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Campos F. Resisténcia a fadiga de infraestruturas de zirconia: influéncia da
estratégia de cimentacao [tese]. Sao José dos Campos (SP): Instituto de Ciéncia e
Tecnologia, UNESP - Univ Estadual Paulista; 2016.

RESUMO

A cimentacdo de coroas com infraestrutura de zirconia pode ser realizada de
diversas formas, com o uso de diferentes cimentos e tratamentos de superficie. No
entanto, apesar da existéncia de alguns estudos sobre o tema, hdo h4 um consenso
na literatura sobre qual método de cimentacdo seria mais indicado. O objetivo do
presente estudo foi verificar o efeito das diferentes estratégias de cimentagédo na
resisténcia a fadiga de copings de zirconia. Foram usinados 75 pilares em resina
epoxi com formato de um molar simplificado (6 mm de altura, 12 graus de inclinacéo,
angulos arredondados). Este pilar-padréo foi escaneado e um coping com espessura
de 0,7 mm e 80 um de espaco de cimento foi desenhado virtualmente no software
do sistema CAD/CAM utilizado. A partir do desenho virtual, 75 copings de zircénia
foram usinados e sinterizados de acordo com as recomendacfes do fabricante.
Esses copings foram alocados em 5 grupos de acordo com o tratamento de
superficie ou cimento utilizado: ZP - limpeza com alcool isopropilico + cimento de
fosfato de zinco, PN - limpeza com alcool isopropilico + cimento resinoso (Panavia
F), GL- aplicacdo de uma fina camada de glaze + cimento resinoso; AL - Jateamento
com particulas de Al,O3 de 125 um (distancia=15 mm/ pressdo=3 bar) + cimento
resinoso; CJ- Jateamento com particulas de Al,O3/SiO, de 30 um (distancia=15 mm/
pressdo=3 bar) + cimento resinoso. Apos tratamento de superficie, os copings foram
cimentados aos preparos, sendo aplicada uma carga de 50 N por 5 minutos. O
cimento resinoso foi fotoativado por 30 s em cada face. Os espécimes foram
testados até momento da fratura em uma méaquina de fadiga por 10000 ciclos a cada
incremento de carga (600, 800, 1000, 1200, 1400 N) com uma frequéncia de 1,4 Hz.
O modo de falha foi avaliado por microscopia eletrénica de varredura. Foi realizada a
analise de “Kaplan-Meier” seguida pelo teste de Mantel-Cox (Log Rank test) e pela
comparacao multipla aos pares, todos com nivel de significancia de 5%. Além disso,
também foi utilizada a analise de Weibull. Para a carga de fratura e nimero de ciclos
foi detectada diferenca estatistica entre as estratégias de cimentacdo. O modo de
falha predominante foi a fratura com inicio na interface cimento/zirconia. A analise de
elementos finitos mostrou uma distribuicdo diferente da tensdo para os dois
modelos. A cimentacdo adesiva levou a uma maior chance de sobrevivéncia das
coroas de zirconia.

Palavras-chave: Ceramica. Coroas. Cimentagdo. Cimento de fosfato de zinco.
Estresse mecanico.



Campos F. Fatigue resistance of zirconia infrastructures: influence of cementation
strategy [thesis]. Sdo José dos Campos (SP): Institute of Science and Technology,
UNESP - Univ Estadual Paulista; 2016.

ABSTRACT

The cementation of crowns with zirconia infrastructure can be performed in several
ways, using different cements and surface treatments. However, despite the
existence of some studies on the subject, there is no consensus in the literature on
which cementation method would be more appropriate. The aim of this study was to
investigate the effect of different cementation strategies in fatigue strength of
monolithic zirconia crowns. 75 pillars were machined in epoxy resin with a molar
simplified shape (6 mm height, 12 degree tilt, rounded corners). This standard-pillar
was scanned and a coping with 0.7 mm of thickness and 80 um of cement space was
virtually designed on the CAD/CAM system software used. From the virtual design,
75 zirconia copings were milled and sintered according to the manufacturer's
recommendations. These copings were divided into five groups according to surface
treatment or cement used: FZ - cleaning with isopropyl alcohol + zinc phosphate
cement, PN - cleaning with isopropyl alcohol + resin cement (Panavia F), GL -
application of a thin layer of glaze + resin cement; AL - sandblasting with Al,O3
particles of 125 pm (distance = 15 mm / pressure = 3 bar) + resin cement; CJ -
sandblasting with particles of Al,O3/SiO, of 30 um (distance = 15 mm / pressure = 3
bar) + resin cement. After surface treatment, the copings were cemented to the
pillars with a load of 50 N for 5 minutes. The resin cement was light activated for 30
seconds on each side. The specimens were tested until the moment of fracture in a
fatigue machine for 10,000 cycles at each load increment (600, 800, 1000, 1200,
1400 N) at a frequency of 1.4 Hz. The failure mode was assessed by scanning
electron microscope. The "Kaplan-Meier" analysis was held followed by the Mantel-
Cox test (Log Rank test) and multiple comparison in pairs, all with a significance level
of 5%. Furthermore, it has also used the Weibull analysis. For the load to fracture
and for the number of cycles to fracture there was detected a difference among the
cementation strategies. The predominant mode of failure was a fracture that initiate in
the cement/zirconia layer. The FEA showed different stress distribution for the two
models. The adhesive cementation approach lead to a significantly higher survival
chance for zirconia crowns.

Keywords: Ceramics. Crowns. Cementation. Zinc phosphate cement. Stress,
mechanical.
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1 INTRODUCAO

As ceramicas a base de zircbnia tém a mais alta tenacidade (Christel
et al.,, 1989) e resisténcia a fratura (Piconi, Maccauro, 1999) entre as ceramicas
odontolégicas. Além disso, este material tem o mecanismo de tenacificagdo por
transformacao (transformation toughening) no qual os seus gréos passam da fase
tetragonal para a fase monoclinica, associado a uma expansao volumétrica, o que
previne a propagacao de uma trinca (Piconi, Maccauro, 1999). A ceramica a base de
zircbnia pode ser usada para confeccdo de infraestruturas de coroas e de préteses
parciais fixas (PPFs). Mais recentemente, este material - com a adicdo de outros
componentes ou ndo - tem sido também utilizado para confeccédo de restauracdes
indiretas de Unica camada (monoliticas) para regibes posteriores (Beuer et al.,
2012).

