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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.



LISTA DE TABELAS

CAPITULO 1

Tabela 1 Nome comercial, composi¢ao e fabricante das ceramicas que foram utilizadas 32
Tabela 2 ANOVA de 3 fatores com medidas repetidas - para rugosidade superficial
considerando a termociclagem como fator periodo 36
Tabela 3 Média + SD valores de rugosidade superficial (um) para grupos de materiais ceramicos
de acordo com o tratamento de superficie, independente do periodo de TC 37
Tabela 4 Valores médios £ SD de rugosidade superficial (um) para grupos de materiais
cerdmicos de acordo com o periodo de termociclagem, independente do tratamento de
superficie 37

Tabela 5 ANOVA de 3 fatores com medidas repetidas para energia livre de superficie
considerando a termociclagem como o fator periodo 38

Tabela 6 Média + SD valores de energia livre de superficie para grupos de materiais ceramicos
de acordo com o tratamento de superficie, independente do periodo de termociclagem 39
Tabela 7 Valores médios = DP da energia livre de superficie para os periodos avaliados (inicial
e TC) de acordo com o tratamento de superficie, independente dos grupos 39

Tabela 8 ANOVA de 3 fatores com medidas repetidas para microdureza considerando a
termociclagem como fator periodo 40
Tabela 9 Média = SD valores de microdureza (um) para cada material ceramico, tratamento de
superficie e periodo de avaliagdo (inicial e TC) 41
Tabela 10 ANOVA de 3 fatores com medidas repetidas para resisténcia a flexdo considerando a
termociclagem como fator periodo 42
Tabela 11 Média + SD valores de resisténcia a flexdo (MPa) para grupos de materiais ceramicos
de acordo com os periodos avaliados (inicial e TC), independente do tratamento de superficie42
Tabela 12 Média + SD valores de resisténcia a flexao (MPa) para grupos de materiais ceramicos
de acordo com o tratamento de superficie, independente do periodo de TC 43
Tabela 13 ANOVA de 3 fatores com medidas repetidas para o modulo de elasticidade
considerando a termociclagem como fator periodo 44
Tabela 14 Média = SD valores de mddulo de elasticidade (MPa) para os periodos avaliados
(inicial vs TC) de acordo com o tratamento de superficie, independente dos grupos de materiais

ceramicos 45



CAPITULO 2
Tabela 1 Nome comercial, composi¢ao e fabricante das ceramicas que serdo utilizadas 57
Tabela 2 ANOVA de 3 fatores com medidas repetidas para rugosidade superficial considerando
desafio erosivo como fator periodo 62
Tabela 3 Valores médios = SD de rugosidade superficial (um) para grupos de tratamento de
superficie de acordo com o periodo de desafio erosivo, independente do material 63
Tabela 4 Média£SD valores de rugosidade superficial (um) para grupos de materiais ceramicos
de acordo com o tratamento de superficie, independente do periodo do DE 63
Tabela 5 ANOVA de 3 fatores com medidas repetidas para energia livre de superficie
considerando o desafio erosivo como o fator periodo 64
Tabela 6 Média+SD valores de energia livre de superficie para grupos de materiais ceramicos
de acordo com o tratamento de superficie, independente do periodo de DE 64
Tabela 7 Média+SD valores de energia livre de superficie para os periodos avaliados (inicial e
DE) de acordo com o tratamento de superficie, independente dos grupos de materiais cerdmicos
65
Tabela 8 ANOVA three-way de medidas repetidas para microdureza considerando o desafio
erosivo como o fator periodo 66
Tabela 9 Média=SD valores de microdureza (um) para cada material cerdmico, tratamento de
superficie e periodo de avaliagao [inicial e DE] 67
Tabela 10 ANOVA de 3 fatores com medidas repetidas para resisténcia a flexdo considerando
desafio erosivo como fator periodo 68
Tabela 11 Média+SD valores de resisténcia a flexdo (MPa) para grupos de materiais ceramicos
de acordo com o tratamento de superficie, independente do periodo de desafio erosivo
68
Tabela 12 ANOVA de three-way para o modulo de elasticidade considerando o desafio erosivo
como fator periodo 69
Tabela 13 MédiatSD valores de mddulo de elasticidade (MPa) para grupos de materiais

ceramicos de acordo com o tratamento de superficie, independente do periodo de DE 70



LISTA DE FIGURAS

CAPITULO 1
Figura 1 — Delineamento experimental contendo material, tratamentos de superficies,

envelhecimentos, distribuicdo, nimero dos espécimes, respostas ¢ tempos das andlises que

foram realizados 31
CAPITULO 2
Figura 1 — Delineamento experimental contendo material, tratamentos de superficies,

envelhecimentos, distribui¢do, nimero dos espécimes, respostas e tempos das analises que

foram realizados 57



CAD/CAM
DRGE
HMDSO
PECVD
PM

SP

LISTA DE ABREVIATURAS E SIGLAS

Computer aided- design/ Computer aided manufacturing
Doenga do Refluxo Gastroesofagico
Hexametildissiloxano

Plasma Enhanced Chemical Vapor Deposition
Polimento Mecanico

Palaseal



SUMARIO

1 INTRODUCAO GERAL 23
2 CAPITULO 1 — Efeito da termociclagem no comportamento estrutural e mecénico de
ceramicas com matriz resinosa para sistema CAD/CAM, submetidas a polimento mecanico ou

selantes de superficie, associados ou ndo a aplicacao de plasma de baixa temperatura 27

2.1 Resumo 27
2.2. Abstract 28
2.3 Introdugao 29
2.4 Material e Método 31
2.4.1 Delineamento 31
2.4.2 Formagao dos grupos 31
2.4.3 Fabricagao dos espécimes 32
2.4.4 Acabamento e tratamento de superficie 32
2.4.5 Termociclagem 34
2.4.6 Variaveis de resposta 34
2.4.7 Analise estatistica 35
2.5 Resultados 36
2.5.1 Rugosidade 36
2.5.2 Energia de superficie 38
2.5.3 Microdureza 39
2.5.4 Resisténcia a flexao 41
2.5.5 Médulo de elasticidade 43
2.6 Discussdo 45
2.7 Concluséo 48

3 CAPITULO 2 — Impacto do desafio erosivo em cerdmicas com matriz resinosa para sistema

CAD/CAM, submetidas a polimento mecanico ou selantes de superficie, associados ou ndo a

aplicacdo de plasma de baixa temperatura: analise estrutural € mecanico 53

3.1 Resumo 53
3.2. Abstract 54
3.3 Introducao 55
3.4 Material e Método 57
3.4.1 Delineamento 57

3.4.2 Formacao dos grupos 57



3.4.3 Fabricagdo dos espécimes

3.4.4 Acabamento e tratamento de superficie

3.4.5 Desafio Erosivo
3.4.6 Variaveis de resposta
3.4.7 Analise estatistica
3.5 Resultados

3.5.1 Rugosidade

3.5.2 Energia de superficie
3.5.3 Microdureza

3.5.4 Resisténcia a flexdo
3.5.5 Mddulo de elasticidade
3.6 Discussao

3.7 Conclusao

ANEXOS

58
58
59
60
61
61
61
63
65
67
69
70
72
76



23

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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2 CAPITULO 1 - Efeito da termociclagem no comportamento estrutural e
mecanico de ceramicas com matriz resinosa para sistema CAD/CAM,
submetidas a polimento mecénico ou selantes de superficie, associados ou nio

a aplicacio de plasma de baixa temperatura’

2.1 Resumo

Objetivo: Avaliar as caracteristicas estruturais ¢ mecanicas de 03 ceramicas com matriz
resinosa para CAD/CAM, apo6s diferentes protocolos de polimento (polimento mecanico ou
selante de superficies fotopolimerizavel, associados ou ndo a deposi¢ao de filme por PECVD
(plasma-enhanced chemical vapor deposition) apds termociclagem.

Métodos: Foram confeccionados 116 espécimes de cada ceramica, divididos em grupos de
acordo com o protocolos de polimento realizado em: 1) polimento mecanico (PM) - realizado
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)
+ deposicdo de filme por PECVD (PM+ PECVD) - ap6s PM, as superficies dos espécimes
foram tratadas pela deposicao de filmes de PECVD e 4) selante fotopolimerizavel Palaseal (SP)
+ deposicao de filme por PECVD (SP+ PECVD). Os espécimes foram submetidos a 30.000
ciclos de termociclagem, variando a temperatura entre 5 € 55°C por 30 segundos. As varidveis
de resposta foram: analises estruturais (rugosidade superficial (Ra), energia livre de superficie,
e analises mecanicas (microdureza vickers (HV), resisténcia a flexdo (p) e modulo de
elasticidade (ME)). Os dados obtidos foram submetidos foram submetidos a analise estatistica
ANOVA (3 fatores) e o teste pairwise foi utilizado para comparagdo multipla entre os grupos,
com nivel de significancia de 5%.

Resultados: O polimento com palaseal (com ou sem PECVD) apresentou os menores valores
de Ra, independentemente do tipo de ceramica. Houve redugao significativa da energia livre de
superficie apods 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

T Este capitulo est4 apresentado em formato de artigo € de acordo com as normas do periddico “Dental Materials”
— Qualis Al — Fator de Impacto: 5.304 — https://www.elsevier.com/journals/dental-materials/0109-5641/quide-
for-authors
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reduziu significativamente a microdureza em todas as cerdmicas que receberam selante em
comparagdo ao polimento com ceramisté (P<0.05). A ceramica 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.

Conclusao: A aplicagdo de filme por vapor quimico melhorado por plasma foi benéfica na
rugosidade, energia de superficie, microdureza, resisténcia a flexdo das ceramicas com matriz

resinosa para CAD/CAM.

Palavras-chaves: Ceramica; Plasma nao térmico; Tratamento da superficie; CAD/CAM.

2.2 Abstract

Objective: To evaluate the structural and mechanical characteristics of 03 resin matrix ceramics
for CAD/CAM, after different polishing protocols (mechanical polishing or light-cured surface
sealant, associated or not with film deposition by PECVD (plasma-enhanced chemical vapor
deposition) after thermocycling.

Methods: 116 specimens of each ceramic were made, divided into groups according to the
polishing protocols performed in: 1) mechanical polishing (PM) - performed with 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) + PECVD film deposition
(PM+ PECVD) - after PM, specimen surfaces were treated by PECVD film deposition and 4)
Palaseal light curing sealant (SP) + PECVD film deposition (SP+ PECVD). The specimens
were subjected to 30,000 thermocycling cycles, varying the temperature between 5 and 55°C
for 30 seconds. The response variables were: structural analyzes (surface roughness (Ra),
surface free energy, scanning electron microscopy (SEM), energy dispersive spectroscopy
(EDS) and atomic force microscopy (MFA)) and mechanical analyzes (Vickers microhardness
(HV), flexural strength (p) and modulus of elasticity (ME)). The data obtained were submitted
to ANOVA (3-way) statistical analysis and the pairwise test was used for multiple comparison
between groups, with a significance level of 5%.

Results: Polishing with palaseal (with or without PECVD) showed 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



29

ceramic, with no difference between them (P>0.05). Sealant significantly reduced
microhardness on all ceramics that received sealant compared to ceramisté polishing (P<0.05).
Shofu ceramics showed the highest flexural strength values, regardless of the surface treatment.
Thermocycling negatively influenced the structural properties of resin matrix ceramics for
CAD/CAM.

Conclusion: Application of plasma-enhanced chemical vapor film was beneficial in roughness,

surface energy, microhardness, flexural strength of resin matrix ceramics for CAD/CAM.

Keywords: Ceramics; Non-thermal plasma; Surface treatment; CAD/CAM.

2.3 Introducio

As ceramicas odontoldgicas tém sido utilizada como uma das principais opcao de
tratamento em reabilitacdes orais, devido suas excelentes propriedades que se assemelham a
estrutura dentaria, além de serem os materiais restauradores com melhores propriedades fisicas,
Opticas e mecanicas'>. A introdugio da tecnologia de desenho auxiliado por
computador/fabricagdo auxiliada por computador (CAD/CAM) na odontologia, facilitou a
fabricagdo das pecas ceramicas, possibilitando a confec¢do em sessdo Unica com excelente
precisdo e menor custo®’. Os diferentes tipos de cerdmicas fabricadas pelo CAD/CAM, sio
classificadas conforme sua composi¢do em: Vitreas (feldspatica, leucita, dissilicato de litio, e
fluorapatita); Policristalinas (alumina e zirconia); e hibridas (nano cerdmica, infiltrada por

polimero e resinas infiltrada por zirconia)'*.

