscos. As
amostras foram subsequentemente armazenados durante 24 horas em agua
destilada a 37 ° C.

3.3 Delineamento dos grupos

Foram geradas 60 amostras de cada material: e.max CAD (E), VITA Enamic
(V) e Lava ultimate (L). Cada material recebeu 4 tratamentos de superficie (n=15):
Acido fluoridrico 10% e silano (HF); Jateamento com Oxido de aluminio 50pum e silano
(O); Jateamento com Rocatec® 30um e silano (R); e aplicacdo de Monobond Etch &
Prime (M). Adicionalmente, trés amostras foram incluidas em cada grupo para fins de
analises qualitativas complementares, ndo sendo, por isso, submetidas a ciclagem

mecanica.

Previamente aos tratamentos de superficie as amostras foram lavadas em
banho ultrassonico (Lavadora Ultrassonica Cristofoli- Parand, Brasil) em alcool

isopropilico durante oito minutos.
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EHF: Acido fluoridrico 10% + silano (n=15)

EO: Oxido de aluminio + silano (n=15)

EMAX CAD (n=60)

ER: Rocatec soft + silano (n=15)
EM: Monobond etch & prime (n=15)

VHF: Acido fluoridrico 10% + silano (n=15)
VO: Oxido de aluminio + silano (n=15)
VITA ENAMIC (n=60) —)
VR: Rocatec soft + silano (n=15)
VM: Monobond etch & prime (n=15)

LHF: Acido fluoridrico 10% + silano (n=15)

LO: Oxido de aluminio + silano (n=15)

LAVA ULTIMATE (n=60) —)

LR: Rocatec soft + silano (n=15)

LM: Monobond etch & prime (n=15)

Figura 6 — Delineamento dos grupos

Os grupos EHF,VHF e LHF tiveram uma de suas faces submetidas a
condicionamento de superficie com acido fluoridrico 10% (FGM, Brasil), sendo
condicionados por 20 segundos o EHF e 30 segundos VHF e LHF (tempo
determinado pelo fabricante), e lavada com spray ar-agua pelo dobro do tempo do
condicionamento. Em seguida foi aplicado 1 camada de silano RelyX Ceramic
Primer (3M ESPE, EUA) com uso de um aplicador Microbrush (Vigodent, Brasil) por
60 segundos.

Os grupos EO, VO e LO receberam em uma de suas faces o jateamento com
Oxido de aluminio (Bio-art, Brasil) utilizando um aparelho especifico (Dento-PrepTM,
RONVIG A/S). A distancia entre a superficie da ceramica e a ponta do aparelho foi
padronizada em 10mm e a inclinacao de 45°. A presséao exercida foi de 2.8 bar por
10s. Em seguida as amostras jateadas receberam 1 camada de silano RelyX
Ceramic Primer (3M ESPE, EUA) com uso de um aplicador Microbrush (Vigodent,
Rio de Janeiro,RJ, Brasil) por 60 segundos.
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Os grupos ER, VR e LR receberam o jateamento com Rocatec® 30um (3M
ESPE, EUA) em uma de suas faces, utilizando um aparelho especifico (Dento-
PrepTM, RONVIG A/S). A distancia entre a superficie da ceramica e a ponta do
aparelho foi padronizada em 10mm e a inclinacao de 45°. A pressao exercida foi de
2.8 bar por 15s. Em seguida foi aplicado 1 camada de silano RelyX Ceramic Primer
(3M ESPE, EUA) com uso de um aplicador Microbrush (Vigodent, Rio de Janeiro,RJ,

Brasil) por 60 segundos.

Por fim, os grupos EM, VM e LM receberam em uma de suas faces o
Monobond etch & prime (lvoclar Vivadent, Alemanha) com uso de um aplicador
Microbrush (Vigodent, Rio de Janeiro,RJ, Brasil) por 20 segundos, em seguida
aguardou-se 40 segundos para acdo do material. As amostras foram lavada com
spray ar-agua pelo dobro do tempo do condicionamento.

3.4 Cimentacdo das amostras

A cimentacdo foi realizada da mesma forma para todos 0s grupos teste. Foi
utilizado o cimento resinoso autoadesivo RelyX U200 (3M ESPE, EUA), manipulado
seguindo as recomendac¢des do fabricante, sendo imediatamente inserido sobre o
centro da superficie ceramica e imediatamente coberto com uma tira transparente de
poliéster e uma lamina de vidro. Uma carga de 750g foi aplicada para que ocorresse
o espalhamento e a regularizacdo do cimento por toda superficie da ceramica,
utilizando dispositivo previamente confeccionado. Apés a remogdo do excesso de
agente cimentante com um microbrush, o material foi fotoativado por 60s sobre a face
das amostras sem o material e adicionalmente mais 60s em cada lado da interface
adesiva utilizando o aparelho fotopolimerizador LED polywave VALO (Ultradent, EUA)
com intensidade de 1400mW/cm?2. Depois de cimentadas, todas as amostras foram
armazenadas em agua destilada na estufa (Olidef, Ribeirdo Preto, S&o Paulo, Brasil),
a 37°C durante 24h.

3.5 Ensaios
3.5.1 Fadiga mecanica

Em uma maquina simuladora de fadiga mecanica (ERIOS, Modelo: ER-11000,
Séo Paulo — SP, Brasil), as quinze amostras de cada grupo foram submetidos a ensaio
de ciclagem mecanica. Esta maquina apresenta dez células de ciclagem, o que

permite ciclar dez amostras simultaneamente, sob as mesmas condi¢des (Figura 7).
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Cada espécime foi submetido a um milh&do de ciclos (1,0x108), com carga constante
de 50 N e frequéncia de 3.8 Hz. A carga foi aplicada no centro das amostras
(identificada por uma marcacao realizada previamente com caneta de retroprojetor)
por um pistdo de aco inoxidavel com ponta arredondada e com raio de curvatura de
1,5 mm. A face onde a carga foi aplicada é a oposta a que recebeu os tratamentos de
superficie. Durante toda a ciclagem as amostras ficaram imersas em agua a 37°,
sendo a temperatura controlada por um termostato contido no proprio equipamento.
Para a fixagdo das amostras no equipamento foi utilizado um dispositivo metalico
medindo 41,5 mm de diametro por 25 mm de altura sendo que em sua face superior
possuira trés esferas de diametro 3,2 mm fixadas equidistantes 10 mm entre seus

centros, de acordo com a norma ISO 6872.

