avavavy  UNIVERSIDADE ESTADUAL PAULISTA

AVA
u nes Y& «90LIO DE MESQUITA FILHO”
Campus de Aracatuba

DISSERTACAO DE MESTRADO

CARACTERIZACAO INTERNA DE MATERIAIS RESTAURADORES

INDIRETOS COM DIFERENTES CONDICIONAMENTOS DE SUPERFICIE

GLIVIA QUEIROZ LIMA

ARACATUBA

- 2019 -



GLIVIA QUEIROZ LIMA

CARACTERIZACAO INTERNA DE MATERIAIS RESTAURADORES

INDIRETOS COM DIFERENTES CONDICIONAMENTOS DE SUPERFICIE

Dissertacdo apresentada a Faculdade de Odontologia
de Aragatuba, Universidade Estadual Paulista “Julio
de Mesquita Filho” - UNESP, para obtencéo do titulo
de Mestre em Odontologia, area de Concentracdo em

Dentistica.

Orientador: Professor Associado Paulo Henrique dos Santos

Coorientadora: Professora Doutora Juliana Aparecida Delben

Aracatuba- SP

2019



Catalogacéao na Publicacéo (CIP)

Diretoria Técnica de Biblioteca e Documentacdo — FOA / UNESP

L732c

Lima, Glivia Queiroz.

Caracterizacdo interna de materiais restauradores indiretos
com diferentes condicionamentos de superficie / Glivia Queiroz
Lima. - Aracatuba, 2019

90f.:il.; 6tab.

Dissertacdo (Mestrado) — Universidade Estadual Paulista,
Faculdade de Odontologia de Aracatuba
Orientador: Prof. Paulo Henrique dos Santos

Coorientadora: Profa. Juliana Aparecida Delben

1. Ceramica dentaria 2. Rugosidade 3 Acido fluoridrico

I. Titulo

Black D2
CDD 617.6

Claudio Hideo Matsumoto — CRB-8/5550




Dedicatoria

A minha mae, Almisa Queiroz, que é a pessoa que eu mais admiro, respeito e me
espelho. Mainha, ndo consigo mensurar a gratidao que tenho por toda dedicacao, apoio e
credibilidade voltados a mim durante toda essa trajetoria, sem divida alguma eu nao teria
conquistado esse titulo sem sua dedicacdo e fomento. Obrigada pelo amor, pelas
abdicac0es, oragdes e pelo trabalho em dobro. Me desculpe pela auséncia durantes esses
dois anos, cada dia longe da senhora me doeu na alma. Néao foi fécil, para nés duas,
aguentar firme até aqui, mas sem seus ensinamentos de vida e, principalmente, a fé que
me ensinou a ndo deixar de lado, fizeram com que vencéssemos mais essa batalha. Eu
sou uma extensdo sua e agradeco a Deus todo dia por ter a senhora como mae, pois esse

amor é divino, sem explicacdo. A senhora é minha vida!

Ao meu pai, Francisco Liberato, por todo amor, carinho e cuidado. Obrigada por
ser exemplo de fortaleza e por me ensinar a passar pelas adversidades da vida sem baixar
a cabeca e sempre com bom humor. Suas lagrimas de saudade e preocupacéo da filhinha

cacula na cidade grande me incentivaram a dar o meu melhor. Te amo, painho!

Ao meu irmdo, Weyber Queiroz, meu segundo pai. Obrigada por ser exemplo de
inteligéncia (dificil competir com quem tem quatro faculdades), carater, bondade, pré
atividade e competéncia, se eu tenho algum resquicio de alguma dessas qualidades
aprendi com voceé certamente. Obrigada pela ajuda financeira, por segurar a barra em casa
com tamanha pacificidade e por ser meu porto seguro em qualquer situagdo. Obrigada por
trazer a Cintia Candido para nossa familia também, ela é especial e do bem. Te amo

incondicionalmente e te respeito.



Ao meu irmao, Leyb Queiroz, a quem tenho a honra de dividir essa familia linda.
Obrigada por me ensinar a ser positiva, pois vocé € a pessoa que mais acredita no melhor
das pessoas e do mundo e que ndo se abala com a maldade alheia. Vocé é um exemplo de
simplicidade e alegria. Obrigada por me defender dessa maldade também. Te amo

eternamente!



Agradecimento especiais

A Deus, por ter fortalecido minha fé todos os dias para que eu pudesse suportar
todos os obstaculos.

Ao meu orientador, Prof. Ass. Paulo Henrique dos Santos, pela paciéncia e
sabedoria repassadas a mim. Obrigada por cada ensinamento e pela confianga, certamente
toda minha evolucéo na area cientifica eu devo ao senhor. Cultivo profunda admiracéo
pelo senhor e agradeco todos os dias pelo universo ter conspirado para eu ter me tornado
sua orientada. Me sinto honrada e fazer parte da sua equipe de alunos.

A minha coorientadora, Juliana Aparecida Delben, pelo suporte e conselhos
dados. Me espelho muito na sua histdria, obrigada.

Ao Prof. Ass. André Luiz Fraga Briso, obrigada por cada conselho e critica, me
ajudou muito a ampliar minha visao cientifica.

Ao Prof. Tit. Renato Sundfeld, obrigada por ser um professor tdo dedicado e
gentil. Sou uma grande fa de todo seu trabalho.

A Profa. Ass. Ticiane Fagundes, tenho uma grande admiracao pela sua carreira
e mente brilhante. Obrigada por todas as criticas construtivas. Obrigada!

Ao Prof. Ricardo Okida, pelos inumeros compartilhamentos de conhecimento.
Ao senhor todo meu respeito e admiracao pela sua trajetoria profissional.

Ao Prof. Ass. Wirley Assuncao, obrigada pelo suporte e pela contribuicdo com
os trabalhos que desenvolvemos. Muito obrigada pela colaboragéo e por estar sempre de
portas abertas.

A Profa. e amiga, Thais Yumi Umeda Suzuki, meus mais sinceros
agradecimentos. VVocé foi quem me ensinou as coisas basicas do mundo cientifico com

toda paciéncia e dedicacdo. Obrigada pelas criticas, puxdes de orelha, por ter sempre 0s



melhores conselhos e pelos momentos de alegrias. Eu te devo muito, obrigada pela
amizade.

Ao Prof. Ass. Alberto Delbem, por ter nos disponibilizado o equipamento
gonidémetro e, além de tudo, ter nos recebido tdo bem e nos oferecer explicacdes sobre as
analises e cedido informacdes valiosas para 0 andamento do trabalho.

Ao CNPEM, em nome dos técnicos Carlos e Davi, pela oportunidade de realizar
muitas analises em seus respectivos laboratdrios e nos recepcionar tdo educadamente, nos
repassando ensinamentos valiosos. Muito obrigada, eu nunca irei esquecer essa

experiéncia.



Agradecimentos

A minha fiel amiga, Stephanye Pinto Biss e sua familia, por ter sido também
minha familia durante esses dois anos. Obrigada por me acompanhar em todos 0s
momentos e me defender quando eu ndo consegui. Sua companhia me trouxe, além de
muita alegria, um crescimento pessoal gigantesco. Eu sinto saudades todos os dias de
vocé, da nossa casa, das nossas aventuras e do nosso cachorro Vida e até das nossas
brigas. Eu te amo!

Aos meus amigos de turma, Caio, Isis e Ana Carolina, a vocés eu devo muito!
Obrigada por todas as parcerias, trabalhos em grupo e pelo ambiente descontraido e
afetuoso no qual convivi com vocés, grande parte do meu aprendizado foi construido ao
lado de vocés. Obrigada meu amigo Caio Pavani, minha amiga Isis Hoshino e minha
amiga Ana Carolina, espero pagar todos os favores com castanha de caju. Adoro vocés!

A minha amiga de p6s graduacéo, Bruna de Oliveira Reis, que tive a honra de
dividir grandes momentos de alegria e conversas sobre as aflicdes. Sou uma grande fa
sua, Vocé me incentiva a ser uma pessoa melhor. Sou muito grata a Deus por ter me
colocado no seu caminho, pois facilitou 0 meu. Obrigada pelos conselhos mais sabios e
coerentes. Te levarei no coracdo para o resto da vida, vocé sempre estard em minhas
oracodes!

Ao meu amigo de po6s graduacdo Henrico Strazzi, muito obrigada, vocé é
sinbnimo de competéncia e também de solidariedade, nunca esquecerei o quanto vocé foi
solicito e me ajudou incansavelmente na reta final do nosso trabalho. Obrigada por ser

tdo leve, te admiro muito!



A minha amiga de p6s graduacdo Ana Teresa Maluly Proni, eu agradeco pela
pro atividade e pela enorme ajuda, vocé me ensinou muito! Seu coragdo € tdo grande
guanto voceé.

Aos meus colegas de Departamento, Marjorie, Mariana, Lara, Fernanda,
Morgana, Livia e Diego, agradeco pelo convivio e por sempre estarem dispostos a me
ajudar. VVocés estardo sempre no meu coragdo, lembrarei de cada um com um sorriso no
rosto.

Ao meu querido namorado, Matheus Barrocas, agradego pela paciéncia, pelo
apoio e por ter me dado suporte em todos 0s momentos que precisei quando estavamos
juntos. Vocé foi peca fundamental para meu crescimento. Vocé se tornou minha familia,
te amo!

Ao meu amigo, Atila Vinicius, meu grande companheiro de batalhas. Nossa
amizade representa muito para mim, te amo e obrigada por estar nessa comigo mais uma
vez!

As minhas amigas do Cear4, Rayanne, Vladia, Raquel, eu sou grata pela forca
gue me deram em todos 0s aspectos da minha vida, sei que rezaram muito por mim e isso
ndo consigo agradecer em palavras, somente retribuir a oracdo. Vocés sao fundamentais!

Ao0s meus vizinhos de Aracatuba, D. Neuza e Sr. Eurides, obrigada pelo amor,
vocés me fizeram sentir o amor familiar todas as vezes que precisei de afeto. Muito
obrigada de coracdo, estarei rezando pela saude de vocés sempre!

As minhas amigas de Aracatuba, Luana Trevelin e Beatriz Furtado e suas
familias, queria deixar meu agradecimento pela vida social em Aracatuba, vocés foram
uma grata surpresa. Fico feliz por ter compartilhado de momentos alegres.