As ceramicas hibridas surgiram com o intuito de suprir as deficiéncias nas vitreas e
policristalinas, sendo altamente estéticas e resistentes, apresentando uma matriz resinosa
(polimero) preenchida com compostos inorganicos refratarios (particulas de cerdmica)*®.
Devido sua composicdo, o tratamento de superficie quimico com glaze, utilizado nas outras
ceramicas, ndo apresenta ser adequado para as ceramicas hibridas, pois a queima do glaze ¢é
realizada em forno com alta temperatura’$. Diante disso, para essas cerdmicas vém sendo
utilizados o tratamento de superficie com os kits de polimento para consultorio (chairside
polishing), que consiste numa sequéncia de polimento, com o uso de pontas de borracha
diamantadas, as quais realizam os ajustes oclusais com um desgaste minimo, além disso,

proporcionam polimento final satisfatério da restauragio®’. Mais recentemente, a aplicagio dos
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selantes de superficie apos a etapa de polimento vem sendo recomendada para aumentar a

10,11

longevidade das restauragdes ''. No entanto, informagdes sobre a eficacia de selantes de

superficie quandousado em cerdmicas com matriz resinosa ainda sdo escassas'2.

Outro tratamento de superficie atual e promissor ¢ a deposicdo de filmes por vapor
quimico melhorado por plasma (PECVD - plasma enhanced chemical vapor deposition)
assistido por bombardeamento i6nico que vem sendo utilizado em diversas areas da
odontologia'®>"!7. O plasma ¢ um tipo de gas que foi parcial ou totalmente ionizado com um
nimero aproximadamente igual de particulas carregadas positivamente e negativamente que
bombardeiam a superficie alvo e transferem energia para ela, gerando grupos funcionais e
ativando a superficie produzindo filmes finos com diversos graus de hidrofilicidade!'®. O
Hexametildisiloxano (HMDSO) ¢ comumente utilizado para essas situacdes, pois ¢ de baixo
custo e facil aplicagdo, além de reduzir as forcas -eletrostaticas da superficie e,
consequentemente, diminuir a degradacdo, influenciando diretamente na longevidade da

ceramica'®!”,

O sucesso e a longevidade das ceramicas odontoldgicas sdo determinados por suas
propriedades fisicas, principalmente quanto ao comportamento estrutural quimico e
propriedades mecanicas'®'8. A rugosidade é uma das propriedades criticas da pega protética,
sendo que superficie porosas aumentam os riscos de acumulo de biofilme, doenga periodontal,
carie secundéria e pigmentagio!* 71112151719 " Ainda, reduzem a resisténcia mecanica dos
materiais restauradores (ocasiona a criagdo e propagacao de microfissuras) aumentando a risco
de fratura ou lascamento®!?. A energia de superficie e a hidrofilicidade sdo indicadores da
capacidade da saliva e de outros liquidos de se espalharem facilmente, refletindo a capacidade
de permitir ou prevenir a aderéncia de fluidos e microrganismos, € se alterados propiciam uma
forte adesdo bacteriana, dificultando a higieniza¢do pelo paciente’®. A dureza do material
determina sua resisténcia ao desgaste e ranhuras®!, sendo que cerimicas muito rigidas
proporcionam maior desgaste abrasivo nos dentes/restauracdes antagonistas®!®. As cerdmicas
devem apresentar alta resisténcia a flexdo e alto modulo de elasticidade, pois durante a
mastigacdo sdo submetidas a repetidas for¢as de flexdo que induzem tensdes internas, e

consequentemente, ao longo do tempo causam falha por fadiga®>?>.

Diante disso, o objetivo desse estudo in vitro foi avaliar as caracteristicas estruturais
(rugosidade, energia de superficie e microdureza) e mecanicas (resisténcia a flexao e modulo
de elasticidade) 03 cerdmicas com matriz resinosa para CAD/CAM, uma resina nano ceramica

(Cerasmart - GC), uma cerdmica infiltrada por polimero (VITA Enamic - VITA) e outra
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ceramica de zircOnia e silica em uma matriz interpenetrante de resina (SHOFU HC — Shofu
Dental), ap6s diferentes protocolos de polimento (kit de polimento mecanico Ceramisté (Shofu)
ou selante de superficies fotopolimerizavel (Palaseal - kulzer), associados ou ndo a deposicao
de filme por PECVD (plasma-enhanced chemical vapor deposition), apoés 30.000 ciclos de
termociclagem, variando a temperatura entre 5 ¢ 55°C por 30 segundos. A hipotese nula deste
estudo foi de que ndo havera alteragao nas propriedades avaliadas, independente da cerdmica,

tratamento de superficie e termociclagem.

2.4 Material e Método
2.4.1 Delineamento
O delineamento experimental do estudo encontra-se demonstrado na Figura 1.

DELINEAMENTO EXPERIMENTAL

CERAMICAS COM MATRIZ RESINOSA TRATAMENTOS DE SUPERFICIE ENVELHECIMENTO IN VITRO
P VARIAVEIS RESPOSTAS
covswarr [ e— APOS 24 H EM AGUA (37°C)

e, ut
- ‘_“ I'" Py - Polimento mecénico

‘ Anilises estruturais (AE|
€5 - Resina Nanocermica Ceramisté Polishing Kit (Shofu)
- (n=29)
(Cerasmart - GC) n u m = Rugosidade superficial - Ra [ n=09 )
(n=116)

Angulo de contato e energia livre de supericie (n=09)
+ Microscopia eletrénica de varredura (MEV) (n=1]
S, - Selante Palaseal { Kulzer) ‘
o (n=29) ‘ - Espectroscopia de energia dispersiva (EDS) (n=1)
E,-: + Microscopia de Forga Atsmica (MFA] (n=1]
P | TERMOCICLAGEM (TC):
't
EN- Cerimica infiltrada por polimero Wit Py PECVD (plasma-enhanced X .
Vit Enarmic VITA) - chomical vapor deposition] submetidos a 30.000 ciclos de TC, Anélises Mecanicas (AM)
(n=116] (n=29) variando a temperatura entre 5 e
+ Microdureza Vickers (HV) {n=10)

«  Méadulo de elasticidade (ME) (n=10)

55°C por 30 seg. *  Resisténcia 4 flexdo (p) (n=10)
! Sp+ PECVD (plasma-enhanced

»- 3
chemical vapor depasition)
o m Tempos de andlises n
SH - Cerdmica de zircénia e silica em uma

matriz interpenetrante de resina

( SHOFU HC- Shofu Dental =  T0=apds 24 horas em dgua (37°C)

=118 — + T1=apéstermeciclagem

Fig.1. Delineamento experimental contendo material, tratamentos de superficies,
termociclagem, distribuicdo, nimero dos espécimes, respostas e tempos das analises a
serem realizados.

2.4.2 Formacao dos grupos

As ceramicas com matriz resinosa para CAD/CAM que foram utilizadas estdo descritas

na Tabela 1. No total foram confeccionados 708 espécimes, sendo 236 espécimes para cada
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ceramica testada. Esses foram divididos em grupos de acordo com os tratamentos de superficie,

envelhecimentos e analises realizadas, conforme o delineamento experimental (Figura 1).

Tabela 1 Nome comercial, composi¢ao e fabricante das ceramicas que serio utilizadas.

Ceramicas Composicéo Fabricante
ngr?o;:srg?rll?ga 71% de nanoparticulas de silica e bario unida a GC. Dental
0 i i i !
(Cerasmart) 29% de matriz resinosa (BisSMEPP, UDMA, Products

DMA)

Peso é de 86 % em peso da ceramica (SiO2; Al2Os;
Na20; K20; Br20s; ZrOz; Ca) e 14% de

polimero VITA Zahnfabrik

UDMA, BisGMA e TEGDMA

VE - Ceramica infiltradapor
polimero
(VITA Enamic)

SL - Silicato de litio

reforgada por 61% de silica em po e silicato de zirconio e uma
zirconia(SHOFU matriz de resina composta (UDMA, TEGDMA) SHOFU
HC)

2.4.3 Fabricacao dos espécimes

Para cada ceramica (Tabela 1), os espécimes foram confeccionados nas dimensdes
especificas para cada analise realizada. Para as analises estruturais foram 116 espécimes
quadrados com dimensdes de 5x5x1,5 mm. Para analises mecanicas foram 120 espécimes
retangulares com dimensodes 12x4x3 mm. Todos os espécimes foram seccionados com disco
diamantado em baixa rotacdo (300 rpm), sob irrigacdo abundante e carga de 300g/f em
cortadeira metalografica (Isomet® 1000, Buehler, Illinois, USA). As dimensdes finais foram
mensuradas com paquimetro digital (Paquimetro Digital Digimatic, Mitutoyo Sul Americana

Ltda, Santo Amaro, SP, Brasil).

2.4.4 Acabamento e tratamento de superficie

Inicialmente, os espécimes foram regularizados com lixas abrasivas de carbureto de
silicio de 320-Grit (Carbimet Paper Discs; Buehler, IL, EUA), em seguida, foram pré-polidos
com lixas abrasivas de carbureto de silicio de 600-Grit (Carbimet Paper Discs; Buehler, IL,
EUA) em politriz (Arotec Ind. Com., Sdo Paulo, Brasil), sob resfriamento continuo, para obter
superficie plana. Na sequéncia, os espécimes foram lavados em cuba ultrassénica com agua por
10 min e secos por meio de jatos de ar. Em seguida, os espécimes foram divididos de acordo

com os tratamentos de superficie realizados em:
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2.4.4.1 Polimento mecanico (PM) - Foi realizado o polimento mecanico com kit Ceramisté
(SHOFU, Kyoto, Japdo) composto por 3 pontas: CERAMISTE STANDART para pré-
polimento; CERAMISTE ULTRA para polimento; CERAMISTE ULTRA I para polimento de
alto brilho. O polimento foi de 15 segundos em uma direcdo e 15 segundos a 90 graus da

primeira dire¢do utilizada, sera utilizado um contra-angulo de baixa rotagdao de 8000 rpm.

2.4.4.2 Selante fotopolimerizavel Palaseal (SP) - Foi aplicada uma fina camada de selante
Palaseal (Heraeus Kulzer) com pincel fino e macio em uma dire¢do Unica com toque suave,
para que apenas uma camada fina fique sobre os espécimes. Depois, foi aguardado o tempo de
20 segundos para o inicio de uma fotopolimerizacdo com ldmpada de LED (Bluephase N,

Ivoclar Vivadent) por 90 segundos a uma curta distancia (0-2mm).

2.4.4.3 Polimento mecanico (PM) + deposi¢ao de filme por PECVD (PM+ PECVD) — ap6s PM
conforme descrito no item 2.4.4.1, as superficies dos espécimes desse grupo foram tratadas pela
deposicao de filmes de PECVD (deposi¢ao de vapor quimico aprimorada por plasma) usando
um reator de aco desenvolvido no Laboratério de Plasmas Tecnoldgicos (LaPTec, Instituto de
Ciéncia e Tecnologia - ICT/UNESP, Sorocaba, Brasil). Inicialmente, foi realizada a limpeza das
amostras com gases de argonio durante 10 minutos, previamente a aplicagdo do PECVD. Essa
limpeza foi realizada com pressao total de trabalho de 20 Pa de Ar, com 70W de poténcia de
sinal de radiofrequéncia de 13.56 MHz aplicado no eletrodo inferior, enquanto o superior
permanecera aterrado. A aplicagdo do PECVD foi realizada com a mistura de /5% HMDSO e
15% de Ar, com 250 W de poténcia de sinal de radiofrequéncia de 13.56 MHz, sendo aplicada
no aplicador superior. O eletrodo inferior recebeu pulsos de 500 V negativos por meio de um
autotransformador (Variac) durante todo o processo. A pressdo total de trabalho foi mantida
constante a 9.2 Pa durante os 30 minutos de deposi¢do. Apods esse periodo, o gas de HMDSO
foram interrompidos e apenas o argdnio mantido no reator durante 8 minutos, mantendo-se

todas as condigdes>®?’.
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2.4.4.4 Selante Palaseal (SP) + deposi¢do de filme por PECVD (SP+ PECVD) — aplicacao de

selante Palaseal seguida da deposi¢ao de plasma conforme sentida anteriormente.