Protocolos de cimentacdo ndo-adesivas ainda sdo recomendadas
para restauragbes confeccionadas com infraestrutura de zircbnia sobre pilares que
seguem o0s principios de retencdo e estabilidade, como pilares para coroas e
préteses parciais fixas (Rosentritt et al., 2011). No entanto, quando da utilizacdo de
préteses adesivas confeccionadas em zircbnia, a unido com o substrato dentario é
necessaria. Assim, varios estudos tém sido realizados com o objetivo de melhorar
essa uniao (Kern, 2015; Ozcan, Bernasconi, 2015; Sanli et al., 2015). Com relacéo
aos tratamentos de superficie necessarios para realizacdo da cimentacdo adesiva,
pode-se classificar as ceramicas baseando-se na reatividade quimica ao acido
hidrofluoridrico, que varia de acordo com a microestrutura do material (Valandro et
al., 2005). As ceramicas classificadas como acido-sensiveis sofrem degradacéo
seletiva da matriz vitrea quando expostas a este acido (Brentel et al., 2007).
Contrariamente, os materiais cristalinos, sem presenca de fase vitrea, como a
zirconia, ndo sofrem degradacdo de suas estruturas quando expostas ao acido
hidrofluoridrico. Assim, séo classificadas como acido-resistentes.

Consequentemente, a adesdo das ceramicas a base de zircbnia ao substrato
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dentario, intermediada pelo cimento resinoso, € um ponto critico do sistema (Ozcan,

Bernasconi, 2015).

Neste sentido, diversos tratamentos tem sido utilizados para
melhorar a unido entre zircbnia e cimento resinoso, entre eles o jateamento com
particulas de oOxido de aluminio (de Castro et al., 2012) e a silicatizacdo com
particulas de 6xido de aluminio revestidas por silica (Ozcan, 2002). O jateamento
com particulas de oOxido de aluminio cria microrretencbes na superficie de
cimentagdo que promovem a unido micromecanica ao cimento resinoso (de Castro
et al., 2012). O jateamento com particulas de 6xido de aluminio revestidas por silica
origina uma superficie mais microrretentiva devido a silica aderida, a qual promove a
unido quimica entre zirconia e cimento resinoso, intermediada pelo silano (Ozcan,
2002; Ozcan, Bernasconi, 2015; Sarmento et al., 2014).

No entanto, durante o jateamento, ocorre também a inducdo de
microfalhas na superficie tratada e consequentemente a transformacao reversa de
fase da zircbnia de tetragonal para monoclinica (Zhang et al.,, 2006). Esta
transformacao de fase cria uma zona de tensdo compressiva, resultante do aumento
dos gréos da zircénia (Kosmac et al., 1999). Em alguns estudos foi observada uma
reducdo da resisténcia a fratura do material que decorreria do aumento do namero
dos grdos monoclinicos e da tensdo gerada nas microfalhas criadas pelo jateamento
(Curtis et al., 2006; Zhang et al., 2004). Entretanto, outros estudos mostraram que o
jateamento com particulas de alumina revestida por silica de 30 um pode nao
promover efeito deletério no comportamento mecénico de cerdmicas de Y-TZP
(Cattani-Lorente et al., 2011; Scherrer et al., 2011).

Em contraponto aos tratamentos de superficie baseados em
jateamento de particula sobre a superficie da zircbnia, outras técnicas tém sido
estudas, entre elas estdo a aplicacdo de uma camada de glaze (Vanderlei et al.,
2014) e a utilizacdo de primers e cimentos com mondmeros fosfatados (10-meta-
criloiloxidecil diidro-genofosfato - MDP) (Amaral et al., 2014; Ozcan, Bernasconi,
2015; Pereira et al., 2015). A fina camada de glaze aplicada sobre a superficie de
cimentacdo da restauracéo, apds condicionamento acido, resulta em uma superficie
com maior microrretencdo ao cimento resinoso (Bottino et al., 2014; Vanderlei et al.,

2014). Os primers com mondmeros fosfatados promovem uma unido quimica entre
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0s Oxidos presentes no substrato e os compositos resinosos (Amaral et al., 2014,
Kim et al.,, 2011; Maeda et al.,, 2014). Assim como 0Ss cimentos que contém
mondmeros fosfatados, os quais também tém mostrado resultados promissores

(Ozcan, Bernasconi, 2015).

A cimentacdo com cimentos resinosos nao € importante apenas pelo
fato de melhorar a unido com o substrato dentario, pois leva também a menor
microinfiltracdo (Yuksel, Zaimoglu, 2011). No caso das restauracbes em zirconia,
alguns estudos afirmam que a alta resisténcia a fratura deste material seria capaz de
suportar as forcas oclusais, ndo importando qual cimento seja utilizado (Rosentritt et
al., 2011; Zesewitz et al., 2014). Por este motivo e também pela retencéo alcancada,
como j& citado, o cimento de fosfato de zinco ainda é indicado para cimentacéo de
restauracoes de zirconia (Rosentritt et al.,, 2011). De fato, os danos superficiais -
como lascamento e delaminacdo - sdo 0s mais comuns em restauracdes de duas
camadas (Rekow et al., 2011; Sailer et al.,, 2015). No entanto, fraturas da
infraestrutura também tém sido reportadas (Cehreli et al., 2009; Sagirkaya et al.,
2012; Sailer et al., 2015).

Neste sentido, estudos in-vitro com ensaios monoténicos podem nao
ser os melhores para simular o comportamento mecanico de coroas confeccionadas
em zirconia submetidas as cargas da mastigacdo, pois - apesar de serem mais
rapidos - ndo tém a capacidade de predizer a sobrevida da restauracdo. Em
ambiente oral, as falhas serdo provocadas pela fadiga do material, ou seja, originam-
se pelo aumento de defeitos intrinsecos causados pelo dano acumulado (Kelly,
1999). Consequentemente, ensaios que levem as coroas ceramicas a falha por
fadiga tém mostrado maior relevancia em estudos in-vitro (Corazza et al., 2015).
Nestes ensaios, as coroas sao carregadas na face oclusal com cargas maiores que
as fisiologicas para acelerar a ocorréncia de falha, sem - contudo - causar uma falha
precoce. Dentre as metodologias utilizadas para ensaios de fadiga, o método do
incremento de carga passo-a-passo (Stepwise) - em gue cargas cada vez maiores
sdo aplicadas sobre os espécimes durante determinado numero de ciclos - pode ser

utilizado para coroas de zirconia (Anami et al., 2016).