A toda familia Queiroz Lima, em especial & minha avd, Julia, por representar as

mulheres guerreiras e destemidas da nossa familia, pois essa é uma caracteristica que



10

herdamos dela. As minhas tias Anaila, Alzenira, Aila, Albanita e Albanisia obrigada pelo
apoio, pela torcida, pelas oracOes e por acreditar no meu potencial. Aos meus primos,
Raynon, Jhelsa, Michelly, Rigeriane, Kelly, Jhelda e os demais, por me dar amor, forca,
ombro, apoio psicoldgico, carona e hospedagem. Obrigada por sempre fazer da minha
chegada ao CE uma grande festa. A saudade que eu senti de cada um de vocés e das
nossas confraternizacfes nas datas comemorativas me fez ter a convicgdo que familia é
sagrada e a minha é um presente de Deus. Obrigada aos meus tios Agenor, Linete, Alzenir
e Pedro por me dar tanto carinho que nem sei como expressar, estive representando nossa

familia da melhor maneira possivel, assim como vocés me pediram. Amo todos vocés!

Aos funcionarios do Departamento, Peterson, Carlos e Neuci, obrigada por
sempre estarem dispostos a ajudar.

A Faculdade de Odontologia de Aracatuba — UNESP, na pessoa do Diretor
Prof. Tit. Wilson Roberto Poi e o Vice-Diretor, Prof. Tit. Jodo Eduardo Gomes Filho,
pelo acolhimento e oportunidade de realizacdo do curso de Mestrado. Agradeco pelo
empenho e dedicacdo para o crescimento ndo s6 da faculdade, mas também da pods-
graduacdo em Odontologia da FOA.

Ao Programa de Pos-Graduacdo em Odontologia, da Faculdade de
Odontologia de Aracatuba, da Universidade Estadual Paulista “Julio de Mesquita Filho”
com o atual coordenador Prof. Adj. André Luiz Fraga Briso.

Aos funcionérios da Pés-Graduacdo da Faculdade de Odontologia de
Aracatuba — UNESP, Valéria Zagato, Lilian Mada e Cristiane Lui, pela

disponibilidade e gentileza em ajudar.



11

Epigrafe

“Ninguém caminha sem aprender a caminhar, sem aprender a fazer o
caminho caminhando, refazendo e retocando o sonho pelo qual se pés a
caminhar.”

Paulo Freire



12

QUEIROZ LIMA, G. Caracterizagdo interna de materiais restauradores indiretos com
diferentes condicionamentos de superficie [dissertacdo] — Aracatuba: UNESP-

Universidade Estadual Paulista “Julio de Mesquita Filho”; 2019.

RESUMO

Objetivo: O objetivo do estudo foi avaliar o efeito da aplicacdo de acido fluoridrico com
diferentes tempos e concentra¢fes na superficie de materiais restauradores indiretos
obtidos a partir de blocos utilizados na tecnologia CAD-CAM.

Materiais e Métodos: Amostras dos materiais restauradores indiretos medindo
4x4x0,8mm foram obtidos a partir de blocos CAD para cada material estudado: resina
nanoceramica Lava Ultimate (3M Espe), monossilicato de litio refor¢cado por zirconia
Celtra Duo (Dentsply) e cerdmica hibrida Vita Enamic (Vita). Os materiais foram
submetidos a aplicacdo de acido fluoridrico com concentracdo de 5% ou 10%, sendo o
mesmo aplicado pelos tempos de 20, 40, 60 ou 90 segundos. Um grupo controle para cada
material foi avaliado, sem nenhum tratamento de superficie, contabilizando nove grupos
de cada material (n=10). As amostras foram avaliadas em relacdo a rugosidade de
superficie (Ra e Rz), avaliadas em microscopia Optica confocal; &ngulo de contato (0),
energia de superficie (ys) e energia livre total de interagao (AG) avaliados em goniémetro,
e resisténcia de unido ao cimento resinoso avaliada através do teste de microcisalhamento.
Imagens das amostras foram obtidas em microscopia eletrnica de varredura (MEV),
microscopia optica confocal e microscopia de forga atbmica. Os dados de rugosidade de
superficie, &ngulo de contato, energia de superficie, energia livre total de interacdo e
resisténcia de unido foram submetidos a ANOVA dois fatores e teste de Tukey (p<0,05).
Resultados: Os resultados mostraram que, de maneira geral, 0 monosilicato de litio

reforgado por zirconia Celtra Duo apresentou melhores resultados quando submetido ao
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condicionamento com acido fluoridrico 10% por 40 ou 60 segundos de aplicacdo. A
resina nanoceramica Lava Ultimate apresentou melhor performance quando condicionada
com &cido fluoridrico 10% por 20 ou 40 segundos, enquanto que a cerdmica hibrida Vita
Enamic apresentou melhores resultados quando condicionada com &cido fluoridrico 5%
por 90 segundos.

Conclusao: Cada material interagiu de maneira diferente ao condicionamento com &cido
fluoridrico, sendo que o conhecimento do adequado protocolo para cada material €
essencial para garantir melhorias nos processos de adesao e durabilidade das restauracoes
indiretas. Celtra Duo apresentou de maneira geral propriedades mecanicas superiores aos
demais.

Relevancia clinica: Recomenda-se protocolos especificos de tratamento de superficie

com &cido fluoridrico de acordo com a composi¢édo de cada material restaurador indireto.

Palavras-chave: Propriedades de Superficie. Acido Fluoridrico. Interages Hidrofobicas

e Hidrofilicas.



14

QUEIROZ LIMA, G. Internal characterization of indirect restorative materials with
different surface etching protocols [dissertation] - Aracatuba: UNESP - S&o Paulo State

University; 20109.

ABSTRACT

Purpose: The aim of this study was to evaluate the effect of different times and
concentration of hydrofluoric acid etching on the surface of indirect restorative materials
obtained from blocks used in CAD-CAM technology.

Methods and Materials: Samples of indirect restorative materials measuring
4x4x0.8mm were obtained for each restorative material studied: Lava Ultimate
nanoceramic resin (3M Espe), Celtra Duo zirconia-reinforced lithium silicate ceramic
(Dentsply) and Vita Enamic polymer-infiltrated ceramic-network material (Vita). The
materials were submitted to etching with 5% or 10% hydrofluoric acid for 20, 40, 60 or
90 seconds. A control group for each material was evaluated without any surface
treatment, totaling nine experimental groups for each material (n = 10). The samples were
evaluated in relation to surface roughness (Ra and Rz), evaluated by confocal optical
microscopy; contact angle (0), surface energy (ys) and total free interaction energy (AG)
evaluated by goniometer; and microshear bond strength to resin cement. Sample images
were obtained by scanning electron microscopy (SEM), confocal optical microscopy and
atomic force microscopy. Data of surface roughness, contact angle, surface energy, total
free interaction energy and bond strength were submitted to two-way ANOVA and Tukey
test (p<0.05).

Results: The results showed that, in general, the Celtra Duo zirconia-reinforced lithium

silicate ceramic showed better results when subjected to etching with 10% hydrofluoric
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acid for 40 or 60 seconds. Lava Ultimate nanoceramic resin showed better performance
when etched with 10% hydrofluoric acid for 20 or 40 seconds, while Vita Enamic
polymer-infiltrated ceramic-network showed better results when etched with 5%
hydrofluoric acid for 90 seconds.

Conclusion: Each material showed different characteristics after etching with
hydrofluoric acid, and the knowledge of the proper protocol for each material is essential
to ensure improvements in the adhesion process and durability of indirect restorations.
Celtra Duo presents general ways of mechanical properties superior to the others.
Clinical relevance: Specific surface treatment protocols with hydrofluoric acid are

recommended based on the different compositions of indirect restorative materials.

Keywords: Surface Properties. Hydrofluoric Acid. Hydrophobic and Hydrophilic

Interactions.
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INTRODUCAO

A procura pela mimetizacdo da estrutura dentaria natural aumentou
significativamente a utilizacdo de materiais restauradores indiretos, especialmente das
ceramicas odontoldgicas, ndo somente na regido anterior da maxila para a melhora da
estética do sorriso,! mas também em casos de reabilitagdes orais complexas. Como a
fabricacdo de restauracOes indiretas pela tecnologia CAD-CAM oferece vantagens
versateis, como economia de tempo e eliminacdo de potenciais fontes de erro, a crescente
disseminacéo do fluxo de trabalho digital ¢ uma tendéncia proxima. 3

Atualmente, o desenvolvimento de novos materiais CAD-CAM € um dos campos
mais ativo da industria odontoldgica. Muitos materiais restauradores indiretos estdo
atualmente disponiveis, com diferentes propriedades mecanicas e fisicas, cuja estética
depende de fatores como: tamanho, forma, cor, textura superficial, translucidez e
caracteristicas Opticas do material.*> Dentre os materiais disponiveis no mercado, as
ceramicas vitreas reforcadas por dissilicato de litio sdo extensamente utilizadas para a
confeccdo de restauracdes anteriores e posteriores, € possuem boas propriedades dpticas
e mecanicas. Novos materiais tém surgido como alternativa para as restauracOes indiretas,
como o monossilicato de litio que se caracteriza como silicato de litio refor¢ado por
zircOnia, resina nanoceramica e a ceramica hibrida, que é uma ceramica infiltrada por
uma rede polimérica.*

O material Celtra Duo (Dentsply Sirona) € um monosilicato de litio contendo
10% de didxido de zirconio, dissolvidos totalmente na matriz de vidro, que pertence a
classe de "ceramicas de vidro de alta resisténcia". Sua boa resisténcia flexural é resultado
da adicdo de didxido de zircénia na composicio.® Ja o material Lava Ultimate (3M Espe)
¢ caracterizado como uma resina nanoceramica, que possui particulas ceramicas de silica

e zirconia de tamanho nanométrico e nanoaglomerados (nanoclusters) em uma rede de
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resina altamente reticulada. A combinacdo de nanoparticulas de silica e zirconia com
nanoaglomerados de zirconia-silica reduz o espaco entre as particulas de carga.®’ A parte
inorgénica constitui aproximadamente 80% do material (69% de SiO», 31% de ZrO»),

enquanto que a parte organica (UDMA e Bis-EMA) constitui cerca de 20% do material.>’

