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DINIZ V. Durabilidade de unido e carga ciclica para falha do silicato de litio
reforcado por zircbnia apds cimentacdo adesiva [dissertacdo]. Sdo José dos
Campos (SP): Universidade Estadual Paulista (Unesp), Instituto de Ciéncia e
Tecnologia; 2018.

RESUMO

No presente trabalho, avaliou-se o efeito de diferentes concentracdes de acido
fluoridrico (5% e 10%), na resisténcia de unido entre uma ceramica de silicato
de litio reforcado por zirconia (sem cristalizacdo adicional, com queima de glaze
e com queima adicional de cristalizacdo) e um cimento resinoso, com e sem
envelhecimento. Avaliou-se também o comportamento em fadiga de uma
ceramica a base de silicato de litio reforcado por zircénia (sem cristalizacéo
adicional, com de queima de glaze e com queima adicional de cristalizacao)
cimentada adesivamente a um material anadlogo a dentina (NEMA G10), na
auséncia ou presenca de envelhecimento. Para o teste de microtracdo os blocos
ceramicos de silicato de litio reforcado por zirconia foram cortados em blocos
menores e divididos aleatoriamente em 12 grupos (N = 72; n = 6). No teste de
fadiga os espécimes foram em formato de discos (didametro de 12 mm e
espessura de 1,2 mm) cimentados a discos de resina epoxi Nema G10 (diametro
de 12mm e espessura de 2,3mm), divididos em 6 grupos (N = 120; n = 20) e
submetidos a ensaio de fadiga pelo método da escada (100.000 ciclos, 20 Hertz
de frequéncia). Os dados resisténcia de unido (MPa) e fadiga (N) foram
submetidos a ANOVA 2-fatores, e respectivamente submetidos aos testes de
Tukey e Bonferroni (p<0,05). Os resultados mostraram diferenca
estatisticamente significante para o fator “termociclagem” (ANOVA 2 fatores,
p<0,05) sendo 0s grupos sem termociclagem superiores aos grupos com
envelhecimento (Tukey). O teste de Bonferroni indicou que dentro da mesma
condicdo (sem termociclagem ou com termociclagem), 0s grupos com queimas
adicionais cristalizacdo ou glaze apresentam resultados superiores aos grupos
sem realizacdo de queimas adicionais. Dessa forma, a unido entre ZLS e cimento
resinoso foi negativamente afetada pelo envelhecimento térmico em agua. Ja o
comportamento em fadiga dos discos de ZLS cimentados em Nema G10 foi
superior nos grupos que receberam queimas de glaze ou de cristalizagdo e
inferior nos grupos envelhecidos.

Palavras-chave: Silicato de litio. Acido fluoridrico. Resisténcia de unido



Diniz V. Bond stregth and and fadigue failure load of a zirconia reinforced
lithium silicate ceramic after adhesive cementation [dissertation]. Sdo José dos
Campos (SP): Sdo Paulo State University (Unesp), Institute of Science and
Technology; 2018.

ABSTRACT

This study evaluated the effect of different hydrofluoric acid concentrations (5%
and 10%) on the bond strength between a zirconium-reinforced lithium silicate
ceramic (without additional crystallization, glaze firing and additional
crystallization firing) and a resinous cement, with and without aging. The
fatigue behavior of a zirconium-reinforced lithium silicate-based ceramic
(without additional crystallization, glaze firing and additional crystallization
firing) adhesively cemented to a material like dentin (NEMA G10) was also
evaluated with or without thermal aging. For the microtensile test, the zirconia
reinforced lithium silicate ceramic blocks were cut into smaller blocks and
randomly divided into 12 groups (N=72; n=6). In the fatigue test, discs
(diameter 12 mm and thickness 1.2 mm) were cut, cemented to NEMA G10
epoxy resin discs (diameter 12 mm and thickness 2.3 mm), assigned into 6
groups (N=120, n=20) and subjected to the fatigue test by the ladder method
(100,000 cycles, 20 Hertz frequency). The bond strength (MPa) and fatigue (N)
data were submitted to 2-Way ANOVA, and respectively submitted to Tukey and
Bonferroni tests (p <0.05). The results showed a statistically significant
difference for the "thermocycling” factor (2-Way ANOVA, p <0.05), with the
groups without thermocycling been superior to the aged groups (Tukey). The
Bonferroni test indicated that within the same condition (with or without
thermocycling), the groups with additional crystallization or glaze firing showed
higher results than the groups without additional firing. Thus, the bond between
ZLS and the resin cement was negatively affected by thermal aging in water. On
the other hand, the fatigue behavior of ZLS discs cemented on NEMA G10 was
higher in the groups that received glaze or crystallization firing and lower in the
aged groups.

Keywords: Lithium silicate. Hydrofluoric acid. Bond strength.



1 INTRODUCAO

A busca constante por materiais restauradores totalmente ceramicos que
associem estética e resisténcia contribuiu para o desenvolvimento de materiais
vitroceramicos, como aqueles a base de silicato de litio reforcado por zirconia
(ZLS), que sd&o uma alternativa em casos em que se indicavam somente
ceramicas a base de dissilicato de litio (DL). Esses materiais sdo passiveis de
condicionamento com &cido fluoridrico (HF) e sdo indicados para restauracoes
do tipo inlays, onlays, coroas totais anteriores e posteriores (Souza et al., 2011;
Elsaka, Elnaghy, 2016).

Devido a sua composicdo, o silicato de litio (Li,SiO3) oferece a
combinacdo de excelente propriedade Optica e alta resisténcia a fratura, sendo
maior que 350 MPa para coroas parciais e totais (Rinke et al., 2015). Além
disso, os sistemas CAD/CAM (Computer-Aided Design/Computer-Aided
Manufacturing) aperfeicoaram o processamento e padronizacdo, tornando-se
uma ferramenta facilitadora para a confeccdo das restauracdes monoliticas desse
material, mantendo a espessura minima necessaria para uma correta cimentacao
adesiva (Rinke et al., 2015, Rinke et al., 2016).

Segundo Kruger et al. (2013), a zircOnia atua como agente de nucleacéo
para 0 metasilicato de litio ao gerar interfaces amorfas que induzem cristalizacéo
heterogénea. A ceramica ZLS apresenta uma microestrutura com uma fase
muito fina de cristais de metassilicato de litio (Li,SiOs) e dissilicato de litio
(Li,Si,0s) e uma matriz vitrea contendo 0xido de zirconio resultando em cristais
quatro a oito vezes menores de silicato de litio (Denry, Kelly, 2014). Um estudo
verificou em analise de Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) que a ZLS
apresenta uma estrutura cristalina fina e homogénea, enquanto a vitroceramica a

base de DL revelou finos cristais pontiagudos dispostos em uma matriz vitrea
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(Elsaka, Elnaghy, 2016).

A resisténcia de unido da cimentacdo dos materiais para uso em
CAD/CAM ¢ influenciada pelo tratamento de superficie, mas para cada material,
um protocolo de cimentacdo adesiva € especificado, a fim de se obter uma
melhor ligacdo entre cerdmica e estrutura dentaria (Peumans et al., 2016). O
processo adesivo das ceramicas baseadas em silica (vitrocerdmicas) aos
cimentos resinosos parece estar bem estabelecido, visto que a unido €
proporcionada pelo condicionamento com HF (Horn et al., 1983) (que modifica
a superficie ceramica em funcdo do tempo e concentracdo do HF utilizado) e é
potencializada pelo agente de uni&o silano (Brentel et al., 2007).

A resisténcia de unido a ceramica de ZLS apresenta resultado favoravel
quando as superficies sdo jateadas com particulas de silica seguida por
silanizacdo (Al-Thagafi et al., 2016), porém, Sato et al. 2016 concluiram que o
condicionamento com HF durante 20 s ou 40 s produz resultados superiores de
adesdo e manutencdo da ligacdo estavel com a cerdmica em longo prazo, o que
ndo aconteceu para a ceramica jateadas com oxido de aluminio revestido por
silica.

O tempo de exposi¢do ao HF poderia interferir na adeséo do ZLS, pois
numa concentracdo de 5% e com o aumento do tempo de condicionamento por
160 s, a superficie condicionada apresenta mudancas significativas na topografia
superficial e como resultado da dissolucéo da fase vitrea aparece irregularidades,
numerosas microporosidades, ranhuras e estrias (Ramakrishnaiah et al., 2016).
Porém o efeito dessas alteracfes sobre a resisténcia de unido as resinas ainda
precisa ser determinado.

A fratura das restauragdes ceramicas é o principal problema clinico
relacionado ao fracasso do tratamento (Morimoto et al., 2016). Alguns estudos
in vitro mostraram que a maioria das fraturas ocorre na superficie interna das

coroas ceramicas (superficie de cimentacdo na qual o HF foi aplicado), onde
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ocorrem forcas de tracdo durante o carregamento ciclico (Kelly et al.,
1990,1999; Thompson et al., 1994).