2.4.5 Termociclagem

As amostras foram armazenadas em agua destilada em uma estufa (Equipamentos
Cientificos; Cienlab) a 37°C + 2°C durante 24h, antes dos primeiros testes, sendo este tempo
considerado T0. Apds as andlises iniciais todas as amostras foram submetidas a termociclagem
(Modelo MSCT-3, Convel) em agua destilada com banhos alternados de 30 segundos a
temperatura de 5+1°C e 55+1°C (70s por ciclo; tempo de permanéncia: 30s; tempo de

transferéncia: 5s) em 30.000 ciclos, representando 3 anos de exposi¢ao na cavidade bucal.

2.4.6 Variaveis de resposta
CARACTERISTICAS ESTRUTURAIS

2.4.6.1 A rugosidade de superficie (Ra - média aritmética da rugosidade de superficie) foi
determinada por meio de um rugosimetro portatil (SJ-310-4, Mitutoyo Sul Americana Ltda,
Santo Amaro, SP, Brasil). Foram realizadas trés mensuracdes (centro, direita e esquerda ao
centro) em cada espécime. Os seguintes parametros foram utilizados: cut-off de 0.25mm a uma
velocidade de 0.05mm/s durante 12 segundos. Os valores originais foram em Angstrom (A) e

transformados para a escala nanométrica (nm).

2.4.6.2 A energia de superficie foi analisada por meio de um goniémetro digital de dispensador
automatico Drop Shape Analysis System DSA100E (Kriiss GmbH, Hamburgo, Alemanha). A
hidrofilicidade de cada amostra foi avaliada através da média de cinco medi¢des do angulo de
contato (@) entre a linha continua da amostra e a tangente de uma gota d’4gua destilada de 20
ul aplicada automaticamente pelo gonidometro e calculada pelo software Drop Shape Analysis
1.51 (Kriiss GmbH). Para determinar a energia livre de superficie (mJ/m?), medi¢des adicionais
do angulo de contato foram realizadas com goticulas de dilodometano, sendo entao determinada
pela medicdo do angulo de contato da 4gua e do diiodometano, através do método Owens-

Wendt definido no software Drop Shape Analysis 1.51.
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2.4.6.3 A microdureza superficial foi avaliado com um microdurémetro (HMV-2T; Shimadzu
Corp) equipado com um diamante Vickers (HV). Trés marcagdes foram realizadas em cada
amostra com distancias de 100 pm com uma carga vertical estatica de 20N por 20 segundos.
Um tnico operador mediu a maior diagonal de cada marcagdo, e a média das 3 medigdes foi

definida como o valor de microdureza (HV, Kgf/mm?) da amostra.

CARACTERISTICAS MECANICAS

2.4.6.4 A resisténcia a flexdo e o modulo de elasticidade foram testados através de um teste de
flexao de 3 pontos em uma maquina de teste universal (EMIC, Sao Jos¢ dos Pinhais, SP, Brasil).
As amostras foram posicionadas em vigas de suporte circulares com vao de 10 mm de
comprimento. Uma célula de carga de 200 kg/F foi utilizada para aplica¢do de carga constante
no centro da amostra a uma velocidade de cruzeta de 5 mm/min até a fratura. O momento da
fratura foi designado como o momento em que a carga aplicada caiu a zero. Os dados foram
registrados por meio de um programa de software (Tesc; Intermetric Ltd). A resisténcia a flexao

e o mddulo de elasticidade foram entdo calculados a partir das seguintes equagdes:
(1)

Resisténcia a Flexdo (Mpa) = 3F1/2bh?

2)

Moédulo de elasticidade (Mpa) = FI>/4bh*d

onde F ¢ a carga maxima, | ¢ a distancia entre os apoios, b ¢ a largura, h ¢ a altura, e d ¢

a deflexdo.

2.4.7 Analise estatistica

As médias e desvio padrao das variaveis respostas foram analisados usando uma analise
de variancia (ANOVA) de 3 fatores com medidas repetidas. Apds isso o teste pairwise foi
utilizado para comparag@o multipla entre os grupos. Todos os testes foram realizados com nivel

de significancia de p <0.05.
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2.5 Resultados
2.5.1 Rugosidade

A ANOVA de 3 fatores com medidas repetidas considerando a termociclagem como
fator periodo (Tabela 2), mostrou que os principais fatores materiais (F=267.973; P=<0.0001),
Tratamento (F=2365.731; P<0.0001), Periodo (F=319.558; P<0.0001), e as interagdes material
com tratamento (F=56.949; P<0.0001) e material com periodo (F=6.598; P=0.002), afetaram

significativamente a rugosidade superficial.

Tabela 2 ANOVA de 3 fatores com medidas repetidas - para rugosidade superficial
considerando a termociclagem como fator periodo.

Fonte df SS MS F P
Material 2 0.065 0.033 267.973 <0.0001*
Tratamento 3 0.861 0.287 2365.731 <0.0001*
Material x 6 0.041 0.007 56.949 <0.0001*
tratamento
Entre 108 0.013 0.000
assuntos
Periodo 1 0.025 0.025 319.558 <0.0001*
periodo x 2 0.001 0.001 6.598 0.002*
material
Periodo x 3 0.000 0.000 01.633 0.186
tratamento
Periodo x 6 0.001 0.000 1.981 0.075
material x
tratamento
dentro dos 108 0.008 0.000
assuntos

*P < 0.05 indica diferenca estatisticamente significativa.

De acordo com os resultados do teste de comparacdo pairwise, independentemente do

periodo avaliado, a deposicdo de PECVD reduziu a rugosidade do ceramisté em todos os
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materiais (P<0.0001). Por outro lado, o PECVD aumentou a rugosidade do Palaseal na Enamic,
e ndo alterou os valores nos materiais Shofu (p=0.126) e Cerasmart (p=0.334). Em todos os
materiais o polimento com palaseal (com ou sem PECVD) apresentaram menores valores de
Ra, com diferenca significativa com os respectivos grupos polidos com ceramisté (p>0.05)

(Tabela 3).

Tabela 3 Média = SD valores de rugosidade superficial (um) para grupos de materiais
ceramicos de acordo com o tratamento de superficie, independente do periodo de TC.

Tratamento de Material

Superficie Enamic Shofu Cerasmart
Ceramisté 0.224 +0.01742 0.190 + 0.018 A 0.139 + 0.014 A¢
Ceramisté Ba o y
+ PECVD 0.167£0.019 % 0.158 % 0.014 0.120 £ 0.011
Palaseal 0.042 +0.014° 0.061+0.017 0.038 +0.011 ©p
Palaseal ca o o
+ PECVD 0.057 £ 0.015 0.055 +0.011 0.042 + 0.010

Diferentes letras maitsculas sobrescritas mostram diferengas significativas dentro da mesma coluna (p < 0,05).
Diferentes letras minusculas sobrescritas mostram diferencas significativas dentro da mesma linha (p < 0,05).

Ao analisar a interacdo entre material e periodo de medic¢ao (Tabela 4), independente do
tratamento de superficie, Cerasmart apresentou os menores valores de rugosidade, seguido de
Shofu e Enamic em ambos os periodos (inicial ou TC) (p<0.01). Além disso, o processo de
termociclagem alterou estatisticamente a rugosidade da superficie para valores maiores quando

comparados a medigdo inicial para todos os materiais (p<0.0001).

Tabela 4 Valores médios = SD de rugosidade superficial (nm) para grupos de materiais
ceramicos de acordo com o periodo de termociclagem, independente do tratamento de
superficie.

Material
Periodo -
Enamic Shofu Cerasmart
Inicial 0.111 £ 0.077 B 0.105 £ 0.059 Bb 0.077 £ 0.046 B¢
TC 0.135 +0.078 A2 0.127 + 0.063 A° 0.092 + 0.047 A¢

Diferentes letras maiUsculas sobrescritas mostram diferengas significativas dentro da mesma coluna (p < 0,05).
Diferentes letras minusculas sobrescritas mostram diferencas significativas dentro da mesma linha (p < 0,05).
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2.5.2 Energia de superficie

A ANOVA de 3 fatores com medidas repetidas considerando a termociclagem como o
fator periodo (Tabela 5), mostrou que os principais fatores materiais (F=26.053; P=<0.0001),
Tratamento (F=293.449; P<0.0001), Periodo (F=131,705; P<0.0001), e as interagdes do
material com tratamento (F=7.140; P<0.0001) e periodo com tratamento (F=13.692;

P=<0.0001) afetaram significativamente a energia livre de superficie.

Tabela S ANOVA de 3 fatores com medidas repetidas para energia livre de superficie

considerando a termociclagem como o fator periodo.

Fonte df SS MS F P
Material 2 659.000 329.500 26.053 <0.0001*
Tratamento 3 11134.020 3711.340 293 .449 <0.0001*
Material x 6 541.790 90.298 7.140 <0.0001*
tratamento
Entre assuntos 108 659.000 12.647
Periodo 1 1636.993 1636.993 131.705 <0.0001*
periodo x 2 58.720 29.360 2.362 0.099
material
Periodo x 3 510.532 170.177 13.692 <0.0001*
tratamento
Periodo x 6 44 518 7.42 0.597 0.732
material x
tratamento
dentro dos 108 1342.357 12.429
assuntos

*P < 0.05 indica diferenca estatisticamente significativa.

O uso do PECDV tanto no ceramisté quanto com palaseal, independentemente do tipo
de ceramica, apresentou significativamente os menores valores de energia de superficie
(P<0.05). Quanto aos tipos de tratamentos e ceramicas, a enamic apresentou,
significativamente, os menores valores de energia de superficie no ceramist¢é+PECDV e

palaseal+PECDYV, nao havendo diferenga entre eles (P>0.05) (Tabela 6).
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Tabela 6 Meédia = SD valores de energia livre de superficie para grupos de materiais
ceramicos de acordo com o tratamento de superficie, independente do periodo de

termociclagem.
Tratamento de Material
Superficie Enamic Shofu Cerasmart
Ceramisté 40.305+5.32A> 42,915+ 6.05%% 39.660 + 5.20 AP
Ceramiste Ce Cb ca
+ PECVD 21.380 + 2.99 25.540 + 1.91 29.885 + 2.01
Palaseal 33.800+5.38B° 36,595+ 7.33B2 35730+ 5.81 B
Palaseal b ca Da
+ PECVD 21.785 + 2.35 25.360 + 3.20 26.975 + 4.49

Diferentes letras maitsculas sobrescritas mostram diferengas significativas dentro da mesma coluna (p < 0,05).
Diferentes letras minusculas sobrescritas mostram diferencas significativas dentro da mesma linha (p < 0,05).

Todas as ceramicas tiveram um aumento significativo da energia de superficie apos a

TC (P<0.001) (Tabela 7).

Tabela 7 Valores médios + DP da energia livre de superficie para os periodos avaliados
(inicial e TC) de acordo com o tratamento de superficie, independente dos grupos.

Tratamento de

Periodo

Superficie Inicial Termociclagem
Ceramisté 38.09 + 4.24 Ab 43.83 +5.41 A2
feggg'\itg 24.19 + 4,54 Cb 27.01 + 3.33 Ca
Palaseal 30.51 + 3.35 BP 40.3+4.27 B2

Ea;aEsga\"/D 23.43 +3.84 Cb 25.98 + 3.89 Ca

Diferentes letras maiusculas sobrescritas mostram diferengas significativas dentro da mesma coluna

(p <0,05).

Diferentes letras mindsculas sobrescritas mostram diferencas significativas dentro da mesma linha (p

<0,05).

