AVA
AVAvAY  UNIVERSIDADE ESTADUAL PAULISTA

A
u nesp "™ 4LI0 DE MESQUITA FILHO”

Campus de Sao José dos Campos
Faculdade de Odontologia

SUSANA MARIA SALAZAR MAROCHO

COMPORTAMENTO DE FRATURA SOB CARGA ESTATICA
E CICLICA DAS CERAMICAS ODONTOLOGICAS QUANDO
UNIDAS A UM SUBSTRATO ANALOGO A DENTINA




SUSANA MARIA SALAZAR MAROCHO

COMPORTAMENTO DE FRATURA SOB CARGA ESTATICA E
CiCLICA DAS CERAMICAS ODONTOLOGICAS QUANDO UNIDAS A
UM SUBSTRATO ANALOGO A DENTINA

Tese apresentada a Faculdade de Odontologia, Campus de S&o José dos
Campos, Universidade Estadual Paulista “Julio de Mesquita Filho”, como parte
dos requisitos para a obtencao do titulo de DOUTOR, pelo Programa de Poés-
Graduagcdo em ODONTOLOGIA RESTAURADORA, Especialidade Prétese
dentaria.

Prof. Titular Marco Antonio Bottino

S&o José dos Campos
2012



BANCA EXAMINADORA

Prof. Tit. Marco Antonio Bottino Bottino (Orientador)
Faculdade de Odontologia de Sao José dos Campos
Universidade Estadual Paulista “Julio de Mesquita Filho” — UNESP

Prof. Adj. Luiz Felipe Valandro
Faculdade de Odontologia
Universidade Federal de Santa Maria — UFSM

Prof. Tit. Mario Alexandre Coelho Sinhoretti
Faculdade de Odontologia de Piracicaba
Universidade de Campinas — UNICAMP

Prof. Tit. Alvaro Della Bona
Faculdade de Odontologia

Universidade de Passo Fundo — UPF
Prof. Tit. Paulo Francisco Cesar

Faculdade de Odontologia
Universidade de Sao Paulo - USP

Sao José dos Campos, 02 de fevereiro de 2012.



DEDICATORIA

A Deus,

Pai querido, que me trouxe a esse cantinho de
aprendizado e de amor. Com a T ua graca, hoje posso manifestar-me
a todos meus seres queridos, familiares, professores, colegas e amigos.

Obrigada por cada licdo de vida, e por me dar equilibrio
para resolver as dificuldades que me foram apresentadas no decorrer
do tempo.

Obrigada por me tornar compreensiva para entender
os tormentos e aflicdes, para administra-los, me direcionando sempre a
conguistar novas alegrias.

Obrigada por colocar pessoas tao especiais e
essenciais no meu caminho, e que me motivaram a seguir adiante.

SENHOR, MUITO OBRIGADA.



Aos meus pals: Miriam e Fermin, que em todo momento
apoiaram os meus sonhos e ideais. Desde crianga, vocés foram meus
pilares, me deram suporte e amor para aprender a caminhar, a correr e
a subir cada degrau da vida. Sem se importar com cada momento de
auséncia dedicado ao estudo fora do Peru, nossa unido se manteve
intacta. O seu ensino continua forte em mim: “Sei que posso errar,
mas POSSO COorrigir 0S erros; que posso parar um pouco, mas nunca me
deter”. LOS AMO MUCHO MAM/!'Y PAPI

A0 meu querido irmédo, Jorge Andrés. Nem nove anos
de diferenca na idade, nem a mais longa distancia puderam nos afastar,
pelo contrario, fizeram com que sejamos sempre muito unidos,
cumplices, e respeitemos muito um ao outro. Aquela mistura de
seriedade e humor, carinho e espontaneidade conquistaram meu
coracdo desde que vocé nasceu. Agradeco tua consideracdo, ter
assumido o papel de irmado mais velho na minha auséncia, e ter cuidado
dos nossos pais na minha representacao.

Hoje em dia, vocé € meu menino com idade de homem, e
meu incentivo diante de todos os desafios da minha vida.



A0S meus avos, mi mamaita e mi papalto materno e
paterno (in memorian), parte essencial da familia. Ser o fruto do fruto
de vocés me faz eternamente agradecida. Ver suas fotos, ouvir suas
anedotas e experiéncias de vida sdo um exemplo de luta e
perseveranca que quero seguir. Obrigada por partilhar cada momento

desde o céu e a terra.

A0 meu 7Tead porque sentimos como a distancia
permitiu a saudade, mas nunca o esquecimento e o desamor.

Hoje, estando mais perto um do outro, conseguimos
tornar o ideal em real. Temos partilhado dia pos dia, compartilhando
nossas vidas, nossos sonhos, Nnossos medos, NOSSOS acertos e N0sSsos
erros.

Quero agradecer-te por tudo. Pelos momentos em que
chorei, e vocé veio carinhosamente e me fez sorrir. Pelos momentos em
que perdi a paciéncia, vocé veio com palavras amenas e certas e me
acalmou. Pelos momentos em que, meu coracédo estava em pedacos,
vocé veio cheio de amor e o curou. Pelos momentos de alegria, que fez
questao de dividir comigo. Pelos momentos que, com muita esperanca,
pensou junto comigo em nosso futuro.

A\ vontade de enfrentar desafios e de crescer pessoal e
profissionalmente nos trouxe a esse caminho. Fez com que interajamos
cientificamente e planejemos novos e especiais projetos.



Obrigada pelo amor, paciéncia, e dedicacdo durante
este processo tao arduo de estudo e de elaboragéo de uma tese.
TE AMO.

A\ toda minha familia, tios, tias, primos, e primas, pelo
suporte, alegria, e por cada reencontro familiar cada vez que eu voltava
para casa. Agradeco muito a vocés.

As minhas madrinhas, Luzmila e Cecilia, e padrinho
Carlos Antonio, que sempre estiveram presentes na minha vida e
muito me estimularam. Agradeco seus conselhos durante todos esses
anos, confianga e encorajamento que sempre depositaram em mim.



AGRADECIMENTOS

ESPECIAIS

A0 meu orientador e primeira mao que me puxou para
cima, nesta vida académica: Professor Marco Antonio Bottino. Isso
nunca se esquece.

A\ cada desafio, o senhor me ensinou que o futuro é
feito a partir da constante dedicacdo e perseveranca, e essa licdo
levarei eternamente em minha vida. Nao houve circunstancia que o
senhor ndo me dera uma resposta e muito de seu tempo para algum
tipo de questionamento, seja cientifico, clinico e inclusive, pessoal.

Aprendi muito de sua experiéncia clinica e académica,
apesar de que a rotina fosse dura, o senhor sempre persistiu e ndo
desistiu de nGs em momento algum.

Faltam palavras para agradecer tudo o que senhor tem
feito por mim. Obrigada por aquilo que o senhor é, e por aquilo que o
senhor faz.



Ao Professor Alvaro Della Bona, o meu orientador
do Mestrado; e exemplo de profissionalismo, padrbes éticos, e
objetividade. Nesta fase, ndo poderia ser diferente a de meu
mestrado, e ndo poderia deixar de agradecer todos o0s seus
ensinamentos, que foram muito importantes na vida de doutoranda.

Os coloquei em pratica e acredito que os aprimorei.

Além de ter sido o meu orientador, e ser parte da
dedicatdria da minha tese, o senhor é uma das referéncias mais citadas
nesta tese, e € um privilegio para mim que seja dessa forma.

Ao Professor Fernando Eidi Takahashi. Meu
Professor de atividades clinicas que possui um cora¢do educado,
nobre, critico e comprometido. Sempre esteve encharcado de vontade
de ensinar, de educar, e de se doar. Tenho aprendido muito com o
senhor, e em todo atendimento e relacionamento com o paciente
ponho em préatica seus ensinamentos.



AGRADECIMENTOS

A Faculdade de Odontologia de S&o José dos Campos —
Universidade Estadual Paulista “Julio de Mesquita Filho” — UNESP, na
pessoa de seu Diretor, Prof. Dr. Carlos Augusto Pavanelli.

Ao Programa de Pos-Graduacdo em Odontologia
Restauradora, Especialidade Protese Dentaria, coordenado pela Prof.2
Mércia Carneiro Valera.

Ao Laboratério de Pesquisa de Materiais Dentéarios, pela
confortavel e rica infraestrutura oferecida para o desenvolvimento desta tese
e a execucao de diversas atividades de pesquisa.

Ao Programa de Estudante Convénio de Pds-graduacao
(PEC-PG) através da Coordenacao de Aperfeicoamento de Pessoal de Nivel
Superior (CAPES) por ser a “porta de entrada” dos estudantes estrangeiros,
concedendo bolsas de mestrado e doutorado visando o aumento da
gualificacdo de professores universitarios, pesquisadores, profissionais e
graduados do ensino superior dos paises em desenvolvimento com 0s quais
o Brasil mantém Acordo de Cooperacédo Cultural e/ou Educacional.

Aos Professores do Programa de POs-Graduacdo em
Odontologia Restauradora, pela contribuicio na minha formacéo
académica e cientifica. Especialmente, aos docentes do Departamento de
Materiais Dentarios e Protese, Estevdao Tomomitsu Kimpara, Marcia
Valera, Rubens Nisie Tango, Tarcisio José Arruda Paes-Junior,
Alexandre Luiz Souto Borges, Fernando Eidi Takahashi, Lafayette
Nogueira Janior, José Roberto Rodrigues, Maria Amélia Maximo de
Araujo, Renato Sussumo Nishioka, Nelson Macedo, Mutlu Ozcan, Luiz
Felipe Valandro, e Rodrigo Othavio pelos ensinamentos, bons momentos e
convivio durante esses anos no Brasil.



Obrigada por abrir as portas de suas disciplinas quando
solicitei ser aluna ouvinte das suas aulas ou estagiaria docente das suas
disciplinas.

Os senhores se misturaram a educacdo que tinham seus
novos alunos de outras culturas e escolas, respeitando as caracteristicas
individuais e sotaques de cada um. Coloco-me como prova disso. Obrigada
pela dedicacdo, empenho, e paciéncia. Com certeza 0 conhecimento
passado foi de grande valia, ndo s6 para mim, como para todos 0s que ja
foram seus alunos.

Ao Professor Luis Geraldo Vaz responsavel do Laboratorio
de Ensaios Mecanicos da UNESP-Araraquara, quem mais uma vez, me deu
um apoio imenso e assisténcia com a maquina de fadiga ciclica MTS nos
dias de semana, finais de semana e inclusive feriados. Muito obrigada pela
presteza e atencao.

Ao Engenheiro e amigo André Studart, quem participou
diretamente da minha tese de Mestrado e me deu sua amizade e vasto
conhecimento de assuntos de engenharia de materiais, pelos quais me
apaixonei. Com esses ensinamentos, complementares aos ja recebidos no
Programa de Pdés-graduacgéo e que constituiram uma grande contribuicao, fui
progredindo e desenvolvendo outros estudos em minha linha de pesquisa.

Ao Professor Felipe Valandro. Obrigada pelo incentivo,
pela confianca, pelos desafios propostos, e pelas dicas para resolver
gualquer problema cientifico. Sem divida isso tudo produz bons frutos pelo
aprendizado e pelo artigo publicado.

Ao Prof. Ilvan Balducci, pela disposicdo, dedicacdo e
paciéncia em transmitir o seu grande conhecimento em Estatistica.

Aos funcionarios da seccéo de pos-graduacao Rose, Erena,
Cidinha e Bruno da Faculdade de Odontologia de S&o José dos
Campos/UNESP, pelas informagdes e servicos prestados.

A meus amigos da graduacdo e da vida toda: Jenny,
Goretty, Alex, Juan Raul, y Priscilla, pela parceria e porque, apesar de



termos tomado caminhos diferentes, sempre achamos um instante para nos
reunir e compartilhar bons momentos. Estardo sempre em meu coragéo.

As minhas amigas, colegas e irmds: Vanessa, Sarina e
Karlinha, que tornaram meus primeiros dias longe de casa em dias felizes e
em familia, ao seu lado. Receberam-me de bracos abertos e me deram a
mao desde o primeiro dia que me conheceram. Construimos uma linda
familia que ainda mora em meu coragéao.

A minha familia gaucha Liliana Gressler, Paula Benetti, e
Marina Amaral, colegas muito competentes com quem eu tive o privilegio de
ter uma convivéncia especial, de alegrias, loucuras inesqueciveis, almocos,
jantares, baladinhas, e estudo. Ainda nao estou longe de vocés, mas ja estou
com muitas saudades.

Aos meus amigos de turma de Doutorado, Paulinha,
Regina, Aleska e Luis Guilherme e colegas do Programa da PoOs-
Graduacdo durante esse tempo todo no Brasil, Lili Gressler, Luquitas
Zogueib, Betito Lago de Castro, Rodrigo Othavio, Sheila Passos,
Silvinha Massae, Anderson Castilho, Priscilla Cristoforides, Renata
Faria, Renata Melo, Fernanda Peldgia, Graziela Galhano, Sandra
Zamboni, Guilherme Saavedra, Marina Amaral, José Renato de Queiroz,
Flavia Zardo, Mayra Cardoso, Vanessa Cruz Macedo, Lucas Hian,
Alecsandro Moura, Ana Carol Souza, Anna Karina F Costa, Pedro
Corazza, Sabrina Feitosa, Vivian Mayumi, Lilian Anami, Samia Mota,
Julia Costa Lima, Gustavo Vasconcellos, Cesar Bergoli, Anelyse Arata,
Elen Guerra, Fernanda Campos, Fernanda Papaiz, Carolina Martinelli,
Caroline Cotes, e Gabriel Portela, pela partilha e convivio, pelas lindas
festas surpresas, pelos gestos de companheirismo, carinho e trabalho em
equipe.

A Mariana Amaral, Larissa de Souza, Samia e sua mae,
Eliane Silveira e Clélia pelos cuidados e ajuda médica quando adoeci. Foi
um gesto lindo e desinteressado. Vocés sdo pessoas muito especiais, e
estarei eternamente agradecida.

A Tais Moreira Leite e Erika Torres, alunas de programa de
Aperfeicoamento em Proétese Fixa, que participaram no cotidiano desse



trabalho no laboratério, com dedicacdo e presteza. Agradeco a parceria,
amizade e ajuda em todos 0os momentos, alegres e dificeis.

Um agradecimento especial a Renata Melo, por ser aquele
ombro amigo ao qual corria em qualquer situacao. Obrigada querida Re por
me ouvir, me aconselhar, por orar comigo e orar por mim, tratar meus
problemas como se fossem seus, enxugar minhas lagrimas, e muitas vezes
nem deixar que elas caiam.

A Fernanda Papaiz pela presteza e apoio geral nessa fase
final de entrega da tese. Obrigada Fezinha por tornar minhas preocupacoes
nas tuas preocupacoes.

A Eliane Silveira e Diana Capelli, e cada membro da sua
familia, pelos cuidados e imenso carinho com o qual sempre me acolheram.

A Nilza e Aparecido, que me acolheram sempre como um
membro da sua familia, muitissimo obrigada pelo carinho e apoio todo.

A familia Takahashi: Dr. Fernando, Betinha, Sabrina e
Daniel, e a familia REOCLIN. Obrigada pelo carinho, atencao,
ensinamentos, amizade, crescimento e aprendizado de vida.

A minhas amigas e amigos Cristiane Fonseca, Laura
Farsula, Larissa Souza, Jodo Ferraz, Jimmy Mauricio Valencia, Matheus
Cardoso Moraes, Lina Rada, Diego Castillo Franco, Erik Vertiggo, Karen
Kai, Fernando Mitsuyama Cardoso e Priscilla Cardoso pelos momentos
partilhados descontraidos e alegres.

As minhas amigas do grupo de oracdo: Lia Alves,
Renatinha Melo, Gleyce Silva, dentre outras, por aquelas reunides de
entrega espiritual, e de leituras profundas que nos fizeram experimentar de
uma maneira nova a graca de Deus.