Com base no exposto, conciliar adesdo favoravel ao substrato e
resisténcia a fadiga é um aspecto importante para longevidade de restauragdes
ceramicas. Desse modo, este estudo avaliou o efeito de diferentes concentragdes
de HF (5% e 10%) por um tempo de condicionamento superficial de 30s na
resisténcia de unido entre uma ceramica ZLS e um cimento resinoso através do
teste de microtracdo, bem como seu comportamento de carga de falha por fadiga
apos a cimentacgédo sobre um material analogo a dentina nas seguintes condicdes:
sem queima adicional, com queima de cristalizacdo adicional ou queima de

glaze, bem como na auséncia ou presenca de termociclagem.
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2 REVISAO DE LITERATURA

2.1 Ceramica de silicato de litio reforcada por zirconia

Materiais ceramicos podem ser definidos como compostos inorganicos
formados por elementos metalicos e ndo metalicos, compostos de duas ou mais
fases, em que uma matriz vitrea € reforcada por particulas cristalinas ou vitreas
de alta fusdo. Pigmentos, opacificadores e vidros sao adicionados para controlar
a temperatura de fusdo, temperatura de sinterizacdo, coeficiente de contracédo
térmica e solubilidade (Guerra, 2007).

As ceramicas odontoldgicas podem ser classificadas de diferentes formas
segundo a microestrutura: Cristalinas ou policristalinas, parcialmente cristalinas,
vidros com particulas e vidros amorfos (Della Bona, 2009). Recentemente
Gracis et al. (2015) sugeriram uma nova classificacdo para os sistemas livres de
metal baseando-se na auséncia ou presenca de fases dentro da composigédo
quimica: Ceramicas com matriz vitrea, ceramicas policristalinas e ceramicas
hibridas.

A literatura mostra que com o aumento do conteudo cristalino na
composicdo das ceramicas ocorre: diminuicdo da fase vitrea, aumento dos
valores de resisténcia a fratura e do modulo de elasticidade e limitacdo da
propagacao de trincas, fenbmeno conhecido como tenacidade a fratura (Martins
et al., 2010). Para aumentar a confiabilidade e a longevidade das restauragoes,
coroas monoliticas de um dnico material e livres de metal diminuem o tensao
residual existente entre a infraestrutura e a cerdmica de recobrimento
(Schwindling et al., 2017).

As ceramicas com alto conteitdo de matriz vitrea mostraram-se



susceptiveis a degradacdo por fadiga, estimulando o desenvolvimento de novos
materiais para suprir essa deficiéncia (Belli et al.,, 2017). Desse modo, a
incorporacdo de oxido de zirconio resultou no aumento da resisténcia mecanica,
melhorando também o polimento superficial. Apesar de conter particulas de
zircbnia em sua matriz, 0 ZLS é uma vitroceramica cuja superficie pode ser
condicionada com &cido fluoridrico (Sato et al., 2016; Monteiro et al., 2018).

O Celtra Duo (DeguDent, Hanau, Alemanha) ¢ um ZLS, que além do
dxido de litio e didxido de silicio, contém aproximadamente 10% de dioxido de
zircbnio (ZrO,) em forma altamente dispersa na fase vitrea, 0 que evitaria a
cristalizacdo do oxido de zirconio e conferiria a alta translucidez, opalescéncia e
menor aparéncia opaca em relacdo as ceramicas de zirconia, possuindo facil
processamento mecanico, estabilidade marginal e polimento, mesmo na sua
forma totalmente cristalizada (Degudent, 2014).

Ramos et al. (2016) realizaram analise morfologica (MEV, EDS, DRX,
FTIR) da ZLS e do DL. As amostras foram condicionadas com HF a 5% por 20s
previamente as analises. Para o DL foram observados picos de Li,Si,Os e para a
ZLS foram encontrados picos de monossilicato de litio, silicato de aluminio e
zircbnia tetragonal. Os cristais de DL tinham aparéncia circular e, apos o
condicionamento com HF, ficaram largos e mais alongados. Ja os cristais de
silicato de litio ndo foram observados antes do condicionamento com HF. Apds
0 condicionamento, foram encontrados cristais de silicato de litio de formato
cilindrico, alongado e ligeiramente maiores e mais arredondados, com oxido de
zirconio distribuido por toda a matriz.

Badawy et al. (2016) avaliaram a resisténcia a fratura de cinco diferentes
materiais de uso em CAD/CAM para fabricacdo de coroas e os resultados
obtidos mostraram que materiais vitroceramicos submetidos a queima de glaze
ou cristalizacdo (Celtra Duo — silicato de litio e e.max — DL) respectivamente,

obtiveram tenacidade a fratura significativamente superior a 0 mesmo material
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sem queima de cristalizacéo.

Lawson et al. (2016) estudaram a resisténcia ao desgaste, modulo de
elasticidade e dureza de materiais restauradores utilizados em CAD/CAM,
mostrando resultados diferentes para cada material estudado (p <0,01). No geral,
e.max CAD e Celtra Duo apresentaram maior resisténcia a flexdo, quando
comparados a ceramicas hibridas (Enamic, Vita) e maior modulo de elasticidade
e maior dureza quando comparados a resinas compostas.

Schwindling et al. (2017) avaliaram o comportamento de falha da
ceramica ZLS (Celtra Duo) com a de DL (IPS e.max CAD) e feldspato
(VitaMark Il) por meio de testes simples de carga realizados antes e depois do
envelhecimento termomecanico (10.000 ciclos entre 6,5°C - 60°C) e foram
submetidos a simulacdo de mastigacdo (1.200.000 ciclos e forca maxima de 86
N). Antes do envelhecimento, todas as coroas monoliticas fraturaram sob tenséo
maior que 285 N. As cargas médias de fratura foram maiores para ZLS (725 +
162 N), ligeiramente inferior para DL (701 £ 276 N) e menor para a ceramica
feldspatica (554 + 190 N). Apo6s o envelhecimento, a resisténcia a fratura
diminuiu para todos o0s materiais, exceto para o ZLS. As restauracdes
monoliticas fabricadas a partir de ZLS apresentaram alta resisténcia a fratura
apos o envelhecimento termomecanico. Este estudo laboratorial sugere que
falhas coesivas de coroas anteriores monoliticas produzidas com estas ceramicas
ndo sdo um grande problema na préatica odontolégica.

Riquieri et al. (2018) caracterizaram a microestrutura de duas
vitroceramicas ZLS (Vita Suprinity e Celtra Duo) e avaliaram suas propriedades
mecéanicas antes e apds o processo de queima de cristalizagdo. O Celtra Duo
cristalizado apresentou a maior resisténcia caracteristica (251,25 MPa) e dureza
(693,333 + 10,85 GPa) e a Suprinity sem cristalizacdo apresentou a menor forca
caracteristica (106,95 MPa) e significativamente menor dureza (597,533 + 33,97

GPa). MEV mostrou que o processo de queima de cristalizacdo foi necessario
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para cristalizar a zircénia nas vitroceramicas ZLS parcialmente cristalizadas.
Suprinity cristalizada teve uma porcentagem menor de zircbnia cristalizada do
que Celtra Duo critalizado. Analises fractograficas mostraram que todas as
falhas iniciaram a partir de um defeito critico inerente a Suprinity nao
cristalizada e do processamento de defeitos nos demais grupos. Concluiram que
0 processo de queima de cristalizacdo influenciou diretamente a resisténcia a

flexdo e as caracteristicas microestruturais de ambos 0s materiais ZLS.

2.2 Teste de microtracao

Sano et al. (1994a) desenvolveram um novo método de teste para medir a
resisténcia de unido dos materiais ao substrato dentinario denominado de teste
de resisténcia por microtracdo. Este teste possibilita que a unido dos materiais
adesivos a dentina possa ser analisada em &reas adesivas menores, de 0,5 mm® a
1 mm?. Vérios trabalhos informam que o modo de fratura dos espécimes no teste
de microtracdo ocorre frequentemente de forma adesiva. Raramente sdo vistas
falhas coesivas favorecendo a avaliacdo verdadeira com a forca de adesao entre
as estruturas, porém, os resultados deste teste estdo influenciados pela geometria
dos espécimes e a ocorréncia de distribuicdes de tensdo ndo uniforme durante
aplicacdo da carga. Levando em consideracdo a importancia do mecanismo de
teste, o teste de microtracdo foi conduzido por Sano et al. (1994b) para medir a
maxima forca de adesdo, modulo de elasticidade, mineralizacdo e
desmineralizacdo da dentina. Foram realizadas alteracbes ao método
inicialmente descrito, no que diz respeito ao tamanho e formato dos espécimes,
método de corte para obté-los e dados considerados para andlise estatistica.

Schreiner et al. (1998) confeccionaram espécimes em formato de
ampulheta ao inves de palito. Cortes iniciais no dente a ser testado promoviam a

obtencdo de fatias, as quais eram desgastadas por meio de ponta diamantada
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esférica em alta rotacdo, de modo a se reduzir a area de unido a ser testada. No
entanto, uma maior incidéncia de fraturas prematuras ocorria com resisténcia
adesiva relativamente baixa quando comparada aos espécimes em forma de
palito e foi associado na literatura @ metodologia de obtencdo de especimes em
forma de ampulheta.

Para a realizacdo do teste de microtracdo foi utilizado um dispositivo
desenvolvido por Geraldeli (Perdigéo et al., 2002). Esse dispositivo apresenta a
funcdo de facilitar o alinhamento e a colocacdo dos palitos em canaletas, que
auxiliam na aplicacdo de forcas de tracdo pura, evitando forcas de torcéo,
durante a carga aplicada ao espécime. O dispositivo de Geraldeli € composto de
2 barras, que séo articuladas e presas uma a outra, através de um encaixe de
metal, permitindo o movimento do sistema em 2 partes. E acoplado & méaquina

de ensaios universal (DL-1000, EMIC, S&o José dos Campos, Brasil) (Figura 1).

