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RESUMO



Silva LS. Comportamento estrutural e mecanico de ceramicas com matriz resinosa para sistema
CAD/CAM, submetidas a polimento mecanico ou selante de superficie, associados ou nao a
aplicagdo de plasma de baixa temperatura, apds envelhecimentos [dissertagdo]. Aracatuba:

Faculdade de Odontologia, Universidade Estadual Paulista; 2023.

RESUMO GERAL

O trabalho foi dividido em dois capitulos, utilizado os mesmos tipos de cerdmicas, tratamentos
de superficies e variaveis de resposta, no entanto, diferentes tipos de envelhecimentos in vitro
(termociclagem ou desafio erosivo). As ceramicas vitreas apresentam baixa tenacidade a
fratura, baixa resisténcia flexural, sdo fridveis, passiveis de trincas e fraturas. Com intuito de
superar essas limitagdes foram desenvolvidas as ceramicas com matriz resinosa, compostas por
matriz resinosa (polimero) preenchida com compostos inorganicos refratarios (particulas de
ceramica). Para essas ceramicas vém sendo utilizados o tratamento de superficie com os kits de
polimento mecanico para consultorio (chairside polishing) ou aplicagdo de selantes de
superficie. Recentemente, o tratamento de superficie pela deposicdo de filmes por vapor
quimico melhorado por plasma (PECVD - plasma enhanced chemical vapor deposition)
assistido por bombardeamento i6nico tem sido estudado como alternativa para evitar o processo
de degradagdo das resinas odontologicas. Entretanto, ndao ha um consenso na literatura sobre o
comportamento fisico-mecanico das ceramicas hibridas quando utilizados em reabilitagcdes a
longo prazo. Diante disso, o objetivo deste estudo foi avaliar as caracteristicas estruturais e
mecanicas de trés cerdmicas com matriz resinosa para CAD/CAM, sendo uma resina
nanoceramica (Cerasmart - GC), uma ceramica infiltrada por polimero (VITA Enamic - VITA)
e outra ceramica de zirconia e silica em uma matriz interpenetrante de resina (SHOFU HC —
Shofu Dental), apds diferentes protocolos de polimento (polimento mecanico Ceramisté
(Shofu) ou selante de superficies fotopolimerizavel (Palaseal - kulzer)) associados ou ndo a
deposicao de filme por PECVD), apés diferentes procedimentos de envelhecimento in vitro
(termociclagem (TC) ou desafio erosivo (DE)). Foram confeccionados 232 espécimes de cada
ceramica, divididos em grupos de acordo com o tratamento de superficie e envelhecimentos
que foram submetidos. Os polimentos realizados foram: 1) polimento mecanico (PM) -
realizado o com kit Ceramisté (SHOFU, Kyoto, Japan); 2) selante fotopolimerizavel Palaseal
(SP) - foi aplicada uma fina camada de selante Palaseal (Heraeus Kulzer); 3) polimento

mecanico (PM) + deposi¢do de filme por PECVD (PM+ PECVD) — ap6s PM, as superficies



dos espécimes desse grupo foram tratadas pela deposi¢ao de filmes de PECVD e 4) selante
fotopolimerizavel Palaseal (SP) + deposi¢ao de filme por PECVD (SP+ PECVD). No capitulo
1 os espécimes foram submetidos a envelhecimento a 30.000 ciclos de termociclagem, variando
a temperatura entre 5 e 55°C por 30 segundos. No capitulo 2 os espécimes foram
envelhecimento por desafio erosivo (DE), por imersdao em HCI 5% (pH = 2.0) durante 273
horas. As variaveis de resposta foram: analises estruturais (rugosidade superficial (Ra) e energia
livre de superficie e andlises mecanicas (microdureza vickers (HV), resisténcia a flexdo (p) e
modulo de elasticidade (ME)). Os dados obtidos foram submetidos a andlise estatistica
ANOVA (3 fatores) e teste pairwise foi utilizado para comparagdo multipla entre os grupos,
com nivel de significdncia de 5%. No capitulo 1, o polimento com Palaseal (com ou sem
PECVD) apresentou os menores valores de Ra, independentemente do tipo de ceramica. Houve
reducdo significativa da energia livre de superficie apds o tratamento com PECDV em ambos
os polimentos (Ceramisté ou Palaseal), independentemente do tipo de ceramica, ndo havendo
diferenca entre eles (P>0.05). O selante reduziu significativamente a Microdureza em todas as
ceramicas que receberam selante em comparacao ao polimento com Ceramisté (P<0.05). A
cerdmica Shofu apresentou os maiores valores de Resisténcia a flexdo, independente do
tratamento de superficie. A Termociclagem influenciou negativamente as propriedades
estruturais das ceramicas com matriz resinosa para CAD/CAM. No capitulo 2 o uso do Palaseal
e PECVD apresentaram, significativamente, os menores valores de Rugosidade e Energia de
superficie (p<0.05). O PECVD aumentou significativamente, a Dureza antes do
envelhecimento (p<0.05), enquanto o uso do Palaseal apresentou os menores valores. O tipo de
tratamento nao influenciou na Resisténcia a flexdo, sendo dependente do material. Palaseal e
PECVD reduziram o mddulo de elasticidade. O Desafio erosivo influenciou negativamente as