“Por mais longa que seja a caminhada o mais importante é dar
O primeiro passo”.
Vinicius De Moraes

“Ninguém podera jamais aperfeicoar-se, se nao tiver o mundo
como mestre. A experiéncia se adquire na pratica-.
William Shakespare



SUMARIO

RESUMO . e e aaaan
AB ST RA CT e e
1 INTRODUGAOD ...ttt
2 REVISAO DA LITERATURA ....ooiiiiecteeeeteeee e
2.1 Ceramicas 0dontolOQiCas ........cvvvvvvviiiiiiiiiiiiiiiiiieiieeeeeeeeeeeeeeeeee
2.1.2 MICTOBSIIULUIA ...ttt
2.2 Resisténcia e durabilidade estrutural dos materiais
(oT T = 10 1o o 1= TP
2.3 CiMENtOS rESINOSOS ..cooiiiiiiiieieeee e
2.3.1 COMPOSIGAD ..o
2.3.2 Classificacao dos cimentos reSiN0S0S ........ccovvvvvvvvvriiieeeereeennnns
2.3.3 Degradacdo e solubilidade dos agentes cimentantes ..............
2.4 Mecanismos de adesdo para a unido das ceramicas aos
CIMENTOS FESINOSOS .uvvviiiiiiiiiiiiiiiiiiiii s e e e e e e e e e aa e eas
Kl 1 2(0] =10 1] (67X @ N
4 MATERIAL EMETODOS ....ooooiiiiececeeeee e
4.1 Confeccao dos corpos-de-prova (CP) .....ccccccvveviiiiiiiiiiinen,
4.1.1 DiscO mOoNOIitiCO CEIAMICO .......cceeeiiiiiiiiiiiiieie e
4.1.2 Disco monolitico ceramico recoberto por um agente
CIMENTANTE ..o
4.1.3 Disco monolitico ceramico cimentado a base de resina epoxi

reforgcada com fibras de VIAdro ...........cccccuuvuiuimimiiiiiiiiiiiiiiiiiiieieieeeeieeenes

17
18
28
33
33
34

36
47
47
48
50

52
55
57
57
59

65



4.1.4 Disco de duas camadas ceramico, composto do material

ceramico (YZ) recoberto por V9, cimentado a bases de NG10 ......... 74
4.2 ENSAI0S MECANICOS ..uvuiiiiiiiiieeeiiiiiieiiee et 77
4.2.1 Determinacdo da resisténcia a fratura (ensaio estatico) .......... 79
4.2.2 Determinacdo da resisténcia a fadiga ciclica ..............ccccccuunnne 82
4.3 Andlise da porosidade do cimento resin0So ......ccccccevvvvveeeeee. 83
4.4 Andlise Fractografica ......ccccccvvviiiiiiii 87
4.5 Andlises COMPIEMENLAreS ..........uvvvvviviviviiiiiiiiiiiiiiir... 88
4.5.1 Caracterizacao do substrato analogo a dentina NG10.............. 88
S5 RESULTADOS ...ttt 93
5.1 Resisténcia a fratura (ensaio estatiCo) .....ccccceeevvecvvviireeeeeennnnns 93
5.1.1 Dos discos monolitiCOS CEramiCosS .........c..eevveeeeeiiiiiiiiiiineaaeeaenns 93

5.1.2 Dos discos monoliticos ceramicos recobertos por um agente
CIMENTANTE ... 97
5.1.3 Dos discos monoliticos ceramicos cimentados a NG10 ........... 100
5.1.4 Dos discos de duas camadas ceramicas (V9/YZ) cimentados
A DASES dE NGLO.....ooiiiiiiiiiiiiee e 104

5.2 Andlise do comportamento a fadiga e analise de Weibull .... 106

5.3 Andlise da poroSidade ......ccccceeeeciiiiiiiiiee e 108
5.4 Anélise do modo de falha — Fractografia .........ccccccceeeeiiinnnnee. 110
5.4.1 Dos discos monolitiCOS CErAmMICOS ...........cuvuuuinrnriiiniiiiiiiininnnnns 110

5.4.2 Dos discos monoliticos ceramicos recobertos por um agente

CIMENTANTE ...t a e e e e 114
5.4.3 Dos discos monoliticos ceramicos cimentados a NG10 ........... 117
5.4.4 Dos discos de duas camadas ceramicas (V9/YZ) cimentado a

Dases de NGLO ..o 118
5.5 Andlises Complementares .........ccccveeeveeeeeiiiiiciiiiiieee e 118
5.5.1 ANAliSE dO NGLO ..ooeeiiiiiiiieeiiiiiee e 118



B DISCUSSAD ..o e ettt e, 123

7 CONCLUSAO oo e e 141
8 REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS ..o, 143

APENDICES ..ottt ettt re e, 161



Salazar Marocho SM. Comportamento de fratura sob carga estatica e ciclica das
ceramicas odontolégicas quando unidas a um substrato analogo a dentina [Tese].
Sao José dos Campos: Faculdade de Odontologia de Sao José dos Campos,
UNESP — Univ Estadual Paulista; 2012.

RESUMO

Os objetivos desse estudo foram: 1) determinar a porosidade (%) dos agentes
cimentantes (Panavia F (PF), Variolink Il low (VL,) e high viscosity (VLy) e Rely X
U100 (RU)) quando interpostos entre dois substratos, material ceramico e resina
com modulo de elasticidade semelhante a dentina (NG10); 2) Determinar o
comportamento de fratura de uma porcelana odontolégica (VM7), de uma ceramica
policristalina de infra-estrutura (YZ), e da YZ recoberta por uma porcelana
odontoldgica (VM9) quando unidas (complexo ceramica-cimento-NG10) e néo
unidas adesivamente ao substrato de NG10 quando submetidas a carga de fratura
estatica; 3) Determinar o comportamento de fratura do complexo ceramica-cimento-
NG10 quando submetidos ao teste de fadiga ciclica apdés armazenagem em meio
Uumido; e 4) determinar o modo e origem da falha das estruturas fraturadas, ap6s o
teste estatico e fadiga ciclica. Espécimes como: 1) Discos monoliticos de VM7 (n=
40), 2) VM7+agente cimentante (n= 20), 3) VM7+agente cimentante+NG10 (n=320),
e 4) V9/YZ+agente cimentante+NG10 (n= 320) foram confeccionados e testados em
compressdo apos 24 h, 1 més, 3 e 6 meses de armazenagem em meio Umido. O
grupo 3) foi avaliado sob efeito de fadiga ciclica, aplicando-se o 60% do valor da
carga de fratura do teste estatico. A porosidade (%) presente na camada de cada
agente cimentante quando interposto no conjunto ceramica-NG10 foi semelhante foi
semelhante apés aplicacdo da carga de fratura estatica e ciclica. A uniao adesiva
das estruturas ceramicas ao substrato analogo a dentina influenciou no
comportamento a fratura dos conjuntos formados pela porcelana V7. Os valores de
carga de fratura estética foram superiores para a cerdmica YZ independente da
unido adesiva ao NG10. A porcelana de recobrimento da YZ se mostrou susceptivel
a esse teste. O conjunto V7.VL .NG10 apresentou melhor comportamento de fratura
sob fadiga dentre todos os conjuntos avaliados. A origem de falha encontrada apos
os testes mecanicos foi diferente para as porcelanas e estruturas de duas camadas
ceramicas. O defeito critico na estrutura V9/YZ foi localizado na interface de ambos
0s materiais, e em V7 na superficie de cimentacdo e de aplicacédo de carga.

Palavras-chave: Ceramicas. Cimentos resinosos. Comportamento de fratura.
Durabilidade.



Salazar Marocho SM. Static and cyclic fatigue behavior of bonded dental ceramics
[doctorate thesis]. Sdo José dos Campos: School of Dentistry of Sdo José dos
Campos, UNESP — Univ Estadual Paulista; 2012.

ABSTRACT

The aim of this research was 1) to investigate the porosity (%) of resin cements (RC)
when adhesively bonded to a ceramic material and a dentin analog material (NG10);
2) determine the fracture load of a porcelain (VM7), a polycrystalline framework
ceramic (YZ), and a YZ veneered with a porcelain (VM9) bonded to NG10; 3)
determine the fatigue lifetime of the ceramic-RC-NG10 assemblies; and 4) determine
the mode of failure and the initial defect size of ceramic structures after compression
and fatigue testing. 1) VM7 monolithic disks (V7) (n=40), 2) VM7+RC (V7.RC)
(n=20), 3) VM7+RC+NG10 (V7.RC.NG10) (n=320), and 4) VM9/YZ+RC+NG10
(VI9/YZ.RC.NG10) (n=320) were built up, wet aged for 24 h, 1 month, 3 and 6
months, and tested under compression test. The compressive force required to
cause fracturing was recorded in Newtons (N). The following RC were used: Panavia
F (PF), Variolink Il low (VL.) and high viscosity (VLny) and Rely X U100 (RU). V7
groups were subjected to compressive fatigue loading. At both tests, the crosshead
movement was stopped when the first discontinuity appeared in the recording chart,
indicating early crack formation. The porosity (%) of the RC layer in each assembly
was similar among all groups, except for the ones cemented with VL,. After the first 3
months, the characteristic fracture load of V7.RC.NG10 groups was similar, except
for V7.VL..NG10. The former group showed the best mechanical behavior. The
fracture compressive values were higher for YZ than for V7, even independently of
dentin bonding. All the YZ assemblies’ fractures occurred within the veneering layer
during the fatigue test. There was a significant difference between the survival rates
of the complexes during the fatigue test. The performance of YZ assemblies was
superior to V7 in the compressive and fatigue test. The premature fractures and
cracks of the YZ crowns were attributed to weakness in the V9/YZ bond.

Keywords: Dental Ceramics. Fracture. Lifetime. Resin Cement.
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1 INTRODUCAO

A utilizacdo de ceramicas em restauracdes dentérias tem
aumentado consideravelmente nos ultimos anos. Elas tém sido usadas para
a confeccdo de uma ampla variedade de restauracdes como inlays, onlays,
implantes, coroas e préteses parciais fixas de dois ou mais elementos. Este
fato se deve principalmente a propriedades como biocompatibilidade,
resisténcia ao desgaste e estética (Kelly, 1997; Hang Wang et al., 2007). No
entanto, sabe-se que a principal falha clinica das restauracbes ceramicas
continua sendo a fratura catastréfica (Haselton et al., 2000; Taskonak et al.,
2006; Scherrer et al., 2007).

Atualmente, varios pesquisadores acreditam que a fratura
catastréfica das coroas de porcelana inicia na superficie de cimentacéo,
baseados nos resultados de andlises fractograficas desse tipo de
restauracOes fraturadas na clinica (Kelly et al., 1989; Kelly et al., 1990;
Thompson et al., 1994; Scherrer et al., 2006), de analise de elementos finitos
(FEA — Finit Element Analysis) (Kelly, 1999; de Jager et al., 2006), e da
coeréncia do estado de estresse previsto pelo FEA com o comportamento
clinico (Kelly et al., 1989; Kelly et al., 1990; Thompson et al., 1994;
Malament, Socransky, 2001) (Figura 1). Com a FEA foi evidenciado que as
falhas ocorrem na superficie de tracdo da ceramica, na interface com o
cimento, devido a forgas compressivas aplicadas nas facetas de desgaste
oclusal (Kelly, 1999; de Jager et al., 2006) (Figura 2) que podem levar a
formacéo de trincas e finalmente a falha (Anusavice, Hojjatie, 1992; Kelly
1999).



29

No entanto, quando se utiliza a zircbnia como material de
infra-estrutura, a falha mais prevalente foi a de unido na interface de contato
entre a ceramica de cobertura e a de infra-estrutura, chamada de
delaminacédo (Della Bona, Kelly, 2008; Liu et al., 2010). Os fatores que
podem provocar esse tipo de falha sdo camadas espessas de porcelana de
baixa difusdo térmica, aplicadas na infra-estrutura de zirconia, que podem
gerar altas tensdes residuais na sub-superficie da porcelana (Swain, 2009); e
o resfriamento rapido apds a sinterizacdo final da porcelana de cobertura

sobre a ceramica de infra-estrutura de zirconia (Tholey et al., 2011).

Figura 1 - Micrografia de uma coroa DICOR fraturada obtida pelo microscépio eletrénica de
varredura. As setas indicam que o lugar de inicio da fratura ocorreu na superficie de
cimentagéo (Thompson et al., 1994).
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Figura 2 - Representacdo esquematica clinica (lado esquerdo) e geométrica (lado direito) de
uma restauracdo totalmente cerdmica cimentada a estrutura dentindria. Resultados do
estado de estresse na interfase cimento-ceramica, quando a carga € aplicada (Kelly, 1999).

Dessa forma, principalmente a interface cimento-ceramica é
afetada pelas forgas oclusais (Komine et al., 2004), embora as alteragbes
térmicas e as conseqUéncias da presenca de agua poderiam também
adversamente influenciar na distribuicio de estresse nessa interface,
resultando na desunido dos substratos inclusive sob baixas for¢as oclusais
(Van Meerbeek et al., 2005).

Os poros (bolhas de ar) formados durante o espalhamento
do agente cimentante podem agir como concentradores de estresse. O
estresse de tracdo pode se tornar tdo intenso que inicia uma separacao da
unido adesiva adjacente aos poros (espacos vazios). A trinca podera se
propagar de um poro a outro, e a unido pode se separar sob tensao (Della
Bona, 2009). Portanto, a penetracéo de fluidos orais indesejaveis, bactérias e

toxinas bacterianas nas interfaces cimento-ceramica e cimento-dentina,
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podem depender do tipo (poros abertos e fechados), distribuicdo e tamanho
dos poros (microporos, mesoporos, € macroporos) presentes no cimento
resinoso (Milutinovic¢-Nikoli¢ et al., 2006), provocando a absorcdo de agua e
fluidos de saliva que expandem a matriz polimérica (Oysaed; Ruyter, 1986).
Conforme aponta a pesquisa realizada pela American Dental
Association (ADA) a respeito da quantidade de vezes que ocorreram falhas
da interface de doze tipos de cimentos resinosos duais quando unidos a
restauracbes ceramicas, pode-se evidenciar que ainda na atualidade o
desempenho dos cimentos resinosos nao € totalmente satisfatorio
clinicamente (Tabela 1), embora essa pesquisa néo cite o tipo de falha

ocorrida nessa interface.

Tabela 1 - Dados da ADA a respeito das falhas da interface cimento
cerdmica em restauragdes totalmente cerdmicas quando utilizados cimentos
resinosos de dupla ativagéo.

Produto Média Desv~|o n . Nao
padrao indicado
Calibra DENTSPLY Caulk 5,6 9,5 43 4
Cement 4t_Pentron Clinical 31 4.9 14 4
Technologies
DUO-LINK Bisco 0 1
Maxcem Kerr 4.5 12,8 57 10
PANAVIA F2.0 Kuraray 5.6 13,4 41 17
RelyX Unicem 3M ESPE 3 3.7 23 1
Ultra-Bond Plus DenMat 2,1 3 14 4
Variolink Il lvoclar Vivadent 2,4 3,4 79 7
Insure Cosmedent 5,9 9,6 19 2
Lute-It Pentron Clinical
Technoloogies 3 8.8 153 31
Nexus Kerr 3,5 4.8 24 2
Rely X ARC 3M ESPE 6,8 17,9 32 5

n= numero de questionarios respondidos

JA que as restauracbes totalmente ceramicas sao
principalmente unidas adesivamente ao substrato dentinario (bonded and

fully supported ceramics), alguns problemas resultantes na interacdo com o
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agente cimentante e o substrato de suporte podem ocorrer e induzir trincas
(Huang et al., 2008).

A interagéo da estrutura ceramica com o agente cimentante
cria praticamente uma camada sensivel ao médulo de elasticidade do
cimento interposto, que pode aumentar a resisténcia do conjunto (Addison et
al., 2007). A resisténcia € beneficiada pela utilizacdo de cimentos com maior
modulo de elasticidade. Esse mecanismo de reforco assim como o
selamento de trincas pelo cimento resinoso das restauragbes ceramicas
(Marquis, 1992) tem sido proposto por diferentes estudos.