Figura 1 — Dispositivo de Geraldeli

Legenda: Dispositivo de Geraldeli aberto (a esquerda) e fechado (a direita), com uma fenda central
aonde o espécime é posicionado.
Fonte: Elaborado pelo autor.
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Armstrong et al. (2010) realizaram um estudo com o objetivo de avaliar a
literatura a respeito da mecanica, geometria, aplicacdo de carga e outros
parametros de ensaio de testes de microcisalnamento (USBS) e microtracdo
(UTBS), delineando as suas vantagens e limitacOes. Os autores discorreram
sobre os fatores que fazem ambos os testes serem importantes para os estudos
laboratoriais e suas limitacdes. As caracteristicas dos dispositivos utilizados,
geometria dos espécimes, efeitos do preparo e velocidade do teste foram
avaliados de acordo com a literatura. Os autores propuseram que a necessidade
de melhor padronizacdo dos testes de resisténcia adesiva, deve-se entender
como a medida de resisténcia de unido esta relacionada com as distribuicdes de
tensdes locais geradas durante os testes e como esta informacéo se relaciona
com o desempenho clinico. E proposto pelos autores a utilizagdo de
terminologias e definicbes universalmente aceitas, inclusdo de controles
positivos e negativos durante os testes. A utilizacdo de dados completos e
comunicagdo de como os testes de resisténcia de unido "micro"” ou "macro”, ird
ajudar na compreensdo dos pontos fortes e limitacdes de varios métodos de
ensaio e na diminuicdo da lacuna de conhecimento entre o laboratério e
clinica. E apesar desses fatores, os testes de resisténcia de unido,
independentemente do tipo e tamanho, permanecem Uteis como mecanismo de

estudo para novos materiais odontologicos e suas propriedades adesivas.

2.3 Fadiga ciclica

Segundo Baran et al. (2001), fadiga € o processo de falha que ocorre
quando os materiais sd@o submetidos a tensdes por um periodo de tempo. As

tensdes aplicadas podem ser do tipo estaticas (constante ao longo do tempo),
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dindmicas (taxas de carregamento constante), ou ciclicas (carregamento
variavel ao longo do tempo).

Em materiais fridveis, como as ceramicas odontoldgicas, podemos
observar que a carga ciclica conduz a propagacdo de pequenas trincas
(crescimento lento de trinca), e segundo Gonzaga et al. (2011), através dos
pardmetros de crescimento lento de trincas pode-se determinar a
susceptibilidade de um material ao fenébmeno de corroséo, além de prever a
longevidade clinica de restauracfes ceramicas, ajudando também na melhoria
da microestrutura para 0 aumento o tempo de vida das restauracoes.

Lohbauer et al. (2007) correlacionaram 0s parametros in vitro de
crescimento subcritico de trincas de uma vitroceramica reforcada com leucita,
com um estudo clinico de 12 anos de acompanhamento. Foi desenhado um
grafico de tensdo e probabilidade de falha e tempo utilizando dados de testes
laboratoriais de flexdo de quatro pontos com fadiga dindmica. As taxas de
falhas foram calculadas com o teste de sobrevivéncia de Kaplan-Meier. A
média de resisténcia a flexdo da vitroceramica reforcada com leucita foi de
134 MPa e o mddulo de Weibull de 8,1. A taxa de sobrevivéncia clinica caiu
de 100% (1 ano) para 93% em 4 anos, 92% (8 anos) e 86% apoOs 12 anos. A
incidéncia de defeitos, como lascamento e fratura marginais, aumentou de 1%
no primeiro ano do estudo para 7% no 4° ano e apds 12 anos as taxas foram de
57%. Assim, os autores concluiram que o método de fadiga dindmico deve ser
utilizado como uma ferramenta para avaliar materiais odontologicos, visto que
simulam melhor o que ocorre em meio bucal.

Os ensaios de fadiga ciclica sdo uma alternativa aos ensaios tradicionais
de testes mecanicos utilizados em materiais odontoldgicos, reproduzindo uma
condicdo mais proxima do que ocorre durante o uso clinico destas
restauragdes (Lohbauer et al., 2007; Takano et al., 2012). Um dos métodos

empregados para determinar a carga de falha por fadiga € o método da escada
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(Staircase method ou Up and Down method). Neste teste de carga de falha por
fadiga, é realizado previamente um ensaio monotonico e uma porcentagem da
carga média para fratura obtida € assumida como a carga inicial do
experimento. Dependendo da ocorréncia ou ndo de fratura, a carga é
aumentada ou diminuida por incrementos prée-estabelecidos. Apos a realizacao
dos ensaios, expressdes matematicas sdo utilizadas para calcular a media de
carga de falha por fadiga e o desvio padréo (Collins et al., 1993; Lohbauer et
al., 2003; Monteiro et al., 2018).

Diversos estudos tem utilizado o metodo Staircase para verificar o
comportamento a fadiga de diferentes materiais restauradores (Fraga et al.,
2016; Pereira et al., 2016; Villefort et al., 2017; Monteiro et al., 2018).
Monteiro et al. (2018) avaliaram o efeito da espessura da ceramica na carga de
falha para fadiga de vitroceramicas de ZLS, cimentadas adesivamente a um
material analogo a dentina (NEMA G10). Amostras em forma de disco foram
divididas considerando dois fatores de estudos: tipo de material ceramico
(Suprinity e Celtra Duo); e espessura do material ceramico (1,0; 1,5; 2,0; e 2,5
mm). A carga de falha por fadiga foi determinada usando o método Staircase
(100.000 ciclos a 20 Hz; carga inicial de fadiga ~60% da carga média para
falha; tamanho do degrau - 5% da carga inicial de fadiga). Um pistdo de acgo
inoxidavel com diametro de 40 mm foi utilizado para aplicar carga no centro
das amostras submersas em dagua. Também foram realizadas analises
fractograficas e Anélise de Elementos Finitos (FEA). Concluiram que a
espessura da ceré@mica influenciou a carga de falha por fadiga para ambos 0s
materiais ZLS: Suprinity (716 N até 1119 N); Celtra (404 N até 1126 N). FEA
mostrou que a diminuicdo da espessura da ceramica levou a uma maior

concentracdo de tensdao na interface de cimentacao.
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3 PROPOSICAO

Este trabalho teve dois objetivos principais e suas respectivas hipoteses:

a) Avaliar o efeito de diferentes concentrac6es de HF (HF 5% e HF 10%)
na resisténcia de unido entre uma ceramica ZLS e um cimento resinoso,
nas seguintes condicdes: sem queima adicional, com queima de glaze
ou com queima adicional de cristalizacdo, bem como na auséncia ou

presenca de termociclagem.

As hipoteses testadas sdo de que: a) a resisténcia de unido é maior para
maiores concentracdes de HF, nas trés condicOes de queimas utilizadas e b) a

resisténcia de unido é menor com o envelhecimento térmico em agua.

b) Avaliar a carga de falha por fadiga da ceramica de ZLS cimentada
adesivamente a um material andlogo a dentina (NEMA G10), nas

mesmas condic¢des supracitadas.

As hipdteses testadas sdo de que: a) a carga de falha por fadiga € maior
para qualquer queima (glaze e cristalizacdo) do material e b) menor apés

termociclagem.
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4 MATERIAL E METODOS

4.1 Materiais utilizados

As informac6es dos materiais usados nesse estudo e os dados especificos

dos fabricantes estdo descritos no Quadro 1.

Quadro 1 — Dados especificos dos fabricantes

Material Fabricante N° Lote
Degudent GmbH, Hanau, Wolfgang,
Celtra Duo 18029365
Alemanha
o _ FGM Produtos Odontologicos,
Acido fluoridrico a 5% 050118
Joinville, SC, Brasil
o o FGM Produtos Odontoldgicos,
Acido fluoridrico a 10% o ) 050176
Joinville, SC, Brasil
Filtek Z250 3M ESPE, Sumaré, SP, Brasil N895412
Ivoclar Vivadent, Schaan,
Monobond N ) ) V43819
Liechtenstein
- Ivoclar Vivadent, Schaan,
Multilink N 642974NN

Liechtenstein
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4.2 Teste de microtracao

4.2.1 Obtencéo dos espécimes

Os blocos ceramicos de silicato de litio reforcados por zircbnia Celtra
Duo (DeguDent, Hanau, Alemanha) foram cortados com um disco de diamante
em baixa rotacdo sob resfriamento em agua (Isomet 1000, Buehler, Lake BIuff,
EUA) para obtencdo de blocos menores (10 x 8 x 4 mm) (Figura 2). As
superficies dos blocos foram submetidas ao polimento com lixa de carbeto de
silicio de granulacdo decrescente (#600, #800 e #1200) usando uma Politriz
(EcoMet, Buehler, Lake Bluff, Illinois, EUA) sob resfriamento em agua.

Figura 2 — Corte e polimento dos espécimes

Legenda: a) Corte do bloco de Celtra Duo na Isomet; b) blocos com dimensdes de 10 x 8 x 4 mm.
Fonte: Elaborada pelo autor.

O fluxograma mostrado na Figura 3 esquematiza 0s procedimentos



experimentais adotados para os grupos que foram testados por Microtracao.

Figura 3 — Fluxograma dos procedimentos experimentais para teste de
Microtracgao

Celtra Duo (N=72)

Sem Com Queima de
Cristalizagio Cristalizagio Glaze
(n =24) (n=24) (n=24)
I
[ I I I
HF 5% (n=12) HF 10% (n=12) HF 5% (n=12) HF 10% (n=12) HF 5% (n=12) HF 10% (n=12)
Sem Com Sem Com Sem Com Sem Com Sem Com Sem Com
TC TC TC TC TC TC TC TC TC TC TC TC
(n=6) (n=6) (n=6) (n=6) (0=6) || (m=6) (n=6) (n=6) (n=6) (n=6) (n=6) || (n=6)

Legenda: HF: &cido fluoridrico; TC: termociclagem (envelhecimento simulado).
Fonte: Elaborada pelo autor.