propriedades estruturais das ceramicas, no entanto, ndo afetou a Resisténcia mecanica.

Conclui-se que a aplicacdo da PECVD foi benéfica na Rugosidade, Energia de superficie e
Microdureza das ceramicas com matriz resinosa para CAD/CAM. A Termociclagem e o Desafio
erosivo influenciaram negativamente as propriedades estruturais das cerdmicas com matriz

resinosa para CAD/CAM.

Palavras-chave: Ceramica. Plasma ndo térmico. Tratamento da superficie. CAD/CAM.



Silva LS. Structural and mechanical behavior of ceramics with resin matrix for CAD/CAM
system, submitted to mechanical polishing or surface sealant, associated or not to the
application of low temperature plasma, after aging [dissertation]. Aragatuba: School of

Dentistry, Universidade Estadual Paulista; 2022.

GENERAL ABSTRACT

The work was divided into two chapters, using the same types of ceramics, surface treatments
and response variables, however, different types of in vitro aging (thermocycling or erosive
challenge). Glass ceramics have low fracture toughness, low flexural strength, are friable, prone
to cracking and fractures. In order to overcome these limitations, ceramics with a resinous
matrix were developed, composed of a resinous matrix (polymer) filled with refractory
inorganic compounds (ceramic particles). For these ceramics, surface treatment has been used
with mechanical polishing kits for the office (chairside polishing) or the application of surface
sealants. Recently, surface treatment by plasma enhanced chemical vapor deposition (PECVD)
assisted by ion bombardment has been studied as an alternative to avoid the degradation process
of dental resins. However, there is no consensus in the literature on the physical-mechanical
behavior of hybrid ceramics when used in long-term rehabilitation. Therefore, the objective of
this study was to evaluate the structural and mechanical characteristics of three ceramics with
a resinous matrix for CAD/CAM, being a nanoceramic resin (Cerasmart - GC), a ceramic
infiltrated by polymer (VITA Enamic - VITA) and another ceramic zirconia and silica in an
interpenetrating resin matrix (SHOFU HC — Shofu Dental), after different polishing protocols
(Ceramisté mechanical polishing (Shofu) or light-cured surface sealant (Palaseal - kulzer))
associated or not with PECVD film deposition) , after different in vitro aging procedures
(thermocycling (TC) or erosive challenge (DE)). 232 specimens of each ceramic were made,
divided into groups according to the surface treatment and aging they underwent. The polishing
procedures carried out were: 1) mechanical polishing (PM) - carried out with a Ceramisté kit
(SHOFU, Kyoto, Japan); 2) Palaseal light-curing sealant (SP) - a thin layer of Palaseal sealant
(Heraeus Kulzer) was applied; 3) mechanical polishing (PM) + film deposition by PECVD
(PM+ PECVD) — after PM, the surfaces of the specimens in this group were treated by
deposition of PECVD films and 4) Palaseal light-cured sealant (SP) + film deposition by
PECVD (SP+ PECVD). In chapter 1, the specimens were subjected to aging through 30,000

thermocycling cycles, varying the temperature between 5 and 55°C for 30 seconds. In chapter