Varios estudos tém documentado os efeitos da agua na
degradacdo da resisténcia estdtica e a fadiga ciclica das ceramicas
odontolégicas (Myers et al.,, 1994a; Myers et al.,, 1994b; Xu et al., 1995;
Taskonak et al., 2008; Studart et al., 2007a; Studart et al., 2007b; Salazar
Marocho et al., 2010). No entanto, a agua tambéem tem efeitos deletérios na
integridade dos cimentos resinosos (Drummond, Savers, 1993): (a)
plastificando o cimento, (b) dissolvendo as fases da sua matriz, e (c)
hidrolisando as liga¢gGes do silano; o que poderia afetar as propriedades do
agente cimentante.

As restauracbes totalmente ceramicas cimentadas
adesivamente apresentam menor indice de fracasso (Malament, Socransky,
2001), no entanto explicacbes cientificas para esse fato tém sido pouco
estudadas (Thompson et al.,, 1998). Ha pouca informacdo disponivel da
influéncia dos agentes cimentantes resinosos, usados como agente de
unido de uma restauracdo indireta ao substrato dentario (Miguel et al.,
2001; Milutinovié-Nikoli¢ et al.,, 2007) no comportamento mecéanico do
complexo ceramica-cimento. Assim, o papel do cimento no sucesso
estrutural das restauracdes ceramicas é pouco entendido, apesar de ser

amplamente utilizado na préatica odontologica.



2 REVISAO DA LITERATURA

Para facilitar o entendimento dos estudos relacionados a este
tema de investigagdo, a revisdo de literatura foi dividida nos seguintes

topicos:

2.1 Ceramicas odontoldgicas

As ceramicas odontologicas tém surgido como resultado da
busca continua da odontologia por NnOvos recursos que aproximem o maximo
possivel o elemento protético as formas originais do 6rgdo ou elemento
dental perdido, tanto na parte estética quanto no seu contetdo funcional e
bioldgico.

Conforme relata a historia, as ceramicas foram utilizadas
pela primeira vez, com finalidade odontologica, em 1774 pelo farmacéutico
Frances Alexis Duchateau, quem se inspirou observando o uso da ceramica
como utensilio domeéstico duradouro, resistente a abrasdo e ao
manchamento. Como portador de protese total, insatisfeito com os dentes de
marfim, Duchateau os substituiu usando ceramicas (Kelly et al., 1996; Della
Bona, 2009).

J4, desde seus inicios, a confeccdo de pecas ceramicas
demandou técnica, habilidade e persisténcia. E aproximadamente em 1887,

se introduziu e divulgou o sistema de porcelana fundida sobre metal para a
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confeccdo de coroas. Desde esse periodo, a demanda pela ceramica como
material restaurador vem crescendo, e novos materiais surgem a cada dia no
mercado, com 0 objetivo da exceléncia nos resultados finais, chegando-se
cada vez mais proximo das condi¢Oes ideais as que o meio bucal esta sujeito
(Kelly et al., 1996; Della Bona, 2009).

No ano 1990, estimativas indicam que 70% das coroas
dentarias colocadas pelo cirurgido dentista possuem porcelana como um dos

seus componentes (Rosemblum, Schulman, 1997).

O uso e o desenvolvimento continuo dos materiais ceramicos
na odontologia restauradora tem trazido a Odontologia Restauradora um
leque de opcdes para a confeccdo de uma ampla variedade de restauracdes
como inlays, onlays, implantes, coroas e proteses parciais fixas de dois ou
mais elementos, com propriedades como biocompatibilidade, resisténcia ao

desgaste e estética (Kelly, 1997; Hang Wang et al., 2007).

A seguir serdo descritas as principais caracteristicas dos
materiais investigados nesse estudo, ou seja, sobre ceramicas feldspaticas e

de zircbnia estabilizada por itrio.

2.1.2 Microestrutura

A analise microestrutural quantitativa e qualitativa fornece a
associacao entre a constituicdo, propriedades fisicas e caracteristicas
estruturais dos materiais. A caracterizagcdo da microestrutura € necessaria

para calcular relevantes propriedades mecanicas e para sustentar
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argumentos a respeito dos fendmenos de fratura e de adesao (Della Bona,

2005 a).

a)

b)

A ceramica feldspatica € um material constituido por
silicio, potassio, calcio, sodio e aluminio (Salazar-
Marocho et al.,, 2011; Borba et al., 2011). Sua
microestrutura tem sido caracterizada em uma fase
s0, em matriz vitrea,;

A ceramica policristalina de zircbnia tetragonal
parcialmente estabilizada com itria (YZ) é um
material cerdmico com propriedades mecanicas
superiores as demais ceramicas odontoldgicas,
apresenta resisténcia a fratura de mais de 1000 MPa
e tenacidade de fratura entre 6 - 10MPa-m°°
(Chevalier et al., 1999; Guazzato et al.,, 2004a;
Guazzato et al., 2004b; Rizkalla, Jones, 2004; Sato
et al. 2008; Karakoca et al. 2009). Pittayachawn et al.
(2007) atraves de analise de fractografica, usando o
microscopio eletrénico de varredura (MEV), relataram
que nenhuma porosidade ou falha foi detectada nas
superficies de amostras formadas por este material,
concluindo que possuia uma microestrutura densa e
homogénea. Este fato pode explicar a alta resisténcia
a flexdo apresentada por estas ceramicas,
juntamente com a alteragdo estrutural que ela sofre
sob aplicacdo de altas cargas (da fase tetragonal a

fase monoclinica).
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2.2 Resisténcia e durabilidade estrutural dos materiais ceramicos

Podemos encontrar na literatura, diversos estudos das
propriedades mecanicas, e durabilidade dos materiais ceramicos
investigados nesse estudo, ou seja, de ceramicas feldspaticas, e de zircbnia

estabilizada por itrio.

De forma geral, a previsdo de falha dos materiais ceramicos
depende dos parametros experimentais que medem a distribuicdo de
resisténcia e o tempo da resisténcia. Esses parametros podem ser
determinados através da mensuracdo da resisténcia em funcdo do estresse
(testes de compressao, testes de resisténcia a flexdo), e em testes que
simulam o ambiente bucal. Dessa forma, projetos bem estruturados, em
conjunto com uma andlise de confiabilidade, podem otimizar as decisdes no
desenho do projeto e 0 sucesso estrutural de ceramicas em aplicagbes mais
exigentes (Ritter, 1995; Della Bona et al., 2005a).

Em termos de resisténcia (o), os pesquisadores usualmente
examinam as propriedades de resisténcia a flexdo biaxial (og), de 3 pontos
(osp), e de 4 pontos (04p), preparando amostras de ceramica de configuragéo
geomeétrica de acordo com as instrucdes do fabricante e seguindo o padréo
internacional apropriado, como a norma ISO 6872 (2008). A variabilidade
desses valores médios de o quando utilizados espécimes de formato

geomeétrico (barras ou discos) estdo apresentados na Tabela 2.

Esses testes evidenciam que os valores médios de o
encontrados podem variar segundo o teste utilizado e o ambiente onde for

realizado. O mesmo tipo de ceramica pode mostrar valores 30% mais altos
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de resisténcia quando testados em O3zp € a temperatura ambiente do que em
4p €M agua (Zeng et al., 1996; Della Bona et al., 2003; Holand et al., 2000).

Outro teste bastante utilizado para avaliar a resisténcia dos
materiais ceramicos, é o teste de resisténcia a fratura dos materiais
ceramicos quando submetidos a cargas ciclicas, em formato geométrico, e
em coroas e pontes fixas (Tinschert et al., 2001; Attia, Kern, 2004; Luthy, et
al. 2005; Beuer, et al.,, 2009) (Tabela 3). Usando este teste foi avaliada a
resisténcia mecéanica do material ao longo do tempo, a qual é reduzida
devido a fadiga, pela propagacédo de defeitos inicialmente presentes dentro

da estrutura.

Inicialmente, a fadiga foi definida como o modo de fratura
pelo qual determinada estrutura eventualmente falha apdés de haver sido
submetida repetidamente a cargas que sdo tdo baixas que apenas uma
aplicacdo nao tem nenhum efeito deletério na estrutura (Wiskott et al., 1995).
Esse termo foi proposto pela primeira vez por Panalet em 1839, na época em
que a revolucdo industrial tinha comecado. O fendmeno de fadiga foi
observado pela primeira vez por volta de 1800, quando os eixos de um
vagao ferroviario comecaram a falhar apés um pequeno periodo em servico.
Nesse tempo, a causa da fratura por fadiga era explicada como um
fendbmeno de cristalizacdo, o que tornava o material fragil as tensdes
(Hosford, 2004).
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7

Atualmente, a falha por fadiga é explicada como processo
pelo qual os materiais perdem suas caracteristicas iniciais, devido a esforcos
repetitivos e ao desenvolvimento de trincas microscépicas em é&reas de
concentracdo de tensdes. Alguns fatores locais mais comuns que podem
promover esse aumento de tensdes sdo inclusdes, extrusdes, e mudancas
na configuracdo geométrica da superficie.

Quando aplicadas cargas continuas, as trincas podem se
propagar e se fusionar formando uma trinca crescente que insidiosamente
fragilizara a estrutura alcancando um tamanho critico. Quando essas cargas
superam a capacidade mecéanica da porcdo remanescente higida da

estrutura, ocorre a fratura catastrofica (Wiskott et al., 1995).

Restauragdes totalmente ceramicas apresentam alto risco de
fratura catastrofica (Thompson et al., 1994; Peterson et al., 1998). Esse tipo
de fratura ocorre quando defeitos existentes no material, sob tensao,
crescem em propor¢des criticas. Nos primeiros momentos em que a carga é
aplicada, o crescimento da trinca pode ocorrer de forma lenta até que o
estresse em sua extremidade atinja um determinado valor critico que leva a
sua propagacao instavel, resultando na fratura repentina do material (Kelly et
al., 1990). Sendo assim, quanto maior a area ou volume do material, maior &
a probabilidade do mesmo apresentar um defeito capaz de iniciar a fratura
sob menor tenséo. Os defeitos presentes nas ceramicas estdo normalmente
ligados ao seu processamento e sdo representados por poros, inclusdes,
aglomerados de particulas e micro-trincas superficiais, devido ao processo
de usinagem. Usualmente, a falha da ceramica se origina no defeito mais

SEevero.



40

21591 0 opezIfes! 10} eu anb eopU| —

oeJeuLoLI eSS We el 0eu SaIoXTe SO anb eoIpu| ¢éd,
Se0JI00
ep enusqod .
ompwep (xewa sd
oo opepuopa.Lie oL
0T0Z "B LoZUBI0T  eIsodLUIoD BuISSY v XApd SpuISE9 SPEOLLE - - - ! +QuOIZ Xeurasd))
odeepeniss ©p oawedse onfue Wwod 0I0u0 0100
OpLLIN OB WS
N 00e-0€ -9.0T
omewep (Ssaud ¥ewrs
M B0 BIO0.
600 ‘BPWD  ouen spauedu  epesneledy P UL ¢4, —_ — Ov/T FTO08Y - S+ Q&M o
0L P eRILES QAISIOU) WBULNNOY
- - 29+t Qpepsiq o.quUO ouy Jod
epez||ese
OpeEpUOPS.LIE oL
opnep OJRLeIP 8P LT — 95 F982C OnfUe WD 0ILLO OTHZ 1595/9) euQoIy
600Cc ‘ewlneg 0D~ 3P senboll omu eolerRwW v ©0I00
= eRjseues - - TZF2a/T  opeunwodoyueyy  erdennissely)
- - OST +129T 9| oleyo
— S5E FIVOZ oo Wes
einyegod
8P eoLLIERO
oRWEPSPULE  EpereH _ @A weeo-u)
’ xode i —
8002 ‘B®RUeLEZ xode euissy 0Zeneued odeapens gy 20V F 65T oo 2000
SO0 000005
NOO9 -05
. weoLN X Apd Ul 1773 1773 — (>HaN B\ oY)
tie e» > «e oz—eneued «e &l &l &l — oo 0100
Sseauly
ap ogeuio)
ewnbie wes
) OBUEP P ULE  WeRNNS0S N _ (1>Han ey ool
800C 'ElPRuenez xods BuIS O¢d-eneued ode spers3 Se0100 SY 60T Fc2/cT oxquo o100 eonedsp-
Hoe
SOJ219 000005
NOO9 - 05
0JUIZEP OISO OB 3P UL {7 6/TIF¥ST/S LVETFET/L
xe)
N0 ‘e o) (o S N=e)1 fe3) Si[=e] STWIFTT2L G'ESTF9'€6 oo a vtm\/_MN/nMWGEZ
i 190 v xke OIS0 SIIESIS — 9'66F L6, S'8YT ¥ 1626
BT opun %6 %6 eoi6oj0UOpPO
JO: ol : oe: sode 1AJSD OULUID, awadsa ap odl T
o i ESaNS 2)usby 22 ebipey ehIpey SG (N) oessaudwoo e epudlIsisay et HeL o PociL BowRID

(N) ogssa.duoo e epURISISSY

ol Jod epezijigeiss

©IUQOIIZ 3p 9 ‘sedledsp|a) SeJIWRIad Seu SopeISa) SOpolall SO ered ehipe) e BIoug)sISal ap SOIPaW SaI0[eA - € elagel



41

A primeira comprovacao efetiva do efeito da fadiga ciclica em
ceramicas foi reportada por Dauskardt et al. (1987). A partir dessa
constatacdo, outros estudos, como o de Liu e Chen (1991), continuaram
indicando que todas as ceramicas exibiam degradacdo mecéanica sob carga
ciclica. Por muitos anos a propagacdo de trincas por fadiga ciclica em
ceramicas foi atribuida ao mecanismo de corrosdo sob estresse. A ceramica
apresenta principalmente no meio umido, um crescimento lento (estavel) de
trincas quando submetida a niveis de Modo | de intensidade de estresse (K))
mais baixo que o valor critico, 0 que resulta na degradacdo da sua
resisténcia com o tempo de uso. Esse fendmeno é conhecido como
crescimento subcritico de trincas - CST (slow crack growth) (Barsoum, 1997).
Ou seja, quando o material encontra-se sob influéncia de uma tenséao
aplicada, abaixo da tensdo de fratura, trincas ou outros defeitos podem
crescer de maneira estavel e lenta até atingirem um tamanho critico,
resultando na fratura fragil da peca. Assim, o tempo decorrido até o momento
da falha é associado ao tempo necessario para que a trinca cres¢a de um
tamanho subcritico até um tamanho critico para aquela determinada tenséo
(Guin, Wiederhorn, 2003).

Embora o mais rapido CST ocorreu na presenca de umidade.
Isso pode ser atribuido a concentracdo mais alta de moléculas corrosivas de
vapor de agua ao redor da trinca, uma vez que foi reportado que uma alta
concentracdo de moléculas de agua no ambiente aumenta a taxa de
crescimento de trincas, favorecendo a clivagem das ligagbes Zr-O-Zr na
ponta da trinca, do material ceramico IZ (Munz, Fett, 1999; Chevalier et al.,
1999).

No que concerne ao comportamento a fadiga das ceramicas

de zircOnia, deve-se levar em consideracdo a natureza das solicitagcdes
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mecanicas, isto é, se € estatica ou ciclica. Na fadiga estatica, a falha do
material ocorrera pela propagacéao lenta de trincas, com um nivel de tensao
inferior ao K,c. Na fadiga ciclica, a causa da falha prematura esta relacionada
ao ciclo de aplicacdo da tensdo. A resposta desse fendbmeno pode estar
relacionada ao inicio da propagacédo de trincas, devido a defeitos na peca

oriundos da etapa de processamento (Denry, Kelly, 2008; Kelly, 2008).

Della Bona et al. em 2007 relatou que o CST em materiais
policristalinos submetidos a cargas ciclicas pode ser resultado da ruptura das
ligacbes ceramicas na presenca de &gua, na ponta da trinca ou por
degradacdo do mecanismo de resisténcia envolvendo a formagédo de ponte

entre cristais ou a transformacéo das fases.

