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Rodrigues MR. Influéncia do processo de queima de cristalizagdo na adesao de
uma vitroceramica apos envelhecimento hidrotérmico [dissertacdo]. Sao José
dos Campos (SP): Universidade Estadual Paulista (Unesp), Instituto de Ciéncia
e Tecnologia; 2021.

RESUMO

Esse estudo avaliou a a influéncia do processo de queima de cristalizagdo e
degradagdo hidrotérmica na resisténcia unido entre vitroceramicas a base de
(di)silicato de litio e o cimento resinoso. Foram confeccionados 90 blocos
ceramicos: 60 blocos de silicato de litio refor¢cado por zirconia — Celtra Duo
(Dentisply-Sirona, Bensheim, Alemanha) e 30 em dissilicato de litio - IPS e.max
CAD (Ivoclar Vivadent Ltda, Schaan, Liechtenstein), nas dimensdes 13 x 15 x
1,5 mm. As amostras foram divididas em 6 grupos, com e sem envelhecimento,
de forma randomizada: Celtra S — Celtra sem queima; Celtra C — Celtra com
queima; E — IPS E.max CAD; Celtra SE — Celtra sem queima e com
envelhecimento; Celtra CE — Celtra com queima e com envelhecimento; EE —
IPS E.max CAD com envelhecimento. A superficie das ceramicas foram
condicionadas com acido fluoridrico 5% durante 30 segundos (Celtra Duo) e 20
segundos (IPS e.max), em seguida foi feita a aplicacdo do agente de unido silano
Monobond-N (Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein). Para cada bloco, foram
confeccionados 6 cilindros de 1 mm de diametro e 2 mm de altura de cimento
resinoso para o teste de microcisalhamento. O teste de microcisalhamento foi
realizado na maquina de ensaio universal DL 1000 (EMIC, S3o José¢ dos
Pinhais, Parand, Brasil), com célula de carga de 50 kgf e velocidade de 0,5
mm/min. Os tipos de falhas foram analisados atraves do estereomicroscopico
(Microscopia optica ZEISS MC 80 DX) e microscopio eletronico de varredura
(Jeol-JSM-T330A- Scanning Microscope-Japan). Foi realizado o teste de
rugosidade (Ra e Rz) e microscopia eletronica de varredura (MEV) das
superficies ceramicas. Os valores de resisténcia de unido (n=10) e rugosidade
(n=10) foram submetidos a analise estatistica descritiva (média e desvio padrao)
e inferencial, mediante o teste paramétrico ANOVA 2-fatores, seguido do teste
de Tukey (0=0,05). O teste de microcisalhamento indicou que a condi¢do sem
cristalizagdo apresentou resultados superiores aos demais grupos onde mostrou
diferenga  estatisticamente  significante (p=0,000). O envelhecimento
hidrotérmico foi responsavel pela diminui¢do dos valores de resisténcia de unido
para todos os grupos estudados. Conclui-se que o processo de queima de
cristalizagdo e degradacdo hidrotérmica geraram dimuni¢do da resisténcia
adesiva entre esses dois substratos.

Palavras-chave: Vitroceramicas. Adesao. Silicato de litio. Di6xido de zirconio.



Rodrigues MR. Influence of the crystallization firing process on the adhesion of
a glass ceramic after hydrothermal aging [dissertation]. Sdo José dos Campos
(SP): Sao Paulo University (Unesp), Institute of Science and Technology,; 2021.

ABSTRACT

This study evaluated the influence of the crystallization firing process and
hydrothermal degradation on the bond strength between lithium (di)silicate-
based glass-ceramics and resin cement. Ninety ceramic blocks were made: 60
blocks of lithium silicate reinforced by zirconia — Celtra Duo (Dentisply-Sirona,
Bensheim, Germany) and 30 blocks of lithium disilicate - IPS e.max CAD
(Ivoclar Vivadent Ltd, Schaan, Liechtenstein), in dimensions 13 x 15 x 1.5 mm.
The samples were randomly divided into 6 groups, with and without aging:
Celtra S — Celtra without burning; Celtra C — Celtra with firing, E — IPS E.max
CAD; Celtra SE — Celtra without burning and with aging, Celtra CE — Celtra
with burning and aging, EE — IPS E.max CAD with aging. The ceramic surfaces
were etched with 5% hydrofluoric acid for 30 seconds (Celtra Duo) and 20
seconds (IPS e.max), then the application of the Monobond-N silane bonding
agent (Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) . For each block, 6 cylinders of
1 mm in diameter and 2 mm in height of resin cement were made for the
microshear test. The microshear test was performed in a universal testing
machine DL 1000 (EMIC, Sao José dos Pinhais, Parand, Brazil), with a load
cell of 50 kgf and a speed of 0.5 mm/min. The types of faults were analyzed
through stereomicroscopic (optical microscope ZEISS MC 80 DX) and scanning
electron microscope (Jeol-JSM-T330A-Scanning Microscope-Japan). The
roughness test (Ra and Rz) and scanning electron microscopy (SEM) of the
ceramic surfaces were performed. The bond strength (n=10) and roughness
(n=10) values were subjected to descriptive (mean and standard deviation) and
inferential statistical analysis using the 2-factor ANOVA parametric test,
followed by Tukey's test (a= 0.05). The microshear test indicated that the
condition without crystallization presented better results than the other groups,
where it showed a statistically significant difference (p=0.000). Hydrothermal
aging was responsible for the decrease in bond strength values for all groups
studied. It is concluded that the crystallization firing process and hydrothermal
degradation generated a decrease in the bond strength between these two
substrates.

Keywords: Vitroceramics. Adhesion. Lithium silicate. Zirconium dioxide.
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1 INTRODUCAO

Em razao de propriedades como alta resisténcia a compressao e abrasao,
estabilidade quimica, biocompatibilidade, propriedades estéticas favoraveis,
translucidez, fluorescéncia e coeficiente de expansdao térmica proximo ao da
estrutura dentaria, as ceramicas odontoldgicas ganharam crescente aceitagdo ao
longo dos anos em se tratando de tratamentos restauradores protéticos
(Anusavice, 2005; Gomes et al., 2008).