Uma vez que restauracfes indiretas sdo sistemas mecanicos

complexos, incluindo a coroa ceramica (com uma ou duas camadas), o cimento e 0
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dente, todos os componentes e a relacdo entre eles quando submetidos a cargas
ciclicas sdo importantes. Assim, diferentes tratamentos da superficie interna de
coroas de zirconia podem afetar sua resisténcia a fadiga. Portanto, o objetivo do
presente estudo foi investigar a influéncia de diferentes estratégias de cimentacao

na resisténcia a fadiga de coroas de zircénia.
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2 ARTIGO

2.1 Artigo - Campos F, Valandro LF, Feitosa SA, Kleverlaan CJ, Feilzer AJ, de
Jager N, Bottino MA. A cimentacdo adesiva promove uma maior resisténcia a
fadiga em coroas de zirconia? Does adhesive cementation promote higher
fatigue resistance to zirconia crowns?*

RESUMO

O objetivo do presente estudo foi verificar o efeito das diferentes estratégias de
cimentacdo na resisténcia a fadiga de coroas monoliticas de zirconia. Foram
usinados 75 pilares em resina epoxi com formato de um molar simplificado (6 mm de
altura, 12 graus de inclinacdo, angulos arredondados). Este pilar-padrdo foi
escaneado e um coping com espessura de 0,7 mm e 80 um de espaco de cimento
foi desenhado virtualmente no software do sistema CAD/CAM utilizado. A partir do
desenho virtual, 75 copings de zirconia foram usinados e sinterizados de acordo com
as recomendacfes do fabricante. Esses copings foram alocados em 5 grupos de
acordo com o tratamento de superficie ou cimento utilizado: FZ - limpeza com élcool
isopropilico + cimento de fosfato de zinco, PN - limpeza com alcool isopropilico +
cimento resinoso (Panavia F2.0), GL- aplicagdo de uma fina camada de glaze +
cimento resinoso; AL - Jateamento com particulas de Al,O3 de 125 pm (distancia=15
mm/ pressdo=3 bar) + cimento resinoso; CJ- Jateamento com particulas de
Al,O3/SiO; de 30 uym (distancia=15 mm/ pressdo=3 bar) + cimento resinoso. Apés
tratamento de superficie, os copings foram cimentados aos preparos, sendo aplicada
uma carga de 50 N por 5 minutos. O cimento resinoso foi fotoativado por 30 s em
cada face. Os espécimes foram testados até momento da fratura em uma maquina
de fadiga por 10000 ciclos a cada incremento de carga (600, 800, 1000, 1200, 1400
N) com uma frequéncia de 1,4 Hz. Foi usada a analise de elementos finitos para
verificar as diferencas de distribuicdo de tensdo entre os modelos colados e néo-
colados. O modo de falha foi avaliado por microscopia eletrénica de varredura. Foi
realizada a analise de “Kaplan-Meier” seguida pelo teste de Mantel-Cox (Log Rank
test) e pela comparacdo multipla aos pares, todos com nivel de significancia de 5%.
Além disso, também foi utilizada a anélise de Weibull. O grupo CJ obteve os maiores
valores de carga de fratura (1200 N), seguido pelo PN (1026 N), AL (1026 N) e GL
(1013 N), enquanto o grupo ZP obteve o menor valor (706 N). Os grupos cimentados
adesivamente (CJ, AL, PN e GL) necessitaram de um nimero maior de ciclos do que
0 grupo ZP para a falha. Os mdédulos de Weibull dos grupos foram diferentes quando
se considerou o numero de ciclos para falhas (CJ>AL=GL=PN>ZP). O modo de falha
predominante foi uma fratura com inicio na interface cimento/zirconia. A analise de
elementos finitos mostrou diferengas na distribuicdo da tensédo entre os dois

"Artigo elaborado de acordo com as normas do Periédico Operative Dentistry (Online version ISSN
1559-2863). Submetido em: 01/01/2016.
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modelos. A cimentacdo adesiva levou a uma maior chance de sobrevivéncia das
coroas de zirconia.

Palavras-chave: Ceramica. Coroas. Cimentacdo. Cimento de Fosfato de Zinco.
Estresse Mecanico.

Does adhesive cementation promote higher fatigue resistance to zirconia
crowns?

Fernanda Campos, Luiz Felipe Valandro, Sabrina Alves Feitosa,, Cornelis Johannes
Kleverlaan, Albert J. Feilzer, Niek de Jager, Marco Antonio Bottino

Objective. The aim of this study was to investigate the influence of the cementation
strategy on the fatigue resistance of zirconia crowns. The null hypothesis was that
the cementation strategy would not affect the fatigue resistance of the crowns.
Material and methods. Seventy-five simplified molar tooth crown preparations were
machined in glass-fiber-filled epoxy resin. Zirconia crowns were designed (thickness
= 0.7 mm), milled by CAD/CAM and sintered, as recommended. The crowns were
cemented onto the resin preparations using five cementation strategies (n= 15): ZP —
luting with zinc phosphate cement, PN — luting with Panavia F resin cement, AL — air-
particles abrasion with alumina particles (125 pm) as crown inner surface pre-
treatment + Panavia F, CJ — Tribochemical silica coating as zirconia pre-treatment +
Panavia F, GL — application of a thin-layer of porcelain glaze followed by etching with
hydrofluoric acid and silanization as zirconia pre-treatment + Panavia F. The resin
cement was activated for 30 s, each face. The specimens were tested until fracture in
a stepwise stress fatigue test (10,000 cycles in each step, 600 to 1400 N, frequency
of 1.4 Hz). The Finite Element Analysis was used to verify the differences between
the bonded and non-bonded models. The mode of failure was analyzed by
stereomicroscope and SEM. Data were analyzed by Kaplan-Meier and Mantel-Cox
(Log Rank) tests and a pairwise comparison (P<0.05), and by Weibull analysis.
Results. The CJ group had the highest load mean value for failure (1200 N), followed
by PN (1026 N), AL (1026 N) and GL (1013 N) groups, while the ZP group had the
lowest mean value (706 N). The adhesively cemented groups (CJ, AL, PN and GL)
needed higher number of cycles for failure than the group ZP. The groups’ Weibull
moduli were different, considering the number of cycles for failure data
(CI>AL=GL=PN>ZP). The predominant mode of failure was a fracture that initiated in
the cement/zirconia layer. FEA showed different stress distribution for the two
models. Conclusion: The adhesive cementation approach leads to a significantly
higher fatigue resistance for zirconia crowns.