O comportamento a fadiga pode ser determinado
submetendo o material ceramico a aplicacdo ciclica de carga de um valor
maximo conhecido, e determinando o numero de ciclos requeridos para
produzir fratura. Estudos demonstram que quando usado o teste de fadiga
aplicando uma carga maxima equivalente a 60% da resisténcia inicial do
material, tem sido registrado o niumero de ciclos até fratura, e calculado o
tempo de vida (Studart et al., 2007a; Salazar Marocho et al., 2010)

Contudo, € importante ter em consideracdo que as
restauracdes totalmente ceramicas consistem em uma camada homogénea
de ceramica de infra-estrutura recoberta por uma ceramica de cobertura, e
localizada em cima de uma camada de cimento (de aproximadamente 30-
120 ym de espessura), suportada por um substrato dentinario. Este tipo de
estrutura ndo é bem representado quando testados espécimes com formato
de barra ou disco, como os utilizados nos testes de Og, O3p € O4p, ja que neles

0s estresses de tensao que induzem a fratura do material dependem da
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distancia dos cilindros de suporte, da ponta aplicadora da carga, e da

espessura do material.

Por conseguinte, em comparacdo com o modelo simples
usado para o ensaio de flexdo, as ceramicas odontoldgicas utilizadas com
finalidade clinica (em restauracdes dentarias) sdo uniformemente apoiadas
sobre uma base relativamente elastica, e na maioria de vezes séo

cimentadas nela (Kelly, 1999).

Kelly (1999) mostra claramente um exemplo dessa diferenca
na Figura 3, onde pode se observar o estresse de tensdao maximo atingidos
pelas ceramicas adesivamente unidas a dentina em comparacao as barras
ceramicas submetidas ao teste de osp. As ceramicas unidas adesivamente
sd0 muito pouco sensiveis as variacbes da sua espessura (0,5 mm — 2,5
mm), sendo que as de 0,5 mm (35,6 MPa) suportam menos estresse que as
de 1,5 mm (44,6 MPa) e 2,5 mm (39,5 MPa).

Maximum Tensile Stress (MPa)

10000

o 3-Point Bending
¢ Bonded Ceramic
1000 F

100F

1 L PE—

100.0 0.5 1.0 15 2.0 25

Ceramic Thickness (mm)

Figura 3 — Estresse de tensdo maximo calculado em fungdo da espessura, para barras
confeccionadas a partir de uma ceramica feldspatica aderidas a dentina ou testadas em osp
(Kelly, 1999).
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Quando a estrutura ceramica € uniformemente apoiada e
aderida a um material menos rigido, sdo gerados estresses de tensédo na
interface ceramica-cimento, do lado oposto onde foi aplicada a carga
(Harvey; Kelly, 1996; Kelly 1999) (Figura 2), e quando isso ndo ocorre, a
estrutura resiste a cargas maiores antes de se fraturar, devido ao menor

estresse de tenséo na sua superficie interna (a qualquer carga dada).

Em um estudo recente, Kelly (2010) verificou que os valores
médios de carga de fratura em discos ceramicos adesivamente unidos ao
niquel-cromo (2151 N + 569 N) foram significativamente maiores do que
guando unidos a resina composta (963 N + 85 N). Outros estudos que
podemos encontrar na literatura que avaliam a resisténcia de um material
ceramico unido a substratos com modulo de elasticidade maior do que a
dentina, tais como liga Cu-Zn (Sobrinho et al., 1998; Webber et al., 2003) e
liga de Co-Cr (Beuer et al., 2009; Ohlmann et al., 2009), estdo mencionados

na Tabela 3.

Dessa forma, como evidenciado, a incompatibilidade entre o
modulo de elasticidade (E) do material ceramico e do seu substrato de
suporte, parece ser uma variavel que induz a falha, e por esse motivo, esse

aspecto deve ser controlado nos testes laboratoriais.

Idealmente, o substrato de suporte utilizado quando
realizados testes in vitro, deve ter E semelhante a dentina humana hidratada
(Sano et al., 1994), e essa caracteristica do material permitira simular as
falhas que ocorrem intra-oralmente, e realizar o teste in vitro com validade,

representando um ponto de referéncia na analise laboratorial.
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Kelly (2010) testou um material analogo a dentina em termos
de adeséo e propriedades elasticas com o intuito de validar seu uso quando
escolhido como substrato de estruturas ceramicas. Esse material consiste
em uma resina epoxi reforcada com fibras de vidro (NG10 - NEMA grade

G10, International Paper, Hampton, EUA).

Foi avaliada a relacéo entre tensao e deformacao da dentina
humana e do NG10 quando indentadas para determinar suas propriedades
elasticas, obtendo uma curva de deformacéo altamente linear para ambos os
substratos, o que indica que o seu comportamento é puramente elastico. O E
do NG10 (4,2 + 0,25 GPa) e da dentina (3,3 + 0,50 GPa) foi idéntico (t-test; p
>0,1).

Para avaliar as caracteristicas adesivas do NG10, o material
foi imerso em agua por 2 semanas, e unido adesivamente a um cimento
resinoso dual (Lute-It, Jenric/Pentron Clinical Technologies LLC, Wallingford,
EUA). Posteriormente, foi testada sua resisténcia de unido ao cisalhamento
com o agente cimentante, e os resultados mostraram que o NG10 com e sem
prévia hidratacdo tiveram valores de resisténcia adesiva semelhantes, e

levemente menor que a dentina hidratada (Tabela 4).

Tabela 4 — Valores médios de resisténcia de unido ao cisalhamento do
cimento resinoso ao NG10 e a dentina

Resisténcia de unido ao cisalhamento (desvio

Condigdo padrao) em MPa
Dentina (hidratada) 6,5 (1,6)
NG10 (hidratada) 9,85 (0,5)*
NG10 (n&o hidratada) 9,1 (2,8)*

* Indica diferenga néo estatisticamente significante, ANOVA, 95% Duncan
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Outra caracteristica do NG10 verificada foi sua capacidade
de evitar a formacdo de trincas em forma de cone (cone cracks) quando
usado como material para confeccdo de pistdo aplicador de carga, e

comparado com pistdes de aco inoxidavel e aluminio (Kelly, 2010).

Sabe-se por meio de andlise fractografica que a origem de
fratura verificada em restauracdes totalmente ceramicas na clinica, exceto
naquelas que tiveram como ceramica de infra-estrutura a zircénia, ocorreu na
superficie de cimentacao (Kelly et al., 1989; Kelly et al., 1990; Thompson et
al.,, 1994; Scherrer et al.,, 2006). Esse fato foi reproduzido de forma
semelhante tanto por andlise de elementos finitos (FEA — Finit Element
Analysis) (Kelly, 1999; de Jager et al., 2006), quanto através da coeréncia do
estado de estresse previsto pelo FEA com o comportamento clinico (Kelly et
al., 1989; Kelly et al., 1990; Thompson et al., 1994; Malament, Socransky,
2001).

Também ha estudos in vitro e in vivo demonstrando que na
analise microscopica de superficies ceramicas unidas adesivamente, o tipo
de falha identificado foi falha coesiva do cimento resinoso (Zidan et al., 1982;
Wood et al., 1996; Meiers et al., 1985). Esses resultados sugerem que essas
falhas podem estar estreitamente associadas a dissociagdo do material sob
condi¢des clinicas. O fundamento que pode explicar esse fendmeno é que
guando o cimento resinoso € submetido a funcgao fisioldgica, a degradacdo
do polimero pode ocorrer como resultado dos mecanismos intra-orais de
sorcdo, expansdo, hidrolise e fadiga dinamica (Soderholm et al., 1984;
Yamashita et al., 1998).

Com essa evidéncia cientifica, € possivel inferir que apenas
0os dados de resisténcia ndo podem ser diretamente extrapolados para

predizer o desempenho estrutural do material. Portanto, para que esses
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dados reflitam a variabilidade e dependéncia do tempo de um componente
ceramico em funcdo, o ambiente dos testes deve ser semelhante agueles do
meio de trabalho, e a populacdo de falhas que controlam a resisténcia deve

ser a mesma daquela responsavel pela falha durante funcao.

Os fatores do ambiente bucal séo criticamente importantes
para 0 sucesso clinico das restauracdes ceramicas e a extrapolacdo de

informacao in vitro para a situacao in vivo, deve ser aplicada com cautela.

Como  mencionado  anteriormente, as  ceramicas
odontoldgicas utilizadas para a confeccdo de restauracbes dentarias séo
uniformemente apoiadas sobre uma base relativamente elastica. No entanto,
também pode estar composta por apenas um tipo de ceramica (restauracao
monolitica) e por camadas, sendo formada por uma ceramica de infra-
estrutura (IE) opaca de alto conteudo cristalino e de alta resisténcia
mecanica, que é recoberta por ceramicas de dentina e de esmalte com maior
gualidade estética (Kelly et al., 1996; Della Bona, 2009). O recobrimento da
IE por ceramicas feldspaticas principalmente melhora as propriedades Gticas

responsaveis pela estética das restauracdes de ceramica pura.

2.3 Cimentos resinosos

2.3.1 Composicéao

Os cimentos resinosos s&o resinas compostas que contem

Bis-GMA e outros metacrilatos. A base composicional dos cimentos
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resinosos € um sistema monomérico Bis-GMA (Bisfenol-A metacrilato de
glicidila) ou UEDMA (Uretano dimetacrilato) em combinacdo a monémeros de
baixa viscosidade (TEGDMA, UDMA), além de cargas inorganicas (litio,
aluminio e oxido de silicio) tratadas com o agente de unido (silano) (Diaz-
Arnold et al., 1999).

A adocdo de grupamento funcional hidrofilos modificou a
composicao organica dos sistemas resinosos de cimentacdo em relacdo as
resinas compostas e ainda, propiciou a possibilidade de adesdo com a
superficie dentinaria. Para completar a composi¢ao, a resina aglutinante foi
combinada com particulas ceramicas e silica coloidal. As particulas
inorganicas se apresentam nas formas angulares, esféricas ou
arredondadas, com contetdo de peso variando entre 36 a 77% e diametro
variavel entre 10 a 15 ym, dependendo do produto (Diaz-Arnold et al., 1999;
Inokoshi et al., 1993).

Estes cimentos apresentam menor percentual volumétrico de
particulas incorporadas a matriz organica com o objetivo de adequar sua
viscosidade as condi¢bes especificas e desejaveis de cimentacdo, sendo
esta a principal diferenca das resinas composta para restauracéo (De Goes,
1998).

2.3.2 Classificagédo dos cimentos resinosos

De acordo com a normatizacdo da 1SO 4049 (2009), os
cimentos resinosos, pertencem ao Tipo 2 de materiais restauradores a base

de polimeros, e séo classificados de acordo com seu tipo de ativacao:
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a) Classe 1 - cimentos ativados por reacdo quimica, pela
mistura de um iniciador e um ativador;

b) Classe 2 — cimento ativado a partir de uma energia que €
fornecida de uma fonte fotoativadora, de uso intra-oral; e

c) Classe 3 - cimentos de dupla ativagéo, quimica e foto.

Os cimentos quimicamente ativados tém como desvantagem
o tempo de trabalho limitado pela presa inicial e ao mesmo tempo
prolongado pela presa final, entretanto sdo os mais indicados para
cimentacdo de pinos de fibra de vidro, coroas e proteses totalmente

ceramicas.

Os cimentos fotoativados sdo de facil manuseio e usados
para cimentacao de facetas e inlays em ceramica ou em cerdmero, porém, o
seu grau de conversdo € comprometido quando da presenca de preparos
profundos ou em regifes interproximais (El-Mowafy et al., 1999), onde a
restauracao indireta tera espessura maior, fazendo com que a disperséo e a
absorcao da luz aumentem, reduzindo dessa maneira a penetracdo da luz na

camada de cimento (El-Badrawy, EI-Mowafy, 1995)

O cimento resinoso de dupla ativacdo € o que mais atende a
maioria das indica¢des clinicas, e resulta sendo comumente o de eleicao
para as restauracbes totalmente ceramicas (inlays, onlays, coroas, e
proteses parciais fixas de 2 ou mais elementos), devido a que alcanca grau
de conversdo polimérica maior que o sistema quimico (Caughman, et al.,
2001), sendo a fotoativagcdo necessaria para maximizar a resisténcia e a
rigidez (Attar et al., 2003), melhorar as propriedades mecéanicas (El-Mowafy
et al., 1999; Hofmann et al, 2001), a biocompatibilidade, e a estabilidade de
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cor (Stansbury, 2000). Pelo fato de também ser quimicamente ativado, sua
ativacdo ocorrera mesmo em areas da restauracdo onde a exposicao da luz

(dispositivo de fotoativacdo) seja critica (Hasegawa et al., 1991).

Ja em casos onde a ativagdo luminosa ndo tem como ser
realizada, devido principalmente a opacidade dos materiais restauradores, o
sistema quimico tem sua principal indicacdo (Diaz-Arnold, 1999; Prakki,
Carvalho, 2001).

Apesar da extensa gama de cimentos disponiveis
atualmente, ndo ha cimento ideal para todas as situacdes clinicas. Assim, a
escolha do agente de cimentacdo deve se basear nas suas propriedades
fisicas, biologicas e de manipulacdo, somadas as caracteristicas do
remanescente dentario preparado e da peca protética (Rosenstiel et al.,
1998; Federlin et al., 2004; Federlin et al., 2005).

2.3.3 Degradacéo e solubilidade dos agentes cimentantes

Nas condic¢des orais, os materiais utilizados para a confecgéo
de restauracdes dentérias e para a cimentagdo entram em contato com
fluidos salivares, que contém uma grande variedade de substancias
organicas e inorganicas, em conjunto com uma flora bacteriana numerosa e

complexa (Mortier et al., 2004).

Os cimentos resinosos podem absorver liquidos provenientes
da saliva e da dentina, que provavelmente chegaram a superficie interna da
restauracdo ceramica durante a funcdo. Na presenca de agua, ocorre uma

difusdo de moléculas de agua para o interior das matrizes poliméricas, que
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provocam sua expansdo, diminuindo seu moédulo de elasticidade e
resisténcia a fratura (Hirasawa et al., 1983; Oysaed, Ruyter, 1986; Tay et al.,
2003; Yiu et al., 2004).

Os padrdes de absorcdo de agua sédo governados por duas
teorias que ocorrem simultaneamente: (a) a teoria do “volume livre”, na qual
moléculas de agua se difundem através de porosidades nanométricas ou
defeitos morfolégicos do material sem relagdo mutua com os grupos polares
do material, e (b) a teoria “da interacdo”, na qual moléculas se difundem
através do material, ligando-se sucessivamente aos grupamentos hidrofilos
(Bellenger et al., 1989).

Os polimeros absorvem a umidade, e existem diversos
fatores envolvidos na sorcéo de agua e na degradacéo dos polimeros, como:
pH do meio de armazenagem (Ortengren et al., 2001; Prakki et al., 2005),
grau de converséo (Pearson et al., 1989); polaridade da estrutura molecular
e presenca de grupos hidroxila capazes de formar pontes de hidrogénio com
a agua; quantidade de ligacbes cruzadas (Beatty et al., 1993); presenca de
agua residual; quantidade e tipo de particulas de carga (Mortier et al., 2004);
da adeséo a matriz e carga; do volume de resina; e da acessibilidade da

agua (Feilzer et al., 1989).

Apdés penetrar na matriz polimérica, a agua desencadeia o
processo de degradacdo quimica, resultando na formacédo de oligbmeros e
mondmeros. A composicdo das resinas adesivas utilizadas nos
procedimentos restauradores € inerentemente susceptivel a hidrélise
(Gopferich, 1996).