Em 1998, apos o langamento da vitroceramica de dissilicato de litio (IPS
e.max®, Ivoclar Vivadent Ltda, Schaan, Liechtenstein), as ceramicas vitreas
ganharam popularidade devido a suas propriedades mecanicas, melhoras na
microestrutura € novos métodos de processamento. A boa qualidade estética ¢
outro fator que contribui muito para a atratividade da ceramica vitrea (Holand,
Beall, 2012; Holand et al., 2006; Ritzberger et al., 2010). Apesar da grande
aceitacdo e ampla utilizacdo da vitroceramica de dissilicato de litio, a evolucao
dos materiais odontologicos tem procurado suprimir as desvantagens
remanescentes deste sistema ceramico através do desenvolvimento de
vitroceramicas refor¢adas por ceramicas policristalinas (Riquieri et al., 2018).

Esse material foi projetado para conter silicato de litio como a principal
fase cristalina em uma matriz vitrea reforcada com cristais de didxido de
zirconio (Rinke et al., 2016). Essas novas ceramicas mantém boas propriedades
Opticas, sdao facilmente fresadas em maquinas computadorizadas por meio do
sistema CAD-CAM e atingem bom acabamento superficial, uma vez que
possuem grande quantidade de matriz vitrea (Kriiger et al., 2013; Rinke et al.,
2020). Os dois exemplos comerciais existentes de vitroceramica de silicato de
litio reforcadas por dioxido de zirconio sdao: Suprinity (Vita Zahnfabrik, Bad

Sachingen, Alemanha), material comercializado em estado parcialmente
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cristalizado, sendo que isso requer um ciclo térmico adicional em um forno, e a
CELTRA Duo (Dentsply-Sirona, Bensheim, Alemanha), material que ja se
encontra em fase final de cristalizagdo, podendo ou nado ser levado ao forno
antes da cimentacao (Silva et al., 2017).

A efetividade nos resultados de tratamentos por restauragdes indiretas se
vincula a procedimentos de cimentagao adequados, os quais sao dependentes de
fatores como: material ceramico, tratamento de superficie e agente cimentante
(Boscato, 2005; Della-Bona et al.,, 2000; Matinlinna, Vallittu, 2007). O
tratamento da superficie ceramica nao ¢ padrdo para todos os tipos ceramicos.
H4é tratamentos de superficie realizados com acidos para ceramicas com grande
quantidade de matriz vitrea (ceramicas acido sensiveis), e tratamentos de
superficies realizados com jateamento de microparticulas para cerdmicas com
grande quantidade de matriz cristalina (ceramicas acido resistentes). Nesse
sentido, um tratamento que permite melhores resultados de resisténcia de unido
a uma ceramica pode ndo permitir o mesmo resultado a outra cerdmica com
composi¢ao quimica distinta (Boscato, 2005; Della-Bona et al.,, 2000;
Matinlinna, Vallittu, 2007).

Antes da cimentacdo adesiva, recomenda-se o uso de substancias
quimicas como o agente de unido silano, um mondmero composto de radicais
organicos reativos e grupos monovalentes hidrolisaveis, que propicia uma uniao
quimica entre a fase inorgéanica da ceramica e a fase orginica do agente de uniao
aplicado sobre a superficie ceramica por meio de unides siloxanas (Brentel et al.,
2007; Della-Bona, Anusavice, 2002). A unido quimica promovida pelo silano ¢
o principal mecanismo de adesdo entre algumas ceramicas e cimentos resinosos.
Soma-se a isso, o fato do silano aumentar a energia de superficie do substrato
ceramico ¢ melhorar o molhamento do cimento, otimizando a interacao
microscopica entre este € a ceramica (Goes, 1998). A efetividade do silano pode

variar de acordo com a marca comercial ¢ com a forma e o tempo de
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armazenagem do produto, devido a sua instabilidade quimica (Fabianelli et al.,
2010).

Os cimentos resinosos foram introduzidos como uma alternativa as
opcoes de cimentagdo tradicionais. A introdugdo destes cimentos resinosos
simplificou o processo de cimentagdo e diminuiu o tempo de trabalho
profissional. Outra vantagem ¢ a redug¢do da sensibilidade pds-operatoria
(Ferracane et al., 2011). Porém, tais vantagens ndo sdo relevantes se o cimento
resinoso nao apresentar uma unido adequada a protese.

Na cavidade oral, as alteracdes quimicas na interface marginal sdo
evidentes e demonstradas através da descoloracdo ao longo do tempo (Prati et
al., 1990). Nesse sentido, em estudos in vitro, faz se necessario a utilizagao de
métodos que propiciem o envelhecimento das amostras para que se tenham
resultados aproximados aos dos eventos que ocorrem em meio bucal.

Por tudo isso, o aprofundamento dos conhecimentos relacionados ao
comportamento destes materiais gerardo ferramentas que propiciardo a
ampliacdo dos conhecimentos € o aprimoramento dos materiais, na busca por

gradativas melhoras nos resultados de aplicabilidade préatica.
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2 REVISAO DE LITERATURA

2.1 Ceramicas odontologicas

As ceramicas odontologicas tem se tornado cada vez mais versateis,
atendendo uma ampla gama de indicagdes clinicas, isso devido a caracteristicas
como a alta resisténcia, estabilidade quimica, estética favoravel e
biocompatibilidade (Anusavice, 2005; Gomes et al., 2008).

Com o advento da tecnologia de processamento ceramico CAD/CAM,
tem havido uma crescente procura dos profissionais no tocante ao uso de
restauragdes monoliticas fresadas, uma vez que as restauragdes produzidas por
meio de técnicas de estratificacdo sao comparativamente mais propensas a
fratura (Silva, 2017; Eldwakhly et al., 2019).

As ceramicas vitreas, em destaque, o dissilicato de litio, ganharam
espago nas areas de protese dentiria e odontologia restauradora, sendo a
principal razdo para isso o fato de esse material oferecer uma boa resisténcia, de
aproximadamente 360/400 MPa, e, além disso, por apresentar uma grande
quantidade de matriz vitrea, conferindo alta estética as restauracdes. Desse
modo, esse material se tornou uma opg¢do ceramica que fornece seguranga para
uma ampla gama de indicacdes clinicas (Holand, Beall, 2012; Hoéland et al.,
2006; Ritzberger et al., 2010).