O material Vita Enamic é composto por uma parte de ceramica (75% em volume,
86% em peso) e uma parte de polimero (25% em volume). A sua fase de ceramica é
constituida por uma matriz feldspatica porosa, enquanto sua parte polimérica é constituida
por UDMA e TEGDMA. E formado pela penetracio da fase cerdmica pré-sinterizada no
polimero.®” Ha relatos cientificos de que a combinagio de fases de ceramica e polimero
confere estabilidade a esses materiais, resisténcia a flex&o, elasticidade e dureza
semelhante & estrutura natural do dente.®® A presenca de uma rede polimérica ajudaria a
absorver mais as tensdes mastigatorias do que as ceramicas vitreas.® Tem sido relatado
que ceramicas infiltradas com polimero tém uma resisténcia a flexao de aproximadamente
150 MPa, enquanto as resinas nanoceramicas tém uma resisténcia a flexdo de 200 MPa.%’
%10 uas diferencas quimicas devido & composicdo do material e ao mecanismo de ligagdo
matriz organica e inorganica podem causar resisténcia variada a degradacdo mecéanica e

quimica dos materiais.'% 1*

Ceramicas infiltradas com polimeros e resinas nano-cerdmicas sao relatadas como
tendo vérias vantagens em comparagdo com materiais restauradores convencionais, no
entanto, informacdes disponiveis sobre as propriedades desses materiais apds um periodo
de uso prolongado sdo limitadas.!%!* Um dos fatores que determinam a durabilidade da
restauracdo € a correta unido material restaurador e agente de cimentacdo. Para diferentes
tipos de materiais, sdo sugeridos procedimentos especificos de pré-tratamento de
superficie para otimizar sua capacidade de umedecimento e posterior ligacdo ao cimento

resinoso. O pré-tratamento mais comum para ceramicas vitreas é o condicionamento com
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acido fluoridrico seguido de aplicagdo de silano.'?> No entanto, para materiais & base de
resina, € também indicado o jateamento de 6xido de aluminio como pré-tratamento,
seguido da aplicagdo de silano.® Os tratamentos mais sugeridos para estes materiais s3o
uma combinacdo de tratamento mecéanico (sandblasting) e quimico (mondmeros
fosforicos) ou a aplicagdo de revestimento de silica combinada com o uso de silano.14%°
Assim, na maioria das aplicagdes, tratamentos para limpeza e criagdo de irregularidades
superficiais sdo seguidos pela aplicagdo de um agente de ligacdo quimico.

No entanto, pouco se sabe na literatura acerca da melhor combinacdo de
tratamento mecanico e quimico na superficie destes materiais, incluindo a concentragdo
e tempo ideal de aplicacdo do condicionamento com é&cido fluoridrico. Um
condicionamento com acido fluoridrico maior que o ideal poderia ocasionar
enfraquecimento do material, unido insuficiente com o agente de cimentagdo, com

consequente diminuicdo da resisténcia de uni&o.®

Sendo assim, 0 objetivo deste estudo foi avaliar o efeito do pré tratamento com
acido fluoridrico com diferentes tempos e concentra¢Bes nas caracteristicas de superficie
(rugosidade, angulo de contato, energia de superficie e energia livre total de interacdo —
Delta G) de materiais restauradores indiretos (ceramica hibrica, monossilicato de litio
reforcado por zirconia e resina nanoceramica) e resisténcia de unido destes materiais a
um cimento resinoso. As hipoteses nulas testadas foram: (1) N&o havera diferenca entre
os diferentes tratamentos de superficie na caracterizagdo superficial e resisténcia de unido
de um cimento resinoso aos diferentes materiais estudados, e (2) ndo haverd diferenca
entre os diferentes materiais restauradores estudados, independente do tratamento de
superficie realizado, na caracterizagdo de superficie e resisténcia de unido a um cimento

resinoso.
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MATERIAIS E METODO

Delineamento experimental

Neste projeto, dois fatores foram estudados para caracterizacdo de superficie e
resisténcia de unido: material restaurador em trés niveis (resina nanoceramica,
monossilicato de litio reforcado por zirconia e ceramica hibrida), e aplicacdo do éacido
fluoridrico em nove niveis (controle, 5% aplicados durante 20 segundos; 5% aplicados
durante 40 segundos, 5% aplicados durante 60 segundos, 5% aplicados durante 90
segundos, 10% aplicados durante 20 segundos, 10% aplicados durante 40 segundos, 10%
aplicados durante 60 segundos e 10% aplicados durante 90 segundos). As variaveis
resposta foram: rugosidade de superficie Ra e Rz mensuradas em microscopia confocal a
laser, angulo de contato, energia de superficie e energia livre total de interacdo (AG)
analisados em gonidémetro e resisténcia de unido destes materiais ao cimento resinoso
pelo teste de microcisalhamento. A morfologia de superficie foi avaliada em microscopia
confocal a laser, microscopia eletronica de varredura (MEV) e microscopia de forca
atbmica (AFM). Os trés principios basicos da experimentacdo cientifica foram
respeitados: repeticdo, aleatorizacdo e blocagem. Os dados de rugosidade de superficie
Ra e Rz, angulo de contato, energia de superficie, energia livre total de interacdo (AG) e
resisténcia de unido foram submetidos a testes estatisticos de normalidade e testes

especificos para verificacdo da significancia entre as médias.
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Quadro 1: Descricdo dos materiais utilizados, nome, marca comercial, cor, composi¢éo

e lote.
Material Composicéo Lote
Resina nanoceramica 69% SiO2, 31% ZrO; N822908
Lava Ultimate (3M ESPE) | 20% de Bis-GMA, UDMA, Bis-EMA
Cor ALHT e TEGDMA
Ceramica hibrida 58-63% SiO,, 20-23% Al,03, 9-11% | 43000
Vita Enamic (Vita | Na20, 4-6% K20, 0.1% ZrO>
Zahnfabrik) 14% de UDMA e TEGDMA
Cor2M2 T
Ceramica monossilicato de | SiO2; P20Os; Al203; Li20; K20; ZrOy;
litio reforgada por zirconia | CeOq2; Na20; ThsO7; V20s; PreOus; Cr; | 18018772
Celtra Duo (Dentisply) Cu; Fe; Mg; Mn; Si; Zn; Ti; Zr e Al
Cor A1 HT
Acido Fluoridrico Condac | Acido Fluoridrico 5 ou 10%, agua, | 5% 050318
porcelana 10% e 5% espessante, tensoativo e corante 10% 010616

Preparo das amostras

Noventa amostras nas medidas de 4x4x0,8mm foram confeccionados de cada um

dos trés diferentes materiais estudados: resina nanoceramica (Lava Ultimate, 3M ESPE,

Seefeld, Alemanha), monossilicato de litio reforgado por zircénia (Celtra Duo, Dentsply

Sirona, York, EUA) e cerdmica hibrida (Vita Enamic, Vita Zahnfabrik, Bad Séckingen,

Alemanha). A descricdo completa dos materiais esta apresentada no Quadro 1. As

amostras foram obtidas a partir de cortes de blocos CAD de cada material, em maquina
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de corte IsoMet™ 5000 LC Diamond (Buehler Ltd, Lake Bluff, IL, EUA) com

refrigeragéo constante.

As amostras foram polidas com lixas de granulagdo #600 #800 #1200 (Extec Corp.,
Enfield, CT, EUA), limpas em cuba ultrassénica por 8 minutos entre cada lixa e ao final
(Cristofoli, Campo Mourdo, PR, Brasil) com agua destilada e divididas em 9 grupos

experimentais de acordo com o condicionamento de superficie realizado (n=10).

Grupo Controle: N&do foi realizado nenhum condicionamento na superficie dos

materiais.

Grupo 5% por 20 segundos: A superficie dos materiais foi condicionada com acido

fluoridrico 5% (FGM, Joinville, SC, Brasil) por um periodo de 20 segundos. Em seguida,
foi aplicado jato de ar/agua para remocao dos residuos resultantes do condicionamento

acido e secas com jatos de ar.

Grupo 5% por 40 sequndos: A superficie dos materiais foi condicionada com &cido
fluoridrico 5% (FGM, Joinville, SC, Brasil) por um periodo de 40 segundos, seguido pelo

mesmo protocolo de limpeza com jato de ar/agua.

Grupo 5% por 60 seqgundos: A superficie dos materiais foi condicionada com acido

fluoridrico 5% (FGM, Joinville, SC, Brasil) por um periodo de 60 segundos, seguido pelo

mesmo protocolo de limpeza com jato de ar/agua.

Grupo 5% por 90 sequndos: A superficie dos materiais foi condicionada com acido

fluoridrico 5% (FGM, Joinville, SC, Brasil) por um periodo de 90 segundos, seguido pelo

mesmo protocolo de limpeza com jato de ar/agua.

Grupo 10% por 20 sequndos: A superficie dos materiais foi condicionada com acido

fluoridrico 10% (FGM, Joinville, SC, Brasil) por um periodo de 20 segundos, seguido

pelo mesmo protocolo de limpeza com jato de ar/agua.
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Grupo 10% por 40 sequndos: A superficie dos materiais foi condicionada com acido

fluoridrico 10% (FGM, Joinville, SC, Brasil) por um periodo de 40 segundos, seguido

pelo mesmo protocolo de limpeza com jato de ar/agua.

Grupo 10% por 60 sequndos: A superficie dos materiais foi condicionada com acido

fluoridrico 10% (FGM, Joinville, SC, Brasil) por um periodo de 60 segundos, seguido

pelo mesmo protocolo de limpeza com jato de ar/agua.

Grupo 10% por 90 sequndos: A superficie dos materiais foi condicionada com acido

fluoridrico 10% (FGM, Joinville, SC, Brasil) por um periodo de 90 segundos, seguido

pelo mesmo protocolo de limpeza com jato de ar/agua.

Analise do Angulo de Contato, Energia de superficie e Energia livre total de interacéo

(4G)

Seis amostras por grupo experimental foram analisadas nestes testes. A energia
livre de superficie (ys) da superficie dos materiais e seu componente apolar (y“V: Lifshiz
van der Waals) e polar (y*B: acido/base) foram determinados pelas medidas de angulo de
contato imediatamente apds a realizacao do condicionamento dos materiais. As medi¢coes
foram realizadas atraves de um goniémetro automatico (DSA 100S, Kriiss, Hamburg,
Germany), utilizando trés liquidos sondas com os parametros de energia de superficie
conhecidos: agua (polar), diodometano (apolar) e etilenoglicol (polar com componente
acido e base).