2, the specimens were aged by erosive challenge (DE), by immersion in 5% HCI (pH = 2.0) for
273 hours. The response variables were: structural analyzes (surface roughness (Ra) and surface
free energy and mechanical analyzes (Vickers microhardness (HV), flexural strength ([1) and
modulus of elasticity (ME)). The data obtained were subjected to statistical analysis ANOVA
(3 factors) and pairwise test was used for multiple comparison between groups, with a
significance level of 5%. In chapter 1, polishing with Palaseal (with or without PECVD)
presented the lowest Ra values, regardless of the type of ceramic. There was a significant
reduction in surface free energy after treatment with PECDV in both polishes (Ceramisté or
Palaseal), regardless of the type of ceramic, with no difference between them (P>0.05). The
sealant significantly reduced Microhardness in all ceramics that received sealant compared to
polishing with Ceramisté (P<0.05). Shofu ceramics presented the highest flexural strength
values, regardless of surface treatment. Thermocycling negatively influenced the structural
properties of resin-based ceramics for CAD/CAM. In chapter 2, the use of Palaseal and PECVD
significantly presented the lowest Roughness and Surface Energy values (p<0.05). PECVD
significantly increased Hardness before aging (p<0.05), while the use of Palaseal presented the
lowest values. The type of treatment did not influence flexural strength, being dependent on the
material. Palaseal and PECVD reduced the elastic modulus. The erosive challenge negatively
influenced the structural properties of the ceramics, however, it did not affect the mechanical

resistance.

It is concluded that the application of PECVD was beneficial in the Roughness, Surface Energy
and Microhardness of resin matrix ceramics for CAD/CAM. Thermocycling and erosive
challenge negatively influenced the structural properties of resin matrix ceramics for

CAD/CAM.

Keywords: Ceramics. Non-thermal plasma. Surface treatment. CAD/CAM.
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1 INTRODUCAO GERAL’

A utilizagdo da tecnologia CAD/CAM (computer aided-design/computer aided
manufacturing) na Odontologia, tem ganhado grande destaque e proporcionado melhorias
significativas no processo de fabricacao de restauragdes indiretas, permitindo a producao de
restauragdes monoliticas em uma unica sessao clinica. A automatizagdo da claboragdo das
coroas protéticas, tornou o processo mais simples, rapido, menos oneroso, além de assegurar
coroas com adaptagio precisa e duravel'™. Atualmente, diferentes tipos de materiais
restauradores estdo disponiveis para esta tecnologia, dentre esses destacam-se as ceramicas com
matriz vitrea (feldspética, sintéticas (leucita, dissilicato de litio e fluorapatita))>*. Essas
apresentam boas propriedades mecanicas, biologicas e estéticas, com grande aceitacdo entre os
pacientes e cirurgides-dentistas'®. Entretanto, apresentam baixa tenacidade a fratura, baixa
resisténcia flexural, sio friaveis, passiveis de trincas e fraturas'>>%. Ainda, sdo de dificil reparo
e em algumas situacdes, podem causar desgastes no dente antagonista®®.

Com intuito de superar essas limitacdes foram desenvolvidos novos materiais,
classificados como cerdmicas com matriz resinosa, sendo materiais hibridos com matriz
organica (polimero) preenchida predominantemente de compostos inorganicos refratarios
(particulas de cerdmica), podendo conter vidros, cerdmicas, porcelanas e vitroceramica®®16,
Sdo divididas em trés subgrupos de acordo com a sua composi¢do®: 1) resina nanoceramica -
formada pela combinacdo de resina composta e ceramica, essa possui cerca de 71%-80% de
seu peso de particulas inorganica nanoméricas de cerdmica (zirconia e silica) ligadas a uma
matriz organica de resina (UDMA, BisGMA, BisMEEP, DMA)*#; 2) ceramica infiltrada por
polimero (PICN - polymer infiltrated ceramic network) - composto por duas redes interligadas:
uma ceramica feldspatica porosa (86% em peso e 75% em volume) reforcada com polimero
(14% em peso e 25% em volume) a base de dimetacrilatos (UDMA e TEGDMA 2,9 e 3)
ceramica de zirconia e silica em uma matriz interpenetrante de resina - ¢ uma ceramica
composta por 61% de silica em p6 e silicato de zirconio e uma matriz de resina composta
(UDMA, TEGDMA)®. Esses materiais hibridos foram desenvolvidos para associar as
caracteristicas vantajosas das ceramicas (biocompatibilidade, alta estética, resisténcia ao
desgaste e estabilidade de cor) com as dos polimeros (facilidade de polimento,
viscoelasticidade, melhores propriedades de flexdo e baixa abrasividade/menor desgaste do

dente antagonista)>!%!4. Ainda, estes materiais apresentam propriedades fisicas mais proximas