No entanto, apesar da grande aceitacio e ampla utilizagdo da
vitroceramica de dissilicato de litio, com a evolugdo dos materiais
odontologicos, as industrias tem tentado suprimir desvantagens remanescentes
deste sistema cerdmico através do desenvolvimento de cerdmicas vitreas

reforcadas por ceramicas policristalinas (Riquieri et al., 2018).
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Esse material consiste em uma nova geragdo de ceramica, que combina o
desempenho estético das vitroceramicas, a propriedades mecanicas aprimoradas
devido a presenca de cristais de didxido de zirconio em sua matriz vitrea
(Kriiger et al., 2013; Rinke et al., 2016; Monteiro et al., 2018). Além disso, a
presenca da matriz vitrea em sua estrutura permite que essa classe de ceramica
seja condicionada com 4cido fluoridrico, mesmo com a presenca de cristais de
dioxido de zirconio. Isso permite a criacdo de retengdes micromecanicas na
superficie de ceramica e melhora a resisténcia de unido entre cimento resinoso e
ceramica, diferentemente das caracteristicas observadas em ceramicas
policristalinas a base de zirconia (Monteiro et al., 2018).

Os dois exemplos comerciais existentes de vitroceramica de silicato de
litio reforcadas por dioxido de zirconio sdao: Suprinity (Vita Zahnfabrik, Bad
Sachingen, Alemanha), material comercializado em estado parcialmente
cristalizado, sendo necessario um ciclo térmico adicional em um forno
previamente a cimentacdo, € a CELTRA Duo (Dentsply-Sirona, Bensheim,
Alemanha), material que ja se encontra em fase final de cristalizacdo, podendo

ou nao ser levado ao forno previamente a cimentagao (Silva et al., 2017).

2.2 Adesao

A cimentacdo de uma restauracao protética ¢ o ultimo passo apds uma
série de procedimentos clinico e laboratoriais, como a preparacao do dente, a
moldagem, a obten¢do de um modelo de trabalho e as etapas de confeccao da
restauragcdo propriamente dita. Assim, para se obter sucesso ¢ fundamental que
os profissionais sejam criteriosos em todas as etapas do tratamento (Attia et al.,

2011; Cavalcanti et al., 2009).
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A longevidade de restauragdes indiretas também se vincula a
procedimentos de cimentacdo adequados, os quais dependem diretamente de
fatores como: o tipo de material ceramico utilizado na restauragdo, o tratamento
de superficie ceramico aplicado e os agentes de unido e cimentos utilizados no
processo de cimentagdo (Boscato, 2005; Della-Bona et al., 2000; Matinlinna,
Vallittu, 2007).

Os tratamentos de superficie existentes utilizados previamente a
cimentacdo ceramica nao sdo padronizados para todos os tipos de ceramicas
existentes, logo, um tratamento de superficie que permite bons resultados de
resisténcia de unido a uma ceramica pode ndo permitir o mesmo resultado a
outra ceramica com composicao quimica distinta (Boscato, 2005; Della-Bona et
al., 2000; Matinlinna, Vallittu, 2007).

Com efeito, antes da realizagdo de procedimentos de cimentagdo adesiva
¢ recomendado a utilizagdo de agentes de unido como o silano, a fim de
favorecer uma unido quimica entre a fase inorganica da cerdmica e a fase
organica do agente cimentante, por meio de ligagdes siloxanas (Brentel et al.,
2007; Della-Bona, Anusavice, 2002). A efetividade do silano pode variar de
acordo com a marca comercial e com a forma e tempo de armazenagem do
produto, isso devido a sua instabilidade quimica (Fabianelli et al., 2010).

A unido quimica promovida pelo agente de unido silano € o principal
mecanismo de adesdo entre ceramicas acido sensiveis € cimentos resinosos.
Além disso, o silano € capaz de aumentar a energia de superficie do substrato
ceramico ¢ melhorar o molhamento do cimento, o que otimiza a interacao
microscopica entre agente cimentante e ceramica (Goes, 1998).

Os cimentos resinosos autoadesivos foram introduzidos no mercado
odontologico como uma alternativa as opgdes de cimentacdo resinosos
tradicionais. A introducao destes cimentos simplificou o processo de cimentagao

e diminuiu o tempo de trabalho dos profissionais, uma vez que esse produto
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apresenta reduc¢do no numero de etapas clinicas (Ferracane et al., 2011).

Além disso, o agente cimentante resinoso possui menor solubilidade no
meio bucal, maior resisténcia a flexdo, boa estética e melhor efetividade de
unido com diferentes substratos em comparacdo a outros cimentos (Attia et al.,
2011; Cavalcanti et al., 2009). Outra vantagem ¢ a redu¢do da sensibilidade pos-
operatoria (Ferracane et al., 2011). Porém, tais vantagens ndo sio relevantes se o

cimento resinoso nao apresentar uma unido adequada aos substratos.

2.3 Envelhecimento Hidrotérmico

O desenvolvimento de situagdes que simulem o envelhecimento das
amostras em estudos in vitro ¢ fundamental para o conhecimento do
desempenho dos materiais reabilitadores. Ambientes criticos provocam
alteragdes quimico-fisicas e estruturais nesses materiais, sendo uma forma de
avaliar o comportamento dos mesmos quando atuando em conjunto (Gale,
Darvell, 1999).

O envelhecimento hidrotérmico tem sido muito utilizado em estudos de
interfaces adesivas e se baseia na exposicdo das amostras a temperaturas
diferentes e extremas, com o fim de fadiga-las (Gale, Darvell, 1999).

As ceramicas odontologicas apresentam coeficientes de expansdo térmica
diferentes dos cimentos resinosos, assim, quando esses materiais estdo unidos e
sao submetidos a diferentes temperaturas eles se expandem e contraem de
maneira distinta, o que ocasiona tensdes na interface de unido (Gale, Darvell,
1999).