Keywords: Ceramics. Crowns. Cementation. Zinc Phosphate Cement. Stress,
Mechanical.
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Introduction

Nowadays, among dental ceramics, the zirconia has the highest
fracture toughness® and flexural strength.? In addition, this material has the
‘toughening transformation” mechanism, in which its grains turn from tetragonal to
monoclinic phase, with volumetric expansion, to prevent the crack propagation.?
Therefore, this material can be used for crown infrastructure and fixed partial
dentures (FPD). Most recently, this material has also been used for posterior regions
full-contour indirect restorations, so that chipping failures — which are the most found
failure type in veneered crowns® — do not occur.*

The zirconia is a crystalline material which cannot be etched by
hydrofluoric acid (at low concentrations) as the glass-based ceramics.” Thus, the
adhesion between the tooth and the zirconia crown is a critical point. Hence, several
surface treatments have been proposed to improve the resin-bonding to zirconia: air-
particle abrasion with alumina or alumina coated with silica particles (tribochemical
silica coating)®’, application of an etchable glaze layer®®, use of MDP-based

10.11 " nlasma deposition of silica films'? and many others. In addition, the use

primers
of MDP-based resin cements has been indicated.’®> However, a recent literature
review stated that the resin-bonding to zirconia is no more a drawback of this
material, since the cementation strategies — with surface mechanical treatments and
chemical approaches — which has been applied to improve this bonding interface
seem to be reliable.*

Besides the retention, the luting with resin cement leads to less
microleakage®® and, in glass-ceramics restorations, to incomplete fractures'®. Despite
that, the non-adhesive cementation strategies are still recommended for more
retentive zirconia preparations, such as crowns and FPDs'’. The hypothesis that the
high fracture strength of the zirconia could support the entire restoration, no matter
which cement is used, guides this recommendation'’. Indeed, the surface damage is
more common in bilayer restorations'®. However, the complete fracture of zirconia
crowns has been reported'®?°. Moreover, as the restoration is a complex mechanical
system including the ceramic bilayer crown, the cement and the tooth, all the

components and the interaction between them are important. The question is: how
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does Y-TZP crowns behave in terms of fatigue resistance when different cementation
approaches are used?

Therefore, the aim of this study was to investigate the influence of
the cementation strategy on the fatigue resistance of zirconia crowns. The null
hypothesis was that the cementation strategy would not affect the fatigue resistance

of the crowns.

Methods and materials

Prosthetic preparation and zirconia crowns’ production

A simplified posterior full-crown preparation (6 mm high, large
chamfer finishing line, 12 degrees of convergence of the walls) was designed and
seventy-five replicas were machined in glass-fiber-filled epoxy resin. This epoxy resin
has an elastic behavior similar to human dentin® (National Electrical Manufacturers
Association [NEMA] grade G10, Accurate Plastics, New York, NY, USA).

A preparation model was firstly scanned with a laboratory scanner
(inEos Blue, Sirona Dental, Bensheim, Germany). The framework was virtually
designed and machined from zirconia blocks (Vita InCeram 2000 YZ, Vita Zahnfabrik,
Bad Sackingen, Germany) using a CAD/CAM system (Cerec MC XL, Sirona Dental,
Bensheim, Germany) with 80 pum of cement space. After the sintering process
(ZYrcomat T, Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen, Germany), the crowns achieved the

final thickness of 0.5 mm for the circumferential and 0.7 for the occlusal wall.

Luting procedures

The crowns were cleaned with ethanol before the respective surface
treatments and allocated into five groups, according to the cementation strategy:

Group ZP — no zirconia surface treatment + zinc phosphate cement.

Group PN — no zirconia surface treatment + resin cement.

Group AL — air-particles abrasion with alumina particles (125 pm) +

resin cement. The crowns were air-particle abraded (Rocatector delta, 3M ESPE AG,
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Seefeld, Germany) with alumina particles (Alublast 125 um, Elephant Dental B.V.,
The Netherlands) with 3 bar of pressure during 15 s and with 15 mm of distance.

Group CJ - air-particle abrasion with alumina coated with silica
particles (30 um) + silane + resin cement. The crowns were air-particle abraded as in
the AL group, with the alumina coated by silica particles (CojetSand, 3M ESPE,
Seefeld, Germany).

Group GL — application of a glaze layer + etching with hydrofluoric
acid + silane + resin cement. A thin layer of glaze ceramic (Vita Akzent, Vita
Zahnfabrik, Bad Sackinger, Germany) was applied on the crowns fit surface with a
brush and then, cured according to the manufacturer’'s recommendation. This glaze
layer was etched with hydrofluoric acid at 9 % for 1 minute and silanized.

For the ZP, the preparations were ultrasonically cleaned in distilled
water for 5 min before the cementation process. For the other groups, the surface
preparations were treated with hydrofluoric acid at 9 % for 1 minute, rinsed with
distilled water, ultrasonically cleaned in distilled water for 5 minutes and air dried. A
silane layer (Clearfil Porcelain Bond Activator + Clearfil SE Bond Primer, Kuraray
Medical, Tokyo, Japan) was applied on the preparation with a microbrush, followed
by a gentle air stream. The adhesive system (ED primer, Kuraray Medical, Tokyo,
Japan) was applied, followed by a gentle air stream, after 60 seconds.

For ZP, the zinc phosphate cement was mixed and applied according
to the manufacturer's instructions. For the other groups, a dual-activated resin
cement was mixed for 20 seconds and placed in the internal surface of each crown.
These crowns were placed on the preparations and a constant load of 50 N was
applied during photo-activation (Astralis 10, Ivoclar Vivadent AG, Liechtenstein,
Austria) of each face for 30 seconds. The cemented crowns were then stored in
distilled water for 1 — 7 days at 37°C.

Stepwise stress testing
The cemented crowns were tested until failure occurrence in a

stepwise stress fatigue test. In each step of 10,000 cycles, a load of 600 to 1400 N

(200 N of increment) was applied, with a frequency of 1.4 Hz, in an aqueous
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environment (Fatigue Tester, ACTA, the Netherlands). The load was applied by

means of a stainless steel piston-ball of 40 mm in diameter.

Fracture analysis

After fracture occurrence, the specimens were analyzed by
stereomicroscopy (Olympus, Shinjuku, Tokyo, Japan) at a magnification of up to
100x. The specimens with the most significant failures were ultrasonically cleaned in
isopropyl alcohol for 10 minutes, gold-sputtered, and subjected to scanning electron
microscopy (SEM, XL 20, FEI Company, GG Eindhoven, The Netherlands).