* Lista das referéncias citadas Anexo A
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aos dentes naturais quando comparado com ceramicas tradicionais, por incorporar as
propriedades de deformagdo eldstica dos polimeros, que possuem modulo de elasticidade
similar ao da dentina (quanto maior a deformag¢do do material, melhor a absor¢ao das tensdes)
e, assim, aumentam sua resisténcia quando as forcas de mastigagao sao aplicadas sobre a coroa
protética®'?. Além disso, sdo mais faceis de fresar, ajustar, reparar e eliminam a fase de
cristalizacdo®!?. Entretanto, ndo ha um consenso na literatura qual desses materiais hibridos
apresenta melhor comportamento fisico-mecanico quando aplicado as reabilitagdes em longo
prazo.

Para confeccdo de coroas protéticas pelo sistema CAD/CAM, estes materiais passam
por um processo de fresagem com brocas diamantadas e posteriormente, acabamento (seguindo
recomendacdes do fabricante). A fresagem causa ranhuras na superficie do material, deixando-
a aspera e rugosa e, fazendo obrigatério pos-fresagem a aplicacdo de glaze ou polimento
mecanico para obtencdo de uma superficie lisa e brilhante®”’. O adequado acabamento e
polimento das restaura¢des ceramicas tém influéncia em suas propriedades mecanicas e opticas,
pois superficies asperas/rugosas estdo diretamente relacionadas com maior risco de acimulo de
biofilme, doenca periodontal, carie secunddria e pigmentagio'*7!L12151719 Em relacdo as
propriedades mecanicas, superficies rugosas reduzem a resisténcia mecanica dos materiais
restauradores (ocasiona a criagdo e propagacao de microfissuras) aumentando a risco de fratura
ou lascamento'.

O acabamento superficial das cerAmicas, geralmente ¢é realizado por glazeamente?’,
entretanto, devido a grande proporcdo de matriz de resina presente nesses materiais hibridos,
esses ndo podem ser submetidos ao processo de queima do glaze em alta temperatura®!H!213,
Portanto, estes materiais sdo polidos mecanicamente com borrachas manuais, usando ou nao
pastas de polimento®'8; ou pela aplicagdo de selantes (glaze fotopolimerizavel)'"!®2!, Esses
selantes sdo materiais feitos de resinas fluidas com pouca ou nenhuma carga, os quais oferecem
preenchimento de irregularidades (microfissuras e microdefeitos), promovem melhor vedag¢ao
marginal e, consequentemente, reduzem as microinfiltragdes'!*132,

Os selantes de superficie também estdo sendo usados para preservar ou melhorar as
propriedades mecénicas e estéticas dos materiais restauradores®’. Assim, a aplicagio dos
selantes de superficie apos a etapa de polimento foi recomendada para aumentar a longevidade
das restauragdes®>*. No entanto, informagdes sobre a eficicia de selantes de superficie quando
usado em cerdmicas com matriz resinosa ainda sdo escassas'!. Além disso, a eficacia dos

selantes em melhorar a qualidade das superficies dos materiais restauradores a longo prazo

ainda ¢ controversa, uma vez que foram relatos problemas, como a formacao de camada nao
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uniforme, apresentando descolamento do material, criando assim textura rugosa®’. Ainda, as
variagoes de temperatura podem levar a formagdes de microfissuras e a remocao de particulas
de superficie ndo aderidas dos selantes'?.