Figura 7 - ERIOS, Modelo: ER-11000 - Simulador de fadiga

3.5.2 Ensaio de resisténcia a flexdo biaxial

Cento e oitenta amostras foram submetidas ao ensaio de resisténcia a flexao
biaxial em maquina de ensaio universal (EMIC, DL-1000, Sao José dos Campos/SP,
Brasil) a uma velocidade de 1 mm/min e célula de carga de 1.000 Kg até o momento
da fratura catastrofica da amostra. Para realizacdo do ensaio de flexdo biaxial, foi
utilizado um dispositivo metalico medindo 41,5 mm de diametro por 25 mm de altura
sendo que em sua face superior possui trés esferas de diametro 3,2 mm fixadas
equidistantes 10 mm entre seus centros, de acordo com a norma ISO 6872. Este
dispositivo foi encaixado em um recipiente metalico cujo didmetro mede 42 mm por
31 mm de altura, o qual foi preenchido com agua para que a amostra permanecesse

imersa em agua durante o ensaio. Apds o posicionamento da amostra no dispositivo,
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uma ponta de tungsténio de base plana (ISO 6872, @=1,6 mm) fixada a célula de
carga, exerceu uma carga crescente no centro da face superior das amostras (area
de compresséo), até o momento da fratura catastrofica.

De acordo com a ISO 6872, os dados obtidos (N) apos a fratura das amostras

foram submetidos as equacdes 4, 5 e 6 para o célculo da resisténcia a flexdo (MPa).

P (X-Y)
d?

Equacao 4: S = —0.2387

Onde:

S = Forca méxima de tenséo, em Mega Pascal

P = Total de carga necesséria 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 formulas:

Bquagio 51 = (1+v) tn(3) + [(52) (B)
r1\?

Equagio 6:Y = (1 +v) [1 +In (:—;)2] + (1-v) (E)
Onde:

v = Razéo de Poisson

rl = 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

3.6 Analises complementares
Para caracterizacao superficial e cristalografica, foram realizadas analises
complementares em trés amostras de cada grupo. As amostras analisadas néo foram

submetidas a ciclagem mecanica.

3.6.1 Perfilometria
As amostras foram preparadas com o objetivo de se avaliar a morfologia de
superficie. O Perfildmetro 6ptico digital (Wyko, Modelo NT 1100, Veeco, Tucson, EUA)

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

- 3D) e mensuracao da rugosidade superficial (Figura 8).

T —

Figura 8 — Perfildometro optico digital (LAS-INPE)

3.6.2 Microscopia eletronica de varredura (MEV)

Foi realizado a limpeza das amostras com alcool 70% (Alcool Santa Cruz Ltda.
— Guarulhos - Sdo Paulo) com o auxilio de uma escova dental (Sorriso - Colgate
Palmolive Comercial Ltda. — S&o Bernardo do Campo — S&o Paulo). Em seguida,
foram lavadas em banho ultrassénico (Lavadora Ultrassénica Cristéfoli - Parana,
Brasil) com alcool 70% (Alcool Santa Cruz Ltda. - Guarulhos- S&o Paulo) durante oito
minutos, seguido de limpeza com acetona 60% (Acetona Mithaza — R.T.R. Volante —
EPP. Taquaritinga — Sao Paulo) pelo mesmo tempo. As amostras foram secas sobre
papel absorvente em temperatura ambiente e em entdo, posicionadas em uma
plataforma de aluminio (stub) com o auxilio de uma fita condutora dupla face de
carbono e em seguida foram metalizadas em metalizadora EMITECH SC7620,
recebendo uma camada de 12 nm de liga de ouro. Por fim, as amostras foram
colocadas em Microscopio Eletrénico de Varredura TESCAN (modelo MIRA3) em alto
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vacuo e com auxilio de detector de elétrons secundarios ETD (Figura 9). Foi realizada
a analise de superficie e quantificacdo do tamanho médio dos gréos, com aumento de
100x, 500x, 2000x e 10.000x.

Figura 9 - Microscopio eletrdnico de varredura

3.6.4 Microscopia e espectrometria por energia dispersiva (EDS)

Para a analise dos elementos quimicos presentes no material ceramico foi
utilizada a analise em Espectrometria por Energia Dispersiva de Raios X (EDS). Esta
técnica é baseada na analise das energias caracteristicas de Raios X emitidos por
cada elemento que compdem a amostra, como resultado da incidéncia de um feixe de
elétrons na superficie desta amostra. O espectrébmetro EDS trabalha acoplado ao
microscoépio eletrénico de varredura (MEV) utilizado para as analises.

A espectroscopia por dispersdo de energia foi realizada utilizando-se MEV
TESCAN (modelo MIRA3) e utilizando o sistema EDS da OXFORD INSTRUMENTS
(modelo X-MAXN) com software AZtec Live. As leituras de cada amostra foram
realizadas a uma distancia de trabalho de 12 mm e 20 kV de voltagem de aceleracao.

N&o foi realizada aplicacdo de cobertura condutora nas amostras. Para cada area
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mensurada da amostra (Imm?) os principais elementos foram analisados com real

time de 100 segundos.

3.7 Analises estatisticas

Para avaliar a influéncia do tratamento de superficie em diferentes ceramicas
na perfilometria, os dados obtidos neste estudo foram submetidos ao modelo
estatistico da andalise de variancia (ANOVA 1-fator), apos ser considerada a
distribuicdo dos residuos. Apos identificar diferenca entre 0os grupos, 0s mesmos
foram submetidos ao teste de comparaces multiplas de Tukey (5%) para identificar

onde houve diferenca estatistica.

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

O nivel de significancia escolhido foi o valor convencional de 5%.
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AVALIACAO DA RESISTENCIA A FLEXAO BIAXIAL DE MATERIAIS
REFORCADOS SUBMETIDOS A DIFERENTES TRATAMENTOS DE SUPERFICIE

1. INTRODUCAO

As ceramicas odontoldgicas e suas diversas modificagcdes ao longo dos anos
desempenham papel de destaque na reabilitacdo protética de pacientes devido suas
propriedades quimicas e mecanicas, além de seus aspectos biomiméticos e
biocompativeis (ALSADON et al., 2017; AKAZAWA et al., 2017).