2.5.3 Microdureza

A ANOVA de 3 fatores com medidas repetidas considerando a termociclagem como o

fator periodo (Tabela 8), mostrou que os principais fatores materiais (F=39807.413;

P=<0.0001), Tratamento (F=359.478; P<0.0001), Periodo (F=226.994; P<0.0001), e sua

interagdo de trés vias (F=35.580; P<0.0001), afetaram significativamente a microdureza

superficial.
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Tabela 8 ANOVA de 3 fatores com medidas repetidas para microdureza considerando a
termociclagem como fator periodo.

Fonte df SS MS F P
Material 2 771032.063 385516.032 39807.413 <0.0001*
Tratamento 3 10444.133 3481.378 359.478 <0.0001*
Material x 6 10443.267 1740.545 179.724 <0.0001*
tratamento
Entre assuntos 108 1045.929 9.685
Periodo 1 864.843 864.843 226.994 <0.0001*
periodo x 2 252.508 126.254 33.138 <0.0001*
material
Periodo x 3 404.132 134.711 35.357 <0.0001*
tratamento
Periodo x 6 813.366 135.561 35.580 <0.0001*
material x
tratamento
dentro dos 108 411.478 3.810
assuntos

uma diminui¢do significativa da dureza apdés a TC (P<0.001), com exce¢do da ceramica

EN-+PM (P>0.05). Ao comparar os diferentes materiais ceramicos (enamic vs. shofu vs.

*P < 0.05 indica diferenca estatisticamente significativa.

De acordo com os resultados do teste de comparagdo pareada todas as ceramicas tiveram

cerasmart) no mesmo periodo (inicial ou TC) e mesmo tratamento de superficie, observou-se

que o Cerasmart apresentou os menores valores de dureza (p<0.0001), seguido pelo Shofu

(p<.0001) e Enamic (p<.0001). Quanto aos tipos de tratamento a ceramica EN+ PM apresentou
significativamente os maiores valores, (P<0.05) a HC+PM+PECD, independente do tempo de
envelhecimento, enquanto a CS+PM+PECDV apresentou significativamente os maiores

valores de dureza no tempo inicial (P<0.05), no entanto apés TC o PM+PECVD nao teve

diferenca quando comparado ao PM (P>0.05) (Tabela 9).
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Tabela 9 Meédia + SD valores de microdureza (um) para cada material ceramico,

tratamento de superficie e periodo de avaliacio (inicial e TC).

Material
Tratamento Enamic Shofu Cerasmart
de
Superficie Inicial TC Inicial TC Inicial TC
Ceramisté 213.42 + 214.66 + 93.94 + 90.49 + 63.48 + 59.51 +
3.15A 4.03~ 1.59Aa# 1.22A0% 0.778a8 0.51A0%
Ceramisté + 210.88 + 199.73 + 97.95 + 87.25 + 66.15 + 60.27 +
PECVD 2.258a" 1.22B5" 1.478# 0.95B0# 0.777% 0.85A08
Palaseal 174.23 + 177.56 + 86.70 + 81.61 + 63.48 + 56.63 +
1.96P" 2.900" 1.020a# 0.48Pv# 1.4582% 0.448b%
Palaseal + 182.75 + 180.50 + 88.80 + 83.70 + 60.52 + 57.66 +
PECVD 1.73¢ 4.220" 1.05¢# 1.52C0# 1.34Ca8 0.61B0%

Diferentes letras maitsculas sobrescritas mostram diferencas significativas dentro da mesma coluna (p < 0,05).

Diferentes letras mindsculas sobrescritas mostram diferencas significativas dentro da mesma linha para o mesmo material (inicial vs.

TC) (p < 0,05).

Diferentes simbolos sobrescritos mostram diferengas significativas dentro da mesma linha para o mesmo periodo (enamic vs. shofu

vs. cerasmart) (p < 0,05).

2.5.4 Resisténcia a flexdo

A ANOVA de 3 fatores com medidas repetidas considerando a termociclagem como o

fator periodo (Tabela 10), mostrou que o principal fator material (F=134.220; P=<0.0001) e as

interagdes do material com o tratamento (F=3.333; P=0.004), e periodo com material (F=5.826;

P=0.003) afetou significativamente a resisténcia a flexao.
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Tabela 10 ANOVA de 3 fatores com medidas repetidas para resisténcia a flexdo
considerando a termociclagem como fator periodo.

Fonte df SS MS F P
Material 2 147516.240 73758.120 134.220 <0.0001*
Tratamento 3 294.016 98.005 0.178 0.911
Material x 1 1824.969 1824.969 3.321 0.070
tratamento
Entre assuntos 6 10990.430 1831.738 3.333 0.004*
Periodo 2 6403.490 3201.745 5.826 0.003*
periodo x 3 427.301 142.434 0.259 0.855
material
Periodo x 6 2382.286 397.048 0.723 0.632
tratamento
Periodo x 216 118698.994 549.532
material x
tratamento
dentro dos
assuntos

*P < 0.05 indica diferenga estatisticamente significativa.

A ceramica Cerasmart foi a inica que diminuiu significativamente a resisténcia a flexao

apos a TC (P<0.05) (Tabela 11).

Tabela 11 Média = SD valores de resisténcia a flexdo (MPa) para grupos de materiais
ceramicos de acordo com os periodos avaliados (inicial e TC), independente do tratamento
de superficie.

Periodo

Material

Inicial Termociclagem
Enamic 128.97 + 14.89 ¢2 129.55+ 21.74 B
Shofu 181.70 + 22.90 A2 184.63 +21.51 42
Cerasmart 142.03 + 26.46 B2 121.97 + 31.99 Bb
Diferentes letras maitsculas sobrescritas mostram diferengas significativas dentro da mesma coluna
(p <0,05).
Diferentes letras minusculas sobrescritas mostram diferencas significativas dentro da mesma linha
(p <0,05).

De acordo com os resultados do teste de comparagdo pareada a ceramica shofu

apresentou, significativamente, os maiores valores de resisténcia a flexdo, independente do
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envelhecimento (P<0.05). A ceramica Cerasmart ndo apresentou diferenga significativa quanto
ao tipo de tratamento de superficie (P>0.05), enquanto a EM+ SP+PECDYV apresentou o menor
valor e a SH+SP+PECDYV os maiores valores (Tabela 12).

Tabela 12 Média + SD valores de resisténcia a flexao (MPa) para grupos de materiais
ceramicos de acordo com o tratamento de superficie, independente do periodo de TC.
Tratamento de

. Material
Superficie
Enamic Shofu Cerasmart

Ceramisté 139.61 + 14.61 AP 171.08 + 24.55 B2 136.22 + 25.87 AP
Ceramisté ABb ABa Ab
+ PECVD 126.88 + 28.97 183.29 + 22.07 134.96 + 39.15
Palaseal 129.31 + 7.83 ABD 183.73+20.44 AB2 13379+ 31.39 A
Palaseal Bb Aa Ab
+ PECVD 121.23+11.19 194.56 + 15.40 123.01 + 25.64

Diferentes letras maiUsculas sobrescritas mostram diferengas significativas dentro da mesma coluna (p < 0,05).
Diferentes letras minusculas sobrescritas mostram diferencas significativas dentro da mesma linha (p < 0,05).

2.5.5 Modulo de elasticidade

A ANOVA de 3 fatores com medidas repetidas considerando a termociclagem como
fator periodo (Tabela 13), mostrou que os principais fatores materiais (F=13.084; P=<0.0001)
e tratamento (F=7.549; P=<0.0001), e as interacdes do periodo de tratamento (F=5.519;

P=0.001) afetou significativamente o modulo de elasticidade.
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Tabela 13 ANOVA de 3 fatores com medidas repetidas para o modulo de elasticidade

considerando a termociclagem como fator periodo.

Fonte df SS MS F P
Material 2 4726293.675 2363146.838 13.084 <0.0001*
Tratamento 3 4090439.137 1363479.712 7.549 <0.0001*
Material x 1 7741.726 7741.726 0.043 0.836
tratamento
Entre assuntos 6 1320412.088 220068.681 1.218 0.298
Periodo 2 811022.066 405511.033 2.245 0.108
periodo x 3 2990459.347 996819.782 5.519 0.001*
material
Periodo x 6 1892985.138 315497.523 1.747 0.111
tratamento
Periodo x 216 39011847.571 180610.405
material x
tratamento
dentro dos
assuntos

*P < 0.05 indica diferenga estatisticamente significativa.

De acordo com os resultados do teste de comparacdo pairwise (Tabela 14),

independentemente do material cerdmico, na avaliagdo inicial, a deposi¢ao de pelicula fina de

PECVD reduziu significativamente o modulo de elasticidade do processo de polimento Palaseal

(p<.0001) e o palaseal+PECVD apresentaram os menores valores iniciais (p<0.01). Por outro

lado, o filme de plasma ndo afetou o mddulo de elasticidade do Ceramisté (p=0.089). Apos a

termociclagem, a deposi¢cdo do filme apresentou resultados semelhantes de moddulo de

elasticidade quando comparado ao respectivo processo de polimento sem filme (p>0.05). Ao

avaliar os valores do modulo de elasticidade entre os diferentes periodos de medigdo, o processo

de termociclagem produziu valores estatisticamente maiores de alteragcdo do moédulo de

elasticidade apenas nas amostras Palaseal+PECVD (p=0.001).
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Tabela 14 Média = SD valores de mdédulo de elasticidade (MPa) para os periodos avaliados
(Inicial vs TC) de acordo com o tratamento de superficie, independente dos grupos de
materiais ceramicos.

Periodo

Material

Inicial Termociclagem
Ceramisté 1327.58 + 467.55 AB? 1125.07 + 519.73 AB2
Ceramisté Ba Ba
+ PECVD 1140.22 + 470.30 1101.61 +539.40
Palaseal 1417.61 + 398.75 A4 1319.73 + 390.49 A2
Palaseal Cb ABa
+ PECVD 823.54 + 316.58 1207.98 + 484.17
Diferentes letras maitsculas sobrescritas mostram diferencas significativas dentro da mesma coluna (p
<0,05).
Diferer)wtes letras mindsculas sobrescritas mostram diferencgas significativas dentro da mesma linha (p
<0,05).

2.6 Discussao

A hipdtese nula de que nao haveria alteragao nas propriedades estruturais € mecanicas
das ceramicas avaliadas, independente do tratamento de superficie e termociclagem foi
rejeitada. Uma vez que, pode-se observar o que os tratamentos de superficie e a termociclagem
influenciaram significativamente nas propriedades estruturais e mecanicas de todos as

ceramicas.