Finite element analysis

The Finite Element Analysis (FEA) of the abutment with crown
specimens was performed to evaluate the failure load values. Two models were
made; in the first model, the bonding between the cement layer and the crown was
supposedly strong enough to resist the shear stress in the cement layer/ crown
interface (model 1). In the second model, the surface in the interface between the
preparation and the crown was modeled for contact surface purposes with a friction
coefficient of 0.45 (model 2). Since the models are symmetric in two directions, a
guarter FEA model was prepared in order to facilitate the boundary conditions using
symmetry, with the nodes in the centric planes allowed sliding in the surface only.
The FEA model was created using FEMAP software (FEMAP 10.1.1; Siemens PLM
software, Plano, Texas, USA), while the analysis was carried out with NX Nastran
software (NX Nastran; Siemens PLM Software, Plano, Texas, USA). The models
consisted of 13,952 parabolic tetrahedron solid elements. For both models,
calculations were made with the PN and ZP cement layers. For the properties of the
used materials, please refer to Table 4. The nodes at the bottom of the abutment
were fixed so that no movement was allowed in any direction. The crown was loaded
on the nodes in the centre of the occlusal surface simulating the plastic deformation
of the occlusal surface caused by the loading ball (radius of 20 mm). The calculations

considered a load of 300 N.
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Statistical analysis

Data were analyzed with the application of Kaplan-Meier and Mantel-
Cox (Log Rank) tests and a pairwise comparison (P<0.05) (SPSS version 21, IBM,
Chicago, lllinois, USA). Data were also examined using a Weibull analysis with two
softwares (Minitab 17, State College, PA, USA and Weibull++ 9, Reliasoft, Tucson,
AZ, USA). For the Minitab 17 software, the Weibull parameters (shape and scale)
were calculated in the Maximum Likelihood Estimation method (MLE) and the
correlation coefficients were calculated in the Least Squares Estimation method
(LSE).

RESULTS

For the fracture load, a difference among the cementation strategies
was detected (Mantel-Cox Log-Rank test, X*=56.50, p=0.000<0.05) (table 1). The CJ
presented the higher fracture load values, followed other cementation adhesive
strategies. Apart from it, for the number of cycles to fracture, a difference was also
detected (Mantel-Cox Log-Rank test, X?=92.34, p=0.000<0.05) (table 1). In this case,
all the adhesively cemented groups (CJ, AL, PN and GL) needed higher number of
cycles for fracture occurrence than ZP group, non-adhesively cemented.

Figure 1 shows the survival curves according to the steps of load and
number of cycles until failure. Table 2 summarizes the mean fracture loads and
number of cycles until failure, calculated from the survival curves.

Figure 2 shows the Weibull curves for the experimental groups. The
Weibull parameters are described in table 3. For the load to failure values, there is no
difference in the Weibull’s modulus values or shape among the groups (p=0.031). On
the other hand, there is statistical difference of Weibull’'s modulus values among the
groups according the number of cycles to failure (p=0.007).

Contour plots of the groups with 95% of bilateral interval confidence
are presented in figure 3. The 8 values were higher than 1 (PN =3.7; ZP =1.8; GL =
3.9; AL = 4.4; CJ =5.9), indicating that failures occurred by fatigue in all groups.
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The predominant mode of failure was a fracture that initiate in the
cement/zirconia layer (Figure 4).

FEA is represented in figure 5 and the stress values are shown in
Table 4.

DISCUSSION

The present study demonstrated that the cementation strategy
affects fatigue resistance of zirconia-based crowns. Consequently, the null
hypothesis was rejected, since the fatigue experiment showed that adhesively
cemented crowns had higher survival rates than non-adhesively ones. The FEA also
confirmed these findings, as the stress distribution was different for bonded and non-
bonded designed crowns.

For porcelain-based crowns, it is known that the use of resin cements
may increase the fracture resistance, by means of blunting the defects of the ceramic
restorations.?®?’ However, for alumina-, zirconia- and lithium disilicate-based crowns,
it is not clear if the luting adhesive enhances their mechanical properties, since some

17.28.29 \while others show some influence. 3% A

studies state that there is no influence
recent study®' suggested that, for veneered zirconia crowns, the cementation surface
treatment (with sandblasting, glazing or tribochemical silica coating) did not affect the
fatigue resistance. However, the results of the cited study showed better performance
for the groups cemented without previous surface treatment and with MDP-based
resin cement. As this study®* was carried out to produce veneering failures, like
chipping, it was necessary to develop a study in which the failure of the zirconia layer
would be assessed. The present study was designed with this purpose, and directed
failures to the cementation region. In fact, the fractographic analysis showed that the
fractures initiated on the interface between the cement and the zirconia, underneath

the load application point (Figure 4).

The cementation strategies used in this study were in accordance

1432:34 "in which different surface treatments - such

with several bond strength studies
as sandblasting of alumina or alumina coated with silica particles (tribochemical silica

coating), and glaze layer application (ceramic coating) - and luting agents (zinc
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phosphate cement or resin cement with MDP) were used to promote the retention of
zirconia-based restorations to the tooth substrate. Although the zinc phosphate
cement does not produce chemical bonding to zirconia, it is still indicated for
cementation of restorations with larger adherence areas available — such as crowns -
due to their retention ability.®*>*® For this reason, this cement was used with the
control group of this study. Although the application of a glaze layer in the intaglio
surface before cementation of zirconia has been reported as an efficient treatment for
bond strength improvement between zirconia and resin cement®®, according to
Yener®, this technique may lead to lower fracture strength results. In the present
study, the GL group showed similar results compared to the adhesively cemented

groups.

The adhesive cementation with sandblasting of alumina particles has
been done for zirconia due to the promotion of a more retentive surface by the
creation of a rougher topography.® Since some studies affirm this surface treatment
could damage the zirconia’s mechanical properties®®, mainly with the use of larger
alumina particles, in the present study, large alumina particles (125 um) were used to
simulate the worst possible scenario. However, even with this particle size, the AL
group did not behave inferiorly if compared to the others groups. Probably, the
combination with resin cement with MDP maintained the bond strength to zirconia
and, consequently, the system behaved as a bonded crown. Similarly, the
silicatization approaching - which left some silica adhering to the zirconia surface by
a tribochemical reaction - is the best treatment to improve the bond strength between

zirconia ceramic and resin cement>®4°

, the system acted as a bonded crown in the
CJ group. However, as the CJ specimens survived for more cycles in the higher load
and presented the highest Weibull moduli. It is possible to state that this adhesive
luting combination (tribochemical silica coating and resin cement with MDP) seems to

be the more reliable cementation strategy.

Even though the origin of fracture of all crowns was in the bonding
interface, the macroscopic failure mode was different among the groups. Most
fragments of the groups adhesively cemented remained bonded to the resin
abutment, while the fragments of non-adhesively cemented group (ZP) were
detached. This showed that the cementation strategies were simulated by FEA under
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closely realistic conditions, whereas the retention condition without chemical bonding
(zinc phosphate cement) was applied as a non-bonded interface area with a friction
coefficient of 0.45, resulting in an area with some friction, values of which may range

between 0 (no friction) and 1 (without movement).

Considering that long periods of underwater storage may lead to
lower bond strength, the resin cement elastic moduli reduction and changes in the
stress distribution in the crowns/cement/tooth complex**, the short storage period is a

limitation of the present study.