No ambiente bucal os trabalhos restauradores sdo submetidos a inimeras

situacoes de tensao, nesse sentido ¢ fundamental que em avaliacdes de materiais



22

reabilitadores, por meio de pesquisas cientificas, sejam utilizados métodos de
envelhecimentos que gerem tensdes nas regides de estudo, assim faz-se possivel
mensurar quantitativamente e qualitativamente o comportamento desses

matérias sob tensdo (Gale, Darvell, 1999).

2.4 Microcisalhamento

A literatura cientifica aponta como testes de adesdo “micro” amostras
com area de estudo de no maximo, 1 mm? Nesse sentido, entende-se que a
obtencao de tais amostras requer métodos padronizados e criteriosos a fim de se
obter resultados fi¢is (Armstrong et al., 2010).

Armstrong e colaboradores, no ano de 2010, relataram que espécimes
menores sao "mais fortes" devido a menor probabilidade de apresentarem um
defeito de tamanho critico alinhado em uma orientagao de abertura de fissura
relativa a carga aplicada. Nesse sentido, testes “micro” apresentam resultados
mais fiéis a realidade, uma vez que as amostras que apresentarem defeitos
criticos embutidos, por serem de tamanho reduzido, apresentariam falhas preé-
teste e seriam descartadas dos testes estatisticos.

Os mesmos autores ainda relataram que em um menor espécime de teste
serd menos provavel que haja uma falha maior que leve ao seu fracasso.
Portanto, uma maior for¢a aparente ¢ medida. Logo, quanto maior o tamanho da
amostra, maior a probabilidade sera a presenca de uma falha maior que leve ao
seu fracasso, e, portanto, uma forca aparente menor ¢ medida (Armstrong et al.,
2010).

Assim, apesar da extrema dificuldade de confec¢do de amostras “micro”,

tem se que os resultados sdao mais precisos quando realizados os testes de
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resisténcia (Armstrong et al., 2010).

Os testes de microcisalhamento consistem na utilizacdo de amostras, nas
quais sdo aplicadas uma forca deslizante perpendicularmente a linha de unido
entre os materiais, fazendo com que haja o “descolamento” dos mesmos. Essa
forca pode ser exercida de diferentes maneiras, sendo as mais comuns, os fios e
as laminas de aco (Armstrong et al., 2010).

Ao levar-se em consideragdo os pontos abordados nesta revisao literaria,
entendeu-se a importancia em avaliarem-se os comportamentos de tipos
especificos de materiais ceramicos, frente a algumas situa¢des simuladas de

degradacao.
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3 PROPOSICAO

Este trabalho teve como objetivos avaliar a resisténcia de unido entre dois
tipos vitroceramicas € um cimento resinoso, uma de dissilicato de litio e uma de
silicato de litio refor¢cada por didoxido de zirconio, nas seguintes condigdes: sem
queima de cristalizagdo e com queima de cristalizacdo para a ceramica Celtra
Duo, bem como na auséncia e presenca de envelhecimento hidrotérmico para
ambas as ceramicas. A ceramica de dissilicato de litio foi utilizada como
controle positivo por sua grande aceitagdo cientifica. Avaliar também os valores
de rugosidade superficial das ceramicas utilizadas, antes e apds o
condicionamento de superficie, previamente ao envelhecimento hidrotérmico.

As hipodteses testadas foram de que a resisténcia de unido € maior para a
condicdo de queima utilizada; a resisténcia de unido ¢ menor com o
envelhecimento hidrotérmico independente da ceramica empregada; os valores
de rugosidade média (Ra) sdo maiores apds o condicionamento da superficie da

ceramica utilizada com acido fluoridrico independente da ceramica empregada.



4 MATERIAI E METODOS

Foi utilizada como controle positivo uma vitroceramica de dissilicato de

litio (IPS e.max® , Ivoclar Vivadent Ltda, Schaan, Liechtenstein) devido a sua

popularidade clinica e grande aceitagdo cientifica.

4.1 Materiais utilizados

Os materiais utilizados e suas respectivas marcas comerciais estao

listados no Quadro 1.

Quadro 1 — Materiais utilizados

Materiais Fabricante N° Lote
Celtra Duo Dentsply-Sirona, Bensheim, Alemanha
IPS e.max® CAD Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein
Multilink® N Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein
W44613
FGM Produtos Odontolégios, Joinville,
Condac porcelana 5% 290419
SC, Brasil
Monobond N Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein Y33681

Fonte: Elaborada pelo autor.
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4.2 Teste de microcisalhamento

4.2.1 Obtencio dos espécimes

Os blocos ceramicos de silicato de litio reforcados por zirconia Celtra
Duo (Dentisply-Sirona, Bensheim, Alemanha), e dissilicato de litio IPS e.max
CAD (Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) foram cortados com um disco de
diamante sob resfriamento em agua (Isomet 1000, Buehler, Lake Bluff, EUA)

obtendo blocos menores (13 x 15 x 1,5 mm ) (Figura 1).

Figura 1 — Corte dos espécimes

Fonte: Elaborada pelo autor.

Os corpos de prova foram submetidos ao acabamento das superficies de
unido utilizando-se lixas d’agua de granulac¢des decrescentes (800, 1200, 1500,
2000), sob resfriamento em agua e uso de uma Politriz (Ecomet, Buehler, Lake

Bluff, Illinois, EUA) (Figura 2).
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Figura 2 — Polimento dos espécimes

Legenda: Polimentos dos blocos de dimensdes 13 x 15 x 1,5 mm.
Fonte: Elaborada pelo autor.

O fluxograma da Figura 3 mostra os procedimentos realizados para os

devidos grupos testados por Microcisalhamento.