A rugosidade de superficie tem influéncia nas propriedades mecanicas e Opticas das
restauracdes, sabe-se que superficies asperas/rugosas propiciam maior adesdo de biofilme,
manchamento e, consequentemente, doenga periodontal' . Ainda, podem reduzir a resisténcia
mecanica, por meio da criagdo e propaga¢ao de microfissuras e, consequentemente, aumenta o

. 1’4_7 ~ . . . r . r
risco de fratura ou Isacamento™™’". Estudos mostram que para adesdo microbiana primaria, ¢
considerado um valor de corte Ra de 0,20 pm para nao adesdo de microorganismos, e assim,

itaveis clini 720 Dj di d d b d
serem aceitavels clinicamente’~". Diante disso, no presente estudo, pode-se observar que todos
os tratamentos de superficie apresentaram valores de rugosidade aceitaveis, independente da
cerdmica avaliada. A cerdmica Enamic polida com ceramisté apresentou o maior valor de Ra
(0,224 um), independente do periodo de TC. A aplicacdo de PECVD reduziu significativamente
os valores de Ra, quando associado ao ceramisté, em todas as ceramicas. Alguns autores

aﬁrmam17’26’27

que o filme de plasma tem a capacidade de selar os defeitos superficiais, como
ranhuras, buracos e rachaduras, tornando a superficie lisa e homogénea!”*%?’. Embora o

PECVD ndo mostrou o mesmo efeito positivo sobre a Ra em associagdo com o selante de
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superficie. Deve-se destacar que o polimento com palaseal (com ou sem PECVD) apresentaram
menores valores de Ra significativamente inferiores ao polimento com ceramisté, independente
da ceramica. Isso refor¢a achados na literatura de que o selante fotopolimerizavel atua
preenchendo as microfissuras e microdefeitos superficiais, proporcionando uma superficie mais

regular e lisa!>?>%8,

A energia livre de superficie € um fator importante na capacidade do material atrair ou
repelir a aderéncia de microorganismos, sendo que quanto maior a energia livre do material
(superficie hidrofilica) menores sdo as chances das bactérias apresentarem uma aderéncia com
forte fixagdo, quando comparadas com valores baixos de energia de superficie
(hidrofébica)?*2°. No presente estudo, as cerdmicas tiveram um aumento significativo da
energia de superficie apos os métodos de envelhecimento, enquanto o tratamento com PECDV
reduziu a energia livre de superficie, tanto no polimento mecanico quanto com selante,
independentemente do tipo de ceramica, ndo havendo diferenca entre eles (P>0.05). Essa
reducdo na energia de superficie mostra que houve uma adesdo do filme de organossilicio,
filmes hidrofébicos produzidos por vapor de HMDSO que reduzem as forgas eletrostaticas,
reforca a superficie do material e diminui o ataque por moléculas de agua ou espécies

hidrossolaveis'®!73!,

A microdureza Vickers ¢ um parametro utilizado para avaliar cerdmicas odontologicas
e esta relacionado com a resisténcia desses materiais a degradacao através da hidrélise e medida
relativa de resisténcia a endentagio permanente da superficie’!. A dureza esta relacionada a
capacidade do material a resistir a ranhuras, manter o acabamento e polimento, e em resistir ao
desgaste oclusal'®*!. No presente estudo, somente na cerdmica cerasmart nio houve diferenca
significativa entre os polimentos ceramisté e Palaseal, sendo que na Enamic e na Shofu HC o
polimento com palaseal mostrou valores inferiores. Essa diminuicdo da dureza ocorre
provavelmente devido ao selante de superficie apresentar menor quantidade de carga presente
(17,3%), tornando a camada superficial da cerdimica menos rigida®’. Apesar disso, antes da
reliazagdo da termociclagem, em todas as ceramicas e tratamentos de superficie houve aumento
significativos nos valores de microdureza apds a associacdo com PECDV, com excecdo da
Enamic (PM+PECVD) e cerasmart (SP+PECVD). Esse aumento da microdureza apds
aplicacdo do plasma pode ser explicado pelo PECVD ser polimerizavel pela dissociagdo de suas
moléculas, induzida pelo impacto de elétrons e pelo rearranjo de seus radicais'®, produzindo

assim o filme fino na superficie da ceramica, no qual ¢ totalmente dependente dos parametros
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16,17

de descarga luminescente do plasma'®'’, sendo controlada, neste estudo, pela pré e pos

deposicao de Ar, demostrando assim ser um protocolo favoravel de aplicagao.

A resisténcia a flexao e o modulo de elasticidade sao fatores importantes nas ceramicas
odontologicas, pois durante a mastigacdo sdo submetidas a repetidas forcas de flexdo que
induzem tensdes internas que ao longo do tempo podem causar falhas por fadiga?>??. Neste
estudo a ceramica Shofu foi a que apresentou os maiores valores de resisténcia a flexao, sendo
atribuido a sua composi¢do que apresenta 61% de silicato de zirconio embutido e densamente
compactado no bloco, conforme relatado pelo fabricante. Além disso, o maior valor de
resisténcia a flexao foi com tratamento Palaseal+PECDYV, no qual o mesmo foi apresentado no
modulo de elasticidade apos envelhecimento, independente do tipo de ceramica. Isso pode ser
atribuido as caracteristicas de vedamento proporcionado pelo selante e pelo plasma, impedindo
a penetracdo de dgua na matriz das ceramicas e assim, ndo prejudicando suas estruturas
mecanicas’®. O palaseal+PECVD apresentaram os menores valores iniciais, demonstrando que
o selamento superficial da ceramica deixa o material mais propenso a deformagdo antes da

fratura16,22,23,33

A termociclagem (TC) ¢ um método in vitro para simulacdo do envelhecimento
fisiologico dos materiais no meio bucal, amplamente utilizado onde os espécimes sdo
submetidos a diversos ciclos de imersdo em dgua com alta e baixa temperatura®*. No presente
estudo o numero de ciclos estabelecido teve como objetivo simular trés anos de uso clinico das
ceramicas!>!¢, Pode-se verificar que a TC teve influéncia negativa nas propriedades estruturais,
gerando aumento da Ra (em todos os grupos) e reducdo da dureza (Shofu e cerasmart). Isso
pode ser explicado devido as alteragdes bruscas na temperatura gerarem sucessivas contragoes
e expansdes volumeétricas na superficie do material, afetando diretamente caracteristicas como
rugosidade, energia livre de superficie e microdureza''**. No entanto, niio foi um fator principal

nas alteragdes das propriedades mecanicas, sendo este dependente do material e tratamento.

Por fim, as ceramicas hibridas apresentam a necessidade tratamentos de superficies
adicionais ao polimento mecanico, sendo aconselhado uso de selantes resinosos e deposi¢ao de
plasma, principalmente o plasma por apresentar melhor resultados quanto a microdureza e
rugosidade. Apesar do envelhecimento simulando as condicdes orais, este estudo se limita pelo
seu design in vitro que limita a replicacdo exata de situacdes clinicas. Estudos clinicos futuros
sao recomendados para uma investigacdo mais aprofundada sobre os reais beneficios ou

maleficios do uso de selantes e plasmas como tratamento de superficie das ceramicas hibridas.
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2.7 Conclusao

Com base nos resultados obtidos neste estudo, podemos concluir que:

O selante de superficie aplicado isoladamente resultou em menores valores de
rugosidade de superficie, energia livre de superficie e microdureza, independente da

ceramica.

e A aplicagdo de filme por vapor quimico melhorado por plasma foi benéfica na
rugosidade, energia de superficie, microdureza, resisténcia a flexdo e modulo de

elasticidade das cerdmicas com matriz resinosa para CAD/CAM.

e A deposi¢ao de filme por vapor quimico melhorado por plasma e o palaseal foram
capazes de melhorar a resisténcia mecanica estruturais das cerdmicas com matriz

resinosa para CAD/CAM.

e A termociclagem influenciou negativamente as propriedades estruturais das ceramicas

com matriz resinosa para CAD/CAM.
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3 CAPITULO 2 - Impacto do desafio erosivo em cerimicas com matriz
resinosa para sistema CAD/CAM, submetidas a polimento mecanico ou
selantes de superficie, associados ou nao a aplicacdo de plasma de baixa

temperatura: analise estrutural e mecinico *

3.1 Resumo

Objetivo: Avaliar as caracteristicas estruturais e mecanicas de 03 cerdmicas com matriz
resinosa para CAD/CAM, apds diferentes protocolos de polimento ou selante de superficies
fotopolimerizavel, associados ou ndo a deposi¢do de filme por PECVD (plasma-enhanced
chemical vapor deposition), apos desafio erosivo.

Métodos: Foram confeccionados 236 espécimes de cada ceramica, sendo realizados dois
diferentes tamanhos para se adequarem em suas respectivas analises. Os espécimes foram
divididos em grupos de acordo com o tratamento de superficie e envelhecimento que foram
submetidos. Os polimentos realizados foram: 1) Polimento mecanico (PM) — que sera realizado
o polimento mecénico com kit Ceramisté (SHOFU, Kyoto, Japan); 2) Selante fotopolimerizavel
Palaseal (SP) - Foi aplicada uma fina camada de selante Palaseal (Heraeus Kulzer); 3)
Polimento mecéanico (PM) + deposicao de filme por PECVD (PM+ PECVD) — apds PM, as
superficies dos espécimes desse grupo foram tratadas pela deposi¢dao de filmes de PECVD
(plasma-enhanced chemical vapor deposition) e 4) Selante Palaseal (SP) + deposi¢do de filme
por PECVD (SP+ PECVD). As amostras sofreram envelhecimento por desafio erosivo (DE):
imersdo em HCI 5% (pH = 2,0) durante 273 horas. As varidveis de resposta foram: analises
estruturais (rugosidade superficial (Ra), angulo de contato e energia livre de superficie,
microscopia de forca atomica (MFA)) e andlises mecanicas (microdureza vickers (HV),
resisténcia a flexao (wx) e modulo de elasticidade (ME)). Os dados obtidos foram submetidos
foram submetidos a analise estatistica ANOVA (3 fatores) e teste pairwise foi utilizado para
comparac¢ao multipla entre os grupos, com nivel de significancia de 5%.

Resultados: 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

! Este capitulo est4 apresentado em formato de artigo € de acordo com as normas do periddico “Dental Materials”
— Qualis Al — Fator de Impacto: 5.304 — https://www.elsevier.com/journals/dental-materials/0109-5641/quide-
for-authors
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valores. O tipo de tratamento ndo influenciou na resisténcia a flexdo, sendo dependente do
material. Palaseal e PECVD reduziram o modulo de elasticidade. O desafio erosivo influenciou
negativamente as propriedades estruturais das ceramicas, no entanto, ndo afetou as resisténcias
mecanicas.

Conclusao: A aplicagdo da PECVD foi benéfica na rugosidade, energia de superficie,
microdureza, resisténcia a flexao e modulo de elasticidade das ceramicas com matriz resinosa
para CAD/CAM.

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

3.2 Abstract

Objective: To evaluate the structural and mechanical characteristics of 03 ceramics with resin
matrix for CAD/CAM, after different polishing protocols or light-cured surface sealant,
associated or not with film deposition by PECVD (plasma-enhanced chemical vapor
deposition), after challenge erosive.

Methods: 236 specimens of each ceramic were made, being made in two different sizes to suit
their respective analyses. The specimens were divided into groups according to the surface
treatment and aging they underwent. The polishing performed were: 1) Mechanical polishing
(PM) — mechanical polishing with 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) + PECVD film deposition (PM+ PECVD) — after PM, the surfaces
of the specimens in this group were treated by PECVD (plasma-enhanced chemical vapor
deposition) film deposition and 4) Palaseal Sealant (SP) ) + film deposition by PECVD (SP+
PECVD). The samples underwent aging by erosive challenge (DE): immersion in 5% HCI (pH
=2.0) for 273 hours. The response variables were: structural analyzes (surface roughness (Ra),
contact angle and surface free energy, atomic force microscopy (AFM)) and mechanical
analyzes (Vickers microhardness (HV), flexural strength (wx) and modulus of elasticity (EM)).
The data obtained were submitted to ANOVA (3-way) statistical analysis and the pairwise test
was used for multiple comparison between groups, with a significance level of 5%.

Results: The use of Palaseal and PECVD showed significantly the lowest roughness and
surface energy values (p<0.05). PECVD significantly increased the hardness before aging
(p<0.05), while the use of palaseal showed the lowest values. The type of treatment did not

influence the flexural strength, being dependent on the material. Palaseal and PECVD reduced
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the modulus of elasticity. The erosive challenge negatively influenced the structural properties
of ceramics, however, it did not affect the mechanical strengths.

Conclusion: The application of PECVD was beneficial in roughness, surface energy,
microhardness, flexural strength and modulus of elasticity of ceramics with resin matrix for
CAD/CAM.

Keywords: Ceramics; Non-thermal plasma; Surface treatment; CAD/CAM.