Em uma era demarcada pela evolucdo da tecnologia, foi possivel introduzir na
pratica odontolégica a melhoria dos materiais dentarios, dentre eles a producéo
computadorizada de restauracdes, que sdo obtidas por softwares do sistema CAD
(computer aided design) e fresadas pela usinagem CAM (computer aided
manufacturing) - CAD/CAM, acoplando qualidades essenciais, planejamentos
previsiveis e maior longevidade das restauracdes (WILDGOOSE et al., 2004; LIU e
ESSIG, 2008; MAZARO et al., 2016).

As restauracdes podem ser fresadas utilizando materiais ceradmicos (feldspato,
leucita, litio, zircénia e alumina) (Li et al.,2014) e Materiais hibridos (resina
nanoceramica e ceramica infiltrada por polimero) (Chen et al., 2014).

No grupo das ceramicas, destaca-se o sistema IPS E.max (lvoclar, Vivadent),
uma a ceramica vitrea de di-silicato de litio que tem demonstrado a capacidade de
reproduzir a naturalidade da estrutura dentaria (CLAVIJO et al., 2007), devido as
caracteristicas de transparéncia e translucidez, que aumentam os resultados
estéticos, e como consequéncia apresentam boa estabilidade de cor no meio oral
(FIGUEROA et al. 2014). Apesar de todas as condi¢Bes favoraveis das ceramicas,
como biocompatibilidade e aspectos biomiméticos, essas apresentam alta rigidez
resultando em desgaste do antagonista, enquanto os compdésitos sao reconhecidos
pela maciez e baixo desgaste do dente natural oposto a restauracdo (COLDEA et al.,
2013; DUARTE, SARTORI e PHARK, 2016).

Os materiais hibridos, recentemente introduzidos no mercado, vieram com o
intuito de se associar as caracteristicas ceramicas (alta estética, resisténcia ao
desgaste, biocompatibilidade e estabilidade de cor) com os dos compdsitos

(comportamento viscoelastico e menor desgaste do arco oposto), melhorando as
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propriedades destes materiais. (Duarte et al., 2016; Coldea et al., 2013). Dentre estes
materiais estao o Lava ultimate (3M ESPE, St Paul, MN, EUA) considerado uma resina
composta de particulas nanoceramicas introduzidas em uma matriz de resina
reticulada (Duarte et al., 2016; Chen et al., 2014; Ruse e Sadoun, 2014) e Enamic
(VITA Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha), uma ceramica infiltrada por polimero
gue consiste em uma rede ceramica de feldspato infiltrada pela rede de polimeros de
dimetacrilato (Chen et al., 2014; Albero et al., 2015; Della Bona et al., 2014).

O Lava Ultimate (3M ESPE, St Paul, MN EUA) é apresentado como um bloco
de polimero compativel ao sistema CAD/CAM onde sua polimeriza¢do ocorre sob alta
temperatura e pressao, levando a um maior grau de conversdo e com isso ha uma
melhora das propriedades mecanicas, quando comparado as resinas polimerizadas
diretamente na boca do paciente. Em se tratando de propriedades mecanicas e
Opticas, bem como seu menor efeito abrasivo sobre 0s dentes antagonistas, os blocos
de resina polimérica podem entdo serem considerados como materiais alternativos as

ceramicas dentarias (Alharbi et al., 2015)

O Enamic (Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha) € obtido pela infiltracdo
de um polimero de uretano em uma rede de ceramica feldspatica pré-sinterizada e
reforcada por 6xidos, que compreende 86% do material em peso. Esta combinacéo
de duas fases (resina-ceramica) confere um mecanismo de reforco ao material e
melhoria das propriedades mecénicas (Della Bona et al., 2014). Em funcdo de um
maddulo de elasticidade similar & dentina, € esperado um comportamento biomecanico
mais semelhante ao dente natural durante a distribuicdo de estresses da mastigacao.

Diversos tipos de tratamento da superficie interna das restauracfes ceramicas
tém sido propostos na literatura, sempre de acordo com a composicdo quimica e
microestrutura do material ceramico, visando produzir retengdes micromecanicas que
auxiliem no processo de adesao. Varios pesquisadores advogam que as maiores
resisténcias de wunido foram encontradas usando uma combinagdo de
condicionamento de superficie com acido hidrofluoridrico e o uso de agentes de unido
silano, observando que a utilizacdo dos agentes de unido silano, associados ao
condicionamento com &cido fluoridrico na concentracdo de 9,5% a 10% por 20 s.,
como tratamento superficial de ceramicas a base de dissilicato de litio, viabiliza uma
boa resisténcia de unido (Nagai et al., 2005). At¢é o momento, sabe-se que o
condicionamento das ceramicas hibridas com &cido hidrofluoridrico a 5% durante 20
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segundos gerou unido as resinas muito menor do que a ceramica de dissilicato de litio
(Bottino et al, 2015).

Estudos apontam o jateamento com particulas de 6xido de aluminio como um
dos tratamentos de superficie para esses materiais, devido sua capacidade de
aumentar mecanicamente a rugosidade, e consequentemente, a area de superficie
da ceramica, facilitando o embricamento micromecéanico da resina (Wolfart et al.,
2007).

Pesquisas laboratoriais sdo de fundamental importancia para se testar estes
materiais e desenhar técnicas antes da aplicagao clinica. Os resultados obtidos in vitro
sao Uteis na orientacdo de protocolos que poderdo ser utilizados nas mais diversas
areas da odontologia, em especial & proposta de materiais novos no mercado onde
ndo ha experiéncia clinica comprovada (Skupien, 2015).

Salienta-se que até o presente momento nenhum estudo avaliou a influéncia
do tratamento de superficie na resisténcia mecéanica das ceramicas hibridas
submetidas ao estresse por fadiga mecéanica. Desta maneira, O objetivo geral do
presente estudo foi avaliar a influéncia do tratamento de superficie na resisténcia a
flexdo biaxial das ceramicas hibridas apos ser submetido a fadiga mecanica. As
hipéteses testas sdo: (1) - os tratamentos de superficie alteram a rugosidade
superficial dos materiais; (2) - a resisténcia a flexdo biaxial é influenciada por cada
tratamento de superficie empregado; (3) - os efeitos dos tratamentos de superficie,
frente ao teste de flex&o biaxial, sdo dependentes de cada material ceramico.