Figura 3 — Fluxograma dos procedimentos experimentais para o teste de
Microcisalhamento

Celtra Duo (N = 40) e Emax (N = 20)

|
[ | 1

Celtra sem cristalizagdo Celtra com cristalizagdo Emax
(n=20) (n=20) (n=20)
I | I
HF 5% HF 5% HF 3%
(n=20) (n=20) (n=20)
Sem TC Com TC Sem TC Com TC Sem TC ComTC

(n=10) (n=10) (n=10) (n=10) (n=10) (n=10)

Legenda: HF: acido fluoridrico; TC: termociclagem (envelhecimento hidrotérmico).
Fonte: Elaborada pelo autor.
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Os blocos iniciais foram distribuidos aleatoriamente ¢ divididos em 3
grupos (n = 20), de acordo com a cristalizacio ou sem: a) auséncia de
cristalizagdo; b) presenga de cristalizacdo (Quadro 2); c) dissilicato de litio
(Quadro 3). Apo6s a cristalizacdo dos materiais, estes foram divididos quanto a

auséncia ou presenca de envelhecimento hidrotérmico (n = 10).

Quadro 2 - Ciclo de queima de cristalizacao para o material Celtra Duo

Temperatura de servico 400°C
Tempo de fechamento 8 min
Acréscimo de temperatura 55°C/min
Temperatura de cristalizacao 830°C
Tempo de manutencado 10 min
Temperatura de abertura 700°C

Fonte: Elaborada pelo autor.

Quadro 3 - Ciclo de queima de cristalizagdo para o material IPS e.max® CAD

Temperatura de servico 403°C
Tempo de fechamento 6 min
Acrécimo de temperatura 90°C/min
Temperatura de cristalizacao 840°C
Tempo de manutencao 7 min
Temperatura de abertura 700°C

Fonte: Elaborada pelo autor.
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4.2.2 Preparo dos corpos de prova e cimentacio

ApoOs o polimento, as ceramicas foram condicionadas com &cido
fluoridrico 5% por 20 s (IPS e.max CAD) e 30 s (Celtra Duo) e em seguida o
acido foi removido com aplicacdo abundante de spray de ar/agua por 60 s. Na
sequéncia foram submetidas a limpeza em cuba ultrassOnica por 5 min e secas.
Posteriormente, o agente de unido silano Monobond-N (Ivoclar Vivadent,
Schaan, Liechtenstein) foi aplicado de forma ativa sobre as superficies durante

60 s, de acordo com as recomendacdes do fabricante (Figura 4).

Figura 4 — Utilizacao do silano Monobond N

Legenda: a) Silano Monobond N; b) Inserc¢ao do silano no microbrush para aplicacdo na ceramica.
Fonte: Elaborada pelo autor.

Sobre o espécime ceramico ja fixado em um cilindro de resina acrilica
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com auxilio de um delineador B2 (Bio-Art, Sao Carlos, Sao Paulo, Brasil),
foram posicionadas seis matrizes transparentes cilindricas (Tygon tubing, TYG-
030, Saint-Gobain Performance Plastic, Maime Lakes, Flérida, EUA) de 1 mm
de didmetro interno por 2 mm de altura. Essas matrizes foram fixadas com cera
utilidade (Wilson Polidental Ind. e Com. Ltda, Sao Paulo, SP, Brasil) derretidas

por um gotejador elétrico (Kota, Sdo Paulo, Sdo Paulo, Brasil) (Figura 5).

Figura 5 — Espécime ceramico embutido em resina acrilica, matrizes Tygon e
suas dimensdes e fixagao das matrizes na supericie da ceramica

Legenda: a) Didmetro da matriz; b) Altura da matriz; c) Matrizes fixadas com cera na superficie da
ceramica em visao frontal; d) Matrizes fixadas com cera na superficie da ceramica em visdo superior.
Fonte: Elaborada pelo autor.

ApOs esse procedimento, o cimento resinoso foi inserido no interior das

matrizes cilindricas com o uso de uma ponta de insercao ultra fina (Figura 6).
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Em seguida foi realizada a fotopolimerizacdo com o aparelho fotopolimerizador
LED Radii-Cal (SDI, Pinheiros, Sdao Paulo, Brasil), em todas as faces de cada
matriz, com intensidade de 1200mW/cm e tempo de polimerizagao de 40
segundos. Apos a polimerizacao final, foi retirada a cera e as matrizes (Figura 6)

para posteriormente a realizagdao do teste de microcisalhamento.

Figura 6 — Confeccao dos cilindros de cimento resinoso

Legenda: a) Inser¢do do cimento resinoso na matriz de silicone; b) Cilindros cimentados na supericie
da ceramica.
Fonte: Elaborada pelo autor.

ApoOs cimentadas, as amostras foram divididas de acordo com o
envelhecimento hidrotérmico ou ndo. Os espécimens sem envelhecimento foram
armazenados em agua destilada em estufa (Olidef, Ribeirdo Preto, Sdo Paulo,
Brasil) a 37°C durante 24 horas. Logo em seguida foi realizado o teste de
microcisalhamento.

Toda instrumentacdo foi autoclavada ou desinfetada numa solucao de
agua/etanol a 70%. A preparacdo das amostras foi realizada em um gabinete de

biosseguranca.
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4.2.3 Envelhecimento hidrotérmico

Apos a confecgdo dos cilindros cimentados nas superficie das ceramicas,
os grupos foram subdivididos e metade de cada grupo (n=10) foi submetida a
ciclagem térmica de 6.000 ciclos em uma termocicladora (Biopdi, Sdo Paulo,
Brasil), (Figura 7) com temperatura variando de (5 + 1) °C a (55 £ 1) °C, com 30
segundos de imersdo a cada banho e 2 segundos de escoamento da agua, apos

termociclagem os espécimes foram submetidos ao teste de cisalhamento.

Figura 7 — Termocicladora utilizada no estudo

THERMOCYCLE

Legenda: Termocicladora Biopdi em funcionamento
Fonte: Elaborada pelo autor.
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4.2.4 Teste de microcisalhamento (uSBS)

Para o ensaio de micro cisalhamento foi utilizado o dispositivo da
Odeme Dental Research (Luzerna, Santa Catarina, Brasil) com fio de aco de 0,2

mm de didmetro. Este foi posicionado na interface cimento/ceramica (Figura 8).

Figura 8 — Montagem na maquina universal de ensaio para realizagdo do teste
de adesao

Legenda: a) montagem da EMIC para realizag@o do teste de microcisalhamento.
Fonte: Elaborada pelo autor.