3.3 Introducao

As ceramicas mais recentes introduzidas no mercado sdo as ceramicas hibridas, que
apresentam matriz resinosa em sua composicao com o objetivo de fornecer um material mais
tenaz e compativel com o tecido dentdrio!”. As vantagens dessas cerdmicas sdo suas
propriedades Opticas e tenacidade semelhantes as dos dentes naturais, melhor distribuicao das
cargas mastigatorias, alta resisténcia a tracdo, melhor modulo de elasticidade e menor abrasio

6-11

ao antagonista dentes®'. No entanto, ao contrario de outras ceramicas, a ceramica hibrida ndo

pode ser vitrificada no forno, que ¢ o método padrao ouro para o tratamento de superficie da

cerdmica, pois as propriedades de sua matriz organica podem ser perdidas durante a queima'*

14

Desse modo, o tratamento de superficie nas ceramicas hibridas por meio de polimento
mecanico (borrachas) ou selantes de superficie fotopolimerizaveis sdo importantes para que
essas cerdmica resistam aos diversos fatores presentes na cavidade oral que podem influenciar
na sua degradagdo, como variagdo de temperatura, dieta, corantes, pH acido, forga e relagao
oclusal e hébitos mastigatérios inadequados>!*!. Ultimamente, vem sendo estudado nas
diversas areas da odontologia o uso da deposi¢@o de filmes por vapor quimico melhorado por
plasma (PECVD - plasma enhanced chemical vapor deposition) assistido por bombardeamento
idnico como tratamento de superficie de materiais odontoldgicos’'. O plasma é um tipo de gas
que foi parcial ou totalmente ionizado com um niimero aproximadamente igual de particulas
carregadas positivamente e negativamente que bombardeiam a superficie alvo e transferem
energia para ela, gerando grupos funcionais e ativando a superficie produzindo filmes finos

com diversos graus de hidrofilicidade!”.

Recentemente, o nimero de pacientes com doengas do refluxo gastroesofagico (DRGE)

ou transtornos alimentares (bulimia nervosa e/ou anorexia) tem aumentado significativamete e
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consequentemente a exposi¢do de materiais restauradores ao pH acido tem se tornado um
cenario frequente, tema de suma importancia para discussdo na odontologia, pois DRGE ¢
caracterizada por regurgitacao de acido gastrico do estobmago para o es6fago ou cavidade oral
rotineiramente'. Pacientes com DRGE e que apresentam proteses dentarias de ceramicas
tendem a sofrer um desgaste erosivo através da lixiviagdo seletiva de ions alcalinos, afetando
negativamente as propriedades da pega protética, levando a falhas mecanicas, biologicas e

estéticas®.

O 4cido gastrico apresenta um pH extremamente baixo (< 2,0), composto
principalmente por acido cloridrico (HCI), assim sua capacidade erosiva e potencial para danos
¢ significativamente maior do que os acidos dietéticos>>. Assim o nivel de pH e tempo de
exposicao das ceramicas odontoldgicas no HCI tende a enfraquecer sua durabilidade quimica e
enfraquecer suas propriedades®!8. A exposi¢do ao HCI provoca alteragdes no comportamento
estrutural, e pode levar ao aumento da rugosidade superficial, que consequentemente, provoca
maior acimulo de placa e desgaste dos dentes antagonistas®, além de afetar a reflexdo da luz e,
consequentemente, alterar a cor do material*!®. As cerAmicas expostas ao meio 4cido também
podem sofrer diminui¢cdo da resisténcia a flexdo, causar concentracdes de tensdes, provocar
trincas e alterar a resisténcia a fratura. Essas alteragdes comprometem a sua durabilidade e

sucesso clinico restaurador a longo prazo®!%1°,

O objetivo desse estudo in vitro foi avaliar as caracteristicas estruturais (rugosidade,
energia de superficie e microdureza) e mecanicas (resisténcia a flexdo e modulo de elasticidade)
03 ceramicas com matriz resinosa para CAD/CAM, 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), apos diferentes
protocolos de polimento (kit de polimento mecénico Ceramisté (Shofu) ou selante de
superficies fotopolimerizavel (Palaseal - kulzer), associados ou ndo a deposicao de filme por
PECVD (plasma-enhanced chemical vapor deposition), apos desafio erosivo (imersdao em HCI

5% por 273 horas).

A hipétese nula deste estudo foi de que ndo havera alteragdo nas propriedades avaliadas,

independente da ceramica, tratamento de superficie e desafio erosivo.

3.4 Material e Método
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3.4.1 Delineamento

O delineamento experimental do estudo encontra-se demonstrado na Figura 1.

DELINEAMENTO EXPERIMENTAL
CERAMICAS COM MATRIZ RESINOSA

TRATAMENTOS DE SUPERFICIE

ENVELHECIMENTOS IN VITRO

ESTUDO 1

(LY

ESTUDO 2
APQS 24 H EM AGUA (37°C)
\a - Polimento mecanico
ramisté polshing kit (shofu)

r=s7)

m
g S, - Selante Palaseal  Kulzer) ‘

‘APOS 24 HEM AGUA (37°C)

(n=s7)

4
B
]

a
(vita Enamic - VITA)

TERMOCICLAGEM  (TC):  submetidos a DESAFIO EROSIVO (DE): protocolo que

y 30.000 ciclos de TC, variande a temperatura

WiiH! Pus PECUD (plasma-enhanced
chemical vapor deposition)

(n=288)

entre 5.& 55°C por 30 seg
(nea7)

“\ i Sy+ PECVD (plasma-enhanced
A2HTM

cnemical vapor depaosition)

(n=a7)

simula 2 eroséo dcida, imerséo em HCl 5%

(pH =2,0) durante 273 horas.

]
B -

(res88)

VARIAVEIS RESPOSTAS
Tempos de andlises (T) Andlises Mecanicas (AM)

V) (n=08]

Rugosidade superficial - 7a (n=0

}(n=10)

Angulo de contato e energa livre de superTicie (n=0s)
fade {ME] {n=10]

serem realizados.

Fig. 1. Delineamento experimental contendo material, tratamentos de superficies,
envelhecimentos, distribuicdo, nimero dos espécimes, respostas e tempos das analises a

3.4.2 Formacao dos grupos

As ceramicas com matriz resinosa para CAD/CAM que foram utilizadas estdo descritas

na Tabela 1. No total foram confeccionados 708 espécimes, sendo 236 espécimes para cada

ceramica testada. Esses foram divididos em grupos de acordo com os tratamentos de superficie,

desafio erosivo e andlises realizadas, conforme o delineamento experimental (Figura 1).

Tabela 1 Nome comercial, composicio e fabricante das ceramicas que serio utilizadas.
Ceramicas

Composicao Fabricante
nir?oéggfr:?sa 71% de nanoparticulas de silica e bario unida a
29% de matriz resinosa (BisSMEPP, UDMA,
(Cerasmart)

GC, Dental
DMA)

Products
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Peso é de 86 % em peso da ceramica (SiO2; Al2Os;
Na20; K20; Br20s; ZrOz; Ca) e 14% de

polimero VITA Zahnfabrik

UDMA, BisGMA e TEGDMA

VE - Ceramica infiltradapor
polimero
(VITA Enamic)

SL - Silicato de litio

reforgada por 61% de silica em po e silicato de zirconio e uma
zirconia(SHOFU matriz de resina composta (UDMA, TEGDMA) SHOFU
HC)

3.4.3 Fabricacao dos espécimes

Para cada ceramica (Tabela 1), os espécimes foram confeccionados nas dimensdes
especificas para cada andlise realizada. Para as analises estruturais foram 116 espécimes
quadrados com dimensdes de 5x5x1,5 mm. Para andlises mecanicas foram 120 espécimes
retangulares com dimensdes 12x4x3 mm. Todos os espécimes foram seccionados com disco
diamantado em baixa rotacdo (300 rpm), sob irrigagdo abundante e carga de 300g/f em
cortadeira metalografica (Isomet® 1000, Buehler, Illinois, USA). As dimensdes finais foram
mensuradas com paquimetro digital (Paquimetro Digital Digimatic, Mitutoyo Sul Americana

Ltda, Santo Amaro, SP, Brasil).

3.4.4 Acabamento e tratamento de superficie

Inicialmente, os espécimes foram regularizados com lixas abrasivas de carbureto de
silicio de 320-Grit (Carbimet Paper Discs; Buehler, IL, EUA), em seguida, foram pré-polidos
com lixas abrasivas de carbureto de silicio de 600-Grit (Carbimet Paper Discs; Buehler, IL,
EUA) em politriz (Arotec Ind. Com., Sdo Paulo, Brasil), sob resfriamento continuo, para obter
superficie plana. Na sequéncia, os espécimes foram lavados em cuba ultrassonica com adgua por
10 min e secos por meio de jatos de ar. Em seguida, os espécimes foram divididos de acordo

com os tratamentos de superficie realizados em:

3.4.4.1. Polimento mecanico (PM) - Foi realizado o polimento mecanico com kit Ceramisté
(SHOFU, Kyoto, Japdo) composto por 3 pontas: CERAMISTE STANDART para pré-
polimento; CERAMISTE ULTRA para polimento; CERAMISTE ULTRA II para polimento de
alto brilho. O polimento foi de 15 segundos em uma dire¢ao e 15 segundos a 90 graus da

primeira direcdo utilizada, serd utilizado um contra-angulo de baixa rotagdo de 8000 rpm.
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3.4.4.2. Selante fotopolimerizavel Palaseal (SP) - Foi aplicada uma fina camada de selante
Palaseal (Heraeus Kulzer) com pincel fino e macio em uma direcao unica com toque suave,
para que apenas uma camada fina fique sobre os espécimes. Depois, foi aguardado o tempo de
20 segundos para o inicio de uma fotopolimerizacdo com lampada de LED (Bluephase N,

Ivoclar Vivadent) por 90 segundos a uma curta distancia (0-2mm).

3.4.4.3. Polimento mecanico (PM) + deposi¢do de filme por PECVD (PM+ PECVD) — apos
PM conforme descrito no item 2.4.4.1, as superficies dos espécimes desse grupo foram tratadas
pela deposi¢do de filmes de PECVD (deposi¢dao de vapor quimico aprimorada por plasma)
usando um reator de ago desenvolvido no Laboratério de Plasmas Tecnoldgicos (LaPTec,
Instituto de Ciéncia e Tecnologia - ICT/UNESP, Sorocaba, Brasil). Inicialmente, foi realizada
a limpeza das amostras com gases de argonio durante 10 minutos, previamente a aplicagdo do
PECVD. Essa limpeza foi realizada com pressao total de trabalho de 20 Pa de Ar, com 70W de
poténcia de sinal de radiofrequéncia de 13,56 MHz aplicado no eletrodo inferior, enquanto o
superior permanecera aterrado. A aplicagdo do PECVD foi realizada com a mistura de 85% de
HMDSO e 15% de Ar, com 250 W de poténcia de sinal de radiofrequéncia de 13,56 MHz, sendo
aplicada no aplicador superior. O eletrodo inferior recebeu pulsos de 500 V negativos por meio
de um autotransformador (Variac) durante todo o processo. A pressao total de trabalho foi
mantida constante a 9,2 Pa durante os 30 minutos de deposi¢do. Apos esse periodo, o de
HMDSO foi interrompido e apenas o argénio mantido no reator durante 10 minutos, mantendo-

se todas as condigdes> %!,

3.4.4.4. Selante Palaseal (SP) + deposi¢ao de filme por PECVD (SP+ PECVD) — aplicagao de

selante Palaseal seguida da deposic¢do de plasma conforme sentida anteriormente.

3.4.5 Desafio erosivo

Os espécimes foram submetidos ao protocolo que simula a erosao acida, no qual foram
imersos em HCIl 5% (pH = 2,0) durante 273 horas em estufa a 37°C, simulando 3 anos de

exposi¢ao clinica ao acido cloridrico.
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3.4.6 Variaveis de resposta
CARACTERISTICAS ESTRUTURAIS

3.4.6.1 A rugosidade de superficie (Ra - média aritmética da rugosidade de superficie) foi
determinada por meio de um rugosimetro portatil (SJ-310-4, Mitutoyo Sul Americana Ltda,
Santo Amaro, SP, Brasil). Foram realizadas trés mensuragdes (centro, direita e esquerda ao
centro) em cada espécime. Os seguintes parametros foram utilizados: cut-off de 0,25mm a uma
velocidade de 0,05mm/s durante 12 segundos. Os valores originais foram em Angstrom (A) e

transformados para a escala nanométrica (nm).

3.4.6.2 A energia de superficie foi analisada por meio de um gonidémetro digital de dispensador
automatico Drop Shape Analysis System DSA100E (Kriiss GmbH, Hamburgo, Alemanha). A
hidrofilicidade de cada amostra foi avaliada através da média de cinco medigdes do angulo de
contato (o) entre a linha continua da amostra e a tangente de uma gota d’agua destilada de 20
ul aplicada automaticamente pelo gonidmetro e calculada pelo software Drop Shape Analysis
1.51 (Kriiss GmbH). Para determinar a energia livre de superficie (mJ/m?), medi¢des adicionais
do angulo de contato foram realizadas com goticulas de diiodometano, sendo entdo determinada
pela medi¢cdo do angulo de contato da 4gua e do diiodometano, através do método Owens-

Wendt definido no software Drop Shape Analysis 1.51.