Recentemente, a utilizagdo de tratamento de superficie pela deposicao de filmes por
vapor quimico melhorado por plasma (PECVD - plasma enhanced chemical vapor deposition)
assistido por bombardeamento i6nico vem se consagrando em diversas areas da
Odontologia'***?’_ Inclusive como alternativa para evitar o processo inevitavel de degradagio
das resinas odontoldgicas, pois conseguem produzir filmes finos com diversos graus de
hidrofilicidade®S, além da produzir o vedamento de imperfei¢des superficiais como por
exemplo, poros e trincas. Esse tratamento consiste na utilizagdo de mondmero de
hexametildissiloxano (HMDSO) e de gases de argdnio (Ar) e metano (CH4). Essa tecnologia
também apresenta uma temperatura relativamente baixa, sendo adequada para uma modificagao
quimica da superficie sem causar danos ou alteragdes na estrutura do material tratado®. O
Hexametildisiloxano (HMDSO) é comumente utilizado para essas situagdes, pois ¢ de baixo
custo e facil aplicacio?’. O HMDSO ¢ um mondmero que produz finos filmes de organissilicio
(85% de hexametildisiloxano e 15% de argonio (30 min) com potencial de alta hidrofobicidade
e com boa aderéncia em resinas acrilicas apds sua deposicdo de baixa intensidade?®. Em nosso
estudo prévio?® foi verificado que esse tratamento é capaz de blindar a degradagio provocada
pela saliva artificial e preservar a dureza Knoop (KHN) de dois tipos de resinas (acrilica e
composta) testadas apds imersdo (7, 15 e 30 dias em saliva artificial a 37°C). Ainda, foi
observado uma diminui¢do na energia de superficie apds o tratamento com PECVD em
superficies de resinas acrilicas e resinas compostas, esse resultado foi atribuido aos finos filmes
de PECVD, que reduziram as forgas eletrostaticas, preservaram a integridade da superficie de
ambas as resinas e diminuiram sua degradacao.

Acreditamos que os mesmos produzirdo efeitos similares sobre a superficie das
ceramicas com matriz resinosa para CAD/CAM, devido a semelhanca da composi¢ao destes
com a resina composta. Contudo, apesar de resultados promissores obtidos com PECVD,
poucos estudos na area odontoldgica foram realizados com este tipo de tratamento e, até o
presente momento, nao existe nenhum estudo que avalia a influéncia da deposigdo de filmes
HMDSO sobre a degradacdo das ceramicas com matriz resinosa para CAD/CAM.

Apesar das excelentes propriedades mecanicas e estéticas das ceramicas atuais, estas
estdo sujeitas a degradacao de suas propriedades quando expostas na cavidade oral ao longo do
tempo. Vérios fatores podem afetar as ceramicas tais como, umidade, variacao da temperatura,

forca mastigatoria, habitos parafuncionais dieta (principalmente a ingestao de bebidas corantes
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ou pH 4cido), agentes higiénicos e habitos como tabagismo!®!3282° A termociclagem (TC) é
um método in vitro para simulacao do envelhecimento fisioldgico dos materiais no meio bucal,
amplamente utilizado onde os espécimes sao submetidos a diversos ciclos de imersdo em agua
com alta e baixa temperatura*.

Atualmente, as causas e os efeitos da erosao acida provocada pelo acido gastrico sobre
as restauracdes ceramicas se tornaram um tema de grande interesse na Odontologia
mundia®*!*3%32, O 4cido gastrico é composto principalmente de 4cido cloridrico (HCI), tem um
pH extremamente baixo (< 2.0), capacidade erosiva significativamente maior do que os acidos

1931 “Tanto a doenca do refluxo

da dieta e, portanto, apresenta nivel de destrui¢ao mais grave
gastroesofagico (DRGE), quanto os transtornos alimentares, como anorexia e bulimia nervosa,
causam acimulo de 4cido géstrico na cavidade oral por periodos varidveis de tempo, levando a
efeitos destrutivos na denticdo®’. A reabilitacio protética nesses casos pode ser bastante
desafiadora, ja que, os materiais restauradores ceramicos também sofrem erosdo pela exposi¢ao
a0 4cido cloridrico, causando a lixivia¢do ions alcalinos®! e dissolu¢io da matriz cristalina e

3

resinosa®’, o que pode aumentar a rugosidade da superficie e, consequentemente, causar todos

os problemas citados anteriormente.
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