Para o ensaio foi utilizada a maquina de ensaio universal DL 2000
(EMIC, Sao José dos Pinhais, Parana, Brasil), com célula de carga de 50 kgf e

velocidade de 0,5 mm/min até a ocorréncia da falha. Na Figura 8 mostra uma
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imagem ampliada do espécime no dispositivo durante o teste de

microcisalhamento.

Figura 9 — Ensaio mecanico de resisténcia de unido

Fonte: Elaborada pelo autor.

4.2.5 Analise de falhas

ApOs o ensaio mecanico, uma lupa estereoscopica (Microscopia Optica
ZEISS MC 80 DX) com aumento de 50x foi utilizada para examinar as
superficies fraturadas das amostras e determinar o padrdo de falha na interface

ceramica/cimento. Assim a falha foi classificada em:

a) Adesiva (auséncia de cimento na superficie da ceramica);
b) Coesiva do cimento (fratura do cimento);

c¢) Coesiva da ceramica (fratura da ceramica);
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d) Predominantemente adesiva (quantidade inferior a 40 % de cimento

na ceramica.

ApOs o ensaio mecanico, dois espécimes de cada grupo foram avaliados
por microscopia eletronica de varredura (Jeol-JSM-T330A, Scanning

Microscope, Japao) para verificagdo da morfologia da area fraturada.

4.2.6 Analise topografica em Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

Foram selecionadas amostras representativas de cada grupo experimental
(auséncia de queima de cristalizacdo, presenga de queima de cristaliza¢dao), nas
condicoes de auséncia de tratamento de superficie e condicionamento da
superficie com acido fluoridrico 5%, e observadas em MEV. As amostras foram
revestidas com uma fina camada de ouro em baixa pressdo por meio de ion
sputter-coater (SC7620 Mini Sputter-Coater, Emitech, East Sussex, Reino
Unido).

4.2.7 Analise dos dados

Os valores computados através do teste de microcisalhamento foram
obtidos em Newtons (N) e convertidos em Mega Pascal (MPa), para a obtencao

dos valores de resisténcia de unido de acordo com a equacao:
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MPa = Valores obtidos em Newtons (N)

area da base do cilindro (mm?)

Os dados foram avaliados e a andlise estatistica descritiva (média e
desvio padrao) da resisténcia de unido foi realizada. Ja para a estatistica
inferencial, os dados foram avaliados quanto aos pressupostos de normalidade e
foram submetidos a Analise de Variancia (Anova) 2 fatores (fatores: estagio de
cristalizagdo e envelhecimento hidrotérmico). Seguido do teste de Tukey Post-
hoc com p = 0,05, uma vez que houve diferenca estatistica apontada por

ANOVA.

4.3 Analise de rugosidade

Previamente a leitura, as amostras ceramicas (n=10) foram limpas em
banho ultrassonico durante cinco minutos. A rugosidade (Ra e Rz) foi avaliada
em rugosimetro Surftest 211, série 178 (Mitutoyo, Suzano, Sao Paulo, Brasil)
em dois momentos: antes e apos o condicionamento acido. Em cada momento,
as amostras foram submetidas a trés medigdes obtendo uma média final (Figura
9). Os parametros usados para a analise de rugosidade foram: ISO 1997,
distancia de 6,0 mm, range 800, filtro Gaussiano, cur-off Ac de 0,8 mm e uma

velocidade de 0,5 mm/s (Grangeiro et al., 2021).

Figura 10 — Representagdo das localidades das leituras realizadas para analise da
rugosidade dos espécimes ceramicos



Fonte: Elaborada pelo autor.
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S RESULTADOS

5.1 Analises topograficas

As figuras 11 e 12 representam as micrografias dos grupos de acordo
com o estagio de cristalizagdo (sem queima de cristalizacdo e com queima de
cristalizagdo) e o condicionamento com HF 5%.

A Figura 11 apresenta as imagens dos grupos sem o condicionamento
acido. Observa-se na Figura 11a-b que a superficie da cerdmica Celtra Duo sem
cristalizagdo se apresenta irregular. Ja na Figura 11c-d observa-se a superficie
mais homogénea da ceramica Celtra Duo com a queima de cristalizagdo. Na
Figura 10e-f observa-se a superficie da cerdmica Emax homogénea quando
comparada com a superficie da Celtra Duo sem queima de cristaliza¢do (Figura
11a-b).

A Figura 12 apresenta as imagens em MEV apo6s o condicionamento
com HF 5%, que evidenciam a degrada¢dao da matriz vitrea e consequentemente

a exposicao dos cristais.
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Figura 11 — Grupos sem o condicionamento acido 5%

SEM HV: 20.0 kV SEM MAG: 500 x | VEGA3 TESCANl SEMHV:200kV  SEM MAG: 3.00 kx | VEGA3 TESCAN
WD: 14.75 mm View field: 554 ym 100 pm WD: 14.75 mm View field: 92.3 ym 20 pm
Det: SE BI: 10.00 ITASMART Det: SE BI: 10.00 ITASMART

SEM HV: 20.0 kV SEM MAG: 500 x VEGA3 TESCANJl SEMHV:200kV  SEM MAG: 3.00 kx VEGA3 TESCAN
WD: 14.68 mm View field: 554 pm 100 pm WD: 14.68 mm View field: 92.3 pm 20 pm
Det: SE Bl 10.00 ITASMART Det: SE BI: 10.00 ITASMART

SEM HV: 20.0 kV SEM MAG: 500 x VEGA3 TESCAN| SEM HV: 20.0 kV SEM MAG: 3.00 kx VEGA3 TESCAN|

WD: 14.07 mm View field: 554 um 100 pm WD: 14.16 mm View field: 92.3 pm 20 ym
Det: SE B81: 10.00 ITASMART Det: SE Bl 10.00 ITASMART

Legenda: Micrografias com aumento 500x (esquerda) e 3000x (direita): (a,b) Sem cristalizagdo; (c,d)
Com cristalizagdo; (e,f) Emax.
Fonte: Elaborada pelo autor.
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5.2 Teste de microcisalhamento

Os dados obtidos no teste de microcisalhamento seguiram a distribuicao
normal conforme a Figura 13. A andlise estatistica foi realizada através da
ANOVA 2-fatores (Tabela 1), onde observa-se que os fatores “Cristalizacdao” e

“Termociclagem” apresentaram diferenga estatistica na interagdo entre si.