2. MATERIAIS E METODOS
2.1 Preparacao das amostras

Foram obtidas duzentos e dezesseis amostras a partir de blocos de ceramica
de dissilicato de litio (e.max CAD, ivoclar-vivadent) e ceramicas hibridas (Enamic,
VITA; Lava ultimate, 3M ESPE). Em cada bloco, foi colado em suas extremidades um
dispositivo circular metalico a fim de arredonda-los até que cilindros de 12 mm de
diametro fossem obtidos. Em seguida, em uma maquina de corte (ISOMET 1000,
Buehler, lllinois, EUA), com disco diamantado com velocidade de 300 rpm e
refrigeracdo a agua, foram cortados os cilindros em discos com as dimensdes finais

aproximadas de 12 mm de diametro e 1,35 mm de espessura. As amostras de IPS
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e.max CAD necessitaram de um ciclo de cristalizacdo realizado em seu respectivo
forno (Programat EP5000, IvoclarVivadent), de acordo com as recomendacfes de
temperatura dada pelo fabricante. Posteriormente, as amostras foram polidas com
lixas de SiC de granulac¢des 240, 400, 600 e 1200. De acordo com a norma ISO/CD
32 6872 as amostras obtiveram dimensoes finais de 12 mm de didmetro e 1,2 mm de

espessura

2.2 Delineamento dos grupos

Foram geradas 60 amostras de cada material: e.max CAD (E), VITA Enamic
(V) e Lava ultimate (L). Cada material recebeu 4 tratamentos de superficie (n=15):
Acido fluoridrico 10% e silano (HF); Jateamento com Oxido de aluminio 50um e silano
(O); Jateamento com Rocatec® 30um e silano (R); e aplicacdo de Monobond Etch &
Prime (M). Adicionalmente, trés amostras foram incluidas em cada grupo para fins de
analises qualitativas complementares, ndo sendo, por isso, submetidas a ciclagem

mecanica.

2.3 Cimentacgéo

Foi utilizado o cimento resinoso autoadesivo RelyX U200 (3M ESPE, EUA),
manipulado seguindo as recomendacdes do fabricante, sendo imediatamente inserido
sobre o centro da superficie ceramica e imediatamente coberto com uma tira
transparente de poliéster e uma lamina de vidro. Uma carga de 7509 foi aplicada para
que ocorresse o0 espalhamento e a regularizacdo do cimento por toda superficie da
ceramica, utilizando dispositivo previamente confeccionado. O material foi fotoativado
por 60s sobre a face oposta do material e adicionalmente mais 60s em cada lado da
interface adesiva utilizando o aparelho fotopolimerizador LED polywave VALO
(Ultradent, EUA) com intensidade de 1400mW/cm?2. Depois de cimentadas, todas as
amostras foram armazenadas em agua destilada na estufa (Olidef, Ribeirdo Preto,
Séo Paulo, Brasil), a 37°C durante 24h.

2.4 Anélises qualitativas
2.4.1 Perfilometria 6ptica

As amostras (n = 3) foram preparadas com o objetivo de se avaliar a morfologia
de superficie. O Perfildometro 6ptico digital (Wyko, Modelo NT 1100, Veeco, Tucson,
EUA) foi conectado a um PC com software de imagem (Vision 32, Veeco, EUA) para
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realizacdo de micrografia de superficie (analise qualitativa da geometria tridimensional
- 3D) e mensuracéao da rugosidade superficial. O software utilizado para obtencao das
imagens fornece dados de média aritmética (Ra), baseando-se em picos e vales
presentes na area analisada. Para as analises qualitativas foram incluidos os

materiais sem tratamentos como controle (C).

2.4.2 Microscopia eletronica de varredura (MEV)

As analises foram realizadas em Microscopio Eletrénico de Varredura TESCAN
(modelo MIRA 3) em alto vacuo e com auxilio de detector de elétrons secundarios
ETD, para a analise de superficie e quantificacdo do tamanho médio dos graos, com
aumento de 10.000x.

2.4.3 Espectrometria por energia dispersive (EDS)

Foi realizada a analise dos elementos quimicos presentes no material ceramico
por meio da Espectrometria por Energia Dispersiva de Raios X (EDS). O
espectrobmetro EDS trabalha acoplado ao microscopio eletrénico de varredura (MEV)
utilizando o sistema da OXFORD INSTRUMENTS (modelo X-MAXN) com software
AZtec Live. As leituras de cada amostra foram realizadas a uma distancia de trabalho
de 12 mm e 20 kV de voltagem de aceleracdo. Nao foi realizada aplicacdo de
cobertura condutora nas amostras. Para cada area mensurada da amostra (1mm2) os

principais elementos foram analisados com real time de 100 segundos.

2.5 Ensaios mecéanicos
2.5.1 Fadiga mecanica

As amostras foram submetidas a ensaio de ciclagem mecéanica em méaquina
simuladora de fadiga mecanica (ERIOS, Modelo: ER-11000, Sdo Paulo — SP, Brasil)
por 1,0x10° ciclos com carga constante de 50 N e frequéncia de 3.8 Hz. A carga foi
aplicada no centro das amostras por um pistdo de aco inoxidavel com ponta
arredondada e com raio de curvatura de 1,5 mm. A face onde a carga foi aplicada foi

a oposta a gue recebeu os tratamentos de superficie.

2.5.2 Ensaio de resisténcia a flexao biaxial
As amostras foram submetidas ao ensaio de resisténcia a flexao biaxial em

magquina de ensaio universal (EMIC, DL-1000, Séao José dos Campos/SP, Brasil). Uma
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ponta de tungsténio de base plana (ISO 6872, @=1,6 mm) fixada a célula de carga,
exerce uma carga crescente no centro da face oposta a tratada (area de compresséao),
a uma velocidade de 1 mm/min e célula de carga de 1.000 Kg até o momento da
fratura catastrofica.