Para a determinacdo do angulo de contato, os materiais tratados foram mantidos
em ambiente a 22°C por 45 minutos para obter estabilidade da pelicula formada. A seguir,
um volume de 0,3 uL de cada liquido foi dispensado automaticamente em diferente
quadrante da superficie de cada bloco utilizando uma seringa de vidro (500 pL) e uma

agulha com calibre de 0,5 mm. Ap6s 1 segundo do gotejamento, os angulos de contato
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(direito e esquerdo) foram medidos utilizando uma cdmera CCD para captura das imagens
e 0 método da tangente (Drop Shape Analysis DSA4 Software, version 2.0-01, Kriss).
Cada gota foi medida 5 vezes durante 5 segundos. Os parametros de "V e y*B e os
componentes acido (y + , componente receptor) e base (y — , componente doador) da
energia livre de superficie (mN/m), foram calculados de acordo com o modelo de van
Oss, Chaudhery e Good para determinagdo da energia livre de interacdo dos
substratos. 1819
Formula energia livre de superficie (ys):
(1+ cosB) ys = —2(VysW — Wy W) + (Wysty + Vysyit)

A energia livre total de interacdo (AGsws ®®") entre dgua e ceramica também foi
calculada para determinar a hidrofobicidade / hidrofilicidade da superficie de ceramica.
Quando AGsws> 0, a superficie foi considerada hidrofilica, e se AGsws <0, a superficie foi
considerada hidrofobica.

Fomula de energia livre total de interagéo (AG):

AGas™! = =2 (Vs — V)2 — 4(Vysys + Vi — Vs = Vspw)

Andlise da rugosidade e morfologia de superficie em microscopio confocal de varredura

a laser 3D

As imagens e os parametros de rugosidade de superficie Ra e Rz foram obtidos
através do microscopio confocal de varredura a laser (LSCM) (modelo 3D VK X200,
Keyence, Osaka, Japdo). O mesmo detecta as informacBes de altura com base na
intensidade de luz refletida da amostra. A lente realiza uma varredura do eixo z e, ao
mesmo tempo, o software armazena os dados para recriar a imagem 3D e calcula os
valores da rugosidade de superficie (Ra e Rz). A lente objetiva (modelo Nikon 150x/0.95-

OFN25WD 0.2, Nikon, Miato, Toqui, Japdo) é entdo acionada na direcdo do eixo Ze 0



33

processo de varredura é repetido para obter a intensidade da luz refletida na posicao do
eixo Z de cada ponto. O sistema grava as informagdes de altura e reflete a intensidade da
luz assumindo que a posi¢do do ponto focal do eixo Z esta localizada onde a intensidade
da luz refletida é mais alta. Com este método, uma imagem de intensidade de luz
totalmente focalizada com informacdes de altura que foram capturadas. Trés leituras

foram feitas sobre cada superficie em diferentes posicdes, e a média foi calculada (n=6).

Anélise da morfologia de superficie em microscopia eletrénica de varredura

A microestrutura superficial dos materiais foi avaliada por imagens obtidas pela
técnica de microscopia eletronica de varredura (MEV), através da utilizacdo de um
microscépio eletrénico Jeol (JIMS-6010, Los Angeles, EUA).

Para tanto, as amostras foram recobertas com um filme de ouro-paladio para evitar
carregamento das superficies pelo acumulo de elétrons, depositados por sputtering com
feixes de energias de 3a 10 keV (40 mA, 60 s), utilizando-se de uma metalizadora a vacuo
Denton Vaccum (DESK V, Nova Jersey, EUA). Para analise morfologica da superficie
foi escolhido um local e micrografia com magnificacdo da ordem de 10.000x para obter

as areas mais representativas (n= 2).

Andlise da morfologia da superficie em microscopia de forca atbmica

A anélise da superficie dos materiais em 3D também foi realizada utilizando a
microscopia de forca atbmica. Para tanto, foi utilizado o microscopio de forca atbmica
modelo NanoSurf Flex ( Nanosurf GmbH, Langen, Alemanha). O instrumento tem um
estagio de varredura 100 x 100 pum e 24-bit eletrénico para conversdo analdgica/digital.

Varreduras de 5 x 5 um foram realizadas no modo ndo contato, mediante a frequéncia de
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300KHz. Para a anélise das imagens foi utilizado o software Gwyddion Czech (Metrology

Institute) (n=2).

Anélise da Resisténcia de Unido (Microcisalhamento).

Para o ensaio de resisténcia de unido, os materiais restauradores foram incluidos
em resina acrilica (Aerojet, Santo Amaro, SP, Brasil) em cilindros de PVC para encaixar
no dispositivo do teste (n=6). Em seguida, foi realizado polimento com lixas de
granulacdo #600 #800 #1200 (Extec Corp., Enfield, CT, EUA), limpas em cuba
ultrassénica por 8 minutos entre cada lixa e no final (Cristéfoli, Campo Mourédo, PR,
Brasil) com agua destilada. Os protocolos de condicionamento com acido fluoridrico
descritos acima foram realizados e entdo aplicado o silano Monobond N (lvoclar
Vivadent AG, Shaan, Liechtenstein) na superficie da ceramica de forma ativa por 1
minuto.

Os cilindros de cimento resinoso para o teste de microcisalnamento foram
realizados por meio de uma matriz de silicone de condensagéo fluido previamente
confeccionados que apresentavam dois orificios de didmetro interno e altura de
aproximadamente 1mm, cada. A matriz de silicone foi fixada sobre a superficie do
material restaurador com auxilio de uma cola a base de cianoacrilato (Super Bonder Flex
Gel, Loctite, Itapevi, SP, Brasil) e seus orificios preenchidos com o cimento resinoso
Variolink Esthetic LC, cor Warm (lvoclar Vivadent AG, Shaan, Liechtenstein) com
auxilio de uma sonda exploradora. Em seguida, foram fotoativados por 20 segundos com
o fotopolimerizador LED polywave Valo (Ultradent, South Jordan, UT, EUA) com
intensidade de luz de 1000mW/cmz2. A matriz de silicone foi removida com auxilio de
uma lamina de bisturi de maneira cuidadosa e entdo realizada mais uma fotoativacéo por

20 segundos. Dois cilindros foram confeccionados em cada bloco cerdmico com
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espacamento de 1 mm entre eles. As amostras foram entdo armazenadas em estufaa 37°C
(modelo ECB-2. Adamo, Piracicaba, SP, Brasil) por 24 horas antes da realizagcdo do
ensaio mecanico.

Para o ensaio de microcisalhamento, as amostras foram fixadas no dispositivo
metalico do equipamento de ensaio mecanico (OM100, Odeme Dental Research,
Luzerna, SC, Brasil). Um fio ortodontico de 0,2 mm de didmetro (NiCr, Morelli,
Sorocaba, SP, Brasil) foi selecionado para aplicar a tenséo aos cilindros. O equipamento
foi ajustado a velocidade de 0.7mm por minuto para avaliagdo da resisténcia de unido. Os
valores de resisténcia de unido foram obtidos em MPa por meio da férmula:

Ru = (F/A)
Onde Ru = resisténcia de unido, F = forca necessaria para fraturar o espécime

(N), A = érea da intereface de unido em mm?2,

Andlises Estatisticas

Os dados de rugosidade de superficie Ra e Rz, angulo de contato, energia de
superficie, energia total livre de interacdo (AG) e resisténcia de unido foram submetidos
a testes estatisticos de normalidade (Shapiro-Wilk; Programa Bioestat 2.0) e
posteriormente submetidos 8 ANOVA dois fatores. Apos a aplicacdo da ANOVA, o pos-
teste de Tukey foi utilizado para comparacao entre as médias (o= 0,05). O programa

estatistico utilizado foi o StatView versao 5.0.1.
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RESULTADOS

A Tabela 1 ilustra os valores de rugosidade de superficie Ra mensuradas em
microscopia Optica confocal a laser 3D. O material Vita Enamic apresentou maiores
valores de rugosidade Ra, com diferenca estatisticamente significante para os materiais
Celtra Duo e Lava Ultimate (p<0,05), em todos os tratamentos de superficie realizados.
N&o houve diferenga estatisticamente significante entre Celtra Duo e Lava Ultimate
(p>0,05), a exce¢do do grupo condicionado com &cido fluoridrico 5% por 20 segundos,
no qual o material Lava Ultimate apresentou menor valor de rugosidade Ra (0,087 + 0,012

pum) com diferenca estatisticamente significante para os demais materiais (p<0,0001).

Na comparacdo entre os diferentes tratamentos para cada material (Tabela 1), para
o Celtra Duo, o grupo controle apresentou o menor valor de rugosidade de superficie Ra
(0,02 £ 0,00 um), com diferenca estatisticamente significante para todos os outros grupos
(p<0,05). Nao houve diferenca estatisticamente significante entre todos os outros
condicionamentos de superficie (p>0,05). Para os materiais Lava Ultimate e Vita Enamic
(Tabela 1), os grupos com tratamento de acido fluoridrico a 10% por 40, 60 e 90 segundos
apresentaram maiores valores de rugosidade de superficie Ra, sem diferenca
estatisticamente significante entre si (p>0,05). O menor valor de rugosidade foi
encontrado para os grupos controle, em ambos materiais, com diferenga estatisticamente
significante para os demais grupos (p<0,05). Houve tendéncia de aumento nos valores de
rugosidade, conforme maior o tempo de aplicagdo, dentro de cada concentra¢do do acido

utilizado.

A Tabela 2 apresenta os valores de rugosidade de superficie Rz mensuradas em

microscopia optica confocal a laser 3D. O material Vita Enamic apresentou maiores
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valores de rugosidade Rz, com diferenca estatisticamente significante para os materiais
Celtra Duo e Lava Ultimate (p<0,05), a exce¢do do grupo controle, onde ndo houve
diferenca estatisticamente significante entre o Vita Enamic (1,218 + 0,181 pum) e o Celtra
Duo (1,125 + 0,426 um). N&o houve diferenga estatisticamente significante entre Celtra
Duo e Lava Ultimate (p>0,05), a excecao dos grupos controle e condicionado com &cido
fluoridrico 5% por 20 segundos, no qual o material Lava Ultimate apresentou menor valor
de rugosidade Rz com diferenca estatisticamente significante para o Celtra Duo

(p<0,0001).