Sabe-se que a umidade presente no meio oral ou de

armazenagem tem um papel importante no processo de degradacdo quimica
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dos polimeros, a alteracbes que sofrem os polimeros nesse meio podem
aumentar as tensbes dos substratos adjacentes durante a funcéao,
apresentando dessa forma um efeito deletério para a interface dentina-
agente cimentante e agente cimentante-ceramica (Gopferich, 1996; Sindel et
al.,1999).

Mesmo se ndo houver agua presente no interior da interface
durante a polimerizacdo, a dgua pode se difundir para o interior do polimero
(Mohsen et al., 2001), desencadeando a degradacdo hidrolitica da cadeia
polimérica (Gopferich, 1996). Em alguns estudos, verificou-se que, se ndo ha
agua para desafiar as interfaces ou os sistemas de unido, a ocorréncia da
degradacdo € praticamente inexistente (Yiu et al., 2004). Trabalhos
demonstram uma degradacdo da interface de unido na presenca de agua.
Em contrapartida, na auséncia de agua, as propriedades das interfaces ou
dos espécimes de resina permanecem inalteradas ou aumentam apos

armazenagem (Yiu et al., 2004).

2.4 Mecanismos de adesdo para a unido das ceramicas aos cimentos

resinosos

A adeséao pode ser definida como uma atracdo molecular (ou
atdbmica) entre duas superficies em contato (substratos), promovida pela
forca de atracédo interfacial de diferentes moléculas (ou atomos) (Della Bona,
2009).

Nos agentes cimentantes, essa atracdo molecular ou atbmica
deve ser o suficientemente forte para suportar tensfes geradas na sua

polimerizacéo e contracdo (Pospiech, 2002).



53

A adesdo dos cimentos resinosos as ceramicas
odontolégicas depende fundamentalmente da composicdo quimica e da

microestrutura da ceramica.

A descoberta de que a maioria das ceramicas odontoldgicas
poderia ser condicionada por acido para formar uma unido micromecanica a
resina, levou ao desenvolvimento do condicionamento &cido e restauracées

ceramicas cimentadas de forma adesiva.

Dessa forma, considerando a reatividade quimica com acidos
ou o grau de degradacdo superficial que esses acidos produzem, as
ceramicas podem ser classificadas como &cido-resistentes ou &cido-
sensiveis (Bottino et al., 2004). As ceramicas acido-sensiveis (ex., ceramicas
a base de feldspato, leucita e dissilicato de litio) sdo rapidamente
condicionadas originando superficies micromecanicamente retentivas. As
cerAmicas Aacido-resistentes (ex., 0s sistemas ceramicos de alumina e
zirconia infiltrados por vidro, cerdmicas de alumina densamente sinterizadas,
e ceramicas a base de zirconia parcialmente estabilizada por itrio) mostram
pouca ou nenhuma degradacao superficial pelo condicionamento, impedindo

uma unido micromecanica confiavel a resina.

Para modificar a superficie das ceramicas acido-sensiveis e
remover seletivamente a matriz vitrea, o condicionamento acido pode ser
realizado com acido hidrofluoridrico nas concentracdes de 2,5 a 10% (Blatz
et al., 2003).

As ceramicas acido-resistentes possuem um alto conteddo
cristalino, ndo sendo suficientemente condicionadas por nenhum tipo de
acido. As modificacbes de superficie resultantes ndo sdo adequadas para

unido aos cimentos resinosos. Para superar essa dificuldade foram
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desenvolvidos diferentes sistemas de tratamento superficial; assim destaca-
se o jateamento com particulas de 6xido de aluminio e de 6xido de aluminio
revestido com silica (silicatizacdo). Os sistemas Rocatec e Cojet da 3M-
ESPE séo usados para a silicatizagdo. Esses sistemas formam uma camada
de silica sobre a superficie de metais e ceramicas, devido ao impacto
superficial em alta velocidade das particulas de alumina modificadas por
silica. Uns dos beneficios desse processo é a promog¢édo da unido quimica
entre a superficie ceramica coberta por silica e 0 material a base de resina,

por meio do agente de uniao silano.

O silano tem sido utilizado para melhorar a unido entre adesivos
organicos e as ceramicas ou metais, ele une ao Si-OH nas superficies
ceramicas por reacdes de condensacdo e as duplas ligacbes de metil-
metacrilato oferecem unido ao adesivo. Enquanto existirem locais adequados
de Si-OH na superficie ceramica, uma unido satisfatoria deverd ser

alcancada (Della Bona, 2009).



3 PROPOSICAO

A presente pesquisa tem o0 objetivo de avaliar o
comportamento de fratura sob carga estatica e ciclica da porcelana
odontolégica (VM7) e a ceramica odontolégica de infra-estrutura (YZ —
zirconia tetragonal parcialmente estabilizada por éxido de itrio) recoberta por
uma porcelana odontolégica (VM9), quando unidas a um substrato resinoso
(de fibras de vidro) analogo a dentina (NG10), ap4s armazenagem em meio

Umido.

Os objetivos especificos sao:

a) Determinar a porosidade presente na camada do
agente cimentante quando interposto entre a
estrutura ceramica e o NG10 ap6s armazenagem em
meio Umido e aplicagcéo de carga de fratura estatica e
ciclica;

b) Determinar o comportamento de fratura das
estruturas ceramicas quando unidas (complexo
ceramica-cimento-NG10) e ndo unidas adesivamente
ao substrato de NG10 quando submetidas a carga de
fratura estatica;

c) Determinar a o0 comportamento de fratura do

complexo ceramica-cimento-NG10 quando
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submetidos ao teste de fadiga ciclica, apos

armazenagem em meio umido;

d) Determinar o modo e origem da falha das estruturas

fraturadas, apos o teste estatico e fadiga ciclica.

Esse estudo testa as hip6teses de que:

a) A porosidade presente em cada agente cimentante

b)

d)

antes e apos da aplicacdo de carga de fratura
estética e carga ciclica e apdés armazenagem em
meio Umido;

A unido adesiva ao substrato de suporte analogo a
dentina durante a execugdo do teste estético
aumenta a resisténcia a fratura das estruturas
ceramicas avaliadas;

O teste de fadiga ciclica ap6s o maior tempo de
envelhecimento reduz o tempo de vida do complexo
ceramica-cimento-NG10; e

O tipo de falha que se produz é semelhante tanto no
teste estatico quanto de fadiga, iniciando a falha na

superficie de cimentacdo das estruturas ceramicas.



4 MATERIAL E METODOS

Para este estudo foram utilizados os materiais descritos no
Quadro 1.

4.1 Confeccéo dos corpos-de-prova (CP)

CP na forma de discos foram confeccionados utilizando as
ceramicas odontolégicas mencionadas no Quadro 1, e construidos quatro

tipos de estruturas:

4.1.1 Disco monolitico ceramico.

4.1.2 Disco monolitico ceramico recoberto por um agente
cimentante.

4.1.3 Disco monolitico ceramico cimentado a base de resina
epoxi reforcada com fibras de vidro (NG 10 - NEMA G10,
International Paper, Hampton, EUA).

4.1.4 Disco de duas camadas ceramicas, composto do
material ceramico (YZ) recoberto por V9, cimentado a bases

de NG 10.



Quadro 1 - Descricdo dos materiais utilizados
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Nome Comercial

Materiais (Fabricante) Siglas Indicagéo* Lote
Base Dentina Recobrimento de IEs P6:
Vita VM7 ceramicas com 12350
cor 2M1 coeficiente de
(VITA — \4 expansao térmica de Liquido
- Zahnfabrik, aprox. 7,2-7,9 M dq ador:
< Bad:.Sackingen, (ex.,In-Ceram olleozoor.
% Alemanha) Spinell, Alumina)
S| Cobertura .
S ©) Esmalte RecobArlm_ento de IEs )
= Vita VM9 ceramicas com Po:
S (VITA - coeficiente de 27140
o Zahnfabrik, V9 expansao térmica de Liquido
8 Bad Sackifigen, aprox. 8,8-9,2 Modelador:
€ zAlemanha) (ex.,In-Ceram 11040
© [ — Zirconia, Y-TZP)
S -_Yita In-Ceram IEs para coroas
Infra-  232000-YZ CUBES =S P .
e O St unitarias anteriores e
estrutura LAl posteriores, inlays
(IE) (VI-E?%— Yz onlays prc')t,ese fixr;\ 26230
Zahnfabrik, o .
oy 4 anterior e posterior
Bad Sackingen,/ de 3 e 4 elementos
Alemanha)*_ - '
Variolink 11 Catalizador
high (UH) viscosity Cimentacgdes de L22395
(Ivoclar Vivadent, V0Ly facetas, inlays, 2
Resinoso Schaan) onlays, coroas, Basé
de ativacéo prétese adesivas, M69484
dual Variolink 11 proteses fixas livres Catalizador
low (L) viscosity VL metal de cerdmica ou M59920
g (Ivoclar Vivadent, L compasitos.
38 Schaan) Base M69484
S . RelyX™ U100 Qimentagﬁes de
£ Resinoso (3M ESPE A(»',;;’»ﬁ inlays, onlays,
O auto- De rqdu"Ets, RU coroas, proteses 393184
Q adesivo Seef® ,‘Ge'rmany) fixas de ceramica, e
S ' pinos endodénticos.
g Cimentacbes de
inlay/ onlay, facetas,
Resinoso o o coroas metalicas, em i
de ativacao | § PanaviaF resina ou porcelana, z?)ztgog
dual com (Krwﬁy dical PE proteses adesivas,
mondmero Ing¥, Ok~ ey préteses fixas .
fosfato . Jagao) metalo-plasticas Pasta B:
A 00027B
MDP** metalo-ceramicas,
pinos, Procera e In-
Ceram

* Informacéo fornecida pelo fabricante
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4.1.1 Disco monolitico ceramico

Os discos de V7 foram confeccionados seguindo as
orientagBes do fabricante (Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha) e da
norma ISO 6872:2008.

As amostras foram confeccionadas em uma matriz metéalica
com dimensdes aumentadas em aproximadamente 12%, a fim de compensar
a contracdo de sinterizacdo da ceramica. A matriz foi isolada internamente
com 6leo mineral antes da preparacdo da ceramica. O po (Vita VM7 Dentina,
Vita Zanhfabrik, Alemanha) e o liquido modelador (Vita Modeling Liquid, Vita
Zanhfabrik, Alemanha) da ceramica foram misturados sobre uma placa de
vidro, e aplicados nos espacos da matriz com auxilio de espatulas proprias.
Pequenas porgbes dessa massa foram inseridas no interior da matriz e
vibradas para melhor escoamento e assentamento da mesma, até completar

dois tercos da matriz.

Apés essa condensacdo da massa, uma tira de papel
absorvente foi introduzida pelo orificio superior da matriz, contatando a
massa ceramica, com a finalidade de remover o excesso de liquido e de
compactar o p6é ceramico (Figura 4). As amostras foram entdo dispostas
sobre uma base refrataria e sinterizadas no forno Vacumat 40 (Vita
Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha) seguindo as recomendacdes do

fabricante (Figura 5 e Tabela 5).
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Figura 4 - Sequéncia de confeccdo dos discos ceramicos de V7: (a) Manipulacdo do pé e
liquido modelador da ceramica V7; (b) aplicacdo da massa dentro da matriz metalica; (c, d,
e) remocao do excesso de liquido modelador com papel absorvente; (f) aspecto final apos

secagem.
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Figura 5 — (a) Remogdo da amostra da matriz; (b) amostra antes da sua sinterizacéo; (c)
forno para sinterizacdo da amostra; e (d) amostra apds a sinterizacdo e paquimetro
conferindo sua espessura apos polimento.

Cada bloco de ceramica de YZ foi arredondado usando lixas
d’agua, usinado e fatiado em uma méaquina de corte (Isomet 1000, Buehler,
Lake Bluff, EUA) para obter discos de 15 mm x 0,8 mm de espessura para
compensar sua contracdo volumétrica de aproximadamente 22% durante a
sinterizacdo. Os discos obtidos foram sinterizados no forno especifico,
Zyrcomat (Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha).

Para polimento e acabamento, todos os discos foram polidos
em ambos os lados até obter as dimensfes requisitadas, em uma
Lixadeira/Politriz  semi-automatica (modelo ECOMET/AUTOMET 250,
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Buehler, Lake Buff, EUA), usando lixas de SiC (# 120, 280, 400, 600, 800,
1200) que foram fixadas, uma por vez, no disco base da politriz que gira em
sentido horario e anti-horario, sob frequéncia de 300 rpm e abundante
refrigeracdo. Em seguida, todos os discos foram submetidos a limpeza em
banho ultra-sénico com alcool isopropilico por 1 minuto, a secados com jato

de ar.

Tabela 5 - Ciclo de sinterizacéo das ceramicas de cobertura e IE

Ciclo de sinterizacao V7/V9 YZ
Temperatura inicial (°C) 500 500
Tempo de pré-secagem (min) 6 -
Taxa de elevacéo da temperatura (°C/min) 55 100
Tempo de elevacdo de temperatura (min) 7,27 S
Temperatura Final (°C) 910 1000
Tempo de temperatura final (min) 1 15
Tempo de manutencdo do vacuo (min) 7,27 -
Temperatura de resfriamento (°C) 600 500

Fonte: Vita-Zahnfabrik (2007)

Vinte discos de V7 e YZ receberam tratamento de superficie
resultando nos seguintes grupos (n=20):
a) VM7 sem condicionamento acido (V7);
b) VM7 com condicionamento &cido (V7yg);
c) YZ sem jateamento (YZ);
d) YZ com jateamento (YZja)

O tratamento de superficie dos discos ceramicos foi realizado

da seguinte forma:
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» Nos discos de V7 aplicaram-se acido hidrofluoridrico
a 10% (Porcelain Condictioning, Angelus, Londrina,
Brasil, Lote 11616) por 1 min, seguidamente 0s
discos ceramicos foram submetidos a limpeza com
agua destilada em ultrassom durante 10 min, e
secagem com jato de ar. (Figura 6).

* Na superficie de cimentacdo dos discos de YZ, o
tratamento de superficie realizou-se usando o
sistema Cojet (Cojet system, 3M ESPE AG, Seefeld,
Alemanha, Lote 370113), que consiste no jateamento
de particulas de o6xido de aluminio de 30 um
modificadas por o6xido de silica perpendicular a
superficie  ceramica, a uma distancia de
aproximadamente 10 mm durante 15 s com pressao
de 2,8 bars (Amaral et al., 2008) (Figura 7).



64

Figura 6 — (a) Aplicacéo do &cido fluoridrico 10%; (b) Espalhamento do acido com auxilio de
um microbrush; e (c) Aspecto opaco da superficie condicionada (V74£) ap6s lavagem e
secagem.
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Figura 7 — (a) Dispositivo para padronizacdo do jateamento, e (b) Jateamento da superficie
de YZ.

4.1.2 Disco monolitico ceramico recoberto por um agente cimentante

Os discos de V7 e YZ foram recobertos com 0s agentes
cimentantes resinosos de ativacdo dual de alta e baixa viscosidade (VLyn,
VL.), autoadesivo (RU), e com MDP (PF), formando os seguintes grupos
(n=20):

a) V7/VLuyy;
b) V7IVL.;
c) V7/PF;
d) V7/RU;
e) YZ/IVLyy;
f) YZIIVL;
g) YZ/PF;
h) YZ/RU.
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Cada agente cimentante foi utilizado segundo as

recomendacdes do fabricante e manipulado pelo mesmo operador (Quadro

2).

Quadro 2 - Instrucdes de uso e manipulacdo de cada agente cimentante

usado neste estudo

Agente
Cimentante

Instrucdes de uso e Manipulacéao

VL

D

. 2)
3)
4
5)

Dispensar quantidades iguais da pasta base e do catalizador
(1:2),

Misturar as pastas no bloco para mistura por 20 s;

Aplicar na superficie ceramica;

Remover o excesso do cimento, e

Fotoativar cada fase.

RU

B

2

3

Na primeira dosagem remover a tampa do dispensador clicker.
Pressionar para baixo a alavanca do clicker, retirar uma
pequena dose de pasta em um bloco e elimina-la.