2.6 Andlises estatisticas

Os valores numeéricos obtidos por meio da perfilometria Optica foram
submetidos ao teste estatistico da analise de variancia (ANOVA 1-fator), apos ser
considerada a distribuicdo dos residuos. Apos identificar diferenca entre os grupos, 0s
mesmos foram submetidos ao teste de comparacfes multiplas de Tukey (5%) para

identificar onde houve diferenca estatistica.

Os valores numéricos obtidos por meio do teste de resisténcia a flexdo biaxial
foram submetidos a analise estatistica descritiva (média e desvio padréo) e inferencial,
mediante o teste paramétrico de andlise de variancia (ANOVA) e ao teste de
comparacdes multiplas de Tukey.

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

3. RESULTADOS
3.1 Perfilometria

Os dados obtidos a partir do Perfilbmetro 6tico estdo descritos a seguir:

Tratamento de E.max Vita ENAMIC LAVA
superficie Mean * Mean * Mean *
C 294,10 A 362,90 A 411,90 A
HF 627,00 B 1648,00 B 807,80 B
0] 1425,00 C 1909,00 C 1917,00 C
R 992,30 D 1303,00 D 1163,00 D
M 430,20 E 428,30 A 623,40 E

Tabela 01: *Diferentes letras mailsculas revelam diferenca estatistica (Tukey) entre os tratamentos de superficie
de uma mesma ceramica.

As analises de dados entre diferentes tratamentos de superficie para um
mesmo material ceramico apresentou diferenca estatistica significativa entre todos os

tratamentos para os grupos EMAX e LAVA. Em contrapartida, o grupo ENAMIC
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apresentou semelhanca entre as amostras sem tratamento (C) e os amostras tratados

com Monobond Etch & Prime.

Tratamento Emax Vita ENAMIC LAVA P valor
de superficie Mean * Mean * Mean *

C 294,10 a 362,90 Ab 411,90 b 0,021
HF 627,00 a 1648,00 B 807,80 a 0,001
0] 1425,00 a 1909,00 B 191700 b 0,001
R 992,30 a 1303,00 B 1163,00 c 0,001

M 430,20 a 428,30 A 623,40 b 0,001

Tabela 02: *Diferentes letras mindsculas revelam diferenca estatistica (Tukey) entre os tipos de materiais
ceramicos, quando cada um dos tratamentos de superficie foram analisados isoladamente.

As analises isoladas de cada tratamento de superficie mostram que o ENAMIC
foi estatisticamente semelhante ao E.max e LAVA, porém, esses 2 Ultimos foram
diferentes estatisticamente entre si. Nas amostras tratadas com Monobond Etch &
Prime, apenas os materiais E.max e ENAMIC mostraram semelhanca estatistica,
enquanto nas amostras tratadas com Oxido de aluminio a semelhanca estatistica
esteve presente entre 0o ENAMIC e LAVA. Por fim, houve diferenca estatistica em as

amostras que receberam o jateamento com Rocatec.

3.3 Microscopia eletrénica de Varredura (MEV)

Nas imagens em MEV-FEG dos materiais, sem tratamento de superficie (Figura

1,2 e 3) é possivel verificar uma superficie homogénea com a presenca de ranhuras
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decorrentes da acdo mecanica causada pela lixa no momento da confeccdo das

amostras.

SEMHV:50kV |  WD: 10.04 mm
View field: 27.7 ym | Det: SE

SEM HV: 5.0 kV WD: 9.99 mm MIRA3 TESCAN|

View field: 27.7 ym | Det: SE 5um
SEM MAG: 10.00 kx | Date(m/dly): 11/22/17 LAS - INPE

Figura 1 — Emax sem tratamento Figura 2 — Vita Enamic sem tratamento

SEM HV: 5.0 kV WD: 10.07 mm MIRA3 TESCAN
View field: 27.7 ym Det: SE
SEM MAG: 10.0 kx | Date(m/dly): 11/22/17 LAS - INPE

Figura 3 — Lava sem tratamento

As imagens dos grupos EHF, VHF e LHF deixa claro a agéo do acido fluoridrico
evidenciando o aumento no grau de dissolucdo destes materiais (Figura 4, 5 e 6).
Destaca-se o grupo VHF devido a um grau de dissolu¢géo mais elevado visto na figura
5 como também comprovado pela perfilometria, 0 que leva a um aumento no nivel de
rugosidade superficial. Os grupos EO, VO e LO referentes as figuras 7,8 e 9
apresentam uma imagem similar devido a deposic&o total de Oxido de aluminio 50um

por toda a superficie independentemente do tipo do material. De forma similar, os
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grupos ER, VR e LR como visto nas figuras 10,11 e 12 € possivel observar a
deposicéo total do Rocatec 30 pum (Oxido de aluminio revestido por silica), sendo
visivel a visualizacdo destes granulos.

Os grupos EM, VM e LM representados nas figuras 13,14 e 15 geraram
imagens similares as imagens dos seus respectivos materiais sem tratamento de
superficie, sendo possivel visualizar as ranhuras do lixamento no grupo LM.
Visualmente houve uma acdo de dissolucdo destes materiais, porém muito menor

quando comparados ao grupo do Acido fluoridrico 10%

A A
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g d b ’
4 ~ S
SEM HV: 5.0 kV WD: 10.00 mm MIRA3 TESCAN
View field: 27.7 ym Det: SE 5pm
SEM MAG: 10.0 kx | Date(m/dly): 11/22/17 LAS - INPE

SEM HV: 5.0 kV WD: 10.00 mm MIRA3 TESCAN|
View field: 27.7 ym Det: SE

SEM MAG: 10.00 kx | Date(m/dly): 11/22/17 LAS - INPE

Figura 4 — EHF Figura 5 — VHF

- T e S - 4 - % N
SEM HV: 5.0 kV 10.00 mm MIRA3 TESCAN SEM HV: 5.0 kV WD: 10.00 mm MIRA3 TESCAN
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3.4 Espectrometria por energia dispersiva (EDS)

Os elementos e volume em peso (%) que compdem as amostras estdo descritos nas

tabelas a seguir:

Elementos quimicos

ZR O AL C NA Si K
EP - 45,7 6,5 0,4 - 43,7 3.7
EHF - 43,4 2,6 0,4 - 48,8 4,9
EO - 48,6 6,5 0,4 - 40,6 3,9
ER - 37,3 - 0,4 - 62,3 -
EM - 37,6 13,9 0,4 6,0 36,0 6,0