3.4.6.3 A microdureza superficial foi avaliado com um microdurometro (HMV-2T; Shimadzu
Corp) equipado com um diamante Vickers (HV). Trés marcacdes foram realizadas em cada
amostra com distancias de 100 pum com uma carga vertical estatica de 20N por 20 segundos.
Um tnico operador mediu a maior diagonal de cada marcagdo, e a média das 3 medi¢des foi

definida como o valor de microdureza (HV, Kgf/mm?) da amostra.

CARACTERISTICAS MECANICAS

3.4.6.4 A resisténcia a flexdao e o mddulo de elasticidade foram testados através de um teste de
flexao de 3 pontos em uma maquina de teste universal (EMIC, Sao José dos Pinhais, SP, Brasil).

As amostras foram posicionadas em vigas de suporte circulares com vao de 10 mm de
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comprimento. Uma célula de carga de 200 kg/F foi utilizada para aplicagdo de carga constante
no centro da amostra a uma velocidade de cruzeta de 5 mm/min até a fratura. O momento da
fratura foi designado como o momento em que a carga aplicada caiu a zero. Os dados foram
registrados por meio de um programa de software (Tesc; Intermetric Ltd). A resisténcia a flexao

e o mddulo de elasticidade foram entdo calculados a partir das seguintes equagoes:
)

Resisténcia a Flexdo (Mpa) = 3F1/2bh?

()

Moédulo de elasticidade (Mpa) = F13/4bh*d

onde F ¢ a carga méaxima, | ¢ a distancia entre os apoios, b ¢ a largura, h ¢ a altura, e d ¢

a deflexdo.

3.4.7 Analise estatistica

As médias e desvio padrdo das variaveis respostas foram analisados usando uma analise
de variancia (ANOVA) de 3 fatores com medidas repetidas. Apos isso o teste pairwise foi
utilizado para comparagdao multipla entre os grupos. Todos os testes foram realizados com nivel

de significancia de p <0,05.

3.5 Resultados
3.5.1 Rugosidade

A ANOVA de 3 fatores com medidas repetidas considerando o desafio erosivo como o
fator periodo (Tabela 2), mostrou que os principais fatores materiais (F=204,916; P=<,0001),
Tratamento (F=2769,978; P<,0001), Periodo (F=317,571; P<.0001), e as interagdes material
com tratamento (F=40,130; P<.0001) e tratamento com periodo (F=8,110; P<.0001), afetaram

significativamente a rugosidade superficial.

Tabela 2 ANOVA de 3 fatores com medidas repetidas para rugosidade superficial
considerando desafio erosivo como fator periodo.
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Fonte df SS MS F P
Material 2 .039 .020 204916 <.0001*
Tratamento 3 796 265 2769.978 <.0001*
Material x 6 .023 .004 40.130 <.0001*
tratamento
Entre assuntos 108 010 000
Periodo 1 016 016 317.571 <.0001*
periodo x 2 .000 .000 361 .698
material
Periodo x 3 .001 .000 8.110 <.0001*
tratamento
Periodo x 6 .001 .000 2.171 .051
material x
tratamento
dentro dos 108 .005 .000
assuntos

*P < 0.05 indica diferenga estatisticamente significativa.

Ao analisar a interagdo entre tratamento e periodo de medi¢do (Tabela 3),

independentemente do material, a deposic¢ao do filme PECVD reduziu a rugosidade superficial

do Ceramisté em ambos os periodos (inicial ou DE) (p<0,0001). Por outro lado, o filme de

PECVD aumentou a rugosidade do Palaseal no periodo inicial (p<0,0001), e ndo alterou os

valores no desafio erosivo (p=0,962). Além disso, o processo de desafio erosivo alterou

estatisticamente a rugosidade da superficie para valores maiores quando comparados a medi¢ao

inicial para todas as superficies (p<0,0001).
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Tabela 3 Valores médios = SD de rugosidade superficial (um) para grupos de tratamento
de superficie de acordo com o periodo de desafio erosivo, independente do material.

Tratamento de Superficie

Periodo — —

Ceramisté Ceramisté+PECVD Palaseal Palaseal+PECVD
Inicial 0.166 + 0.028 B2 0.138 +0.018 B® 0.035 + 0.009 Bd 0.043 +0.008 B¢
DE 0.186 + 0.031 A2 0.150 + 0.018 A° 0.055 + 0.010 A¢ 0.055 + 0.009 A¢

Diferentes letras maiUsculas sobrescritas mostram diferengas significativas dentro da mesma coluna (p < 0,05).
Diferentes letras minusculas sobrescritas mostram diferencas significativas dentro da mesma linha (p < 0,05).

De acordo com os resultados do teste de comparagao pairwise, independentemente do
periodo avaliado (Tabela 4), a deposi¢do do filme de PECVD reduziu a rugosidade superficial
do Ceramisté em todos os materiais (p<0,0001). Por outro lado, o filme PECVD aumentou a
rugosidade do Palaseal em Cerasmart, e ndo alterou os valores nos materiais Enamic (p=0,847)

e Shofu (p=0,137).

Tabela 4 MédiatSD valores de rugosidade superficial (um) para grupos de materiais
ceramicos de acordo com o tratamento de superficie, independente do periodo do DE.

Tratamento de Material

Superficie Enamic Shofu Cerasmart
Ceramisté 0.206 +0.016“*  0.183+0.013A°  0.139 +0.012 A°
Ceramisté Ba Ba Bb
+ PECVD 0.157 £ 0.014 0.151 +0.009 0.124 £ 0.013
Palaseal 0.048+0.013% 0.051+0.013“®  0.036 + 0.012 P
Palaseal Ch ca Ch
+ PECVD 0.048 + 0.008 0.056 + 0.011 0.044 £ 0.009

Diferentes letras maitsculas sobrescritas mostram diferengas significativas dentro da mesma coluna (p < 0,05).
Diferentes letras minusculas sobrescritas mostram diferencas significativas dentro da mesma linha (p < 0,05).

3.5.2 Energia de superficie

A ANOVA de 3 fatores com medidas repetidas considerando o desafio erosivo como o
fator periodo (Tabela 5), mostrou que os principais fatores materiais (F=32800,037; P=<,0001),
Tratamento (F=65,781; P<,0001), Periodo (F=17.364; P<.0001), e as interacdes do material
com tratamento (F=231.781; P<.0001), e periodo com tratamento (F=19.940; P=<.0001)

afetaram significativamente a superficie livre energia.
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Tabela 5 ANOVA de 3 fatores com medidas repetidas para energia livre de superficie
considerando o desafio erosivo como o fator periodo.

Fonte df SS MS F P
Material 2 849.737 211850.126 32800.037 <.0001*
Tratamento 3 4491.107 424.868 65.781 <.0001%*
Material x 6 954.561 1497.036 231.781 <.0001*
tratamento
Entre assuntos 108 697.555 159.094 24.632
Periodo 1 186.032 186.032 17.364 <.0001%*
periodo x material 2 6.533 3.266 305 0.738
Periodo x 3 640.908 213.636 19.940 <.0001*
tratamento
Periodo x material 6 108.210 18.035 1.683 0.132
X tratamento
dentro dos 108 1157.083 10.714
assuntos

*P < 0.05 indica diferenga estatisticamente significativa.

De acordo com os resultados do teste de comparacdo pairwise, independentemente do
periodo avaliado (Tabela 6), a deposi¢ao do filme PECVD reduziu a energia livre de superficie
das superficies ceramisté e palaseal em todos os materiais (p<0,0001). Os menores valores de
energia de superficie foram encontrados nos grupos EN+PM+PECDV e CS+SP+PECDV
(P<0.05), enquanto a SH+PECDV apresentou os menores valores, ndo havendo diferenca

significativa entre eles (P>0,05).

Tabela 6 MédiatSD valores de energia livre de superficie para grupos de materiais
ceramicos de acordo com o tratamento de superficie, independente do periodo de DE.

Tratamento de Material

Superficie Enamic Shofu Cerasmart
Ceramisté 35.81+3.97 Aab 37.37+4.19 Aa 3556+4.34 Ab
Ceramisté

+ PECVD 19.84 +2.45 Dc 2656 +3.40Cb 31.59+3.89 Ba
Palaseal 30.26 + 2.32 Ba 31.73+297Ba 30.98+2.55Ba
Palaseal

+ PECVD 2290+ 4.12 Cc 25.17+252Ch 28.80+4.29 Ca

Diferentes letras maitsculas sobrescritas mostram diferencas significativas dentro da mesma coluna (p < 0,05).
Diferentes letras minuUsculas sobrescritas mostram diferencas significativas dentro da mesma linha (p < 0,05).
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Ao analisar a intera¢do entre tratamento e periodo de medicao (Tabela 7), todas as
ceramicas tiveram um aumento significativa da energia de superficie apds DE (P<0.001), com
exce¢do das ceramicas com ceramisté e palaseal, que apresentaram aumento ap6s o DE e ndo

apresentaram diferenga significativa, respectivamente (P>0.05).

Tabela 7 Média£SD valores de energia livre de superficie para os periodos avaliados
(inicial e DE) de acordo com o tratamento de superficie, independente dos grupos de
materiais ceramicos.

Tratamento de Periodo
Superficie Inicial Desafio Erosivo
Ceramisté 37.80 £ 4.20 Aa 34.68 + 3.58 Ab
Ceramisté
+ PECVD 23.30+4.49Cb 28.09 £6.33 Ca
Palaseal 30.61 £ 3.03 Ba 31.36 £ 2.20 Ba
Palaseal
+ PECVD 23.01+£3.79Cb 28.23 £3.32 Ca
Diferentes letras maiusculas sobrescritas mostram diferengas significativas dentro da mesma coluna (p
<0,05).
Difere?ﬂes letras mindsculas sobrescritas mostram diferencas significativas dentro da mesma linha (p
< 0,05).

3.5.3 Microdureza

A ANOVA de 3 fatores com medidas repetidas considerando o desafio erosivo como o
fator periodo (Tabela 8), mostrou que os principais fatores materiais (F=39807,413; P=<,0001),
Tratamento (F=359,478; P<,0001), Periodo (F=226.994; P<.0001), e sua interacao de trés vias

(F=35.580; P<.0001), afetaram significativamente a microdureza superficial.
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Tabela 8 ANOVA three-way de medidas repetidas para microdureza considerando o
desafio erosivo como o fator periodo.

Fonte df SS MS F P
Material 2 771032.063 385516.032 39807.413 <.0001%*
Tratamento 3 10444.133 3481.378 359.478 <.0001%*
Material x 6 10443.267 1740.545 179.724 <.0001%*
tratamento
Entre assuntos 108 1045.929 9.685
Periodo 1 864.843 864.843 226.994 <.0001%*
periodo x 2 252.508 126.254 33.138 <.0001%*
material
Periodo x 3 404.132 134.711 35.357 <.0001%*
tratamento
Periodo x 6 813.366 135.561 35.580 <.0001%*
material x
tratamento
dentro dos 108 411.478 3.810
assuntos

*P < 0.05 indica diferenga estatisticamente significativa.

Todas as ceramicas tiveram uma diminui¢do significativa da dureza apdés o DE

(P<0.001), com exce¢do das ceramicas EN+SP com e sem PECDV e a SH+PM. A cerdmica EN

apresentou os maiores valores de dureza, independente do tipo de tratamento de superficie e

tempo de envelhecimento (P<0.05), apesar disso os grupos Palaseal com e sem PECDV

apresentaram os menores valores. Quanto aos tipos de tratamento as ceramicas apresentaram

os maiores valores de dureza no ceramisté e ceramisté+PECDYV, independente do tempo (Tabela

9).
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Tabela 9 MédiatSD valores de microdureza (um) para cada material ceriamico,

tratamento de superficie e periodo de avaliacio [inicial e DE].