Na utilizacdo, remover a tampa, dispensar a dose de pasta no
bloco para mistura, pressionar a alavanca do clicker para baixo
e manter pressionada. Quando o fluxo de pasta parar de sair,
raspar a abertura de saida sobre o bloco.

Aplicar na superficie interna ceramica; remover 0 excesso e
fotoativar cada fase.

PF

0

- 2)
- 3)
4)
B

Alinhar as marcas do émbolo e girar a seringa até dispensar a
quantidade necessaria da pasta A e a pasta B (1:1).

Misturar as pastas no bloco para mistura durante 20 s;

Aplicar na superficie ceramica;

Remover o excesso do cimento, e

Fotoativar cada fase, aplicar o oxyguard.

Para padronizar e controlar a espessura da camada de

cimento (50 um) em todos os grupos foi utilizado um micrometro digital (série

369, Mitutoyo, Toéquio, Japdo), o qual apresenta duas extremidades

metélicas planas (platds) que servem como apoios para os discos ceramicos

e de NG10, e resulta de grande utilidade na etapa de cimentacg&o (Figura 8).
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O micrébmetro consta de uma haste fixa e uma haste mével. A haste movel
era ajustada e aproximada ao outro plat6 até a espessura desejada do

agente cimentante.

Figura 8 - (a) Disco ceramico fixado através de uma fita dupla fase no platd esquerdo do
micrémetro; (b) Adaptagdo de uma fita de poliéster na extremidade direita do micrémetro; (c)
Aproximagédo da haste movel até o encostamento do platé na superficie ceramica — Etapa na
qual o microbmetro é zerado; (d) Afastamento da haste moével, e aplicacdo do agente
cimentante no disco ceramico; (e) Aproximacao do platb até atingir 50 um e; (f) Fotoativagéo
do cimento.

Apobs o tratamento de superficie dos discos ceramicos de V7
e YZ, como mencionado na secéao 4.1, aplicou-se o agente silano Monobond-
S (MS - Ivoclar Vivadent, Schaan, Leichtenstein, Lote M63563). Aguardou-se
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cerca de 20 s até a secagem do silano para entdo aplicar-se uma segunda
camada, e posteriormente o cimento.

A cada 5 conjuntos foi aferida a anéalise de poténcia de luz da
lampada haldgena (Radii-cal LED curing light, SDI Limited Bayswater,
Victoria, Australia) usando um radidmetro com o intuito de garantir 500
mW/cm? + 10m W/cm?.

4.1.3 Disco monolitico ceramico cimentado a base de resina epoéxi reforcada

com fibras de vidro

Apo6s o tratamento de superficie, cada disco ceramico de V7
foi cimentado a uma base de resina epoxi reforcada com fibras de vidro
(NG10).

4.1.3.1 Obtencéo das bases de resina epoxi

Foram usados discos (12 mm x 5 mm de espessura) de um
material com comportamento analogo a dentina hidratada, resina epoxi
reforcada com fibras de vidro NG10 (Yi; Kelly, 2008; Kelly, 2010), como
substrato base de cimentacdo dos discos ceramicos durante os testes
mecanicos que foram realizados e estdo descritos na sec¢do 4.3 e 4.4, Os
discos foram obtidos a partir de bastdées de NG10 (Figura 9).

Realizaram-se 5 microcanais com o intuito de criar um

ambiente Umido por meio da infiltracdo da agua na face de cimentacédo, e
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simular dessa forma as condicfes estabelecidas pelos tubulos dentinarios
(Kelly, 2010).

Os 5 microcanais foram distribuidos equidistantes do centro
da superficie, onde se realizou a primeira perfuracdo. Os 4 restantes foram
realizados a 5 mm distantes da borda da superficie.

Antes da cimentagdo, estes microcanais foram vedados com
cones de guta percha para evitar sua obliteracdo com o agente cimentante
durante a etapa de cimentacdo. Posteriormente, foram armazenados em
agua deionizada por 1 semana com a finalidade de permitir sua absor¢céo de

agua (Figura 9).
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Figura 9 - (a) Discos bases obtidos a partir da vara de resina epdxi NG10; (b) Confeccdo dos
cinco microcanais nos discos de NG10; (c) Discos de NG10 preparados, usados no estudo;
e (d) Vedamento dos microcanais com cones de guta percha.

Para realizar a cimentacdo dos discos de NG10 com os
discos ceramicos, foi desenhado um dispositivo que permitisse a fixacdo do

disco de NG10 no platé do micrébmetro (Figura 10).
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Figura 10 - (a) Micrébmetro no qual foi adaptado o dispositivo de cimentacdo; (b1) verso do
dispositivo que se adapta no platd do micrometro (c); (b2) frente do dispositivo no qual se
encaixa o disco de NG10 (d); (e) Vista lateral do dispositivo em relacdo ao outro platé do
micrémetro.

Posteriormente, a superficie de cimentacdo dos discos de
NG10 foi condicionada com HF 10% por 1 min, e limpa com jatos de ar e

agua (Figura 11).
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Figura 11 - Condicionamento do disco de NG10: (a) Aplicacdo e (b) espalhamento do HF
10% com auxilio de um microbrush; (c) Lavagem e (d) secagem com jato de agua e ar
respectivamente; e (e) Aplicacdo do agente silano MS.

Seguidamente, cada disco ceramico e base de NG10 foram
posicionados em cada platd do micrémetro, e a espessura de ambas as

estruturas foi medida. Logo, o micrometro foi zerado, e as extremidades



73

foram afastadas. O disco ceramico foi removido e sobre a face condicionada
se aplicou o agente cimentante. Seguidamente o conjunto foi reposicionado
no micrébmetro, e haste movel foi ajustada até atingir-se a distancia de 50 ym
(Figura 12). Neste instante, o conjunto foi mantido em posicao por 5 min e o

cimento excedente removido com auxilio de um pincel.

Figura 12 - (a) Fixacdo do disco ceramico e do disco de NG10 no platd direito e no
dispositivo de encaixe adaptado no platd esquerdo, respectivamente, e aproximacdo da
haste mével do micrometro — Micrébmetro zerado; (b) Padronizacao da espessura do agente
cimentante em 50 um; (c) Fotoativacdo do agente cimentante. Nota-se que o dispositivo
desenhado para fixacdo dos discos de NG10 apresenta marcagdes compativeis com a
largura da ponta do aparelho fotoativador.
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4.1.4 Disco de duas camadas ceramicas, composto do material ceramico
(YZ) recoberto por V9, cimentado a base de NG 10.

Uma mistura do po e liquido da ceramica de cobertura V9 foi
aplicada sobre cada disco de YZ, seguindo as recomendacdes do fabricante
(Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha). Para garantir a apropriada
espessura da ceramica de cobertura, foi utilizada uma matriz metalica na
forma de anel com 2,2 mm de profundidade, onde foi posicionado cada disco
de YZ (0,6 mm), e sobre ele se realizou a aplicacdo da ceramica de

cobertura (1,4 mm) (Figura 13) até o nivel mais superior do anel.

1,4 mm 2 mm

V9

0.6 mm IE (YZ)

A
v

12 mm

Figura 13 - Desenho esquematico das dimensbes dos discos cerdmicos em duas camadas:
disco ceramico de YZ de 0,6 mm, recoberto por 1,4 mm de V9, respectivamente.

Seguidamente, com ajuda de um émbolo, cuidadosamente
os discos de duas camadas de V9/YZ foram removidos, posicionados sobre
um substrato refratério, e sinterizados no forno Vacumat 40 (Vita Zahnfabrik,
Bad Sackingen, Alemanha), seguindo as recomendacdes do fabricante,

conforme a Tabela 5.

Considerando-se a contracdo de 12% que ocorre durante o
processo de sinterizacdo dessas ceramicas de cobertura, foi necessaria

uma segunda aplicacdo da ceramica de cobertura para compensar essa
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contracdo. Ao término do ciclo de sinterizacao, os discos de duas camadas
foram removidos do forno e a ceramica de cobertura foi polida até uma
espessura final de 2 mm do conjunto todo. Posteriormente, se realizou a
limpeza com alcool isopropilico em banho de ultrassom por 1 min e
secagem com jato de ar.

Foi realizado o tratamento de superficie dos discos de YZ e
dos discos de NG10 como relatado anteriormente, e cimentados conforme
mostra a Figura 14.
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Figura 14 - (a) Micrébmetro zerado antes de iniciar o procedimento de cimentacéo; (b)
Padronizagdo da camada de cimento (50 um); (c) Remocé&o dos excessos; (d) Fotoativacao
do agente cimentante; e (e) Aplicagéo do oxyguard ao redor da camada de cimento.
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4.2 Ensaios mecanicos

Os CP descritos na secéo 4.1 (discos monoliticos ceramicos;
discos monoliticos ceramicos recobertos por um determinado agente
cimentante; discos monoliticos ceramicos e discos de duas camadas
ceramicos [YZ/V9] cimentados a base de NG10) foram divididos
aleatoriamente em subgrupos (n=20) e submetidos aos ensaios mecanicos

apresentados na Figura 15.



CPs

Discos monoliticos
ceramicos

Discos monoliticos
ceramicos
recobertos por um
determinado agente
cimentante

Discos monoliticos
ceramicos

cimentados a base

de NG10

Discos de duas
camadas ceramicas

[V9/YZ] cimentados

a base de NG10

n=40

n=20

n=160

n=160

n=160

n=160

Ensaios mecéanicos

Resisténcia a fratura
(teste de
compresséao)

Resisténcia a fratura
(teste de
compressao)

Resisténcia a fratura
(teste de
compressao)

Resisténcia a fadiga
ciclica

Resisténcia a fratura
(teste de
compressao)

Resisténcia a fadiga
ciclica

n=20

n=20
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Condicoes

Em cima de bases de
NG10

Em cima de bases
de aluminio

Em cima de bases de
NG10

ApGs armazenagem
em meio Umido,
durante 24h, 1,3 e 6
meses

Apbs armazenagem
em meio Umido,
durante 24h, 1,3 e 6
meses

ApGs armazenagem
em meio umido,
durante 24h, 1,3 e 6
meses

ApGs armazenagem
em meio Umido,
durante 24h, 1,3 e 6
meses

Figura 15 — Distribuicdo dos CPs para cada material ceramico e cimento resinoso, segundo
0s ensaios mecanicos e as condi¢cdes experimentais propostas.
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4.2.1 Comportamento de fratura apds carga de fratura estatica

Vinte CP de cada grupo foram submetidos ao teste de
resisténcia a fratura por carga estatica de compressao em meio Umido. A
carga de fratura dos CP foi a carga registrada até a deteccdo da formacéo da
primeira trinca.

O ensaio foi realizado em uma maquina de ensaio mecanico
MTS 810 (Material Testing System/MTS Systems Corp., Minneapolis, MN,
USA) (Figura 16), equipada com o sistema de computador Test Works,
responsavel pelo acionamento da maquina.

A cruzeta movel hidraulica superior da MTS foi detida quando
o grafico de gravacdo da aplicacdo de carga mostrava a primeira
descontinuidade, indicando a formagéao de trincas.

Para a realizacao do teste, a carga foi aplicada de forma uni-
axial, no centro de cada CP (Figura 16). A velocidade de aplicacdo da carga
foi de 0,5 mm/min até a ocorréncia da primeira trinca, usando um pistdo de
ponta plana de 3 mm de diametro, interpondo uma pelicula de poliéster de
125 pm entre o pistéo e a superficie ceramica (Yi, Kelly, 2008; Kelly, 2010).

Os valores de carga para fratura foram usados para calcular
o valor médio da carga de fratura (N) dos CP (Studart et al., 2007a; Studart et
al., 2007b; Salazar Marocho, 2010).
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Figura 16 — (a) Maquina de ensaio MTS 810; (b) Dispositivo acoplado na MTS para a
execucao do teste.
Os discos monoliticos ceramicos e os discos monoliticos

ceramicos recobertos por um agente cimentante foram testados apoiados em
cima de bases de NG10 com o intuito de também conhecer a resisténcia dos
materiais ceramicos de forma isolada e quando unidas adesivamente ao

agente cimentante, respectivamente (Figura 17).
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Figura 17 - (a) Discos base de NG10 e disco monolitico de YZ; (b) O disco de YZ apoiado
em cima do NG10; (c) Posicdo de ambas as estruturas durante o teste; e (d) Forma da
aplicacdo de carga durante o teste de resisténcia a fratura por carga estatica de compressao
em meio Umido.

Para testar os discos monoliticos ceramicos recobertos por
um agente cimentante, o disco ceramico foi posicionado para o lado de
tracao.

Apés a deteccdo da primeira trinca nos CP, a carga de
fratura foi registrada. Conhecendo a espessura real de cada CP, os valores
da carga de fratura (N) foram normalizados para uma espessura de 2,0 mm
(Equagcdo 1), com base no principio de que a carga para fratura é
proporcional ao quadrado da espessura da porcelana sob a carga (Yi, Kelly,
2008):
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2
2,0
“fratura = “experiment [T ] (1)
real

onde, L € a carga de fratura (em N), e T € a espessura da ceramica (mm).
Seguindo a metodologia proposta por Beuer et al. (2008), os
CP foram avaliados em termos de carga de fratura (Fc), pelo método

estatistico de Weibull, usando a seguinte equagéo n°2:

Inln(ij:mlnFc—mlnF0 (2)

onde,

F é a probabilidade de falha, que foi calculada com a seguinte relacdo: Fx= (x

— 0,5)/n, sendo que F« € a probabilidade de falha do CP “x” (os CP séo

organizados em ordem crescente de valores de o.) e n € o numero de CP

testados.

Fc = resisténcia mecanica inicial ou resisténcia inerte.

Fo = carga de fratura caracteristica ou parametro de escala, ou o valor de

carga em que 63,21% dos CP sobrevivem.

m = Modulo de Weibull ou parametro de forma da curva de carga de fratura.
Os parametros de Weibull, 0o € m_ indicam a magnitude e

disperséao, respectivamente, dos dados de resisténcia (Studart et al., 2007a),

e foram estimados pelo método de probabilidade maxima (maximum

likelihood).

4.2.2 Comportamento de fratura apos carga de fratura ciclica

Vinte conjuntos de cada grupo foram testados nesta

condi¢cdo apOs armazenagem em meio Umido. O teste foi também realizado
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na maquina de ensaio mecanico MTS 810. Com base em andlise de fadiga
ciclica descritos na literatura (Studart et al., 2007a; Studart et al., 2007b;
Salazar-Marocho et al., 2010) aplicou-se durante os testes ciclicos uma
carga aproximadamente 60% do valor médio da carga de fratura (N) dos CP.

Foi usado um pistdo com as caracteristicas descritas na
secao 4.3.1.

Somente os grupos de discos monoliticos ceramicos e discos
de duas camadas ceramicos [YZ/V9] cimentados a bases de NG10 foram
submetidos a esse teste apds sua armazenagem no interior de uma camera
com 4gua deionizada a temperatura constante de 37 °C durante 24 h, 1 més,
3 e 6 meses.

O numero de ciclos (Nf) nos quais cada CP fraturou foi
registrado e analisado através da estatistica de Weibull, usando a seguinte

equagao:

InIn (1—1F j: m* In N;—m* In N, 3

X
onde, m* € a variabilidade do numero de ciclos, N € o niumero de ciclos até a
fratura e N¢p € 0 nuUmero de ciclos caracteristicos para uma probabilidade de
falha de 63,21%.

4.3 Analise da porosidade do cimento resinoso

O aparelho utilizado foi o microtomografo SkyScan 1172
(SkyScan, Kontich, Belgium) no Laboratorio de Instrumentacdo da Embrapa

em Sao Carlos, Sao Paulo.
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Para iniciar o processamento da imagem, a regido a ser
analisada foi delimitada, considerando o local de maior estresse de tensao
durante a aplicacdo de carga sobre o complexo ceramica-cimento-NG10, no
teste de resisténcia a fratura por compressado (Apéndice A). Segundo Yi e
Kelly (2008), quando aplicada uma carga com um pistdo de 3 mm de
diametro em uma ceramica de 1 mm de espessura, as maiores tensdes sao
exercidas na interface ceramica-cimento, exatamente no lado oposto da
ponta aplicadora de carga, a 1,5 mm de ambos os lados do seu eixo central

guando projetado na superficie oposta (Figura 18).