Tabela 3 — EDS e.max CAD

Elementos quimicos

ZR @) AL C NA Si K
VP - 46,5 2,4 0,4 - 47,0 3,6
VHF - 39,2 13,3 0,4 6,1 35,3 5,8
VO 16,9 42,3 0,6 0,4 - 39,8 -
VR - 40,6 15,0 0,4 5,7 32,8 5,6
VM - 40,0 13,6 0,4 5,9 34,5 5,7

Tabela 4 — EDS Vita Enamic

Elementos quimicos

ZR O AL C NA Si K
LP - 36,9 3,3 0,4 - 53,1 6,3
LHF - 65,1 - 0,4 - 34,5 -
LO - 53,9 9,8 0,4 3,5 27,6 4,9
LR 11,6 45,0 2,6 0,4 - 40,4 -
LM - 46,0 - 0,4 - 53,6 -

Tabela 5 — EDS Lava ultimate
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3.5 Resisténcia a flexao biaxial (RFB)

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

Tratament E.max Vita Enamic LAVA
(s)udpeer ficie Mean * Stapdgrd Mean * Standard Mean * Standar
deviation Deviation d
deviation
HF 291,1 A 4189 1091 A 2323 1321 A 16,82
O 2010 B 14,26 96,93 A 9,66 98,00 B 18,63
R 1904 B 31,69 101,7 A 14,50 108,8 B 32,44
M 3008 A 5364 1039 A 19,96 1379 A 24,97

Tabela 6 -*Diferentes letras revelam diferenca estatistica (Tukey) entre os tratamentos de superficie de uma

mesma ceramica.

A andlise dos dados permite afirmar que nos materiais E.max CAD e Lava
ultimate o tratamento de superficie influenciou de maneira estatisticamente
significativa na resisténcia a flexao biaxial. Os tratamentos de superficie de jateamento
nesses 2 materiais ndo apresentaram diferenga estatistica entre si, porém, quando
comparado aos demais tratamentos eles apresentaram uma menor resisténcia a
flexdo biaxial de maneira significativa, ou seja, o tratamento de superficie com acido
fluoridrico e monobond estatisticamente similares entre si apresentaram uma
resisténcia a flexdo biaxial superior ao jateamento com Oxido de aluminio e de
Rocatec. Os tratamentos de superficie empregados ao Vita Enamic ndo apresentaram
diferenca estatistica, ou seja, ndo houve influéncia dos tratamentos na resisténcia a

flexao biaxial deste material.
4. Discussao

O principal objetivo dos biomateriais odontolégicos € imitar a estrutura do tecido
desejado. O esmalte e a dentina apresentam caracteristicas mecanicas e biolégicas
complexas, ndo sendo de facil reproducdo. No grupo de materiais restauradores, as
ceramicas sao analogas a estrutura do esmalte, enquanto as resinas apresentam
semelhanca morfologica e fisica a dentina humana (Duarte et al., 2016). Segundo
Coldea et al., em 2013, Duarte et al., em 2016 e Spitznagel et al., em 2016, associar
as caracteristicas desses dois materiais restauradores seria ideal, unindo a estética,
biocompatibilidade e estabilidade de cor das ceramicas ao comportamento

viscoelastico, maciez e baixo desgaste dos compadsitos. Com a evolucao dos estudos
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e da industria, foram elaborados novos polimeros reforcados por particulas de
ceramicas, e através de uma alta pressao e temperatura elevada, foi possivel obter
uma juncdo de fases poliméricas e ceramicas, que resultou em um maior grau de
conversdo dos mondomeros, aumentando a propriedade dos materiais, formando
assim as ceramicas hibridas (Duarte et al.,2016; Arocha et al., 2014), que tém sido
introduzidas no mercado odontolégico, originando uma nova classe de materiais
CAD/CAM (Splitznagel et al., 2016).

Para a durabilidade das restauracdes ceramicas séo discutidos diferentes
tratamentos de superficie, de acordo com a microestrutura e composicao quimica do
material restaurador (Nagai et al., 2005). Almejando o sucesso clinico dos
procedimentos, é necessario o desenvolvimento de estudos in vitro que promovam o
delineamento das técnicas de aplicacdo, principalmente em novos materiais (Skupien
et al.,, 2015; Peumans et al., 2016). Para isso, neste trabalho foram desenvolvidos
testes com diferentes tratamentos de superficie discutidos na atualidade para os
materiais utilizados, a fim de avaliar sua influéncia na resisténcia a flexao biaxial e a
capacidade de aumento da rugosidade superficial de cada um, logo que, essas
caracteristicas sdo uns dos maiores aspectos que descrevem a efetividade dos

procedimentos de pré-tratamentos.

Vérios fatores também podem influenciar a resisténcia definitiva dos materiais
ceramicos, incluindo a dimensdo das amostras, 0 ambiente de teste, o0s
procedimentos de polimento, a taxa de area de tensdo do corpo de prova submetido

as tensdes e 0s métodos de teste. (Albakry et al., 2003)

O estudo de alguns materiais CAD/CAM realizado por Peumans et al., em 2016,
verificou que ao aumentar a rugosidade superficial através de tratamentos de
superficie, houve um menor impacto na microtensao quando feito o condicionamento
quimico, porém a aplicacdo de Al2O3 ndo contribuiu para reduzir essa propriedade. O
jateamento com oOxido de aluminio tem por finalidade melhorar a forca de ligacéo,
aumentar a molhabilidade (Soares et al., 2009; Elsaka, 2014) e expor uma area reativa
da ceramica (Kern, 2006), permitindo o embricamento mecanico da resina (Soares et
al., 2009; Elsaka, 2014). O presente estudo demonstrou 0 aumento de picos, por meio
da perfilometria, no IPS E.max (lvoclar-Vivadent) e vales no Enamic (VITA) e Lava
Ultimate (3M ESPE) quando submetidos ao jateamento com Al20s, coincidindo com a

pesquisa prévia de Elsaka em 2014, em que esse tipo de tratamento apresentou uma
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rugosidade superficial maior que as amostras tratadas com HF. Wiegand et al., em
2015 relataram que o pré-tratamento de superficie com aplicacéo de Al2O3 em resinas
nanoceramicas resultou em uma melhora significativa nas forcas de adesédo ao
cisalhamento. Por outro lado, h4 estudos que defendem que o uso de métodos de
abrasdo a ar ndo sdo mais benéficos que a aplicacdo do adesivo sozinho (Loomans
et al., 2011; Valente et al., 2016) Além disso, pesquisas apontam que mesmo com o
aumento da rugosidade, o jateamento com Al2O3 ndo parece ser o melhor
procedimento para as ceramicas, devido a probabilidade de microfissuras na
superficie, ocasionando falha prematura (Peumans et al., 2016; Spitznagel et al.,
2014), o que é visto nesta pesquisa nos grupos do Lava ultimate (3M ESPE) e E.max
(Ivoclar-Vivadent) que apresentaram uma diminuicdo da resisténcia a flexao biaxial

quando comparado a tratamentos de superficie com HF e ME&P.