Na comparacao entre os diferentes tratamentos para cada material (Tabela 2), para
o Celtra Duo, o grupo controle apresentou o menor valor de rugosidade de superficie Rz
(1,125 + 0,426 um), com diferenca estatisticamente significante para todos os outros
grupos (p<0,05). Ndo houve diferenca estatisticamente significante entre todos 0s outros
condicionamentos de superficie (p>0,05). Para o grupo Lava Ultimate, o grupo
condicionado com acido fluoridrico 10% durante 90 segundos apresentou o maior valor
de rugosidade Rz (3,267 = 0,330 um), com diferenca estatisticamente significante para
os demais tratamentos (p<0,05). Para este material, ndo houve diferenca estatisticamente
significante entre os tratamentos realizados com acido fluoridrico 5% a partir do tempo
de 60 segundos até a concentracdo de 10% aplicados durante 60 segundos (p>0,05). Para
o Vita Enamic (Tabela 2), os grupos com tratamento de acido fluoridrico a 10% por 40
(9,967 = 2,012 pm), 10% por 60 segundos (10,90 £ 1,198 um), 10% por 90 segundos
(11,053 £ 3,084 um), acido fluoridrico 5% por 60 segundos (8,138 + 1,541 um) e 5% por
90 segundos (7,995 + 1,624 um), apresentaram maiores valores de rugosidade de
superficie Rz, sem diferenca estatisticamente significante entre si (p>0,05). O menor
valor de rugosidade Rz foi encontrado para os grupos controle (1,218 + 0,181 um) e

condicionado com &cido fluoridrico 5% durante 20 segundos (3,8 + 0,513 pum), sem
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diferenca estatisticamente significante entre eles (p>0,05). Houve tendéncia de aumento
nos valores de rugosidade, conforme maior o tempo de aplicagdo, dentro de cada

concentracdo do acido utilizado.

Os valores do angulo de contato da dgua (0) dos diferentes materiais submetidos
aos condicionamentos de superficie estdo apresentados na Tabela 3. O material Lava
Ultimate e o Vita Enamic apresentaram maiores valores de angulo de contato em relacéo
ao Celtra Duo em todos os tratamentos realizados (p<0.05). Ndo houve diferenca
estatisticamente significante entre o Lava Ultimate e o Vita Enamic nos grupos controle,
condicionados com acido fluoridrico por 5% durante 20 segundos, condicionados por 5%
durante 40 segundos, condicionados por 10% durante 40 segundos e condicionados por
10% durante 90 segundos (p<0,05). Nos grupos tratados com acido fluoridrico 5% por 60
ou 90 segundos e 10% por 20 segundos, o Lava Ultimate apresentou maiores valores de
angulo de contato em relacdo ao Vita Enamic (p<0,05). O Vita Enamic apresentou
maiores valores de angulo de contato (0) em relacdo aos demais materiais, no grupo que
recebeu condicionamento com &cido fluoridrico 10% por 60 segundos (6 101,82 + 2,90)

(p<0,0001).

Na comparagdo entre os tratamentos, para o material Celtra Duo, todos os
tratamentos realizados diminuiram o angulo de contato em relagdo ao grupo controle (6
46,20 + 5,38) (p<0,05), a excecdo do tratamento com acido fluoridrico 5% por 20
segundos (6 40,93 + 7,08) (p>0,05). Os menores valores de angulo de contato foram
obtidos a partir do condicionamento com acido fluoridrico 5% durante 40 segundos até a
concentracdo de 10% durante 60 segundos, sem diferenca significativa entre os valores
encontrados (p>0,05). Para o material Lava Ultimate ndo houve diferenca
estatisticamente significante entre os tratamentos realizados (p>0,05). Para o material

Vita Enamic, o tratamento realizado com acido fluoridrico 5% por 90 segundos (6 71,10
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+ 1,63) ou 5% por 60 segundos (6 76,33 = 3,47) apresentaram os menores valores de
angulo de contato, sem diferenca estatisticamente significante entre si (p>0,05). Os
maiores valores de angulo de contato foram encontrados para os grupos controle e
tratados com &cido fluoridrico 10% por 40, 60 ou 90 segundos, sem diferenca entre si

(p>0,05).

A Tabela 4 ilustra os valores energia de superficie (ys - mN/m), dos diferentes
materiais em funcdo do condicionamento de superficie. O material Celtra Duo
apresentou, de maneira geral, maiores valores de energia de superficie, a excecdo do
condicionamento com &cido fluoridrico 10% durante 60 segundos e 90 segundos, onde 0
Vita Enamic apresentou os maiores valores (p<0,05). Nos grupos condicionados com
acido fluoridrico 5% por 40 e 90 segundos e quando o condicionamento a 10% foi
realizado por 20 e 40 segundos, ndo houve diferenca estatisticamente significante entre

0s materiais (p>0,05).

Na comparagdo dos valores de energia de superficie (ys - mN/m) entre os
tratamentos para cada material (Tabela 4), para o material Celtra Duo, os maiores valores
de energia de superficie foram encontrados nos grupos controle (37,47 + 2,62 mN/m),
condicionados com &cido fluoridrico 5% por 20 segundos (38,28 + 1,94 mN/m), 5% por
60 segundos (32,35 £ 2,66 mN/m) e condicionados com acido fluoridrico 10% durante
20 segundos (24,85 + 4,17 mN/m), sem diferenca estatisticamente significante entre estes
valores (p>0,05). Para o Lava Ultimate, apenas o tratamento realizado com &cido
fluoridrico 5% durante 20 segundos promoveu diminui¢do nos valores de energia de
superficie (18,40 £ 5,57 mN/m), em relacdo aos demais grupos, porém a diferenca sé foi
estatisticamente significante para o grupo condicionado por 5% durante 90 segundos
(26,90 £ 0,75 mN/m), o qual apresentou os maiores valores (p<0,05). Para o Vita Enamic,

todos os tratamentos realizados aumentaram a energia de superficie em relagdo ao grupo
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controle (23,40 + 3,20 mN/m), porém a diferenca so foi estatisticamente significante
quando as amostras foram condicionadas com &cido fluoridrico 10% durante 60 segundos

(33,03 £ 2,65 mN/m) e 10% durante 90 segundos (32,03 + 6,33 mN/m) (p<0,05).

A Tabela 5 mostra os valores de energia livre total de interacio (AG) (mJ/m?) dos
materiais em funcdo dos diferentes tratamentos de superficie. De maneira geral, o material
Celtra Duo apresentou os maiores valores de Delta G com diferenga estatisticamente
significantes para todos os grupos dos materiais Lava Ultimate e Vita Enamic (p<0,05),
a excecdo do grupo controle, onde o Celtra Duo (-0,50 + 1,12 mJ/m?) ndo apresentou
diferenca estatisticamente significante para o Lava Ultimate (-19,41 + 54,21 mJ/m?)

(p>0,05).

Na comparacéo entre os tratamentos em relacdo aos valores de energia livre total
de interacdo (AG) para cada material (Tabela 5), para o Celtra Duo, todos os tratamentos
causaram aumento nos valores em relacao ao grupo controle (p<0,05). Os maiores valores
foram encontrados para 0s grupos condicionados com acido fluoridrico 5% durante 40
(58,33 + 4,28 mJ/m?) e 5% durante 60 segundos (53,72 + 3,48 mJ/m?), sem diferenca
estatisticamente significante entre si (p>0,05). Para o Lava Ultimate, de maneira geral, 0s
tratamentos de superficie promoveram diminuicdo nos valores de energia livre total de
interagdo (AG), em comparagdo ao grupo controle (-19,41 + 54,21 mJ/m?), porém a
diferenca s6 foi significante para o grupo condicionado com &cido fluoridrico 10%
durante 90 segundos (-65,31 * 5,71 mJ/m?) (p<0,05). No material Vita Enamic, os
maiores valores foram encontrados para os grupos condicionados com acido fluoridrico
5% por 60 segundos (-19,42 + 8,87 mJ/m?) e 5% durante 90 segundos (-11,42 + 7,50
mJ/m?), sem diferenca estatisticamente significante entre si (p>0,05). Apenas esses dois
grupos apresentaram diferenca estatisticamente significante para o grupo controle (-51,63

+ 20,74 mJ/m?) (p<0,05).
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A Tabela 6 mostra os valores de resisténcia de unido (MPa) do cimento resinoso
aos diferentes materiais. Na comparagédo entre os materiais estudados, o Celtra Duo e o
Vita Enamic apresentarem os maiores valores de resisténcia de unido em todos 0s grupos
condicionados com &cido fluoridrico 5%, independente do tempo de aplicagdo do acido,
sem diferenca estatisticamente significante entre si, bem como quando condicionadas
com &cido fluoridrico 10% por 40 ou 90 segundos (p>0,05). Quando o tratamento foi
realizado com acido fluoridrico 10% por 60 segundos, os valores de resisténcia de unido
do Celtra Duo foram estatisticamente superiores aos demais materiais (14,53 £+ 3,87 MPa)
(p<0,001). O material Vita Enamic apresentou maiores valores de resisténcia de unido
comparado aos demais grupos, quando realizado o tratamento com acido fluoridrico 10%

por 20 segundos (13,20 + 3,15 MPa) (p=0,001).

Na comparacdo entre os diferentes tratamentos realizados na superficie de cada
material (Tabela 6), para o material Celtra Duo, os maiores valores de resisténcia de unido
foram encontrados para 0s grupos condicionados com acido fluoridrico 10% durante 40,
60 ou 90 segundos, sem diferenca estatisticamente entre eles (p>0,05). Os menores
valores foram encontrados para o grupo controle (4,35 + 0,82 MPa), sem diferenca
estatisticamente significante para todos os tratamentos realizados com écido fluoridrico
5%, independente do tempo de aplicacdo, e para o grupo condicionado com é&cido

fluoridrico 10% por 20 segundos (6,84 + 1,80 MPa) (p>0,05).