Figura 18 - Diagrama dos maximos estresses de tensao interfacial na estrutura ceramica em
funcéo da distancia do eixo central de pistées de 1 mm, 2 mm e 3mm de diametro.

A analise foi realizada obtendo proje¢ces do conjunto
ceramica-cimento-NG10 a partir de vérias direcbes (eixo x, y e z). Cada
projecao foi adquirida rotando o objeto de modo que, se obtém uma projecéo
para cada angulo dele, até completar uma volta de 360°.

Seguidamente, foi realizada a delimitacdo da area a ser

analisada em cada corte tomografico onde estd localizada a camada do
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agente cimentante, usando o software Microsoft Picture Manager, conforme
descrito no Apéndice A.

Cada imagem obtida foi avaliada em relacdo a alguns
parametros relevantes antes da sua sequéncia de processamento com 0 USso
dos softwares Eclipse-Java e Image J. Alguns dos principais parametros séo:
a resolucdo (por exemplo, ser de 8 bits em tons de cinza), formato, e
tamanho da imagem (em pixels).

Uma vez cumpridos 0S requisitos anteriormente
mencionados, a imagem seguiu a sequéncia de passos do processamento
de imagem propriamente dito utilizando o software Eclipse-Java verséo 1.6.0,
no qual foram executados algoritmos na forma de “plug-in” no software de
dominio publico Image J, aproveitando as inUmeras vantagens que tem este
programa no processamento de imagens (Apéndice B).

Seguidamente, as imagens foram processadas no Image J,
conferindo sua extenséo (8 bits), reconstruindo a camada de cimento usando
a funcdo 3D Project, e gerando um mapa de histograma pelo qual se
determinou o limiar adequado entre a faixa de 0 - 255, para diferenciar e
delimitar a area de estudo a ser analisada (area ocupada pelo agente
cimentante), em relacdo as outras areas usando a funcdo Threshold
(Apéndice C). Posteriormente, se executou a segmentacdo, responsavel de
guantificar os poros usando o plug-in Voxel Counter (Apéndice D).

Como resultado deste processo, o0 algoritmo teve a
capacidade de emitir um listado de resultados através do qual se obteve a
guantidade em porcentagem dos poros encontrados na camada de cimento
selecionada.

A andlise foi realizada ap6s 24 h da cimentacdo, antes dos
ensaios mecanicos de cada complexo (ceramica-cimento-NG10), conforme

cada condicao experimental, para evidenciar se as caracteristicas estruturais
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iniciais observadas na porosidade do agente cimentante mudam na presenca

de um ambiente Umido ao longo do tempo.

INICIO

A

Delimitacéo
da regido de
interesse

Parametros da
imagen correctos?

Sim

Adequacgao dos
parametros
usando Image J

?

A

Leitura das imagens (stakes)
(JAVA-ECLIPSE + IMAGE J)

A

Reconstru¢do da camada de
cimento - 3D Project

A

Histograma da imagem -
Threshold

A
Deteccéo de porosidade (%)

Voxel Counter

A

Quantificagéo dos resultados

Figura 19 — Diagrama de fluxo das etapas de processamento das imagens obtidas do

microtomégrafo para a avaliagao da porosidade.



87

4.4 Andlise Fractogréafica

Apesar que esse estudo visou avaliar o comportamento da
estrutura ceramica em termos de carga de fratura até a ocorréncia da
primeira trinca, mesmo apos deter a cruzeta, em alguns CP testados tanto
em compressao quanto em fadiga, a trinca se propagou fraturando-os e
criando duas ou mais novas superficies na mesma estrutura. Dessa forma
houve a possibilidade de avaliar a superficie de fratura de alguns CP de cada
grupo.

Especificamente, os discos monoliticos ceramicos e discos
de duas camadas ceramicos [YZ/V9] cimentados a bases de NG10, ndo
mostraram fratura total do substrato ceramico. Para evidenciar a trinca
desses CP que nao fraturaram totalmente, CP representativos foram
embutidos em resina acrilica transparente e seccionados perpendicularmente
a direcdo da trinca.

Para evidenciar a origem de fratura ou as marcas
fractograficas nos CP, foi realizada uma analise inicial usando o
estereomicroscopio binocular da Zeiss (STEMI2000-C, Carl Zeiss do Brasil
Ltda., Rio de Janeiro, Brasil) equipado com uma camera digital colorida, com
resolucdo de 4.1 megapixels, e fibra Gtica que propiciou uma melhor
iluminacdo dos espécimes e facilitou a obtencdo de um contraste na
superficie fraturada.

Seguidamente, a analise das superficies de fratura de
espécimes representativos de cada grupo foi realizada usando o microscopio
eletrbnico de varredura (MEV, Inspect S50, FEI WORLDWIDE
CORPORATED HEADQUARTERS, Oregon, Estados Unidos). Os CP
receberam deposicao de ouro sobre suas superficies (Sputter Coater Bal-tec,
SCDO050, Luxemburgo).
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Previamente os CP foram limpos em ultra-som por 10
minutos em agua destilada.

Uma das marcas caracteristicas mais comuns da superficie
fraturada, resultante da aplicacdo de uma carga, que auxilia na determinagao
da origem da fratura € a curva de compressao (compression curl). Quando a
trinca se propaga da regiao de tracdo em direcédo a regido onde foi aplicada a
carga (regido de compresséo), sua energia se reduz, e a trinca muda de
direcdo. A origem de fratura € oposta a curva de compressao criada na
queda de energia da trinca (Quinn, 2007).

Outra caracteristica reveladora que aponta o local do inicio
de fratura € a wake hackle, formada quando a trinca em propagacao
encontra uma singularidade elastica, que pode ser uma bolha ou algum tipo
de descontinuidade, dentro do material, separa-se e contorna a
singularidade. Quando as extremidades da trinca se juntam novamente,
comumente criam um rasto de diferente plano, que tem o aspecto de um
prolongamento, e indica a direcéo da propagacao da trinca (Quinn, 2007).

A arrest line é uma linha aguda que define o limite da frente
da trinca, onde ela se detém ou para de propagar. A origem da fratura esta

localizada no lado concavo da primeira arrest line desta marca (Quinn, 2007).

4.5 Andlises Complementares

4.5.1 Caracterizacado do substrato analogo a dentina - NG10

Com a finalidade de analisar em outros termos o substrato

proposto como material analogo a dentina (NG10) pelas suas propriedades
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adesivas, a rugosidade e angulo de contato desse substrato foi avaliada em
relacdo a dentina humana quando condicionada com acido fosférico a 37%
durante 15 s (Dentag). As condicdes avaliadas para o NG10 foram:
a) polimento com uma sequéncia de lixas de SiC (#
120, 280, 400, 600, 1200) - NG1200;
b) polimento com uma sequéncia de lixas de SIC (#
120, 280, 400, 600) - NGeoo;
c) (b) + condicionamento com HF 10% por 1 min -
NGhr; €
d) d) (b) + (c) + agente silano / NGygasii.

4.5.1.1 Rugosidade

Para andlise qualitativa da geometria tridimensional (3D) da
superficie dentinaria e do NG10 condicionados, trés amostras de cada
estrutura foram observadas por microscopia de interferéncia no perfildbmetro
Otico digital Wyko NT 1100 (Veeco, Estados Unidos), o qual é conectado a
uma unidade computadorizada para analisar os dados pelo software Vision
32 (Veeco, Estados Unidos). As medicbes dos parametros em 3D foram
realizadas com um aumento de 20x, em uma area de 301,3 x 229,2 ym
utilizando uma luz branca no modo VSI (Vertical Scanning Interferometry)
incidida sobre a amostra.

Durante a medigdo, a lente do interferbmetro percorre
verticalmente uma distancia definida pelo operador, de forma que todos os
pontos de medicdo na superficie da amostra passem na posicdo OPD
(Optical Path Difference) zero do interferébmetro, que é quando se obtém o

melhor contraste, e a0 mesmo tempo é a melhor posicédo de foco do sistema.
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Esses sinais de intensidade de interferéncia vindos da superficie da amostra
sdo captados por uma camera quadro a quadro.

Os dados de intensidade a partir de um determinado pixel
destes quadros formam um interferograma para os pontos da superficie, no
qual as franjas de interferéncia sdo formadas por picos Gaussianos na
posicdo OPD zero com resolucgéo vertical de 3 nm.

Foi avaliado o parametro de rugosidade Ra (nm), que é a
média aritmética dos valores absolutos de picos e vales a partir de um plano
médio.

Para realizar a mensuracdo da rugosidade da estrutura
dentinéria, sua porcdo de esmalte foi cortada no sentido mesio-distal com
auxilio de disco diamantado dupla face até expor dentina. Seguidamente,
essa superficie foi desgastada em lixa d’agua seguindo-se uma sequéncia
decrescente de granulagdo: inicialmente lixa de 120, 400, e 600. O dente foi
mantido em agua deionizada em recipientes individualizados até 0 momento

da analise de rugosidade e angulo de contato.

4.5.1.2 Anélise de angulo de contato (8)

Para essa andlise foram avaliados 5 discos (12 mm x 1,2
mm) de NG10. Foi utilizada a técnica da gota séssil (sessile drop technique),
na qual uma gota de um liquido € colocada (deixada cair de certa distancia)

sobre uma superficie sélida. Quando o liquido entrar em repouso (tornou-se
sessil) a gota mantera sua tensdo superficial (¥). A figura 20 mostra os
vetores de energia e 6, onde Ysy € a energia de superficie do solido (na

interface sélido/vapor), Y.y € a tensdo superficial do liquido (na interface
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liquido/vapor) e Ys. € a energia de superficie entre o sélido e o liquido. A
relacdo entre os parametros ¥ pode ser utilizada para determinar Ys_ de

acordo com a equacao de Young (Ys. = Vsv - YLv C0s0).

Figura 20 - Esquema gréfico representativo do angulo de contato () formado pela superficie
de um sdlido e pela tangente da interface liquido/vapor. Baseado em Della Bona, 2005b,
Della Bona, 2009.

A analise foi realizada no Laboratério da Divisdo de Quimica
do IAE, no equipamento Standard Digital Automated Goniometer modelo 25
da Rameé-Hart Instrument Co. (New Jersey, EUA). Esse equipamento
consiste em uma camara CCD alinhada com o suporte de amostras,
conforme ilustrado na Figura 21. Dessa forma € possivel que o equipamento
registre o perfil da gota do liquido pré-selecionado (agua deionizada), que é
adicionado a superficie estudada, e determine o angulo de contato apés 5
segundos (Jardel et al., 1999).

A determinacdo dos valores de angulo de contato para a
agua deionizada foi realizada através do software Drop Image Advanced, em
todas as condi¢cOes analisadas.

Foram obtidas as medidas dos angulos direito e esquerdo e,

depois, foi calculada uma média para cada CP.
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Figura 21 - Analise do 6. (a) Computador acoplado ao goniémetro. (b) Gonidmetro, camera
digital e suporte de amostras para a mensuragdo do angulo de contato pelo método de gota
séssil.



5 RESULTADOS

5.1 Resisténcia a fratura (ensaio estético)

5.1.1 Dos discos monoliticos ceramicos

Os valores médios da carga de fratura (N), desvio padrédo
(DP), mediana e valores minimos e maximos da carga de fratura dos discos
monoliticos ceramicos de V7 e YZ, sob diferentes condi¢cdes experimentais,

estao apresentados na Tabela 6.

Tabela 6 - Valores médios (N), desvio padrdo (DP), mediana e valores
minimos e maximos da carga de fratura dos grupos dos discos monoliticos
ceramicos

Grupos Substrato  Média (N) DP Mediana* Minimo Maximo

V7 NG10 394,6 296 398,6° 385,6 4122
V7 Aluminio 248.4 546 2515°% 2277 277,9
V7uE NG10 379,6 39,7 3845° 367,1 402,8
V7ue  Aluminio 260,4 304 263,9°% 250,0 278,6
YZ NG10 1061,0  317,0 1065,2°¢ 927,0 12240
YZiat NG10 1331,2 3996 1336,1¢ 1162,2 1536,1

* Valores com letras iguais sobrescritas correspondem as semelhangas estatisticamente
significantes (p=0,05)

Como descrito na sec¢do 4.3.1, tanto os discos monoliticos

ceramicos quanto os discos monoliticos ceramicos recobertos por um agente
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cimentante foram testados apoiados encima de bases de NG10 com a
finalidade de conhecer a resisténcia dos materiais ceramicos de forma
isolada e quando wunidos adesivamente ao agente cimentante,
respectivamente. Assim também, com o intuito de confirmar a influencia
desse tipo de substrato, excepcionalmente o grupo V7 e V74 que nédo
mostraram diferenca estatisticamente significante nos seus valores de
mediana quando foram ou ndo condicionados pelo acido hidrofluoridrico a
10%, foram também submetidos ao teste de compressdo encima de um
substrato de aluminio. Para esse teste, o dispositivo de ensaio usinado foi

adequado de tal forma que permita o apoio total dos discos ceramicos nele.

Quando testados em resisténcia a compressao encima de
um substrato de NG10 ou aluminio, os discos ceramicos dos grupos V7 e
V74 ndo diferiram significativamente entre si (Tabela 6). No entanto, os
grupos V7ncio € V7aummio; € V7rarincio € V7urauminio foram estatisticamente
diferentes (p=0,00).

Quando comparados os valores de mediana da carga de
fratura necessaria para fraturar os discos do grupo V7 e V74 testados
encima do NG10 com os testados encima de um substrato de aluminio foi

calculado que diminuiram em 37% e 31%, respectivamente (Figura 22).

Houve diferenga significante entre os grupos YZ e YZju
(p=0,027), e a mediana da carga de fratura para o grupo YZjy foi maior que

para o grupo YZ (Figura 22).
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Figura 22 — Grafico de barras da carga de fratura de cada grupo de discos monoliticos
ceramicos encima de diferentes substratos.

Os parametros estatisticos obtidos a partir da analise de
Weibull para os valores de carga de fratura (N) em compressao dos discos
monoliticos ceramicos (V7 e YZ), médulo de Weibull (m) e a carga de fratura

caracteristica (Fo) estdo apresentados na Tabela 7.
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Tabela 7 — Valores dos parametros estatisticos de Weibull, carga de fratura
caracteristica (Fo), médulo de Weibull (m), e seus intervalos de confianca (IC)
de 95%

Parametros Grupos*
de Weibull V7nc10 V7auminio  V7hewcio  V7heatuminio YZ YZja
Fo 408,22 269,9° 397,32 274,2° 1175,2° 1474,8°
(IC) (396,2— (246,9- (381,2- (261,2- (1037,7-  (1302,0-
420,5) 295,1) 414,1) 287,9) 1330,9) 1670,5)
m 15,52 5,2 11,22 9,6% 3,7° 3,7°
(IC) (11,1-21,8) (3,7-7,3) (7,9-159) (6,9-13,3) (2,7-5,2) (2,6-5,3)

* Valores com letras iguais sobrescritas na mesma linha sao estatisticamente semelhantes (p=0,05)

V7nG10, V7HENG10 € VTHEAuminic apresentaram valores de m
sem diferenca estatisticamente significante, indicando que a confiabilidade
do material ceramico sob as diferentes condi¢cdes experimentais avaliadas €
similar. Contudo, os valores da carga de fratura caracteristica Fo foram
maiores para os discos ceramicos monoliticos quando apoiados em um
substrato analogo a dentina, do que em um substrato mais rigido, mostrando
gue o substrato influéncia na resisténcia a fratura da estrutura ceramica.

Para esse grupo, a hipétese de que o tipo de substrato de
suporte do material ceramico, embora ndo sejam unidos adesivamente,
influéncia no comportamento mecanico quanto a resisténcia estrutura a
compressao foi aceita.