Um estudo realizado por Timothy et al.,, em 2014 em ceramicas de dissilicato
de litio comprovou que nenhuma mudanca significativa foi encontrada na resisténcia
a flexdo apds qualquer protocolo de tratamento com &cido fluoridrico no entanto,
valores significativamente mais baixos de resisténcia a flexdo foram registrados apos
a abrasdo de particulas jateadas a pressdes superiores a 55 kPa. O jateamento
remove mecanicamente fragmentos da superficie da ceramica para criar locais de
ligacdo morfolégicos. (Borges et al., 2003). Segundo os autores o jateamento com
Oxido de aluminio criou significativamente mais irregularidades na superficie do
dissilicato de litio em regi6es muito mais concentradas que se tornaram cada vez mais
aparentes a medida que a pressao foi amplificada. O estudo concluiu que essas areas

concentradas de estresse sao 0 que causou a diminuicdo da resisténcia a flexao.

O condicionamento acido remove a matriz vitrea e dissolve parte do polimero
(Loomans et al., 2017), criando microporosidades e microcanais com uma média de
10 um de profundidade. Esse acido precisa ser lavado e sua superficie deve ser seca,
para a posterior aplicacdo do silano, que por sua vez melhora as forcas de adeséo
dos agentes de unido na superficie e assim otimizam a interagdo microscopica entre
o substrato e esses agentes (Della Bona et al., 2000; Ozcan e Volpato, 2016). Em
ceramicas infiltradas por polimeros, como o Enamic, essa superficie consegue ser
altamente modificada por concentracées de HF a 10% durante 30 segundos. Esse

protocolo, porém, é instavel quando se trata de resinas nanoceramicas, como o Lava
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Ultimate, pois concentracdes hidrofluoridricas baixas ndo séo suficientes para o
desbastamento necessario, enquanto concentracdes mais altas podem promover a
desestruturacdo dos nanoaglomerados (Ozcan e Volpato, 2016). Neste estudo,
podem-se observar essas informagdes, tendo em vista a formacao predominante de
vales em toda a regido da superficie do Enamic, tratada com HF sendo ainda maior
gue a rugosidade obtida no Lava ultimate (Tabelas 1 e 2).

Para o dissilicato de litio, por exemplo, que é uma ceramica consagrada do
sistema CAD/CAM, alguns autores advogam a associa¢cédo do condicionamento com
acido fluoridrico (concentracdo de 9,5% a 10%, por 20 segundos) com o uso de
agentes de unido (silano) sendo o ideal (Nagai et al., 2005). Porém, segundo Bottino
et al. (2015), esse protocolo em ceramicas hibridas resultou em uma unido as resinas
efetivamente menor do que a ceramica de dissilicato de litio. Apesar, de o presente
estudo ter constatado a rugosidade criada pelo HF nos materiais Enamic e Lava
Ultimate, encontramos na literatura pesquisas que ndo garantem uma eficacia desse
tipo de protocolo na preparacao tais materiais (Bottino et al., 2015; Ozcan e Volpato,
2016; Eldafrawy et al., 2018), pois enquanto nas ceramicas vitreas deseja-se uma
ligacdo quimica, nos compdsitos hd uma necessidade de embricamento mecéanico
efetivo (Tian et al., 2014). No dissilicato de litio, o HF promove melhor impregnacéao
do cimento resinoso que faz com que o conjunto tenha ganhos de resisténcia a flexao
biaxial, como visto neste estudo gerando diferencas estatisticas quando comparados
ao jateamento com ROC e Al20s.

Investigadores sugeriram que o uso de silano e uma camada de agente
cimentante de resina pode aumentar a resisténcia da ceramica condicionadas pelo HF
(Ban e Anusavice, 1990; Kao et al., 1971). Moléculas de silano que entram nas
rachaduras e a contracdo da polimerizagdo do cimento resinoso, embora seja
geralmente visto como uma propriedade negativa, podem aumentar a resisténcia
aparente das ceramicas cimentadas ao "estressar" as moléculas, em vez de afasta-
las umas das outras, evitando rachaduras de abrir livremente (Uctasli et al., 1996), o
gque comprova gque O conjunto ceramica/cimento resinoso torna-se um fator de
aumento de resisténcia a flexdo em algumas ceramicas condicionadas com HF, como
visto neste estudo no IPS e.max e LAVA Ultimate (Tabela 6).

Luo et al mostraram rugosidade aumentada da superficie da ceramica a base

de dissilicato de litio apos condicionamento acido. O condicionamento acido produziu
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cristais alongados na superficie de dissilicato de litio, o que € ideal para alcancar a
retencdo necessaria para os agentes de cimentacdo resinosa. Esses cristais se
encaixam de forma homogénea em uma matriz de vidro e atuam como uma estrutura
de intertravamento, o que pode evitar a propagacgao de trinca e, portanto, aumenta a

resisténcia a flexao e a tenacidade a fratura. (Tabassom et al., 2008)

Timothy et al., em 2014 avaliou a resisténcia a flexao do dissilicato de litio apds
receber aplicacdo de HF de 5% e 9,5% por 20 e 120 segundos, e constatou que
apesar de nao ser estatisticamente significativa, o ataque com acido fluoridrico
diminuiu a resisténcia a flexdo nas duas concentracdes e tempos de exposi¢cdo. Com
iISs0, 0s autores deste estudo teorizam que o padrao de degradacao acida uniforme
criado na superficie de dissilicato de litio ndo criou aumento de tenséo suficientes para
afetar significativamente a resisténcia a flexdo. Segundo Luo et al., 2014, o aumento
do tempo de condicionamento acido influencia a rugosidade de superficie e resisténcia

flexural de uma ceramica a base de disilicato de litio.