Material
Tratamento Enamic Shofu Cerasmart
de
Superficie Inicial DE Inicial DE Inicial DE
Ceramisté 215.22 + 209.93 + 93.43 + 92.10 + 62.91 + 60.37 +
2.52A 1.88A0" 1.877% 2.67°% 0.587a 0.37AM%
Ceramisté + 214.33 194.60 + 95.63 + 93.71 + 63.17 60.21 +
PECVD 3.04A%" 3.628v" 1.28A 1.67A0# 1.0072% 0.66AB
Palaseal 175.76 + 174.46 + 87.20 + 83.61 + 60.13 + 58.06 +
5.00¢" 5.34P# 2.088 1.96¢0# 0.55888 0.788B0%
Palaseal + 180.70 + 180.23 + 91.46 + 88.88 + 61.50 + 59.73 +
PECVD 5.81B2" 3.30¢a" 1.19A# 1.7580% 0.78ABa8 0.58ABbS

Diferentes letras maitsculas sobrescritas mostram diferencas significativas dentro da mesma coluna (p < 0,05).
Diferentes letras minusculas sobrescritas mostram diferencas significativas dentro da mesma linha para o mesmo material (inicial vs.

TC) (p <0,05).

Diferentes simbolos sobrescritos mostram diferengas significativas dentro da mesma linha para o mesmo periodo (enamic vs. shofu
vs. cerasmart) (p < 0,05).

3.5.4 Resisténcia a flexdo

A ANOVA de 3 fatores com medidas repetidas considerando o desafio erosivo como o

fator periodo (Tabela 10), mostrou que o principal fator material (F=125,575; P=<,0001) e a

interacdo do material com o tratamento (F=3,499; P=. 003) afetou significativamente a

resisténcia a flexdo.



Tabela 10 ANOVA de 3 fatores com medidas

considerando desafio erosivo como fator periodo.

repetidas para resisténcia a flexao

Fonte df SS MS F P
Material 2 126251.923 63125.961 127.575 <.0001%*
Tratamento 464.372 154.791 313 .816
Material x 1 444.530 444.530 .898 .344
tratamento
Entre assuntos 6 10389.022 1731.504 3.499 .003*
Periodo 2 64.822 32411 066 .937
periodo x material 3 1299.100 433.033 875 455
Periodo x 6 4265.412 710.902 1.437 .202
tratamento
Periodo x material 216 106880.258 494 816

X tratamento
dentro dos
assuntos

*P < 0.05 indica diferenga estatisticamente significativa.

A ceramica Enamic apresentou os menores valores com o uso do PECVD, ndo

significativo entre eles (P>0.05), enquanto a ceramica shofu apresentou os maiores valores

com PECVD, sendo significativo aos outros tratamentos de superficie (P<0.05) (Tabela 11).

Tabela 11 Média=SD valores de resisténcia a flexdo (MPa) para grupos de materiais
ceramicos de acordo com o tratamento de superficie, independente do periodo de desafio

erosivo.
Tratamento de Material
Superficie

Enamic Shofu Cerasmart

Ceramisté 137.25+ 17.36 AP 167.25+ 24.67 B2  138.15+22.31 AP
Ceramisté Bc Aa Ab
+ PECVD 120.00 + 16.09 186.17 + 17.01 148.12 + 31.76
Palaseal 129.16 + 7.36 ABb 181.85+39.91 42  136.78+21.30 AP
Palaseal Be Aa Ab
+ PECVD 122.34+ 11.76 189.01 + 19.00 138.39+ 19.50

Diferentes letras maiUsculas sobrescritas mostram diferencas significativas dentro da mesma coluna (p < 0,05).
Diferentes letras minusculas sobrescritas mostram diferencas significativas dentro da mesma linha (p < 0,05).
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3.5.5 Médulo de elasticidade

A ANOVA de 3 fatores com medidas repetidas considerando o desafio erosivo como o
fator periodo (Tabela 12), mostrou que os principais fatores materiais (F=6,528; P=,002) e
tratamento (F=21,170; P=<,0001), e as interagdes do material com tratamento (F=3,066;

P=,007) afetou significativamente o mddulo de elasticidade.

Tabela 12 ANOVA de three-way para o modulo de elasticidade considerando o desafio
erosivo como fator periodo.

Fonte df SS MS F P
Material 2 1904226.584 952113.292 6.528 .002%*
Tratamento 3 9262842.940 3087614.313 21.170 <.0001*
Material x 1 10963.639 10963.639 .075 .784
tratamento
Entre assuntos 6 2683101.066 447183.511 3.066 .007*
Periodo 2 342333.068 171166.534 1.174 311
periodo x material 3 617140.472 205713.491 1.410 241
Periodo x 6 1221346.602 203557.767 1.396 218
tratamento
Periodo x material 216 31503629.616 145850.137
X tratamento
dentro dos
assuntos

*P < 0.05 indica diferenga estatisticamente significativa.

Todas as ceramicas, independente do tipo de tratamento, ndo apresentaram diferencas
significativas do moédulo de elasticidade ap6és DE (P=0.311). A ceramica cerasmart ndo
apresentou diferenca significativa nos diferentes tipos de tratamento de superficie (P>0.05),
enquanto a enamic e Shofu apresentaram significativamente os menores valores de modulo de
elasticidade (P>0.05) O uso do PECVD apresentou os menores valores, independente do tipo

da ceramicas (Tabela 13).
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Tabela 13 Média+SD valores de modulo de elasticidade (MPa) para grupos de materiais
ceramicos de acordo com o tratamento de superficie, independente do periodo de DE.

Tratamento de Material
Superficie

Enamic Shofu Cerasmart
Ceramisté 1054.25 + 531.4680 1455.94 + 354.63A%  1246.20 + 288.244°
Ceramisté Bab Aa Ab
+ PECVD 1153.16 + 436.37 1309.79 + 392.17 1067.16 + 298.09
Palaseal 1493.96 + 405.05”2 1528.80 + 539.18”2 1253.61+ 335.58A0
Palaseal Ch Ba Aa
+ PECVD 671.87 + 210.63 025.70 + 375.98 1047.53 + 309.75

Diferentes letras maiGsculas sobrescritas mostram diferengas significativas dentro da mesma coluna (p < 0,05).
Diferentes letras minusculas sobrescritas mostram diferencas significativas dentro da mesma linha (p < 0,05).

3.6 Discussao

A hipdtese nula de que nao haveria alteragao nas propriedades estruturais € mecanicas
das ceramicas avaliadas, independente do tratamento de superficie e desafio erosivo foi
rejeitada. Uma vez que, pode-se observar o que os tratamentos de superficie e desafio erosivo
influenciaram significativamente nas propriedades estruturais e mecanicas de todos as

ceramicas.

O desafio erosivo (DE) ¢ um método que avalia os efeitos do HCI na superficie de
materiais, simulando o acido gastrico com pH baixo (< 2,0), comum na cavidade oral de
pacientes que possuem DRGE, transtornos alimentares, como bulimia e anorexia®>. No
presente estudo, as horas de imersdo estabelecido teve como objetivo simular trés anos de uso
clinico das cerAmicas®. Esse periodo demonstrou que o desafio erosivo foi capaz de alterar a
as caracteristicas estruturais das ceramicas, no entanto, ndo afetaram sua resisténcia mecanica.
Isso refor¢ca achados literarios que indica que ocorre uma maior deterioracdo apenas na

superficie do material cerAmico, ndo comprometendo suas estruturas internas!®2%-2,

Parametros de rugosidade sdo uteis para quantificar a microestrutura de superficies
ceramicas para desenvolver relagdes estrutura-propriedade, porque a analise microestrutural
quantitativa fornece uma associacao entre a constituicao, propriedades fisicas e caracteristicas
estruturais dos materiais>'®. Neste estudo a deposi¢io do filme PECVD reduziu a rugosidade
superficial do polimento mecanico em ambos os periodos (inicial ou DE), em todas as
ceramicas (p<0,0001) e independente do periodo de andlise, apesar disso sua deposi¢do do

sobre o selante foi prejudicial. Isso pode ser explicado por dificuldade de adesdo entre o plasma
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e o selante, devido aos selantes transformarem a superficie hidrofilicas, podendo chegar a um
dngulo de contato a 0°'%!'7. Os resultados do presente estudo mostraram um aumento
significativo da rugosidade apds o DE em todas as ceramicas testadas (P<0.001), demonstrando
que as particulas de vidro presentes na matriz das ceramicas sao propensas a degradagdao mais

rapidamente que os grios cristalinos, resultando em uma superficie mais rugosa'®?!,

Avaliar o angulo de contato ¢ o0 método mais comum para medir a energia de superficie
de um material,® porque esse pardmetro ¢ um dos fatores que determinam a aderéncia de
microorganismos, sendo que quanto maior a energia livre do material (superficie hidrofilica)
menores s3o as chances das bactérias apresentarem uma aderéncia com forte fixacdo?>. No
presente estudo, as ceramicas tiveram um aumento significativo da energia de superficie apos
os DE, enquanto o tratamento com PECDV reduziu a energia livre de superficie, tanto no
polimento mecanico quanto com selante, independentemente do tipo de ceramica, ndo havendo
diferenca entre eles (P>0.05). Esse resultado reforca que a deposi¢do de uma camada fina de
plasma sobre uma superficie ¢ capaz de criar ions livres, deixando a superficie mais hidrofilica

e com maior energia de superficie livre”!®,

A dureza do material determina sua resisténcia ao desgaste, sendo que proteses feitas
com material de baixa dureza pode ser danificada pela escova¢do mecénica, causando retengao
de placa e pigmentagdes, diminuindo a vida 1til das proteses®>!®!°, Neste estudo todas as
ceramicas apresentaram diminuicao da dureza apos o desafio erosivo, sendo que os grupos com
selante resinosos apresentaram os menores valores de dureza, enquanto o polimento mecanico

com ou sem PECDV apresentaram os maiores valores.

Neste estudo o desafio erosivo nao alterou significativamente as propriedades
mecanicas das ceramicas, demonstrando deterioracdo apenas na superficie do material
ceramico®?. Apesar disso, a cerdmica Shofu foi a que apresentou os maiores valores de
resisténcia a flexao, sendo atribuido a sua composi¢ao que apresenta 61% de silicato de zirconio
embutido e densamente compactado no bloco, conforme relatado pelo fabricante. O nao

1.20

prejuizo as propriedades mecanicas corroboram com os estudos de Egilmez et al.”” e Kulkarni

et al.?!

que indicaram que as alteragdes ocasionadas pelo desafio erosivo ndo causam impacto
negativo na resisténcia das cerdmicas, levantando a teoria de que ocorre uma maior deterioragao

apenas na superficie do material cerdmico, nio comprometendo a sua resisténcia®?.

Por fim, as cerdmicas hibridas apresentam a necessidade tratamentos de superficies

adicionais ao polimento mecanico, sendo aconselhado uso de selantes resinosos e deposi¢ao de


https://www-sciencedirect.ez87.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0022391314001644?via%3Dihub#bib17

72

plasma. Apesar do envelhecimento simulando as condic¢des orais, este estudo se limita pelo seu
design in vitro que limita a replicagdo exata de situagdes clinicas. Estudos clinicos futuros sao
recomendados para uma investigacao mais aprofundada sobre os reais beneficios ou maleficios

do uso de selantes e plasmas como tratamento de superficie das ceramicas hibridas.

3.7 Conclusao
Com base nos resultados obtidos neste estudo, podemos concluir que:

e O selante de superficie aplicado isoladamente resultou em menores valores de
rugosidade de superficie, energia livre de superficie e microdureza, independente da

ceramica.

e A aplicagdo de filme por vapor quimico melhorado por plasma foi benéfica na
rugosidade, energia de superficie e microdureza das ceramicas com matriz resinosa para

CAD/CAM.

e A deposi¢ao de filme por vapor quimico melhorado por plasma foi capaz de melhorar a
resisténcia mecanica da resina nanoceramica e da ceramica de zirconia e silica em uma

matriz interpenetrante de resina.

e O desafio erosivo influenciou negativamente as propriedades estruturais das ceramicas,

no entanto, ndo afetou as resisténcias mecanicas.
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