CONCLUSIONS

The adhesive cementation approach leads to a significantly higher

fatigue resistance for zirconia crowns.
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Table 1 Loads and number of cycles for failure for the experimental groups.

Load (N) Number of cycles
95% Confidence Interval 95% Confidence Interval
Groups
Std. Std.
Mean Mean

Error Lower Upper Error Lower Upper
Bound Bound Bound Bound
PN 1026° 47 934 1119 26474° 2275 22014 30934
P 706° 33 641 771 9376° 1240 6945 11808
GL 1013° 41 932 1094 24319° 1870 20653 27985
AL 1026B 38 951 1101 25788° 1746 22364 29212
(o] 1200* 33 1133 1266 32532° 1745 29110 35953

Obs.: The same uppercase letters denote no significant statistical difference. The same lowercase

letters denote no significant statistical difference.
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Table 2 Survival rates (probability that the specimens have to exceed the respective load or

number of cycles without failure) for the experimental groups.

Load (N) Number of cycles*
Group

600 800 1000 1200 1400 3500 12000 22000 32000 40560
PN 0.933 0.800 0.400 0.000 0.000 1 0.867 0.733 0.333 0.000
(0.064) (0.103) (0.126) (0.000) (0.000) (0.088) (0.114) (0.122) (0.000)
7p 0.467 0.067 0.000 0.000 0.000 0.933 0.133 0.000 0.000 0.000
(0.129) (0.064) (0.000) (0.000) (0.000) (0.064) (0.088) (0.000) (0.000) (0.000)
GL . 0.733 0.333 0.000 0.000 1 0.933 0.060 0.067 0.000
(0.114) (0.122) (0.000) (0.000) (0.064) (0.126) (0.064) (0.000)
AL . 0.800 0.333 0.000 0.000 1 0.933 0.667 0.200 0.000
(0.103) (0.122) (0.000) (0.000) (0.064) (0.122) (0.103) (0.000)
0.800 0.200 0.000 0.867 0.600 0.670

CJ 1 1 1 1
(0.103) (0.103) (0.000) (0.088) (0.126) (0.640)

*These numbers of cycles are approximated.
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Table 3 Weibull parameters with their 95% confidence intervals (MLE) and correlation

coefficient (LSE).

Load Number of cycles
Group Shape
Shape (Cl) | Scale (CI) R? . Scale (ClI) R?
7.6% 1079 3.7 29293
PN 0.94 0.93
(4.9 - 11.6) | (1023 - 1176) (2.4 - 5.9) | (25514 - 33631)
5.7% 760 2.1° 10629
ZP 0.80 0.97
(4.0-8.3) | (692 -834) (1.4-3.1) | (8284 -13637)
7.6" 1079 3.9% 26908
GL 0.91 0.99
(5.1-11.5) | (1007 - 1157) (2.6 - 5.8) | (23477 - 30839)
8.4" 1088 4.4%° 28337
AL 0.91 0.96
(5.6 - 12.6) | (1021 - 1159) (2.9 - 6.5) | (25107 - 31983)
10.3% 1257 5.9 35155
CJ 0.89 0.96
(7.0 - 15.2) | (1193 - 1323) (3.9 - 8.8) | (32135 - 38458)

Obs.: The same uppercase letters denote no significant statistical difference. The same lowercase

letters denote no significant statistical difference.
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Table 4 The maximum tensile stress (solid maximum principal stress) in the zirconia and

maximum tensile stress and the maximum shear stress (solid Y normal stress) in the cement

layer in the circumferential wall.

Model 1 (bonded)

Model 2 (non-bonded)

FEA results
PN yAY
Max. tensile stress (MPa)
308 443
(zirconia)
Max. tensile stress (MPa)
6 85
(cement)
Max. shear stress (MPa)
7.5 56

(cement)
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Figure 4 Representative crowns failure modes. The black arrows indicate failure

direction. The red arrows indicate failure origins.
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MODEL1

MODEL2

Figure 5 The maximum principal stress in model 1 with the PN cement layer and in

model 2 with the ZP cement layer.
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3 CONSIDERACOES GERAIS

Podem-se utilizar diversas estratégias de cimentacao para coroas de
zirconia (de uma ou duas camadas). Apesar da resisténcia de unido entre zirconia e
cimento nao ter sido alvo deste estudo, sabe-se que a deposicéo triboquimica de
silica ou silicatizacdo, que consiste em jatear a superficie de cimentagcdo com
particulas de oxido de aluminio revestidas com 6xido de silicio, tem se mostrado a
técnica mais eficaz em estudos in vitro que medem resisténcia de unido entre
zirconia e cimento resinoso. O uso deste tratamento de superficie unido a utilizacéo
de um cimento resinoso com monémeros fosfatados (MDP) mostrou os melhores
resultados no presente estudo. Os outros tratamentos de superficie, como o
jateamento com particulas de 6xido de aluminio e aplicacdo de camada de glaze
com posterior condicionamento, assim como a cimentacdo sem tratamento de
superficie, mostraram resultados intermediarios. Por outro lado, as coroas de
zirconia cimentadas com cimento de fosfato de zinco, como indicado por alguns
fabricantes, mostraram uma maior probabilidade de falha, ou seja, necessitaram de
menor carga e numero de ciclos para fraturarem.

Neste sentido, a analise de elementos finitos também mostrou
grandes diferencas na distribuicdo de tenséo de tracéo entre coroas coladas ou néo.
O valor de friccdo utilizado para as coroas ndo-coladas tentou simular a retencéo
caracteristica do cimento de fosfato de zinco, conseguida por embricamento
mecanico. Consequentemente, as coroas nao estavam totalmente descoladas sobre
o preparo. Ja o valor de friccdo para as coroas coladas tentou simular uma condicéo
de unido perfeita entre cimento resinoso e zirconia, representando o que aconteceria
em uma cimentacdo adesiva sem falhas. Apesar de as simulacfes virtuais terem
apresentado regides de concentracdo de tensao diferentes para os dois modelos, a
analise fractografica apontou como local de origem da falha a regido abaixo da ponta
aplicadora de carga, na interface cimento/zirconia. 1sso mostra que, embora haja
concentragdo de tensdo proximo a regido de término nas coroas ndo-coladas, a
regido abaixo da ponta aplicadora concentrou maior tenséo de tracao.