Inicialmente, as amostras foram aleatoriamente divididas em 03 grupos (n
= 24), de acordo com o0 estagio de cristalizacdo: a) auséncia de queima de
cristalizacdo; b) presenca de queima de cristalizacdo adicional (Quadro 2); ou ¢)
queima de glaze (Quadro 3). Apds a cristalizacdo, as amostras foram divididas
quanto ao tratamento de superficie com HF, nas concentracdes de 5% e 10% (n
= 12). E por ultimo, também foram subdivididas de acordo com a presenca ou

auséncia de envelhecimento simulado (n = 6).



Quadro 2 — Ciclo de queima de cristalizacdo adicional para o Celtra Duo

Temperatura de servigo 400°C
Tempo de fechamento 8 min
Acréscimo de temperatura 55°C/min
Temperatura de cristalizacao 830°C
Tempo de manutencao 10 min
Temperatura de abertura 700°C
Referéncia: Riquieri et al. (2018).

Fonte: Elaborada pelo autor.

Quadro 3 — Ciclo de queima para glaze do Celtra Duo

Pré- secagem (até que o objeto mostre descoloragédo branca) 2 min
Secagem 2 min
Pré-aguecimento 2 min
Temperatura inicial 500°C
Taxa de aguecimento 55 °C/min
Temperatura final 820°C
\VVacuo Desligado
Tempo de espera 90s
Resfriamento 3 min

Referéncia: Recomendacdes do fabricante.
Fonte: Elaborada pelo autor.
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4.2.2 Cimentacéo dos espécimes

O tratamento de superficie com HF 5% ou HF 10% foi realizado em
metade dos espécimes de cada grupo. Ambos os acidos foram aplicados sobre a
superficie de cimentacdo da cerdmica por 30 s. Em seguida, o &cido foi
removido com &gua aplicada abundantemente para a remoc¢do de possiveis
residuos, segundo as recomendacdes do fabricante, e a lavagem em cuba
ultrassénica (Lavadora Ultrassénica Cristofoli, Campo Mourdo, Parana, Brasil)
foi realizada por 5 min, para garantir a auséncia de precipitados do tratamento de
superficie. Posteriormente as amostras foram secas com ar da seringa triplice.

O agente de unido (silano Monobond N, Ivoclar Vivadent, Schaan,
Liechtenstein) foi aplicado nas amostras ativamente por 10 s com auxilio de um
microbrush. Foi deixado agir por 60 s, de acordo com as recomendacdes do

fabricante (Figura 4).
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Figura 4 — Utilizagéo do silano Monobond N

Legenda: a) Silano Monobond N utilizado; b) Insercdo do silano no microbrush para posterior
aplicacdo na ceramica.
Fonte: Elaborada pelo autor.

Para a confeccdo dos blocos de resina composta Filtek Z250 XT (3M
ESPE, Sumaré, SP, Brasil), foram criados moldes com silicone por adicdo (Elite
HD+, Zhermack, Badia Polesine, Italia) com a mesma dimensdo que os blocos
cortados de Celtra Duo (Figura 5a). A resina composta foi inserida em
incrementos de aproximadamente 2 mm, com auxilio de uma espatula de
insercdo n° 1 (Duflex, Brasil), os quais foram fotopolimerizados por 40 s cada

(Figura 5b), ate o completo preenchimento da matriz (Figura 5c).
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Figura 5 — Confeccdo de blocos de resina composta

A MRFAIANT

Restaurador Uni

Legena: a) Matriz utilizada para confeccdo de blocos de resina composta; b) Insercdo incremental da
resina composta na matriz; c) Preenchimento da resina no modelo para a formagé&o do bloco.
Fonte: Elaborada pelo autor.

O cimento resinoso dual (transparente, Multilink N, Ivoclar Vivadent,
Schaan, Liechtenstein) (Figura 6a) foi aplicado diretamente sobre a superficie de
cimentacdo dos blocos de ceramica Celtra Duo (Degudent, Alemanha) com a
seringa e a ponta de auto-mistura, de acordo com as recomendagdes do
fabricante (Figura 6b). O bloco de resina composta foi colocado sobre o bloco
de ceramica e um peso de 750 g foi utilizado para manter os blocos em posigéo
durante a remocéo do excesso de cimento com microbrush (Figura 6¢ e 6d). A
fotoativacdo procedeu por 40 s em cada superficie pelo fotopolimerizador diodo
emissor de luz (Valo, Ultradent, Utah, EUA. intensidade de 1000 mW/cm?) para

a obtencéo de blocos cimentados de ceramica com resina composta (Figura 6e).
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Figura 6 — Cimentacdo dos espécimes

ivoclar “.
vivacdent:

=

.

o B - -

Legenda: a) Cimento resinoso Multilink N e Silano Monobond N (lvoclar Vidadent) utilizados para a
cimentacdo; b) Aplicagdo do cimento resinoso com a ponta de automistura do cimento; c)
Posicionamento do bloco de resina composta sobre o bloco de cerdmica e colocacdo de um peso de
750g sobre o0 conjunto resina composta-ceramica; d) Pesos aplicados sobre 0s conjuntos; e ) Espécime
apos a fotopolimerizacéo.

Fonte: Elaborada pelo autor.

4.2.3 Confeccdo dos palitos

Os blocos permaneceram em temperatura ambiente por 24 h em agua
destilada a 37 °C e palitos com 1 mm? de seccdo transversal (compostos de
ceramica-cimento resinoso-resina composta) foram obtidos por meio de uma
méaquina de corte (Isomet 1000, Buehler, Lake BIluff, Illinois, EUA) sob
resfriamento constante. As extremidades dos blocos foram demarcadas e o0s

palitos desta area foram excluidos (Figura 7).
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Figura 7 — Confeccdo dos palitos

Legenda: a) Bloco inserido em resina acrilica e cilindro de PVC, com cortes transversais; b)
Acréscimo de silicone por adi¢do entre os cortes; ¢) Acréscimo de silicone por adi¢do no contorno do
espécime; d) Cortes longitudinais; €) Remog¢do do bloco do dispositivo de corte para exclusdo dos
palitos das extremidades dos blocos.

Fonte: Elaborada pelo autor.

4.2.4 Envelhecimento

Apos a confeccdo dos palitos, os grupos foram subdivididos e metade de
cada grupo (apos os ciclos térmicos e apos o condicionamento &cido) (n = 6) foi
submetida a ciclagem térmica de 10.000 ciclos numa termocicladora (Nova
Etica, Vargem Grande do Sul, SP, Brasil) (Figura 8), com temperatura variando
de (5 £ 1) °C a (55 = 1) °C, com 30 s de imersdo a cada banho e 2 s de
escoamento da agua, formando um ciclo téermico de 62 s. Apos termociclagem
0s espécimes foram submetidos ao teste de microtracéo.
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Figura 8 — Termocicladora utilizada no estudo

Legenda: a) Termocicladora Nova Etica em funcionamento; b) Cuba quadrada onde os espécimes
foram amarrados para o envelhecimento.
Fonte: Elaborada pelo autor.

4.2.5 Teste de microtracdo (nTBS)

As dimensdes dos espécimes foram medidas com um paquimetro digital
(Mitutoyo, SP, Brasil) e os espécimes foram colados ao dispositivo de Geraldeli
(OGO01, Odeme, Lucerne, Brasil) com cianoacrilato (Superbonder, Loctite,
Lucerne, SC, Brasil) (Figura 9a e 9b). O teste de uTBS foi realizado em todos os
palitos obtidos de cada bloco em uma maquina de teste universal (DL-1000,
EMIC, Séo Joseé dos Campos, Brasil) com velocidade de 0,5 mm/min e célula de
carga de 50 kgf (Figura 9c).
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Figura 9 — Espécimes colados ao dispositivo de teste

Legenda: a) Dispositivo de Geraldeli aberto e fechado; b) Amostras em palito coladas com
Superbonder no dispositivo de Geraldeli; ¢) Dispositivo posicionado na EMIC para o teste de
microtrag&o.

Fonte: Elaborada pelo autor.

4.2.6 Analises de falhas

Os espécimes fraturados foram examinados por estereomicroscopia
(Stereo Discovery V20, Zeiss, Gottingen, Alemanha), com aumento de 30x e as

falhas foram classificadas como:

a) Predominantemente adesiva entre cimento e ceramica (maior
quantidade de cimento na resina composta);

b) Predominantemente adesiva entre cimento e resina composta (maior
quantidade de cimento na ceramica);

c) Adesiva entre cimento e resina composta (cimento resinoso presente
totalmente na ceramica);

d) Adesiva entre cimento e cerdmica (cimento resinoso presente
totalmente na resina composta);

e) Coesiva do cimento(fratura do cimento);
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f) Coesiva da ceramica (fratura da ceramica);

g) Coesiva da resina composta (fratura da resina composta).

Foram excluidas da analise estatistica as amostras que tiveram falhas
representadas pelos nimeros #2, #3, #5, #6 e #7. Apenas as amostras com falha
predominantemente adesiva entre cimento e resina composta ou falha adesiva

entre cimento resinoso na resina composta foram incluidas (#1 e #4).