Para o material Lava Ultimate (Tabela 6), o grupo que recebeu tratamento com
acido fluoridrico 10% por 40 apresentou maior valor de resisténcia de unido (7,89 + 1,89
MPa) em compara¢do aos demais grupos (p<0,05), a exce¢do do grupo condicionado com
acido fluoridrico 10% durante 20 segundos (6,92 + 0,45 MPa) (p>0,05). Ndo houve

diferenca estatisticamente significante entre os demais grupos estudados (p>0,05).
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Para o material Vita Enamic (Tabela 6), o grupo condicionado com &cido
fluoridrico a 10% por 20 segundos apresentou maior valor de resisténcia de unido (13,20
+ 3,15 MPa), sem diferenca estatisticamente significante para os grupos condicionados
com é&cido fluoridrico 5% por 90 segundos (9,80 + 3,87 MPa) e 10% por 40 segundos e
5% por 40 segundos (8,68 + 4,02 MPa) (p>0,05). O menor valor de resisténcia de unido
foi encontrado para o grupo controle (0,67 = 0,22 MPa), com diferenca estatisticamente

significante para os demais grupos (p<0.05).
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DISCUSSAO

Existe na Odontologia uma procura incansavel por materiais que substituam a
estética e a funcdo dos dentes naturais. Ao longo do tempo, muitos materiais foram
concebidos com esta finalidade, mas sem atingir um resultado pleno. Por exemplo,
material com excelente estética, mas pouca longevidade; alta resisténcia, mas baixa
estética; boa estética, mas baixa unido quimica, o que dificultava a escolha na confeccéo
das restauragbes odontoldgica.’® Nesse sentido, novos materiais restauradores indiretos
foram recentemente desenvolvidos, como o0 monossilicato de litio refor¢ado por zirconia,
a ceramica hibrida e a resina nanoceramica, materiais utilizados na tecnologia CAD-
CAM, cujos protocolos de condicionamento foram objetos do presente estudo. Os
resultados mostraram que as variacdes nos protocolos de concentracdo e tempo de
aplicacdo do acido fluoridrico afetaram a resisténcia de unido e a configuracdo
microestrutural dos materiais, produzindo diferentes efeitos de acordo com cada material.

Sendo assim, a primeira hipdtese nula do estudo foi rejeitada.

Para o material Celtra Duo, o qual contém em sua estrutura 0 monossilicato de
litio reforgado por 10% de didxido de zirconia, os maiores valores de resisténcia de unido
foram encontrados quando o material foi condicionado com &cido fluoridrico 10% por
40, 60 ou 90 segundos (Tabela 6). O condicionamento com acido fluoridrico dissolve
seletivamente a matriz de vidro expondo os cristais na superficie, resultando em maior
resisténcia de unifo.'® O acido aumenta a area da superficie criando microporos, nos quais
0 cimento resinoso poderia penetrar proporcionando um embricamento micromecanico

duravel, 6% além de limpar a superficie, removendo detritos e impurezas.

O aumento nos valores de rugosidade de superficie Ra e Rz (Tabelas 1 e 2) deste
material quando condicionado com acido fluoridrico, independentemente da

concentracdo e tempo de aplicacdo, em relacdo ao grupo controle, demonstram que o
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acido modificou a superficie do material, tornando a superficie porosa com
microcavidades na matriz de vidro, possivelmente pela protrusdo relativa dos cristais,
resultante da dissolugio da fase de vidro.?%?* A rugosidade da superficie é um aspecto
importante que descreve a efetividade dos procedimentos de pré-tratamento. Para sua
descrigdo quantitativa, os parametros de rugosidade Ra e Rz sdo os mais usados,?* mas
ndo hd uma quantidade ideal de rugosidade clinicamente relevante conhecida até o
momento. Estudos sobre resisténcia de unido mostraram a importancia particular da
rugosidade de materiais indiretos, onde o aumento da rugosidade superficial apresenta
influéncia sobre a resisténcia mecanica, %2222 assim como podemos ver nos resultados do
nosso trabalho. No entanto, ndo existe um limite determinado para tal. Esse padréo de
condicionamento pode ser observado nas imagens obtidas em microscopia confocal e
microscopia eletrénica de varredura (Figuras 1 e 4). Na imagem 3D em microscopia de
forca atbmica, a superficie condicionada com acido fluoridrico 10% por 20, 40 ou 60
segundos obteve uma superficie ligeiramente mais irregular, comparado aos demais

tratamentos de superficie (Figura 7).

Todos os tratamentos realizados sobre o Celtra Duo aumentaram os valores de
energia livre total de interacdo da superficie (Delta G), sendo que o condicionamento a
10% durante 40 segundos apresentou maior valor que o tratamento por 90 segundos
(Tabela 5). Segundo Van Oss, 1995, valores de Delta G maiores que 0 significam que a
superficie € hidrofilica, enquanto valores de Delta G menores que 0 significam uma
superficie hidrofobica.1821252 A energia livre total da interacdo (Delta G), que significa
a energia livre de Gibbis, mostra como o material pode receber e doar elétrons, tornado
uma superficie com afinidade & agua ou ndo.'® Dessa forma, o condicionamento da
superficie do Celtra Duo promoveu uma superficie mais hidrofilica no material, com

menor angulo de contato de superficie (Tabela 3 e 5). Provavelmente, isso ocorreu pelo
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fato do condicionamento &cido ter removido também as impurezas superficiais, como
Oxidos e outros detritos organicos e inorganicos, com exposi¢do de grupamentos hidroxila
na superficie da ceramica, responsaveis pela unido quimica,?’?82%30 melhorando sua
capacidade de umedecimento para aplicacdo do silano e posteriormente do cimento
resinoso.3! Embora os maiores valores de Delta G do Celtra Duo tenham sido encontrados
quando as amostras foram condicionadas a 5% durante 40 ou 60 segundos (Tabela 05),

isso n&o significou melhoria nos resultados de resisténcia de unido.

Além dos aspectos mecanicos, a resisténcia de unido depende de fatores quimicos
e da energia superficial. A capacidade de escoamento do adesivo € dependente da tensdo
superficial do adesivo e da energia de superficie do substrato.323? A tens3o superficial do
adesivo ou do cimento resinoso ndo pode ser alterada, porém a energia superficial da
ceramica pode ser afetada pelos procedimentos de pré-tratamento. Para obter alta
resisténcia de unido, a tensdo interfacial deveria ser minima,® permitindo um bom
umedecimento da superficie. 1sso poderia ser alcancado com o aumento da energia da
superficie. Alguns artigos mostraram a relevancia pratica dessas consideracdes ao
relacionar trabalhos com resultados de adesdo com alta resisténcia de unido relacionados
com maior energia superficial.>>33 No presente estudo, no entanto, os valores de energia
de superficie, em geral, diminuiram com os tratamentos de superficie realizados (Tabela
4). No entanto, essa diminui¢do nédo foi relacionada com menores valores de resisténcia
de unido. Dessa maneira, para o Celtra Duo, o condicionamento com acido fluoridrico

10% por 40 ou 60 segundos parece trazer melhores resultados.

O Lava Ultimate ¢ uma resina nanoceramica, contendo nanoparticulas de silica
(20 nm de didmetro) e zirconia (4-11 nm de didmetro) e nanoaglomerados de
zirconiassilica (nanoclusters).3*% Qs diferentes condicionamentos com &cido fluoridrico

também foram capazes de alterar a resisténcia de unido do cimento resinoso (Tabela 6),
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sendo que os maiores valores foram encontrados ap6s o condicionamento com acido
fluoridrico 10% durante 20 ou 40 segundos. Especula-se que o acido possa ter promovido
uma limpeza profunda na superficie do material, uma vez que a rugosidade de superficie
(Ra e Rz) sofreram alteracdo significante (Tabelas 1 e 2). As imagens 2D obtidas em
microscopia eletrénica de varredura (Figura 5) e 3D obtidas em microscopia de forca
atdmica e microscopia confocal (Figuras 2 e 8) parecem corroborar com esses resultados.
Como o acido fluoridrico é capaz de remover matriz vitrea, composta especialmente pela
silica,®® sugere-se que uma possivel remogao ou modificacéo nas particulas de silica possa
ter ocorrido. No entanto, maiores valores de rugosidade de superficie ndo significaram
maiores valores de resisténcia de unido,% sendo que o condicionamento prolongado ndo
aumentou significativamente a resisténcia da interface adesiva (Tabela 6). Strasser et al.
(2018) e Cekic-Nagas et al. (2016), relataram uma redugéo na resisténcia ao cisalhamento
quando condicionamento &cido prolongado é realizado, pois causaria uma demasiada
corrosao acida gerando fissuras maiores e irregulares, causando uma resisténcia de unido
mais fraca.'®*’ Dessa forma, poros e fissuras menores ofereceriam melhores sitios de
travamento mecanico do que os poros mais largos,®>2® uma vez que os mesmos poderiam
ndo ser completamente preenchidos pelo material ou agente de cimentacdo. A quantidade
absoluta de rugosidade necessaria para a adesdo ideal é na verdade desconhecida, mas
uma correlacio positiva entre aspereza e a concentracio e duragio da corrosio,3®:394041

como observada para o Lava Ultimate, pode ser encontrada.

A superficie do Lava Ultimate apresenta valores de energia livre de interacdo
negativos (Delta G), tanto no grupo controle, quanto nos grupos que sofreram tratamento
de superficie (Tabela 5), 0 que caracteriza o material como sendo hidrofébico. A presenca
de componentes organicos como BisGMA, UDMA, BisEMA, TEGDMA na matriz

polimérica com alto indice de ligagOes cruzadas** poderiam contribuir para esses
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resultados, especialmente pela presenca do BisSGMA e UDMA, os quais séo considerados
hidrofobos.*® Os valores de energia de superficie (Tabela 4) e angulo de contato (Tabela
3) ndo sofreram, de maneira geral, alteragcdes significantes ap6s os tratamentos realizados.
Como o Lava Ultimate é basicamente uma resina composta, e ndo requer,
necessariamente, aplicacdo do agente silano previamente ao processo de cimentacao,
essas caracteristicas de superficie tiveram pouca influéncia nos resultados de resisténcia
de unido. Dessa forma, o tratamento da superficie deste material com acido fluoridrico

10% por 20 ou 40 segundos parece ser 0 mais adequado.