Portanto, a partir dos resultados apresentados neste estudo, é
possivel indicar a utilizacdo de cimentacdo adesiva, com cimentos resinosos e

tratamentos de superficie, para cimentacdo de coroas de zircbnia, em detrimento da
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cimentacdo ndo-adesiva. Tal indicacdo contraria a recomendacédo da maioria dos
fabricantes de zircbnia, que ainda indicam a cimentacdo ndo-adesiva como opcao,
sendo um ponto de inovacdo do presente estudo. No entanto, seriam necessarios
estudos futuros com envelhecimento - em &gua e termociclagem - destas coroas

cimentadas para prever um comportamento apds alguns anos de servicgo clinico.
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Os materiais utilizados no presente estudo, assim como 0S nomes

comerciais, os fabricantes e os nimeros de lote estdo listados no quadro 1.

Quadro 1 - Materiais utilizados com seus respectivos nomes comerciais e fabricantes

Material

Nome comercial

Fabricante

Ceramica a base de zirconia - Y-
TZP

Vita In-Ceram 2000 - YZ
Cubes

Vita Zahnfabrik,
Bad Sackingen,
Alemanha

Resina epoxi reforcada por fibra
de vidro

G10 Resin (Epoxyglass™)

Accurate Plastics, New
York, EUA

Acido hidrofluoridrico 10%

Ultradent Porcelain Etch

Ultradent Products, EUA

Clearfil Porcelain Bond

Kuraray Medical,

recobertas por silica

Silano Activator + Clearfil Se Bond L ~
. Toquio, Japao
(Primer)
Particulas de 6xido de alumini
articufas de oxido de aluminio Cojet Sand 3M ESPE, St. Paul, EUA

Particulas de 6xido de aluminio

Alublast 125 um

Elephant Dental B.V.,
Hoorn, Holanda

Vita Zahnfabrik,

Glaze Vita Akzent Bad Sackingen,
Alemanha
Cimento Resinoso Panavia F Kuraray Medical,

Téquio, Japao

Cimento de fosfato de zinco

Cimento de Zinco

SS White, Lakewood,
EUA




Método

O delineamento do estudo seguiu o seguinte fluxograma:
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Coroas de zirconia sem recobrimento estético

Cimentacao em pilares de resina epoxi

Com tratamento de superficie

Sem tratamento de
. Jateamento
superficie Jateamento

com particulas

com particulas || Aplicagcao de

de alumina/ glaze
de alumina
silica
[ [ I I I

Cimento de

fosfato de Cimento Resinoso

Zinco
Grupo FZ Grupo PN Grupo AL Grupo CJ Grupo GL

Figura 1 - Fluxograma de execucao do trabalho.
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Confeccao dos corpos-de-prova

Os corpos-de-prova foram compostos por coroas de zircOnia, sem
cobertura estética, cimentadas sobre pilares resinosos. Esta cimentacdo seguiu
diversas estratégias de cimentacdo, as quais serdo mostradas no decorrer desta

secao.

Usinagem dos preparos

Foram utilizados pilares confeccionados em resina G10 (National
Electrical Manufacturers Association (NEMA) grade G10) com dimensdes
semelhantes a preparos para coroa total em dentes posteriores (Figura 1). A resina
G10 € uma resina epoxi reforcada com fibras de vidro trangadas (National Electrical
Manufacturers Association (NEMA) grade G10). Este material tem sido utilizado
como analogo da dentina (Corazza et al., 2015), pois possui modulo de elasticidade
semelhante a esta (Kelly et al., 2010).

A resina G10 apresenta-se comercialmente em diversos formatos e,
neste estudo, foram escolhidos bastdées com diametro de 12 mm como base para
usinagem dos preparos. Estes bastdes foram cortados em pequenas porgdes de 12
mm de altura. Em seguida, foram cortados em bastdées de 8 mm de diametro. Uma
base de 6 mm de altura deste bastdo serviu como suporte para fixagdo em uma
maquina de usinagem e a porgao superior de 6 mm foi usinada de acordo com as
dimensbes pré-estabelecidas. Ao final do processo, os pilares ficaram com as
seguintes caracteristicas: altura de 6 mm; término em chanfro largo; angulos

arredondados e angulagéo de 12 graus (Figura 2).
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Figura 2 - Pilar em resina G10.

Usinagem dos copings de zirconia

Um pilar em resina G10 foi moldado em dois passos com silicone de
adicao (Elite HD Putty Soft e Light Body Normal Setting, Zhermack). Inicialmente, a
massa putty foi manipulada e posicionada sobre o pilar. Este molde foi aliviado,
preenchido com silicone de adi¢do leve e levado novamente em posicdo sobre o
pilar. Apés conferéncia do molde e espera de uma hora, este foi preenchido com
gesso especial para CAD/CAM (CAM-base, Dentona AG) com auxilio de uma
espatula Ne7 e um vibrador de bancada.

O modelo de gesso foi posicionado no equipamento inEos Blue (Sirona
Dental Systems, Bensheim, Alemanha) para digitalizacdo. Inicialmente, no software
Inlab 3.8 (Sirona Dental Systems, Bensheim, Alemanha), seleciona-se o tipo de
restauracdo que sera desenhada e o material que sera utilizado. Em seguida, faz-se
0 escaneamento do preparo. Nessa imagem tridimensional do modelo, delimitam-se
o término do preparo e seu eixo de insercdo (Figura 3A). A partir destas
informacgdes, a imagem do coping foi gerada com espessura uniforme de 0,5 mm
nas paredes axiais e de 0,7 mm na parede oclusal (Figura 3B).

Para confecgédo desses copings, foram utilizados 25 blocos ceramicos

parcialmente sinterizados Vita In-Ceram 2000 YZ Cubes (Vita zahnfabrik, Bad
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Sachingen, Alemanha), com dimensdes de 19 x 15 x 40 mm, sendo que eram
usinados 3 copings por bloco. Foi padronizado o alivio interno de 80 um,
previamente a sua fresagem e em seguida o bloco ceramico foi adaptado no eixo
central do compartimento de usinagem da unidade CAM do Cerec (Modelo MCXL,
Sirona Dental Systems, Benshelm, Alemanha). Durante o processo de fresagem dos
blocos ceramicos foram utilizadas duas pontas montadas diamantadas.

Apos usinagem dos copings, estes foram separados dos blocos com o
auxilio de disco diamantado e pontas diamantadas de granulagcé&o fina em baixa
rotacdo. Os copings foram entdo lavados em banho ultra-sénico (Cuba de
Utltrassom, Cristofoli, Campo Mourdo, Parang, Brasil) por 5 min em agua destilada.
ApOs secagem completa, foram levados ao forno (Vacumat 6000MP, Vita
Zahnfabrik, Bad S&ckingen, Alemanha) para queima de limpeza, que consiste em
um ciclo de 5 min em 700 °C, para que residuos do liquido de refrigeracdo e
lubrificacdo do Cerec possam ser removidos antes da sinterizacdo final. Em seguida

foi realizada a sinterizacao final dos copings de acordo com o ciclo de sinterizagao

recomendado pelo fabricante (Figura 3C e Quadro 2).