4.2.7 Analise topografica em Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

Uma amostra representativa de cada grupo experimental (auséncia de
queima de cristalizagcdo, presenca de queima de cristalizacdo adicional ou
queima de glaze) nas condicdes de auséncia de tratamento de superficie,
tratamento de superficie com HF a 5% ou 10% (N = 9), foi observada em MEV.
Para isso, as amostras foram revestidas com fina camada de ouro em baixa
pressdo atmosférica por meio de um ion sputter-coater (SC7620 Mini Sputter-
Coater, Emitech, East Sussex, Reino Unido) e a topografia superficial foi
analisada com o equipamento de alto vacuo (Inspect 50S, FEI Company, Brno,
Republica Checa) a 20-25 kV, com ampliacdes de 500x e 5000x%.

4.2.8 Analise dos dados

Os dados do teste de microtracdo foram obtidos em Newtons (N). Para

obtencdo de dados de resisténcia de unido em MPa, os resultados foram



submetidos a equacao:

MPa = N (carga de falha)

mm?Z (area)

Os dados foram plotados e a estatistica descritiva (valores de média e
desvio-padrdo) da resisténcia de unido foi realizada. Para a realizacdo da
estatistica inferencial, os dados seguiram 0s pressupostos de normalidade e
foram submetidos a Anélise de Variancia (Anova) 3-fatores (fatores: estagio de
cristalizagao, concentracdo do HF e envelhecimento).

Entre os fatores avaliados, o fator concentragdo do HF néo apresentou
diferenca estatistica e por isso os dados foram submetidos em seguida a Anova
de 2-fatores (estagio de cristalizacdo e envelhecimento). O teste de Tukey Post-

hoc foi usado para comparacgéo aos pares, com p = 0,05.

4.3 Teste de fadiga — Carga ciclica para falha

4.3.1 Obtencéo dos espécimes

Os blocos cerdmicos de ZLS Celtra Duo (DeguDent, Hanau, Alemanha)
foram transformados em cilindros (diametro = 12 mm) em uma méaquina politriz
(EcoMet, Buehler, Lake Bluff, Illinois, EUA) sob resfriamento em agua (Figura
10a). Os cilindros foram cortados com um disco de diamante em baixa rotagéo
com resfriamento em agua (Isomet 1000, Buehler, Lake Bluff, EUA) (Figura
10b) para obtencéo de 129 discos. As superficies “oclusais” dos discos foram

submetidas ao polimento com lixa de carbeto de silicio de granulacdo
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decrescente (#600, #800 e #1200) usando uma Politriz (EcoMet, Buehler, Lake
Bluff, Illinois, EUA) sob resfriamento em agua, (diametro = 12 mm; espessura
1,2 mm) (Figura 10c). Em seguida, foram limpos com alcool isopropilico em

banho ultrassénico (5 min).

Figura 10 — Preparacao dos espécimes

Legenda: a) Preparo dos cilindros; b) Corte dos discos de ZLS; c) Diametro dos discos conferido
em equipamento de medicéo.
Fonte: Elaborada pelo autor.

A Figura 11 esquematiza os procedimentos experimentais adotados para
0s grupos que foram submetidos ao teste de fadiga. Do total, 43 discos nédo
foram submetidos a queima de cristalizacdo, 43 foram submetidos a queima de
cristalizacdo adicional (Quadro 2) e 43 foram submetidos a queima de glaze
(Quadro 3).
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Figura 11 — Fluxograma dos procedimentos experimentais para teste de fadiga

Celtra Duo (N =129)
T

Sem Com Glaze
Cristalizagdo Cristalizagio — 43
(n = 43) (n=43) =43
[ | | | | |
Monotd Sem Com Monoto Sem Com Monoto Sem Com
-nico TC TC -nico TC TC -nico TC TC
(n=3) m=20)| |m=20)]|| @m=3) | |@m=20)] | m=20) (n=3) m=20)| | m=20)

Legenda: HF: &cido fluoridrico; TC: termociclagem (envelhecimento).
Fonte: Elaborada pelo autor.

Os discos de resina epoxi reforgada por fibra de vidro (Nema G10, Protec,
Séo Paulo, Brasil) (diametro = 12 mm; espessura = 2,3 mm) (N = 129) (Figura
12), foram obtidos por meio de cortes em um bastdo de 100mm de comprimento
por 12mm de didmetro em uma maquina de corte (Isomet 1000, Buehler,
Illinois, EUA). Os discos foram limpos com banho ultrassonico em alcool

isopropilico por 5 min e posteriormente foram secos.



Figura 12 — Resina epoxi (NEMA G10)

5 ] Mitutovo 7
L]
I .ﬂﬂ

\

Legenda: Espessura da resina epoxi (2,3 mm) em equipamento de medic&o (paquimetro digital).
Fonte: Elaborada pelo autor.

4.3.2 Cimentacéo dos espécimes

O conjunto composto por discos de ceramica-cimento resinoso-resina
epoxi foi projetado para simular uma restauracdo oclusal para um dente
posterior. A espessura do conjunto cimentado foi de 3,5 mm (Figura 13 e
Figura 14a), equivalente a espessura meédia do teto da camara pulpar a
superficie oclusal (Sulieman et al., 2005) e utilizada em estudos anteriores para
teste de fadiga (Monteiro et al., 2018).

Figura 13 — Esquema da cimentagé@o dos espécimes

Celtra Duo
(@ =12 mm) 1,2 mm

I Cimento resinoso | Conjunto cerdmica —

cimento — resina epoxi
Resina Epoxi G10
(V=12 mm) 2,3 mm

—

Fonte: Elaborada pelo autor.
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Para os discos ceramicos, as superficies de cimentacdo foram
condicionadas por 30 s com HF a 5% (Acido Gel 5%, FGM Produtos
Odontolégicos, Joinville, SC, Brasil), seguidos de limpeza ultrassdnica com
agua destilada (5 min). Apos a secagem, os discos receberam a aplicacdo de
agente silano (Monobond N, Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) por 60 s
com o auxilio de microbrush disponiveis no kit de cimentacao (Kit Multilink N,
Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein).

Para os discos de resina epoxi, o condicionamento acido com HF a 5% foi
realizado sobre a superficie por 60 s, seg uido de limpeza ultrassGnica com agua
destilada (5 min). Os dois liquidos autopolimerizantes “Primer”, Multilink N
Primer A e B, foram misturados na propor¢cdo 1:1 e esfregados com um
microbrush sob a superficie por 30 s. Um leve jato de ar foi utilizado para
dispersar 0 excesso sobre a superficie.

O procedimento de cimentacdo adesiva foi realizado da mesma maneira
para todos os espécimes. Primeiro, o cimento resinoso (Multilink N, Ivoclar
Vivadent, Schaan, Liechtenstein) foi manipulado conforme recomendado pelo
fabricante, aplicado ao centro dos discos ceramicos. Esse conjunto ceramica -
cimento resinoso foi levado a resina epoxi. Em seguida, um peso de 750 g foi
aplicado com um dispositivo especifico para promover o espalhamento do
cimento, proporcionando uma espessura de cimento homogénea (Figura 14b e
14c).

Os excessos foram removidos com microbrush e o conjunto foi submetido
a fotopolimerizacdo por 10 s em cada lado da interface (0°, 90°, 180° e 270Q°)
com diodo emissor de luz (alta intensidade de 1000 mW/cm?; comprimento de
onda variando de 395 a 480 nm - Valo, Ultradent Products, South Jordan, Utah,
EUA), totalizando 40 s. Apds a retirada da carga, outra ativacdo luminosa foi

realizada no lado “oclusal” (20 s).
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Figura 14 — Cimentacdo dos espécimes

Legenda: a) Paquimetro digital marcando eépessura dos esbéci.s, )Cimentagéo em isp05| ivo Cbm
peso de 750 g; ¢) Imagem ampliada do dispositivo de padronizacao de cimentagdo dos espécimes.
Fonte: Elaborada pelo autor.

4.3.3 Envelhecimento

Metade dos espécimes de cada grupo (n = 20) foi armazenada em agua
destilada a temperatura ambiente até a realizacdo do ensaio de carga de falha
por fadiga e a outra metade das amostras foi submetida a envelhecimento numa
termocicladora (Nova Etica, Vargem Grande do Sul, SP, Brasil) (Figura 8)
antes da realizacdo do teste de fadiga. A termociclagem foi realizada com
10.000 ciclos, com temperatura variando de (5 £ 1) °Ca (55 £ 1) °C, com 30 s
de imersdo a cada banho e 2 s de escoamento da &gua, formando um ciclo

térmico de 62 s.



4.3.4 Método Staircase

Os espéecimes foram submetidos ao teste de fadiga acelerado, usando o
método “Staircase” (“Up and Down”), em maquina para testes de fadiga
(Instron ElectroPuls E3000, Instron Corporation, Norwood, MA, Estados
Unidos) (Figura 15).

Todo o conjunto cerdmica — cimento resinoso — resina epoxi foi
posicionado em um plano e o aplicador de carga no formato de semi-esfera
(diametro = 40 mm) colocado, sobre a superficie oclusal. Uma folha de
polietileno de 0,1 mm de espessura foi colocada entre o pistdo e a ceramica para
reduzir as concentracgdes de tensdo de contato.

Para a obtencdo da carga maxima inicial e o tamanho do degrau, 3
especimes de cada grupo foram sujeitos a carga monoténica em uma maquina
universal de ensaios (EMIC DL 2000, Séo Joseé dos Pinhais, Brasil), com uma
carga crescente (1 mm/min) até ocorrer uma fratura radial inicial, observada
com transiluminacdo. A media dos 3 resultados foi obtida e um valor de 60% da
carga média para falha no ensaio monoténico foi usado como carga inicial para
fadiga. O carregamento ciclico sinusoidal foi aplicado nas amostras com
frequéncia de 20 Hz para um total de 100.000 ciclos.