Deve-se considerar que as ceramicas de dissilicato de litio possuem uma
microestrutura Unica composta de cristais pequenos, aleatoriamente orientados, que
aumentam a resisténcia a flexdo comparada com a ceramica vitrea convencional.
Segundo Venturini et al., 2015, o alto contetdo vitreo da ceramica feldspatica (assim
como visto no Vita Enamic) torna a superficie da ceramica mais suscetivel ao ataque
com acido fluoridrico, mesmo em baixas concentra¢cdes gerando maior rugosidade
superficial e a presenca de poros que podem atuar como fontes de iniciagcdo de
rachaduras. Em um estudo realizado por Prochnow et al., em 2015 foi observado que
apos a aplicacéo de acido fluoridrico 10%, a degradacao superficial e a remocéo da
matriz vitrea foram suficientes para promover uma diminuicdo na resisténcia de
ceramicas com alto conteudo vitreo. Esse fato pode justificar o motivo pelo qual o Vita

Enamic ndo apresentou diferenca estatistica entre os grupos (Tabela 6).

El-Damanhourya e Gaintantzopoulou (2018), por sua vez, explicam que o
ME&P é uma solucdo que contem polifluoreto de aménio, um sal acido utilizado no
condicionamento de vidros e silicatos para obtencdo de uma aspereza que garanta
retencdo micromecanica. Porém, essa solucéo tem uma acidez inferior ao HF, por

iISSO, espera-se uma corrosdo menos eficiente. Em seus achados, observaram uma



44

alta porcentagem de falha coesiva no tratamento com ME&P da Enamic, quando
comparada ao IPS E.max. Apesar disso, neste estudo observou-se que houve
semelhanca estatistica na rugosidade superficial entre esses materiais. Essa
diferenca na coeséo pode ser explicada pela grande diferengca de microestrutura entre
ambos, pois mesmo que a rugosidade no Enamic tenha sido satisfatoria na analise
perfilométrica do tratamento com ME&P, a presenca de cristais de dissilicato de litio
presente no IPS E.max, melhora a fixacao da resina e aumenta a resisténcia a flexdo
e fratura, além da resisténcia a propagacao de trincas ( Apel et al., 2008; Pini et al.,
2012), o que pode ser comprovado nessa pesquisa pois o0 grupo de ME&P do IPS
E.max apresentou um aumento da resisténcia a flexao biaxial quando comparado aos
tratamentos de superficie com Al203 e jateamento com ROC, enquanto no grupo de
ME&P aplicado no Enamic ndo houve diferenca estatistica quando comparado aos

demais tratamentos de superficie empregados a esse material.

O jateamento com ROC tem sido citado em diversos estudos (Blatz et al., 2007;
Yang et al., 2010; Cheung et al., 2014; Mesmar et al., 2017). Alguns autores defendem
a limpeza com ultrassom apds o jateamento com ROC (Blatz et al., 2007; Friederich
et al., 2002), para facilitar a ligacdo (Kern, 2009). Contudo, Nishigawa et al em 2008,
mostraram que esse protocolo reduz o desempenho da ades&o. Por esse motivo, 0
trabalho em questdo néo fez a limpeza da superficie tratada, e logo apos o jateamento
do ROC, houve a aplicagdo de uma camada de silano RelyX Ceramic Primer (3M
ESPE, EUA) para a melhora da adesdo. Essa pesquisa apresentou diferenca
estatistica nos valores de rugosidade superficial de todas as amostras submetidas ao
tratamento com jateamento de ROC, corroborando com os estudos de Oyague et al.,
em 2009 e Burke et al., em 2002, onde citam que o0 processo triboquimico forma sobre
a superficie tratada uma camada de silica, através de uma alta presséo de particulas
de alumina modificadas no substrato (Burke et al., 2002) que auxilia a adesdo quimica
(Kumbuloglu et al., 2006; Valandro et al., 2007), porém de forma similar ao Al203, 0
jateamento com ROC pode provocar microfissuras em materiais com alto teor de
matriz de resina reticulada como € o caso do Lava ultimate, como € visto nesta
pesquisa pois apresentou diminuicdo da resisténcia a flexdo biaxial quando

comparado ao HF e ME&P aplicados nesta nanoceramica.
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Finalmente, pode ser enfatizado no presente estudo que os diferentes
tratamentos de superficie reproduzidos nos trés materiais avaliados possuem
influéncia direta na rugosidade superficial, e apenas o Emax CAD e o Lava Ultimate
sofreram influencia destes tratamentos na resisténcia a flexdo biaxial. Séo
necessarios mais estudos que demonstrem de forma mais clara qual o protocolo mais
indicado de acordo com o tipo de bloco CAD/CAM, pois existe grande divergéncia

entre os autores (Spitznagel et al., 2014).
5. Concluséo
A partir deste estudo € possivel concluir:

1. O tratamento de superficie altera a rugosidade superficial de todas as
ceramicas estudadas com excec¢ao do monobond etch & prime aplicado ao Vita
Enamic

2. Os tratamentos de superficie influenciam na resisténcia a flexdo biaxial apenas
nos materiais E.max CAD e LAVA Ultimate.

3. Os efeitos dos tratamentos de superficie sdo dependentes de cada material

ceramico.
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CONSIDERACOES FINAIS

As analises deste estudo in vitro mostram que o tratamento de superficie,
ideais para uma maior forca de unido, podem afetar a resisténcia a flexao biaxial de
determinadas ceramicas como o Ips. Emax e o Lava Ultimate, porem 0 mesmo néo é
visto na vita Enamic, ou seja, cada material se comporta de forma diferente frente ao
tratamento de superficie. Variac6es nessa pesquisa como alteracdo da
concentracdo do acido fluoridrico, alteracdo do tamanho das particulas gateadas
bem como alteracédo do tempo de condicionamento sdo fundamentais para se obter
conclusdes definitivas, bem como novas analises qualitativas como espectroscopia

no Infravermelho com Transformada de Fourier (FT-IR).
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