O material Vita Enamic caracteriza-se como uma ceramica hibrida, o qual foi
desenvolvido pela penetracdo de um polimero a base de UDMA e TEGDMA (25% em
volume) dentro de uma rede de cerdmica sinterizada (75% em volume).®! A estrutura
ceramica € porosa, com composicao similar a ceramica feldspatica enriquecida com éxido
de aluminio.'® Os resultados de resisténcia de unido para este material (Tabela 6),
mostraram que 0s maiores valores foram obtidos quando a superficie foi condicionada
com é&cido fluoridrico 5% durante 40 ou 90 segundos e com acido fluoridrico 10% por 20
e 40 segundos. O condicionamento acido provavelmente tenha removido a fase vitrea do
material, criando irregularidades na superficie do mesmo, conforme mostrado nas
imagens em microscopia eletronica de varredura (Figura 6) e microscopia confocal
(Figura 3). Para este material, é possivel observar nas imagens 3D em microscopia de
forca atdbmica, que o padrdo de condicionamento parece ser ocorrido de maneira
proporcional a concentracdo e tempo de aplicacdo do &cido fluoridrico. Tais resultados
também podem ser comprovados pela analise da rugosidade de superficie Ra e Rz
(Tabelas 1 e 2). Embora alguns estudos encontrassem uma correlagéo positiva entre a
rugosidade e a resisténcia de unifo,?>* o excesso de condicionamento poderia levar &

formacéo de porosidades grandes e profundas, os quais poderiam interferir negativamente
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no processo de adesdo e na resisténcia estrutural destes materiais, podendo haver falhas
na infiltragdo do cimento resinoso.?’?2° Além disso, a propria composi¢do mista do
material, que consiste em uma rede de polimeros infiltrada em uma rede de ceramica,®
poderia contribuir para formacdo de uma superficie mais rugosa, uma vez que 0S
diferentes constituintes podem nao estar tdo bem unidos em comparacdo a uma ceramica

vitrea, exibindo uma superficie porosa.*®

O condicionamento do Vita Enamic com &cido fluoridrico 5% por 60 ou 90
segundos deixou a superficie menos hidrofébica em relacdo ao grupo controle (Tabela 5),
mas ainda sem ser caracterizado como uma superficie hidrofilica. Houve também
aumento na energia de superficie comparado ao grupo controle (Tabela 4), com menor
angulo de contato (Tabela 3). Tais fatores sdo importantes no processo de adesdo destes
materiais, uma vez que a presenca de fase vitrea na superficie do material, faz com que
seja necessaria a aplicacdo de agente silano previamente ao agente de cimentagdo.*®
Especula-se que o condicionamento com &cido fluoridrico 10% tenha eliminado muita
fase vitrea, expondo muita matriz resinosa, 0 que aumentou o angulo de contato e a sua
hidrofobicidade. Dessa forma, acredita-se que para o Vita Enamic, o condicionamento
com acido fluoridrico 5% durante 90 segundos trouxe melhores resultados, uma vez que
0 contetdo cerdmico do material hibrido guiaria o tratamento de superficie mais
adequado, a partir da dissolucdo seletiva da matriz de vidro quando exposta ao acido
fluoridrico, aumentando a rugosidade da superficie e promovendo melhor

intertravamento micromecanico com o cimento resinoso.*t

Na comparacao entre os materiais, houveram diferencas entre eles na resisténcia
de unido e na caracterizacdo de superficie, rejeitando-se assim, a segunda hipétese nula
do estudo. De maneira geral, o Lava Ultimate apresentou menores valores de resisténcia

de unido, a exce¢do do grupo controle (Tabela 6). Da mesma forma, em geral, apresentou
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maior angulo de contato (Tabela 3) e uma superficie com caracteristica mais hidrofobica
(Tabela 5). Um dos aspectos criticos no processo de unido a blocos de resinas CAD-CAM
é que seu alto grau de conversao, resultante do processo de fabricacdo dos mesmos, limita
0 nimero de duplas liga¢cbes de carbono em sua superficie, dificultando o processo de
unido.*’ Para estes materiais, 0 uso de primers resinosos contendo metil metacrilato
modificado com acido poliacrilico tém demostrado superioridade na resisténcia de unido,

em comparacéo ao uso do agente silano.*’

O material Celtra Duo apresentou, em geral, maior hidrofilicidade e menor angulo
de contato do que o Vita Enamic (Tabelas 3 e 5). Da mesma forma como relatado
anteriormente, a auséncia de componentes resinosos no material pode ter contribuido para
esses resultados. No entanto, ressalta-se que isso ndo se traduziu diretamente em maiores
valores de resisténcia de unido. Especula-se que, como ambos 0s materiais necessitam da
aplicacdo do agente de unido silano, a unido guimica possa apresentar maior influéncia

no processo de adesdo que a microrretencio mecanica causada pelo condicionamento.?

O efeito da energia livre total de interagéo (Delta G), embora mostre claramente
maiores valores para o material Celtra Duo em comparacao aos demais materiais quando
submetido ao condicionamento com &cido fluoridrico (Tabela 5), ndo pode ser
diretamente relacionada com aumento nos valores de resisténcia de unido. Talvez esse
fendbmeno seja mais evidente no processo de adesdo de biofilme as estruturas dos
materiais do que na interacio de agentes resinosos com a superficie do material .“® Da
mesma forma, o material Vita Enamic apresentou, de maneira geral, maiores valores de
rugosidade de superficie Ra e Rz (Tabelas 1 e 2), pelo condicionamento seletivo da matriz
vitrea do componente ceramico, sem, no entanto, apresentar necessariamente maiores

valores de resisténcia de unido (Tabela 6). Ou seja, baseado nos resultados do presente
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estudo, predizer a resisténcia de unido com base apenas em valores de rugosidade, angulo

de contato ou energia livre total de interacdo, ndo parece ser adequada.

No presente estudo, dois parametros de rugosidade de superficie foram analisados
Ra e Rz. Embora a descricédo da rugosidade no padrdo Ra (média entre picos e vales) seja
comumente utilizada em estudos na area de materiais odontologicos, uma vez que fornece
uma estimativa representativa da rugosidade de superficie,*® os valores variam muito de
acordo com a técnica de leitura e podem néo distinguir a presenca de picos dos vales na
superficie do material. Sendo assim, seria importante calcular outros parametros que
pudessem medir adequadamente a forma e espacamento das irregularidades da
superficie.>® Essas analises foram realizadas em microscopia laser confocal (Tabelas 1 e
2). De acordo com Wennerberg et al. (1996), as leituras de rugosidade realizadas com
pontas ou agulhas, como nos rugosimetros portateis, poderiam sub-estimar a rugosidade
de superficie, em virtude da ponta ndo alcancar a base de vales estreitos na superficie dos
materiais, com perda de detalhes nas leituras.® Dessa forma, como o objetivo do estudo
era verificar o efeito de diferentes tempos e concentragfes do condicionamento acido na
superficie de diferentes materiais restauradores, optou-se pela técnica da microscopia

confocal para analisar tais efeitos.

Embora uma superficie adequadamente porosa seja um passo vital para a
cimentacdo duradoura da restauracdo indireta, a duracdo do condicionamento deve ser
sempre governado pela composicdo do material.Z*?* O presente estudo mostrou uma
mudanca marcante na micromorfologia da superficie em termos de formacdo de
irregularidades na superficie dos materiais, tanto em largura quanto em profundidade.
Isso é considerado um passo clinico essencial para unir materiais ceramicos a estruturas
dentarias,®>°>>* mas o respeito ao potencial de uni&o quimico e demais fatores envolvidos

no processo de cimentacao adesiva precisam ser considerados.
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Diante do que foi discutido, algumas limitagfes do estudo podem ser elucidadas,
como a necessidade de testes a longo prazo, diferentes protocolos de pré tratamento,
incluindo o efeito da aplicacdo dos agentes silanos, e a utilizacdo de diferentes cimentos
resinosos. Futuras andlises quimicas na superficie dos materiais, bem como estudos
clinicos longitudinais, necessitam ser realizados a fim de definir os protocolos ideais para

cada material utilizado nas reabilitagdes orais.
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CONCLUSAO

Cada material estudado apresentou caracteristica de superficie diferente dependendo da
concentracdo e tempo de aplicacdo do &cido fluoridrico, com influéncia direta na
resisténcia de unido. O monosilicato de litio reforcado por zirconia Celtra Duo apresentou
melhores resultados quando submetido ao condicionamento com &cido fluoridrico 10%
por 40 ou 60 segundos de aplicagdo. A resina nanoceramica Lava Ultimate apresentou
melhor performance quando condicionada com é&cido fluoridrico 10% por 20 ou 40
segundos, enquanto que a ceramica hibrida Vita Enamic apresentou melhores resultados
quando condicionada com &cido fluoridrico 5% por 90 segundos. Celtra Duo apresentou

de maneira geral propriedades mecanicas superiores aos demais.
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Tabela 1: Valores de Rugosidade Ra (um), obtidos em microscopia confocal a laser 3D,

dos diferentes materiais em funcao do tratamento de superficie (média £ desvio padréo).

CELTRA DUO LAVAULTIMATE VITA ENAMIC
Controle 0,020 +£0,000B b 0,027 £ 0,005 B f 0,060 £ 0,013 Ad
5% 20 segs. 0,183+0,031Ba 0,087 +0,012Ce 0,337 +0,035Ac
5% 40 segs. 0,170+ 0,034 B a 0,122 +0,021Bde 0,518 + 0,065 A bc
5% 60 segs. 0,206+0,07/6 Ba 0,152 +0,015Bcd 0,582 + 0,065 A bc
5% 90 segs. 0,195+ 0,056 Ba 0,160 + 0,006 B bcd 0,652 + 0,156 A ab
10% 20 segs. 0,202 £0,062 B a 0,158 + 0,010 Bbcd 0,570+ 0,173 A bc
10%0 40 segs. 0,170+ 0,020 B a 0,203 +0,079 Babc 0,748 + 0,251 A ab
10%0 60 segs. 0,170+ 0,022B a 0,208 +0,026 Bab 0,845+ 0,096 A a
10%0 90 segs. 0,160 £0,021Ba 0,238+0,016 Ba 0,873+0,172 Aa

Letras distintas, maiusculas na linha e minusculas na coluna, indicam diferenca

estatisticamente significante (p<0,05).
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Tabela 2: Valores de Rugosidade Rz (um), obtidos em microscopia confocal a laser 3D,

dos diferentes materiais em funcdo do tratamento de superficie (média * desvio padréo).