Figura 13 — Curva normal dos valores residuos do modelo ANOVA para

verificar a distribui¢cdo dos residuos (normalidade) nos grupos
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Fonte: Elaborada pelo autor.
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Tabela 1 — ANOVA 2-fatores para os dados

Efeito Gl SQ QM F P
Termociclagem (Cic) 1 14449 144494 105,19 0,000*
Cristalizagdo (Cri) 2 1020,9 510,46 37,16 0,000%
Cic x Cri 2 536,5 268,25 19,53 0,000*
Residuo 353 48489 13,74

Total 358 7859,3

*p,0,05

Fonte: Elaborada pelo autor.

A analise estatistica mostrou que houve diferenca estatistica entre a
interacdo “Termociclagem” x “Cristalizacdo” (p = 0,000). Como também
separadamente “Termociclagem” (p = 0,000) e “Cristaliza¢dao” (p = 0,000).

Desta forma, a analise estatistica com Anova 2-fatores seguiu para o
Teste de Tukey post-hoc, com nivel de significancia de 95%. A Tabela 2 mostra
os valores da meédia e desvio-padrdo dos dados dos grupos testados (auséncia,

presenca de termociclagem; auséncia e presenca de cristalizacdo).

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

Estagio de cristalizagao Termociclagem Média + dp (Mpa)
Celtra sem cristalizagao Sem 25,43 £ 4,064
Com 19,05 + 3,50¢
Celtra com cristalizacao Sem 21,99 + 3,858
Com 16,97 + 3,43P
Emax Sem 18,52 + 3,76¢P
Com 17,88 +3,58¢P

Legenda: Informagdo dos grupos usando o teste Tukey Post-hoc, com nivel de significancia p<0,05.
As letras maitsculas diferentes significam que houve diferenga estatistica entre os grupos
(termociclagem).

Fonte: Elaborada pelo autor.
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5.3 Analises de Falhas apds o ensaio de microcisalhamento

A Figura 14 apresenta a distribui¢do dos tipos de falhas. As falhas mais
frequentes foram as do tipo “adesiva” em todos os grupos, seguida pelas falhas
“coesiva da ceramica” e “predominante adesiva”, respectivamente. As falhas do

tipo “coesivas” foram descartadas do teste estatistico.

Figura 14 — Porcentagem dos tipos de falhas, segundo os grupos
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termociclagem termociclagem termociclagem termociclagem termociclagem termociclagem

Fonte: Elaborada pelo autor.

5.4 Rugosidade
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A Tabela 3 apresenta a estatistica comparativa dos valores médios +
desvio padrdo do teste Tukey, para os dados iniciais de rugosidade dos
parametros Ra e Rz dos grupos controle, sem condicionamento com &cido
fluoridrico. A estatistica ANOVA um fator apontou que ndao houve diferenca
estatistica quando analisados os parametros Ra (p=0,063) e Rz (p=0,165) para os

grupos CS, CQS e ES sem condicionamento 4cido.

Tabela 3 - Média + desvio padrdao dos dados iniciais de rugosidade, em pum, e
grupamentos homogéneos do teste de Tukey para os grupos experimentais sem

condicionamento com acido fluoridrico

Grupos Ra Rz

Celtra sem cristalizac¢ao 0,2010 + 0,104 1,885+ 1,144
Celtra com cristalizac¢do 0,3001 + 0,114 2,669 + 0,924
Emax 0,3166 +0,11* 2,541+ 0,83%

Fonte: Elaborada pelo autor.

A Tabela 3 apresenta a estatistica comparativa dos valores médios +
desvio padrdo do teste Tukey, para os dados iniciais de rugosidade dos
parametros Ra e Rz dos grupos controle, sem condicionamento com &cido
fluoridrico 5%. A estatistica ANOVA um fator apontou que nao houve diferenga
estatistica quando analisados os parametros Ra e Rz para os grupos Celtra sem
cristalizacdo, Celtra com cristaliacio ¢ Emax na auséncia do condicionamento

acido.
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Figura 15 - Grafico de linhas da distribuicdo dos dados iniciais de rugosidade do

parametro Ra para os grupos sem condicionamento acido
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 16 — Grafico de linhas da distribui¢do dos dados iniciais de rugosidade do

parametro Rz para os grupos sem condicionamento
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Fonte: Elaborada pelo autor.
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Tabela 4 - Média + desvio padrao dos dados iniciais de rugosidade, em pm, e
grupamentos homogéneos do teste de Tukey para os grupos experimentais com

condicionamento acido 5%

Grupos Ra Rz

Celtra sem cristalizacao 0,2334+ 0,108 1,913 +0,878
Celtra com cristaliza¢do 0,4573 + 0,30* 3,665 + 1,524
Emax 0,2780 + 0,08"" 2,339 + 0,548

Fonte: Elaborada pelo autor.

A Tabela 4 apresenta a estatistica comparativa dos valores médios +
desvio padrdo do teste Tukey, para os dados iniciais de rugosidade dos
parametros Ra e Rz dos grupos controle, com condicionamento com dacido
fluoridrico 5%. A estatistica ANOVA um fator apontou que houve diferenca
estatistica quando analisados os parametros Ra e Rz para os grupos Celtra sem
cristalizagcdo Celtra com cristaliagdao na presenca do condicionamento acido.

A Figura 16 mostra a distribuigdo dos dados de rugosidade média Ra dos
grupos com o condicionamento acido 5%. A Figura 17 mostra a distribui¢do dos

dados de rugosidade de altura Rz com condicionamento 4cido.

Figura 17 — Grafico de linhas da distribuicdo dos dados iniciais de rugosidade

meédia Ra para os grupos com condicionamento acido
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Emax

Celtra C.