Um incremento de 10% de carga foi aplicado para cima ou para baixo no
proximo especime a ser submetido a fadiga. Se o espécime testado falhou, o
proximo espécime foi ciclado com carga 10 % menor em relacdo ao anterior,
mas se 0 especime sobreviveu aos 100.000 ciclos, o proximo espécime foi
testado com carga 10% maior e assim sucessivamente.

O limite de fadiga médio e o desvio-padrdo foram calculados baseados
nos dados dos eventos menos frequentes, seja de sobrevida ou de falha. Foi

utilizada analise de Variancia de 2-fatores (estagio de cristalizacdo e
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envelhecimento simulado). Em seguida foi aplicado o teste de Bonferroni, pois
os dados apresentaram homogeneidade de variancia (p < 0,05 baseado no teste

Levene) e distribuicdo normal (p < 0,05 baseado no teste Shapiro-Wilk).

Figura 15 — Maquina para testes de fadiga

Legenda: a) Imagem do dispositivo de teste para fadiga.
Fonte: Elaborada pelo autor.

4.3.5 Andlise Fractografica

Apbés os testes de fadiga, todos os espécimes foram cortados
perpendicularmente a linha de fratura radial, utilizando um disco de diamante
em baixa velocidade (Isomet 1000, Buehler, Lake Buff, EUA) sob refrigeracéo.
As superficies foram analisadas em estereomicroscopio (Discovery V20, Carl

Zeiss, Gottingen, Alemanha) para determinar a origem da trinca e sua
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propagacdo. Os espécimes com as falhas mais significativas de cada grupo
foram limpas com alcool isopropilico e secas em estufa (Olidef, Ribeirdo Preto,
Séo Paulo, Brasil). Em seguida, os corpos de prova foram colocados em uma
plataforma de aluminio (stub) com fita de carbono condutiva dupla face,
metalizados (Emitech SC7620, Quorum Technologies Ltda., Laughton, Reino
Unido) com fina camada de liga de ouro (Inspect S50, FEI, Brno, Republica
Tcheca) para posterior analise em MEV com ampliacGes de 500%, 1000x e
2000x,

4.3.6 Analise dos dados

O limite médio de fadiga (Lf) e o desvio-padrdo foram calculados com
base no evento menos frequente em cada grupo (sobrevivéncia ou falha).

Para avaliacdo do limite de fadiga apds carga ciclica para falha, todos os
valores foram analisados com teste paramétrico de Anova 2-fatores (estagio de
cristalizacdo e envelhecimento) e em seguida, foi aplicado o teste de Bonferroni

para multiplas comparacdes entre meédias dos grupos.
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5. RESULTADOS

5.1 Anélises topograficas

As Figuras 16, 17 e 18 representam micrografias dos grupos de acordo
com o estagio de cristalizacdo (sem queima de cristalizacdo; com queima de
cristalizacdo adicional e queima de glaze) e o condicionamento com HF 5% e
HF 10%.

A Figura 16 apresenta as imagens representativas do grupo controle
“sem condicionamento acido”. E possivel notar que as superficies apresentam
irregularidades. Comparativamente as imagens dos grupos com auséncia de
cristalizacdo ou queima de cristalizacdo adicional (Figuras 16a-b e 16e-f,
respectivamente), as amostras do grupo com queima de cristalizacdo adicional
apresentam superficie menos irregular.

As imagens em MEV apds condicionamento com HF 5% (Figura 17)
evidenciam o aumento do grau de dissolucdo da matriz vitrea e exposicdo dos
cristais para 0s grupos sem queima adicional de cristalizacdo e queima de glaze,
resultando em uma superficie mais homogénea quando comparada as imagens
dos respectivos grupos sem o condicionamento &cido. O grupo com queima
adicional de cristalizacdo apresentou matriz vitrea parcialmente exposta e,
portanto, maiores irregularidades superficiais que 0s demais grupos.

As imagens em MEV apos condicionamento com HF 10% (Figura 18)
apresentam maior dissolucdo da matriz vitrea e maior exposicdo do contetdo
cristalino, tornando a superficie do material mais homogénea do que em todos

0S outros grupos anteriores citados (controle e com HF 5%).



Figura 16 — Micrografias representativas do Celtra Duo controle (sem

condicionamento &cido) e o0s estagios de cristalizacdo (sem queima de

cristalizacdo; com queima adicional de cristalizacdo e queima de glaze)

Legenda: Micrografias com aumento de 500x (direita) e 5000% (esquerda): (a,b) Sem cristalizacéo
adicional; (c,d) Com queima de cristalizacdo adicional; (e,f) Com queima de glaze.
Fonte: Elaborada pelo autor e pela Dr?. Thais Cachuté Paradella.
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Figura 17 — Micrografias representativas do Celtra Duo com condicionamento
superficial com HF 5% e os estdgios de cristalizacdo (sem queima de

cristalizacdo; com queima adicional de cristalizacdo e queima de glaze)

Legenda: Micrografias com aumento de 500x (direita) e 5000x (esquerda): (a,b) Sem cristalizacdo
adicional; (c,d) com queima de cristalizacéo adicional; (e,f) com queima de glaze.
Fonte: Elaborada pelo autor e pela Dr2. Thais Cachuté Paradella.
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Figura 18 — Micrografias representativas do Celtra Duo com condicionamento

superficial com HF 10% e os estagios de cristalizacdo (sem queima de

cristalizacdo; com queima adicional de cristalizacdo e queima de glaze)

Legenda: Micrografias com aumento de 500x (direita) e 5000% (esquerda): (a,b) Sem cristalizacdo
adicional; (c,d) com queima de cristalizacéo adicional; (e,f) com queima de glaze.
Fonte: Elaborada pelo autor e pela Dr2. Thais Cachuté Paradella
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5.2 Analises de Falhas apds ensaio de microtracéo

A Figura 19 apresenta a relagédo entre ocorréncia e tipo de falha referente
aos grupos testados. As falhas do Tipo 1 (falha predominantemente adesiva
entre cimento e resina composta - maior quantidade de cimento na resina
composta) e Tipo 4 (falha adesiva entre cimento e cerdmica — com cimento
resinoso presente totalmente na resina composta) ocorreram em maior

quantidade quando comparadas aos outros tipos de falhas.
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5.3 Teste de microtracao

Conforme o teste de normalidade (Figura 20), os dados dos diferentes
grupos experimentais seguiram distribuicdo normal de probabilidade. A analise
estatistica foi realizada inicialmente com ANOVA 3-fatores (Tabela 1), onde é
possivel observar que os fatores “Cristalizagdo” e “Termociclagem” apresentam
diferenca estatistica, enquanto o fator “Concentracdo” ndo mostrou diferenca
estatistica no estudo.

Figura 20 — Curva normal dos valores residuos do modelo ANOVA para

verificar a distribuicdo dos residuos (normalidade) em todos os grupos testados

Normal Probability Plot
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Fonte: Elaborada pelo autor e por Dr. Ivan Balducci.
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Tabela 1 — ANOVA 3-fatores para os dados obtidos

Efeito Gl SQ QM F P
Cristalizacéo (C) 2 136,37 68,19 4,69  0,013*
Termociclagem (TC) 1 320,21 320,21 22,04 0,005*
Concentragdo Acido (CA) 1 22,00 22,00 1,51 0,203*
CxTC 2 4753 23,77 1,64  0,5832
CxCA 2 11,66 5,83 0,40  0,3769
TC x CA 1 12,04 12,04 0,83  0,7373
CxTCxCA 2 4492 22,46 1,55 0,1882
Residuo 60 871,55 14,53

Total 71 1466,29
*p<0,05

Fonte: Elaborada pelo autor e por Dr. Ivan Balducci.

O teste estatistico ANOVA 3-fatores mostrou que houve apenas
diferenca estatisticamente significante nos fatores “Termociclagem” (p =
0,013) e “Cristalizacdo” (p = 0,005).

Desta forma, seguimos as analises estatisticas com Anova 2-fatores e
Teste de Tukey post- hoc, com nivel de significancia de 95%.

As anélises estatisticas descritivas, apresentadas na Tabela 2, mostram
os valores de média e desvio-padrdo dos dados dos 12 grupos testados
(auséncia, presenca de cristalizacdo adicional e queima de glaze; concentracéo

do HF5% e 10% e presenca ou auséncia de termociclagem).



Tabela 2 — Média e desvio-padrao (dp) dos grupos experimentais

Estagio de Concentracdo do  Ciclagem térmica Média £ dp
cristalizacédo acido (MPa)
Sem 26,84 £ 5,15
5%
o Com 19,75+ 3,31
Ausencia
Sem 23,63 = 4,66
10%
Com 21,68 * 3,06
_ Sem 23,82 £ 5,54
Queima de 5%
L Com 19,02 + 3,02
Cristalizacéo
o Sem 22,84 + 3,65
adicional 10%
Com 15,54 + 3,72
Sem 21,66 + 2,54
_ 5%
Queima de Com 18,45 £ 3,41
Glaze Sem 20,12 £+ 3,62
10%
Com 19,13+ 2,70

Fonte: Elaborada pelo autor.

O teste estatistico ANOVA 2-fatores para o grupo com condicionamento
com HF 5% e 10 % mostrou que houve diferenca estatisticamente significante
para o fator isolado “Termociclagem” para ambas as concentragdes (p = 0,001 e

0,009, respectivamente) (Tabela 3).