CELTRA DUO LAVA ULTIMATE VITAENAMIC
Controle 1,125+ 0,426 Ab 0,578 +0,177Be 1,218+ 0,181 Ae
5% 20 segs. 2,903 + 0,607 B a 1,362 + 0,227 Cd 3,800 £ 0,513 A de
5% 40 segs. 2,885+ 0,800 B a 1,768 + 0,293 B cd 6,273 £ 1,406 Acd
5% 60 segs. 2,920+ 0,825B a 2,135+0,371Bbc 8,138 + 1,541 A abc
5% 90 segs. 3,772+1,131Ba 2,375+0,230B b 7,995 £ 1,624 A abc
10% 20 segs. 2,800+0,734Ba 2,422 +0,361 B b 7,227 £ 1,226 Abc
10% 40 segs. 3,165+ 1,046 Ba 2,337 + 0,454 B bc 9,967 + 2,012 Aab
10% 60 segs. 3598+1011Ba 2,533+£0,197Bb 10,900 £ 1,198 A a
10% 90 segs. 2,693+0,558 Ba 3,267 +0,330B a 11,0563 +3,084 Aa

Letras distintas, maidsculas na linha e minudsculas na coluna, indicam diferenca

estatisticamente significante (p<0,05).
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Tabela 3: Valores de dngulo de contato 6 - Agua (°), dos diferentes materiais em fungéo

do tratamento de superficie (média £ desvio padrdo).

CELTRA DUO LAVAULTIMATE VITAENAMIC
Controle 46,20 +£5,38Ba 95,68 +4,45Aa 92,40 £ 6,89 A abc
5% 20 segs. 40,93+ 7,07 Bab 91,70+ 6,40 Aa 90,87 £ 7,91 Abc
5% 40 segs. 20,12+£5,77B¢c 88,78+ 7,96 Aa 84,25+3,01 Acd
5% 60 segs. 28,30+ 3,16 C bc 9527 +593 Aa 76,33 £ 3,47 B de
5% 90 segs. 24,88 + 3,90 C bc 91,82+ 1155Aa 71,10+163Be
10% 20 segs. 23,12+ 4,09 C bc 96,07 +4,05Aa 88,88+4,80Bc
10%0 40 segs. 25,15+ 7,04 B bc 99,53+2,02Aa 101,53 +9,32 Aab
10%0 60 segs. 26,53+ 7,36 C bc 87,30+7,92Ba 101,82 £2,90 Aab
10%0 90 segs. 3255+220Bb 97,38+2,92 Aa 103,32 + 11,31 Aa

Letras distintas, maiusculas na linha e minusculas na coluna, indicam diferenca

estatisticamente significante (p<0,05).
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Tabela 4: Valores de energia de superficie - ys (mN/m), dos diferentes materiais em

funcdo do tratamento de superficie (média + desvio padrao).

CELTRA DUO LAVAULTIMATE VITAENAMIC
Controle 37,46 +£2,62Aa 24,43+551Bab 23,40+3,20Bb
5% 20 segs. 3822+ 194 Aa 18,40 £557Ch 25,25+ 4,22 B ab
5% 40 segs. 21,70 £ 9,06 A bc 20,98 £ 5,45 A ab 30,03+ 3,19 Aab
5% 60 segs. 32,35+ 2,66 Aab 24,15+ 2,36 B ab 29,22 + 4,85 AB ab
5% 90 segs. 19,98+ 1530 Abc  26,90+0,75Aa 30,22 £5,15 A ab
10% 20 segs. 2485+417 Aabc  2490+1,76 Aab 28,77 £5,05 Aab
10% 40 segs. 21,03+ 7,48 Abc 23,13+2,04 Aab 26,52 +5,18 A ab
10% 60 segs. 20,80 + 8,44 B bc 23,42+ 4,85Bab 33,03+265Aa
10% 90 segs. 14,17 +5,02B ¢ 25,60 +£2,19 A ab 32,03+6,33Aa

Letras distintas, mailsculas na linha e minGsculas na coluna, indicam diferenga

estatisticamente significante (p<0,05).
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Tabela 5: Valores de energia livre total de interacdo - Delta G (mJ/m?), dos diferentes

materiais em funcdo do tratamento de superficie (média * desvio padrdo).

CELTRA DUO LAVAULTIMATE VITA ENAMIC
Controle -0,50+1,12 Af -19,41 +54,21 ABa -51,63+20,74Bc
5% 20 segs. 18,93 +2,63 Ae -25,53+13,15Bab -51,38+15,89Cc
5% 40 segs. 58,33+4,28 Aa -25,93+ 13,18 Bab  -42,43 + 10,60 C bc
5% 60 segs. 53,72+ 3,48 Aab -45,63 +1465Cab -19,42+8,87Bab
5% 90 segs. 47,35+ 3,65 Abc -55,81+27,62Cab -11,42+750Ba
10% 20 segs. 4525+ 234 Acd -50,46 + 2,46 B ab -46,18 + 20,38 B bc
10%0 40 segs. 48,13 + 6,84 A bc -62,03 + 8,78 Cab -43,63 + 13,44 B bc
10%0 60 segs. 4400+ 7,43 Acd -28,18 +1593Bab -53,48+10,93Cc
10%0 90 segs. 38,27 £ 2,47 Ad -65,31+5,71Bb -60,37 £ 17,48 B ¢c

Letras distintas, maitlsculas na linha e minusculas na coluna,

estatisticamente significante (p<0,05).

indicam diferenca
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Tabela 6: Valores de resisténcia de unido (MPa), dos diferentes materiais em funcéo do

tratamento de superficie (média £ desvio padréo).

CELTRA DUO LAVAULTIMATE VITA ENAMIC
Controle 4,35+0,82 Ad 461+119Ab 0,67+0,22Bc
5% 20 segs. 6,12 + 1,90 AB cd 485+0,43Bb 798+191Ab
5% 40 segs. 9,00 £ 2,63 A bcd 502+181Bb 9,24+242 Aab
5% 60 segs. 8,28 £ 2,17 A bcd 487+127Bb 6,91+ 1,00 ABb
5% 90 segs. 8,28+1,67 ABbcd 456+1,02Bb 9,80+£3,87 Aab
10% 20 segs. 6,84 £ 1,80 B cd 6,92+ 0,45B ab 13,20+ 3,15Aa
10% 40 segs. 13,72 £ 4,61 Aab 789+189Ba 8,68 £ 4,02 AB ab
10% 60 segs. 1453+ 3,87 Aa 459+192Bhb 746+164BD
10%0 90 segs. 10,20 £ 4,25 A abc 524+130BD 7,08+ 2,12 ABb

Letras distintas, maiGsculas na linha e mindsculas na coluna, indicam diferenca

estatisticamente significante (p<0,05).
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Figura 1: Imagens em microscopio confocal a laser 3D com aumento de 150x do material
Celtra Duo. A. Controle, B. AHF 5% 20 segundos, C. AHF 5% 40 segundos, D. AHF 5%
60 segundos, E. AHF 5% 90 segundos, F. AHF 10% 20 segundos, G. AHF 10% 40

segundos, H. AHF 10% 60 segundos, I. AHF 10% 90 segundos.
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Figura 2: Imagens em microscopio confocal a laser 3D com aumento de 150x do material
Lava Ultimate. A. Controle, B. AHF 5% 20 segundos, C. AHF 5% 40 segundos, D. AHF
5% 60 segundos, E. AHF 5% 90 segundos, F. AHF 10% 20 segundos, G. AHF 10% 40

segundos, H. AHF 10% 60 segundos, I. AHF 10% 90 segundos.
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Figura 3: Imagens em microscopio confocal a laser 3D com aumento de 150x do material
Vita Enamic. A. Controle, B. AHF 5% 20 segundos, C. AHF 5% 40 segundos, D. AHF
5% 60 segundos, E. AHF 5% 90 segundos, F. AHF 10% 20 segundos, G. AHF 10% 40

segundos, H. AHF 10% 60 segundos, I. AHF 10% 90 segundos.
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Figura 4: Imagens em microscopio eletrénico de varredura com aumento de 10.000x do

material Celtra Duo. A. Controle, B. AHF 5% 20 segundos, C. AHF 5% 40 segundos, D.
AHF 5% 60 segundos, E. AHF 5% 90 segundos, F. AHF 10% 20 segundos, G. AHF 10%

40 segundos, H. AHF 10% 60 segundos, I. AHF 10% 90 segundos.
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Figura 5: Imagens em microscopio eletrénico de varredura com aumento de 10.000x do
material Lava Ultimate. A. Controle, B. AHF 5% 20 segundos, C. AHF 5% 40 segundos,
D. AHF 5% 60 segundos, E. AHF 5% 90 segundos, F. AHF 10% 20 segundos, G. AHF

10% 40 segundos, H. AHF 10% 60 segundos, I. AHF 10% 90 segundos.
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Figura 6: Imagens em microscépio eletrénica de varredura com aumento de 10.000x do

material Vita Enamic. A. Controle, B. AHF 5% 20 segundos, C. AHF 5% 40 segundos,
D. AHF 5% 60 segundos, E. AHF 5% 90 segundos, F. AHF 10% 20 segundos, G. AHF

10% 40 segundos, H. AHF 10% 60 segundos, I. AHF 10% 90 segundos.
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Figura 7: Imagens em microscopio de forga atdbmica com aumento de 5.000x do material
Celtra Duo. A. Controle, B. AHF 5% 20 segundos, C. AHF 5% 40 segundos, D. AHF 5%
60 segundos, E. AHF 5% 90 segundos, F. AHF 10% 20 segundos, G. AHF 10% 40

segundos, H. AHF 10% 60 segundos, I. AHF 10% 90 segundos.
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Figura 8: Imagens em microscopio de forga atdbmica com aumento de 5.000x do material
Lava Ultimate. A. Controle, B. AHF 5% 20 segundos, C. AHF 5% 40 segundos, D. AHF
5% 60 segundos, E. AHF 5% 90 segundos, F. AHF 10% 20 segundos, G. AHF 10% 40

segundos, H. AHF 10% 60 segundos, I. AHF 10% 90 segundos
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Figura 9: Imagens em microscopio de forga atdbmica com aumento de 5.000x do material
Vita Enamic. A. Controle, B. AHF 5% 20 segundos, C. AHF 5% 40 segundos, D. AHF
5% 60 segundos, E. AHF 5% 90 segundos, F. AHF 10% 20 segundos, G. AHF 10% 40

segundos, H. AHF 10% 60 segundos, I. AHF 10% 90 segundos.
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