46

Figura 18 — Grafico de linhas da distribui¢do dos dados iniciais de rugosidade do

parametro Rz para os grupos com condicionamento acido
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6 DISCUSSAO

O presente estudo avaliou a influéncia do processo de queima de
cristalizagdo e do envelhecimento hidrotérmico na resisténcia de unido entre
diferentes ceramicas (Celtra Duo e E-max) e um cimento resinoso a partir do
teste de microcisalhamento. Os achados do presente estudo mostraram que a
resisténcia de unido do material (Celtra Duo) foi influenciada negativamente
pela queima de cristalizacdo, negando a primeira hipotese. O envelhecimento
hidrotérmico diminuiu a resisténcia de unido entre as cerdmicas € cimento
resinoso para os grupos ceramicos de silicato de litio, fato esse ocorrido pois
esse processo promove a degradacdo hidrolitica da interface adesiva (Scherrer et
al., 2018).

Os materiais ceramicos usados no presente estudo sdo apresentados em
blocos para fresagem em CAD-CAM, os quais sdo uniformes e ndo apresentam
defeitos intrinsecos, fator que minimizou a possibilidade de valores de
resisténcia de unido discrepantes, fato confirmado pelos baixos valores de
desvio padrao gerados. Todos os cilindros cimentados possuiam area menor que
1 mm?, logo o ensaio mecénico foi o teste de microcisalhamento, visto que o
teste “micro” possui vantagens quando comparado ao teste “macro” pela menor
incorporacao de defeitos (Scherrer et al., 2010).

O microcisalhamento possui melhores resultados quando comparado ao
teste de microtracdo uma vez que as amostras nao necessitam serem processadas
apos o procedimento de cimentagdo. Assim, a tensdo residual e artefactos
originados pelo corte que poderiam gerar menores valores de resisténcia de
unido sao eliminados (El Zohairy et al., 2010).

O efeito do envelhecimento hidrotérmico gerou uma redugao nos valores

de resisténcia de unido. Nesse estudo foi utilizado um total de 5 mil ciclos na
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maquina de teste a fim de se aproximar de um cenario de envelhecimento das
amostras. Sabe-se que o envelhecimento de 10 mil ciclos representa o
equivalente a 1 ano de ciclagem in vivo (Gale, Darvell, 1999), ademais, este
trabalho seguiu a metodologia de 5 mil ciclos conforme Maier et al. (2019).

A topografia da superficie da ceramica Celtra Duo em fun¢do da
cristalizagdo e condicionamento acido estd apresentada nas figuras 10 e 11. As
topografias sem a cristalizacdo apresentaram-se mais irregulares previamente ao
condicionamento acido. Apds o condicionamento acido, em todos os grupos
observa-se um maior evidenciamento dos cristais (Figura 11b - 11d). Nos grupos
testados as falhas do tipo adesiva foi a mais predominantes, ocorrendo uma
prevaléncia superior a 70% de falhas adesivas e predominantemente adesivas em
todos os grupos analisados. De acordo com a Figura 12, a ceramica Celtra Duo
mostra-se mais resistente a fratura apos o processo de cristalizagdo, devido a
uma reduc¢do do percentual de falhas do tipo coesiva da ceramica. Esse fato pode
ser explicado pelo melhor comportamento mecanico da cerdmica apos o
processo de cristalizacdo (Diniz et al., 2020).

A fabricante recomenda o condicionamento da superficie da Celtra Duo
com acido fluoridrico entre 5 a 9% durante 30 segundos. A exposi¢dao dos
cristais provocada pelo acido pode ter influenciado positivamente na adesao
entre o cimento resinoso € a Celtra Duo quando comparada ao E-max devido a
uma distribui¢do uniforme dos cristais na superficie da ceramica. Nesse estudo
foi empregado o 4cido fluoridrico na concentracdo de 5%. A literatura ja relata
que, valores favoraveis de resisténcia de unido podem ser obtidos diante do
protocolo usado no presente estudo (Diniz et al., 2019; Lima et al., 2021).

Previamente ao condicionamento acido nao houve diferenca estatistica
quanto a rugosidade média Ra (p = 0,063) e alturas de ondas Rz (p = 0,165). No
entanto, apos o condicionamento das superficie das ceramicas, o grupo Celtra

com cristalizagdo mostrou valores de rugosidade média Ra e altura de ondas Rz
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superiores aos demais grupos, podendo justificar a reducdo dos valores de
resisténcia de unido do teste de microcisalhamento para esse grupo, uma vez
que, alteragdes superficiais muito discrepantes podem atuar como defeitos e
gerar menores valores de resisténcia de unido (Scherrer et al., 2010).

Nesse estudo nao foi abordado a influencia de queimas adicionais, que
sd0 muitas vezes necessarias para uma possivel correcdo de cor (pigmentos) e
brilho (glaze). Logo, faz-se necessario possiveis estudos sobre as variaveis
mencionadas, uma vez que no presente estudo a superficie da Celtra Duo se
comportou de maneira diferente quanto a adesdo e rugosidade superficial.

Estudos clinicos também devem ser realizados a curto, médio e longo
prazo a fim de avaliar a longevidade desse material, apesar do grupo Celtra Duo
sem cristalizagdo apresentar maiores valores de resisténcia de unido, o grupo
Celtra Duo com cristalizagdo adicional possui maior resistécia mecéanica e
apresentou desempenho superior ao grupo IPS E.max CAD, viabilizando a sua
aplicacao clinica. Bem como, caracteristicas Opticas € mecanicas devem ser
estudadas frente a tematica da queima de cristalizagdo e queimas de

caracterizacdo (pigmentacao e glaze).
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7 CONCLUSAO

Baseado nos resultados obtidos no presente estudo pode-se concluir que,
se tratando dos valores de resisténcia de unido, a queima de cristalizacao
influenciou de forma negativa para os resultados; o envelhecimento
hidrotérmico foi responsavel pela diminui¢cdo dos valores de resisténcia de unido
para a ceramica Celtra Duo, independentemente da auséncia ou presenca da
cristalizagdo; a cristalizacdo da ceramica Celtra Duo causa uma maior exposi¢ao
superficial da matriz vitrea, que ¢ degradada com o condicionamento com 4cido

fluoridrico, aumentando a rugosidade da superficie.
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