Tabela 3 - ANOVA 2-fatores para os dados obtidos para condicionamento com

HF 5% (acima) e 10% (abaixo)

Efeito para 5% Gl SQ QM F P
Cristalizacéo (C) 2 63,49 31,74 1,99 0,154
Termociclagem (TC) 1 228,21 228,21 14,33  0,001*
CxTC 2 22,79 11,39 0,72 0,497
Residuo 30 477,79 15,93

Total 35 792,27

Efeito para 10% Gl SQ QM F P
Cristalizacdo (C) 2 84.55 42.27 322 0.054
Termociclagem (TC) 1 104.04 104.04 7.93 0.009*
CxTC 2 69.67 34.83 2.65 0.087
Residuo 30 393.76 13.13

Total 35 652.02

P<0,05

Fonte: Elaborada pelo autor.

Os resultados foram analisados pelo teste de Tukey post-hoc (Tabela 7).
Para os grupos com Condicionamento com HF 5% e HF10%, o fator
“Termociclagem” apresentou diferenca estatisticamente significante (p = 0,001
e p = 0,009, respectivamente). Ndo houve diferenca estatistica para o fator
“Cristalizac¢ao” (p=0,154 e p=0,054). Nota-se que a presenca de termociclagem

é um fator importante na diminuicdo da resisténcia a microtracéo para todos o0s

grupos.
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Tabela 4 - Média e desvio-padréo (dp) (em MPa) dos grupos experimentais

Condicionamento com HF 5%
Termociclagem

Estagio de Cristalizacao Auséncia Presenca

Auséncia de Cristalizacdo 26,84 +5,15° 19,75 +3,31°
Presenca de Cristalizacdo Adicional 23,82 +5,54% 19,02 + 3,02

Presenca de Glaze 21,66 + 2,54 18,45 + 3,41°

Condicionamento com HF 10%
Termociclagem

Estagio de Cristalizacao Auséncia Presenca

Auséncia de Cristalizag4o 23,63 + 4,66" 21,68 + 3,06"°
Presenca de Cristalizacdo Adicional 22,84 + 365" 15,54 + 3,72°

Presenca de Glaze 20,12 + 3,62"° 19,13 +2,70"®

Legenda: Informacdo dos grupos utilizando teste de Tukey Post-hoc, com nivel de significancia p<
0,05. As letras minusculas significam que houve semelhanca estatistica entre os grupos HF 5% e letras
mailsculas, para os grupos HF 10% (termociclagem).

Fonte: Elaborada pelo autor.




5.4 Teste de Fadiga

A média e o desvio padrdo (dp) em Newtons (N) dos resultados sdo
apresentados na Tabela 8. O padrdo de runouts (sobrevivéncias) e as falhas para
cada grupo sao descritos na Figura 21.

Os grupos sem cristalizacdo (com e sem termociclagem) apresentaram as
menores cargas ciclicas para falha (Figuras 21A e B). A realizacdo da
termociclagem para os trés grupos em diferentes estagios de cristalizacdo causou
diminuicdo da carga de fadiga. Dentro da mesma condicéo (sem termociclagem
ou com termociclagem), os grupos com queima de cristalizagcdo adicional ou
queima de glaze apresentaram carga para falha em fadiga similares e sempre
superiores ao grupo sem cristalizacdo, indicando que submeter a ceramica

testada a um ciclo de queima aumenta a resisténcia a fadiga do material.
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Figura 21 — Gréaficos de resultados de teste de fadiga Staircase, mostrando o

padréo de runouts (sobrevivéncia) e falhas para cada grupo
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Legenda: Os quadrados amarelos indicam o nivel de carga no qual o caractere “up e down” comecou,
ou seja, quando a primeira inversdo ocorreu. As linhas horizontais indicam carga média de fadiga, os
marcadores cheios representam a subida e os marcadores vazios significam falhas.

Fonte: Elaborada pelo autor.
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Tabela 5 — Média e (desvio-padrdo) em N, dos grupos experimentais de acordo
com resultados do Anova 2-fatores e teste de Bonferroni (p<0.05).

Grupos Sem termociclagem Com termociclagem
Sem cristalizacio 991 (92.7)% 769 (95.3)%°
Com queima de 1500 (119.7)" 1067 (131.7)*"

cristalizacéo adicional

Com queima de glaze 1278 (188.0)°* 1144 (143.0)*

Diferentes letras maiusculas significam diferenca estatistica na mesma coluna.
Diferentes letras minusculas significam diferenga estatistica na mesma linha.
Fonte: Elaborada pelo autor.

5.5 Analise Fractogréfica

As Figuras 22, 23 e 24 mostram micrografias representativas obtidas em
MEV da superficie de fratura das amostras dos grupos apds realizacdo do teste
de Staircase, nas condigdes: sem cristalizacdo, com queima de cristalizacdo
adicional e com queima de glaze; sem e com termociclagem, com magnificacdes
de 500x%, 1000x e 2000x.

A anélise fractografica em MEV mostrou que as fraturas comecaram a
partir de defeitos localizados na superficie de tracdo da ceramica (na superficie

de cimentacéo dos espécimes)
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Figura 22 — Micrografias representativas obtidas em MEV da superficie de
fratura das amostras dos grupos sem cristalizagdo, com queima adicional de
cristalizacdo e com queima de Glaze; sem e com termociclagem, com aumento
de 500%

500X

Legenda: Superficie de fratura das amostras dos grupos: (a) Sem cristalizacdo e sem termociclagem;
(b) Com queima de cristalizacdo adicional e sem termociclagem; (¢) Com queima de glaze e sem
termociclagem; (d) Sem cristalizacdo e com termociclagem; (e) Com queima de cristaliza¢do adicional
e com termociclagem; (f) Com queima de glaze e com termociclagem. O percurso da trinca se
propagando (seta branca) a partir da superficie da cerdmica ou cimento sob esforcos de tracdo é
evidenciado pelas setas.

Fonte: Elaborada pelo autor e pela Dr2. Thais Cachuté Paradella.
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Figura 23 — Micrografias representativas obtidas em MEV da superficie de
fratura das amostras dos grupos sem cristalizagdo, com queima adicional de
cristalizacdo e com queima de glaze; sem e com termociclagem, no aumento de
1000x%

1000X

Legenda: Superficie de fratura das amostras dos grupos: (a) Sem cristalizacdo e sem termociclagem;
(b) Com queima de cristalizacdo adicional e sem termociclagem; (c) Com queima de glaze e sem
termociclagem; (d) Sem cristalizacdo e com termociclagem; (e) Com queima de cristaliza¢do adicional
e com termociclagem; (f) Com queima de glaze e com termociclagem. A origem da fratura (seta
branca) foi observada a partir da superficie sob esforcos de tragdo, principalmente a partir do cimento
resinoso.

Fonte: Elaborada pelo autor e pela Dr2. Thais Cachuté Paradella.
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Figura 24 — Micrografias representativas obtidas em MEV da superficie de
fratura das amostras dos grupos sem cristalizagdo, com queima adicional de
cristalizacdo e com queima de Glaze; sem e com termociclagem, no aumento de
2000x%

2000X

Legenda: Superficie de fratura das amostras dos grupos: (a) Sem cristalizacdo e sem termociclagem;
(b) com queima de cristalizagdo adicional e sem termociclagem; (¢) Com queima de glaze e sem
termociclagem; (d) Sem cristalizacdo e com termociclagem; (e) Com queima de cristalizagdo adicional
e com termociclagem; (f) Com queima de glaze e com termociclagem. As trincas com origem no
cimento resinoso ficam mais evidentes neste aumento.

Fonte: Elaborada pelo autor e pela Dr? Thais Cachuté Paradella.



6 DISCUSSAO

A discusséo deste trabalho foi dividida de acordo com os resultados do
teste de resisténcia de unido (microtracdo) e os resultados do teste de fadiga,

para facilitar o entendimento do leitor.

6.1 Resisténcia de uniao (Teste de microtracao)

O presente estudo avaliou a influéncia de diferentes concentragfes no
tratamento de superficie com HF (5% e 10%), estdgio de cristalizagdo do
material (auséncia ou presenca de queimas adicionais de cristalizacéo e glaze) e
envelhecimento por termociclagem na forca de unido entre uma ceramica ZLS e
cimento resinoso a partir de teste de microtracdo. Os achados desse estudo
mostraram que a resisténcia de unido do material ndo é influenciada pela
concentragdo do acido ou pelas condi¢des de queimas utilizadas, negando a
primeira hipétese. O fator determinante para a diminuicdo da resisténcia de
unido em longo prazo das ceramicas ZLS foi o envelhecimento em agua,
confirmando a segunda hipoOtese testada. Assim, a resisténcia de unido a
microtragdo da ceramica ZLS foi afetada pelo fator “Termociclagem”.

A forma de apresentacdo das ceramicas ZLS é em blocos para usinagem
em CAD/CAM por causa da maior homogeneidade estrutural, quando
comparadas as ceramicas aplicadas manualmente ou injetadas (Sato et al., 2016;
Monteiro et al., 2018). As extremidades dos blocos foram demarcados, e 0s
palitos dessa area foram excluidos, pois apresentavam area maior que 1 mm? e
excesso de cimento em suas laterais. A maioria dos palitos (espécimes)

apresentou falhas predominantemente adesivas entre cimento resinoso e resina



composta e falhas adesivas, com cimento resinoso totalmente aderido a resina
composta.