Figura 3 - A) pilar escaneado com término delimitado; B) coping desenhado; C) coping apos
sinterizagdo final.
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Quadro 2 - Ciclo de sinterizacdo da ceramica Vita YZ

Tempo Taxa de ;-frrrg[?\oér?((:aia
Temperatura | aumentando a | incremento da | Temperatura P na
inicial (°C) temperatura temperatura | de sinterizacéo
. o . Temperatura
(min) (°C/min) X
final
40 90 17 1530 120

Tratamentos de superficie

Os copings de zircdnia foram tratados conforme os grupos experimentais:

FZ — Sem tratamento de superficie, apenas limpeza com alcool isopropilico.
Cimentacdo com cimento de fosfato de zinco (SSWhite, Gloucester, Reino Unido),
de acordo com as recomendacdes do fabricante.

PN — Sem tratamento de superficie, apenas limpeza com alcool isopropilico.
Cimentacdo com cimento resinoso de dupla ativacdo Panavia F (kuraray, Toquio,
Japao), de acordo com as recomendacg0des do fabricante.

AL — Jateamento da superficie interna da infraestrutura com particulas de 6xido de
aluminio de 125 pm, a uma distancia de 15 mm, por 30 segundos, com uma pressao
de 3 bar. (Figura 4) Cimentacdo com cimento resinoso de dupla ativacdo Panavia

F(kuraray, Toquio, Japdo), de acordo com as recomendacdes do fabricante.

CJ — Jateamento da superficie interna da infraestrutura com particulas de oxido de
aluminio revestidas com silica de 30 um, a uma distancia de 15 mm, por 15
segundos, com uma pressao de 3 bar (Figura 4). Ap6s lavagem das coroas em

ultrasson com agua destilada por 5 min, foi aplicado o agente de unido silano
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(Clearfil Bond Activator + Clearfii SE Bond Primer, Kuraray, Toéquio, Jap&o).
Cimentacdo com cimento resinoso de dupla ativacdo Panavia F (kuraray, Toéquio,

Japao), de acordo com as recomendacdes do fabricante.

Figura 4 - A) cAmara de jateamento; B) coroa e bico jateador posicionados.

GL - Aplicacdo de uma fina camada de glaze (Vita Akzent, Vita Zahnfabrik,
Alemanha). O p6 foi misturado ao liquido, seguindo as recomendacdes do
fabricante. A aplicagdo foi realizada com um pincel e a sinterizag&o foi realizada de
acordo com o ciclo de queima recomendado pelo fabricante (Figura 5A). A camada
de glaze foi entdo condicionada com acido hidrofluoridrico por 60 s (Figura 5B),
seguida de lavagem com jatos de agua por 30 s e lavagem em ultrassom com agua
destilada por 5 minutos. Apdés secagem, foi aplicado o agente de unido silano
(Clearfil Bond Activator + Clearfil SE Bond Primer, Kuraray, Toquio, Japao) (Figura
5C). Cimentacdo com cimento resinoso de dupla ativacdo Panavia F (kuraray,

Toquio, Japédo), de acordo com as recomendacdes do fabricante.

Figura 5 - A) aplicacdo do glaze; B) apés queima do glaze, condicionamento com &cido
hidrofluoridrico; C) aplicacédo do silano.
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Cimentacao

Para a cimentacdo do grupo ZF, o preparo de G10 ndo foi tratado. Para
cimentacdo dos demais grupos, o preparo em G10 foi condicionado com &cido
hidrofluoridrico a 10% por 60 s (Figura 6A), seguido de lavagem com agua por 30
segundos e lavagem em ultrassom por 5 min em agua destilada. Apos secagem, foi
aplicado o agente de unido silano (Clearfil Bond Activator + Clearfil SE Bond Primer,

Kuraray, Téquio, Japao) (Figura 6B).

Figura 6 - Tratamento de superficie da resina G10. A) condicionamento com &cido
hidrofluoridrico; B) aplicagdo do agente de unido silano.

O po6 (uma porcdo pequena da colher-medida) e o liquido (4 gotas) do
cimento de fosfato de zinco foram dispensados e manipulados por 1,5 min. O
cimento resinoso foi dispensado em partes iguais e manipulado por 20 s. Apos, foi
colocado na coroa e esta foi posicionada sobre o preparo, com aplicacdo de uma
carga de 50 N (Figura 7A e 7B). Os excessos foram removidos e a coroa ficou sob
carga por 5 min (Figura 7C). O cimento resinoso foi fotoativado por 30 s em cada

face (Figura 7D).
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Figura 7 - O cimento resinoso foi aplicado na parte interna da coroa (A) e o conjunto
coroa/pilar foi posicionado no dispositivo de cimentagéo (B); os excessos de cimento foram
removidos (C) e executou-se a fotoativagéo (D).

Teste de resisténcia a fadiga

Os corpos de prova foram posicionados em um dispositivo acoplado a uma
maquina universal de testes capaz de realizar carregamento ciclico (ACTA Fatigue
Tester II; Figura 8) e foram ciclados até sua fratura na frequéncia de 1,4 Hz por
10.000 ciclos a 600, 800, 1000, 1200 e 1400 N. A aplicacdo de carga foi realizada
por uma esfera de acgo inoxidavel de 40 mm de diametro (Figura 9).

Figura 8 - Maquina em que se realizou o ensaio (ACTA Fatigue Tester II).
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Figura 9 - Amostra posicionada para ensaio.

Analise das superficies fraturadas

As amostras foram limpas em banho ultrassénico (agua destilada por 5
minutos seguido por alcool isopropilico) e inicialmente analisadas em
estereomicroscopio (Discovery V20 - Zeiss, Gottingen, Alemanha) para localizagao
do defeito que originou as fraturas. Em seguida, amostras representativas foram
analisadas em microscopia eletronica de varredura (XL 20, FEI Company, Republica
Tcheca). As amostras foram fixadas ao porta-amostra, metalizadas com ouro e

analisadas por detector de elétrons secundarios.

Analise estatistica

O degrau de carga em que cada espécime falhou foi utilizado para a analise
de sobrevivéncia. Apds a tabulagcdo dos dados em uma tabela de sobrevivéncia,
foram realizadas as andlises de Kaplan- Meier e Mantel-Cox (Log Rank test),
seguidas por comparagcao multipla aos pares, todos com nivel de significancia de 5%
(SPSS verséao 21, IBM, Chicago, lllinois, EUA).
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Também foi realizada uma analise nao-paramétrica da distribuicdo e

confiabilidade dos dados por meio da analise de Weibull de dois parametros.
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