Optou-se pelo ensaio mecanico de microtracdo porgue 0s espécimes com
area adesiva de aproximadamente 1 mm?2 diminuiam a probabilidade de néo
inclusdo de defeitos maiores, com menos perdas pré-teste, e consequentemente,
maior resisténcia adesiva quando comparada aos resultados dos testes “macro”
(Armstrong et al., 2010; Scherrer et al., 2010).

A topografia superficial da ceramica ZLS em func¢édo da concentracdo do
HF esta apresentada nas Figuras 16, 17 e 18. As topografias superficiais sem
condicionamento com HF, independente do processo de cristalizacéo,
apresentam irregularidades superficiais provavelmente causadas pelo
processamento do material (corte e polimento) (Figura 16). Porém, quando o
condicionamento acido é realizado, existe evidéncia do aumento do grau de
dissolucdo da matriz vitrea e exposi¢do dos cristais, exceto para 0 grupo sem
cristalizacdo e condicionado com HF 5% (Figura 17a-b). Portanto, a maior
exposicao da estrutura cristalina claramente ocorre apés o condicionamento com
HF 10%. O fato de o HF 10% ter sido capaz de promover homogeneidade
topografica semelhante em todos os grupos (com maior grau de dissolucdo da
matriz vitrea) poderia alterar a resisténcia de unido ao cimento quando
comparado ao HF 5% , mas isso ndo se confirmou (Tabela 5). Dessa forma, o
padréo topografico ndo explica os resultados de resisténcia de unido ao cimento,
pois esta pode ter sido potencializada com o uso do agente de uniéo silano e seu
efeito de unido quimica (Brentel et al., 2007).

De acordo com o fabricante, a ceramica ZLS apresenta 10% de zirconia
em sua composi¢do, garantindo uma resisténcia particularmente elevada
(Degudent, 2017). Porém, em estudo anterior, apenas ap0s a queima de
cristalizacdo adicional foi possivel observar um pequeno pico de zircbnia

tetragonal, que n&o estava presente no material antes da cristalizacdo, mostrando
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que a queima adicional alterou a cristalinidade da zirconia (Riquieri et al.,
2018). Esses dados mostram que a mudanca microestrutural da ceramica apos as
queimas de cristalizacdo ou glaze pode ser um fator importante, afetando de
maneira negativa a resisténcia de unido do material estudado.

O envelhecimento influenciou de maneira negativa na resisténcia de unido
do material estudado, favorecendo a degradacdo da interface adesiva
proporcionada pela degradacéo hidrolitica da interface de unido, difusdo de agua
na interface adesiva e variacdes térmicas durante o processo de ciclagem em
agua (Sato et al., 2016; Scherer et al., 2018); Assim, pode-se notar que 0S grupos
submetidos a termociclagem apresentaram menor resisténcia de microtracao ao
cimento resinoso comparados aqueles que ndo foram submetidos a
termociclagem (Tabelas 2).

Considerando os resultados de resisténcia a microtracdo obtidos para a
ceramica ZLS em questdo, ap6s as queimas adicionais e apds os tratamentos
superficiais propostos, sugere-se que o condicionamento deve ser feito com
HF5% caso se realize queimas de glaze ou queimas adicionais de cristalizacéo.
Quando a ceramica é condicionada com HF10% apds a queima adicional de
cristalizacdo, os valores de resisténcia diminuiram drasticamente apos a
termociclagem, o que implica afirmar que se deve evitar essa queima adicional
de cristalizagdo. Assim, todos 0s grupos apresentaram vulnerabilidade a
mudancas de temperatura na agua.

Portanto, considerando os resultados de resisténcia a microtracdo (Table
4) e as morfologias obtidas a partir dos tratamentos superficiais (Fig. 3, 4 and 5),
sugerimos o condicionamento com HF 5% para a ceramica ZLS ap0s qualquer
queima estudada. No entanto, sdo necessarios estudos clinicos que levem em
consideracdo os mecanismos de falha nas cerdmicas odontologicas para reforcar
os resultados encontrados nas pesquisas laboratoriais, principalmente quanto a

longevidade.
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6.2 Teste de Fadiga

Neste estudo atual, a hipdtese de que carga ciclica para falha de fadiga de
uma vitroceramica ZLS seria maior para qualquer queima (queima de glaze ou
queima de cristalizacdo adicional) do material foi aceita. A ceramica ZLS
consiste de uma estrutura particulada fina contendo cristais de silicato de litio e
uma matriz vitrea com cristais de zirconia altamente dispersos (Zimmermann et
al., 2017; Riquieri et al., 2018). De acordo com o fabricante, o Celtra Duo
necessita apenas o polimento e tratamento superficial antes da cimentacéo,
sendo descartada a queima de cristalizacdo (Degudent et al., 2017). Porém, sabe-
se que variacbes na queima de cristalizacdo (por exemplo, queima de
cristalizacdo adicional) pode afetar significativamente a microestrutura
superficial (Riquieri et al., 2018) bem como o comportamento de fadiga de um
material (Venturini et al., 2017). Portanto, neste estudo, os dados mostraram que
qualquer ciclo de queima (seja de cristalizacdo ou de glaze) é mais eficiente em
termos de carga de falha para fadiga para a ceramica ZLS estudada do que a
auséncia deles (Tabela 5).

A presenca de umidade e forcas mastigatorias ciclicas em um ambiente
bucal séo fatores que tornam as restauracdes ceramicas susceptiveis a falha por
fadiga (Morimoto et al., 2016), resultando em crescimento lento de defeitos
capazes de causar a falha catastréfica do material (May et al., 2015). No entanto,
ainda ndo existem estudos sobre os efeitos dos estagios de cristalizacdo ou glaze
apos o envelhecimento simulado sobre o comportamento a fadiga da ceramica
ZLS em questdo. Assim, este estudo também teve como objetivo comparar o
efeito de diferentes estagios de cristalizacdo da cerdmica ZLS cimentada a um
analogo de dentina nas condigdes de “antes” e “ap0s” a termociclagem sobre a

carga para falha em fadiga.
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Para todos os grupos sem termociclagem, houve influéncia do estagio de
cristalizagdo, que apresentaram diferenca estatisticamente significante entre eles
(p < 0,05). Em relacdo a presenca da termociclagem, 0s grupos com gueima
adicional de cristalizacdo e de glaze apresentaram-se estatisticamente
semelhante, porém, diferente do grupo sem nenhum tipo de ciclo de queima
(769,0 £ 95,3 N), que apresentou uma carga média bem inferior a dos outros
grupos. Todos 0s grupos que passaram pelo processo de termociclagem
apresentaram carga ciclica para falha por fadiga (Tabela 9). Assim, a segunda
hipétese nula, de que o envelhecimento simulado afetaria os resultados, também
foi aceita.

E importante elucidar que os achados do presente estudo mostraram que
dentro da mesma condic¢do (sem ou com termociclagem), os grupos submetidos
a queima de cristalizacdo adicional ou glaze apresentaram carga para falha em
fadiga similares e sempre superiores ao grupo sem cristalizacdo, indicando que
submeter a cerdmica testada a um ciclo de queima aumenta a resisténcia do
material, independente do ciclo utilizado. No entanto, os achados devem ser
vistos com cautela, e estudos futuros devem enfatizar a viabilidade clinica de
usar ciclos de queimas adicionais.

O presente estudo apresentou que a maioria das falhas com trincas inicia a
partir da superficie de cimentacdo (lado de tragdo) como rachaduras radiais
(Figuras 23, 24 e 25) e ndo pela superficie de contato com o pistdo. A auséncia
de danos de contato superficiais € atribuida a tira de plastico entre o pistéo e
espécime (Monteiro et al., 2018). Pode ser que as falhas encontradas no estudo
sdo provenientes de defeitos pre-existentes (gerados pelo condicionamento com
HF e/ou pelo seu processamento) iniciando no centro e propagando-se para a
periferia do disco ceramico (Quinn, 2007; Venturini et al., 2017) quando esta
sob estresse excessivo (Prochnow et al., 2016). Esses achados corroboram com o

padréo de fratura observado clinicamente (Kelly et al., 2010).
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O modelo trilayer (cerdamica — cimento resinoso — resina epoxi) utilizado
no presente estudo apresentou-se em formato de discos, com uma geometria
simplificada, o que consideravelmente configura uma limitacdo desse trabalho
porque ndo foi possivel reproduzir os movimentos dindmicos que ocorrem em
carga ciclica mastigatoria, apenas movimentos axiais (Monteiro et al., 2018). O
material sintético analogo a dentina foi primeiramente estudado por Kelly et al.
(2010) e desde entdo, vem sendo utilizado frequentemente em pesquisas in vitro
porgue possui um madulo de elasticidade equivalente a 18 MPa, que é préximo
ao da dentina humana e tornou-se o substituto ao tecido dentario para apoiar a

ceramica em todos os testes (Wang et al., 2007).
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7 CONCLUSAO

Baseado nos achados desse estudo pode-se concluir que:

Para o teste de microtracdo: As queimas adicionais foram positivas para
a manutencdo da resisténcia de unido apds envelhecimento, quando o material
foi condicionado com HF 5%.

A ciclagem térmica foi responsavel pela diminuicdo da resisténcia de

unido de todos os grupos, independente do estagio de cristalizacao.

Para o teste de fadiga: Os grupos submetidos ao ciclo de cristalizagédo
adicional ou ciclo de glaze apresentaram carga para falha em fadiga similares e
sempre superiores ao grupo sem cristalizacdo, nas mesmas condicdes (sem e

com termociclagem).
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