YZ e YZj, apresentaram valores de m iguais, ndo diferentes
estatisticamente, indicando que a confiabilidade do material ceramico sob as
diferentes condicbes experimentais avaliados é idéntico. A carga de fratura

caracteristica Fq foi estatisticamente diferente para ambos o0s grupos.
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5.1.2 Dos discos monoliticos ceramicos recobertos por um agente

cimentante

Os valores médios da carga de fratura (N) e desvio-padréo
(DP), mediana e valores maximos e minimos da carga de fratura destes

discos estdo representados nas Tabelas 8 e 9.

Tabela 8 - Valores médios (N), desvio padrdo (DP), mediana e valores
maximo e minimo da carga de fratura dos grupos de discos de V7 recobertos
por um agente cimentante

Grupos Média (N) DP Mediana* Maximo Minimo
V7.VLyn 255,6 68,2 257,82 228,2 291,2
V7.VL, 250,4 47,5 254,0% 233,4 276,4
V7.PF 240,8 60,6 243,28 217,0 272,6
V7.RU 248,2 66,8 250,22 221,4 282,6

* Valores com letras iguais sobrescritas correspondem as semelhancas estatisticamente
significantes entre si (p=0,05).

Tabela 9 - Valores médios (N), desvio padrdo (DP), mediana e valores
maximo e minimo da carga de fratura dos grupos de discos de YZ recobertos
por um agente cimentante

Grupos Média (N) DP Mediana* Maximo Minimo
YZVLyn 312,8 157,7 296,1° 231,0 379,6
YZVL, 209,4 34,5 212,4° 197,6 228,4
YZ.PF 252,0 43,5 255,6% 236,9 275,8
YZ.RU 547,5 44,9 553,3¢ 534,5 572,8

* Valores com letras iguais sobrescritas correspondem as semelhancas estatisticamente
significantes entre si (p=0,05).
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Houve diferenga significativa entre o grupo controle V7
quando testado sobre o NG10 e o0s grupos experimentais que foram
recobertos pelo agente cimentante. Quando analisados os valores de
mediana dos grupos cimentados e de V74, houve um efeito significante do
agente cimentante (p=0,00).

Os valores de mediana da carga de fratura para os discos
sem recobrimento com um agente cimentante foi 35% menor que para 0s

gue tiveram recobrimento (Figura 23).

Figura 23 — Gréfico de barras mostrando a diminuigdo da carga de fratura em porcentagem
dos grupos de discos monoliticos ceramicos VS. discos monoliticos ceramicos recobertos
por um agente cimentante, testados encima de NG10.

A tabela 9 mostra que o grupo YZ.RU apresentou valores de
carga de fratura estatisticamente superiores aos demais grupos (p=0,00), e

gue 0s grupos restantes tiveram valores de cargas de fratura mais proximos
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entre si. No entanto, apds a analise fractografica dos corpos-de-prova de YZ
recobertos por algum agente cimentante, néo foi evidenciada a presenca de
nenhuma trinca na superficie ceramica. Dessa forma, os valores de carga de
fratura ndo correspondem ao material ceramico e sim a carga de fratura
capaz de produzir o trincamento do cimento resinoso. A analise fractogréafica
esta descrita na se¢do 5.4.2 dos resultados. Por esse motivo, e por diferir do
objetivo deste estudo, nao foi realizada a andlise estatistica ndo paramétrica
desses grupos.

Apoés a analise fractogréafica, quando analisados os valores
de mediana da carga de fratura dos discos de YZ recobertos por um agente
cimentante (Tabela 9), o VLys e o PF que recobriam a superficie de
cimentacdo de YZ ndo mostraram diferencas estatisticas significantes. O VL.
mostrou os mais baixos valores de mediana de carga de fratura.

Os parametros estatisticos obtidos a partir da analise de
Weibull para os valores de carga de fratura (N) em compressao dos discos
de V7 recobertos por um agente cimentante, modulo de Weibull (m) e a

carga de fratura caracteristica (Fo) estdo apresentados na Tabela 10.

Tabela 10 — Valores dos parametros estatisticos de Weibull, carga de fratura
caracteristica (Fo), médulo de Weibull (m), e seus intervalos de confianca (IC)
de 95%

Parametros Gr‘upos
de Weibull V7.VLyn V7.VL, V7.PF V7.RU
Fo 281,1% 269,62 263,82 273,12
(1C) (251,8-313,9) (250,0-290,7) (238,0-292,5) (244,8-304,6)
m 4,28 6,1° 4,5% 4,28
(1C) (3,1-5,8) (4,3-8,7) (3,3-6,1) (2,9-6)

* Valores com letras iguais sobrescritas na mesma linha sao estatisticamente semelhantes
(p=0,05)
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Os valores de Fo foram estatisticamente semelhantes para
todos os discos de V7 recobertos por um agente cimentante diferente. Todos
0S grupos apresentaram valores de m sem diferenca estatisticamente
significante, exceto V7.VL,, indicando que a confiabilidade desses grupos

avaliados é similar.

5.1.3 Dos discos monoliticos ceramicos cimentados a NG10

Os valores médios da carga de fratura (N), desvio-padréo,
mediana e valores maximos e minimos da carga de fratura deste grupo estao

representados na Tabela 11.

Tabela 11 — Valores médios (N), desvio padrdo (DP), mediana e valores
maximos e minimos da carga de fratura para cada grupo cimentado a NG10

Grupos

Teste V7.RU.NG10 V7.PF.NG10 V7.VLyu.NG10 V7.VL.NG10

Média Mediana* Média Mediana* Média Mediana* Média Mediana*
(DP) (Max-Min) (DP) (Méax-Min) (DP) (Max-Min) (DP) (Max-Min)

. 1234,5% 1567,7° 1492,2° 2074,9°
Apbs 12175 9% 15456 ooy 14843 UGS 20647 cuioi
24h (1638) ‘“3agg) (227.0) G704y (430.8) g5y (6042) G

. 1202,2° 1596,0° 1751,9° 1152,3°
Apos 11852 9o7% 15734 ol 17274 o0 11555 oot
1meés (1763) ‘o505 (2357) Y7032y (246.9) “igeany (B878) 14403

. 1225,8% 1642,3° 1690,4° 1417,8°
Apos 12190 (1ot 16223 e 16668 g 14253 ool

3meses (350,7) e (367.7) Ygiger (2378) [Toons (494.9) S

] 21844 2015,6™ 1811,2¢ 2150,2°

Apbs 21750 [iooc 19882 Goow’ 17855 ool 21206 (onst
6meses (645.6) g,y (3975) g (3142) Goira (4153) oo

* Valores com letras iguais sobrescritas séo estatisticamente semelhantes (p=0,05)
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Apés 24 h, 1 més e 3 meses de armazenagem, todos 0s
grupos, exceto V7.VL_.NG10, apresentaram valores de mediana de carga de

fratura estatisticamente semelhante.

Ap6s 1 més de armazenagem, o grupo V7.VL..NG10 sofreu

uma queda no valor da mediana de carga de fratura.

Ao longo do tempo, apdés 6 meses de armazenagem, o valor
da mediana da carga de fratura do grupo V7.RU.NG10 aumentou em 44%.
Para o grupo V7.PF.NG10, o valor da mediana da carga de fratura aumentou
em 22%, quase a metade em porcentagem do que aumentou O Qgrupo
V7.RU.NG10 (22%), e 9% a menos do valor da mediana da carga de fratura
do V7.PF.NG10. O valor da mediana da carga de fratura do grupo
V7.VLyn.NG10 aumentou em 17%, e o cimentado com VL. em apenas 3%
(Figura 24). No entanto sua carga de fratura nao teve diferenca
estatisticamente significante com o valor de mediana da carga de fratura do

grupo cimentado com RU.

Durante todos os tempos de armazenagem, O grupo que

mostrou uma carga de fratura constante foi o cimentado com PF.
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Figura 24 — Gréfico de barras da carga de fratura de cada grupo de discos monoliticos
ceramicos cimentados adesivamente ao substrato analogo a dentina.

Os parametros estatisticos obtidos a partir da analise de
Weibull para os valores de carga de fratura (N) em compressao dos discos
monoliticos ceramicos cimentados a NG10, modulo de Weibull (m) e a carga
de fratura caracteristica (Fo) estdo apresentados na Tabela 12.

Para todos os grupos, o valor de carga de fratura
caracteristica manteve-se bem proximo durante os trés primeiros meses,
exceto no grupo V7.VL..NG10.

O valor de carga de fratura caracteristica aumentou conforme
o decorrer do tempo para todos os grupos. No entanto, a confiabilidade dos

grupos variou conforme aumentava o tempo de armazenagem.
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Tabela 12 — Valores dos parametros estatisticos de Weibull, carga de fratura
(Fo) e mbdulo de Weibull (m), e seus intervalos de confianca (IC) de 95%

Parametros de Weibull

Grupos Teste Fo m
(S (S
. 1286,5° 8,9
Apos 24 h (1190 - 1390) (5,2 - 15,1)
ApoOs 1 més 1258,7° 8"
V7 RU.NGL0 P (1188.1-13335)  (56-113)
e . 1349,9 3,9
Apos 3 meses (1136,8 - 1595,9) (2,5 - 6)
] 2407,9° 3,8
Apos 6 meses (2020-2870,1)  (2,5-5.,8)
] 1640,4% 8,1%°
Apos 24 h (1506,7 - 1786,0) (4,7 - 13,9)
Ab6s 1 més 1671,6° 7,9°
V7 PENGLO P (1577.2-17712)  (55-113)
PF. .
Apbs 3 meses 1765,7 5.1
(1611,6 - 19345) (3,6 - 7,1)
Apos 6 meses 2147,1° 5,8
b (1917,4 - 24045) (3,6 - 9,4)
. 1641,0° 3,97
Apos 24 h (1385,2 - 1944,1) (2,3 -6,5)
Apo6s 1 més 1830,8° 8,3"
V7 VLo NG10 P (17321-19351)  (58-119)
HVEUR: . 1766,3° 8,3
Apos 3 meses (1671,2 - 1866,9) (5,9 - 11,8)
b b
Apobs 6 meses 1913,7 6.7
(1785,4 - 2051,2) (4,71 - 9,42)
, 2283,9° 3,8%
Apos 24 h (1924.2 - 2711,0) (2.3 - 6,2)
Apos 1 més 1288,7° 3.3°
V7 VLLNG10 b (1053,2 - 1575,5)  (2,1-5,1)
L , 1592,3° 3,2°
Apos 3 meses (1267 - 2001,3) (1,7 - 5,7)
ApOs 6 meses 2287,3° 5,9°
P (2051 - 2550,8) (3,5 - 10,1)

* Valores seguidos de letras iguais sobrescritas na coluna de cada grupo sao
estatisticamente semelhantes (p=0,05)
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5.1.4 Dos discos de duas camadas ceramicas, composto do material

ceramico (YZ) recoberto por V9, cimentado a bases de NG10

Devido aos resultados encontrados quando analisados os
discos de YZ recobertos por um agente cimentante, foram avaliados discos
de duas camadas ceramicas (V9/YZ) cimentados a bases de NG10, usando
0S agentes cimentantes que mostraram o menor e o maior valor de mediana
de carga de fratura.

Os valores médios da carga de fratura (N), desvios-padrdes,
mediana e valores maximos e minimos da carga de fratura deste grupo estéao

representados na Tabela 13.

Tabela 13 - Valores meédios (N), desvio padrdo (DP), mediana e valores
maximos e minimos da carga de fratura para cada disco de duas camadas
ceramicas cimentado a NG10

Grupos
Teste V9/YZ.RU.NG10 V9/YZ.VL .NG10
Média Mediana* Média Mediana*
(DP) (Max-Min) (DP) (Max-Min)
. 1280,9 1296,3% 1063,8 1077,1%
Apos 24 h (126,7)  (1217.4-1380,2)  (113.3)  (1006,8-1152,3)
. ~ 1309,1 1320,8% 1698,1 1716,3"
ApOs 1 més

(86,10) (1267,8-1376,1) (142,5) (1628,4-1809,0)

2116,5 2135,8° 1664,2 1685,8"

ApOS 3MESES 1495y (2048,4-2226.8) (190,8) (1566,4-1814,4)

1867,4 1894,0° 2358,3 2388,5°

APOS 6 MESES (351 5)  (1661,2-1977,4)  (5184)  (2060,3-2768,9)

* Valores com letras iguais sobrescritas na coluna de cada grupo s&o estatisticamente
semelhantes (p=0,05)
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N&o houve diferenga estatisticamente significante entre os
valores de mediana de carga de fratura do grupo V9/YZ.RU.NG10 durante o
primeiro més apOs armazenagem. Apos 3 meses, a carga de fratura foi maior
do que apos 6 meses.

Para o grupo V9/YZ.VL..NG10, a carga de fratura aumentou
conforme o tempo de armazenagem.

Houve diferenca estatisticamente significante no valor de
mediana de carga de fratura dos discos monoliticos de YZ n&o unidos e dos
discos de duas camadas ceramicas (V9/YZ) unidos ao substrato anélogo a
dentina (p=0,00). Devido a isso, a hipotese que o substrato influencia no
comportamento de fratura das estruturas ceramicas, diminuindo sua carga de
fratura.

Os parametros estatisticos obtidos a partir da analise de
Weibull para os valores de carga de fratura (N) em compressao dos discos
de V9/YZ cimentados a NG10, médulo de Weibull (m) e a carga de fratura
caracteristica (Fo) estdo apresentados na Tabela 14.

Para o grupo V9/YZ.RU.NG10, os valores de Fo, mantiveram-
se constantes apos 24 h e 1 més de armazenagem e foram estatisticamente
diferentes dos valores de Fo apds 3 e 6 meses.

No entanto, para o grupo V9/YZ.RU.NG10, os valores de Fy
mantiveram-se constantes durante os 3 primeiros meses, € apos 6 meses
aumentaram significativamente.

A respeito da confiabilidade, nenhum dos grupos mostrou
diferenca estatisticamente significante no valor de m durante os 3 primeiros

meses. E houve uma queda do valor de m, apés 6 meses.
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Tabela 14 - Valores dos parametros estatisticos de Weibull, carga de fratura
(Fo) e mddulo de Weibull (m), e seus intervalos de confianca (IC) de 95%

Grupos
Teste V9/YZ.RU.NG10 VO/YZ.VL..NG10
FO* m* FO* m*
(1C) (1C) (1C) (1C)
Apbs 24 h 1335,5% 12,3% 1112,4° 11,42
P (1262,8-1412,4) (7,3-20,8)  (1047,6-1181,2)  (6,5-19,9)
ADG A« 1346,8° 18,8% 1760,0° 14,6%
pos 1 més

(1298,1-1397,4)  (11,6-30,5)  (1678,9-1844,9)  (8,8-24,3)

2178,5° 18,52 1745,6° 10,52

APOS 3mMeses 5097 9.2262,3)  (11,7-29,2)  (1634,8-1863,8)  (6.2-17.8)

2009,5° 6,2° 2561,9° 5,2°

Apos 6 meses (1786,9-2259,7) (3,5-10,8)  (2244,7-2923,8) (3,1-8,7)

* Valores com letras iguais sobrescritas na coluna de cada grupo séo estatisticamente
semelhantes (p=0,05)

5.2 Andlise do comportamento a fadiga e andlise de Weibull

A fadiga ciclica foi examinada em condicbes Umida,
aplicando-se cargas constantes de aproximadamente 60% do valor médio da
carga de fratura (N), a 10 Hz até a ocorréncia da primeira trinca de cada CP

de cada grupo, conforme mencionado na Tabela 15.
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Tabela 15 — Cargas aplicadas no ensaio de fadiga ciclica a partir da média
dos valores de carga de fratura apés teste de compresséao para cada grupo

Fadiga ciclica

Imediato Apbds 1 més Apos 3 Apos 6
GruDos meses meses
P 60% do valor 60% do valor 60% do valor 60% do valor
meédio da médio da meédio da meédio da
cargade cargade cargade cargade
fratura (N) fratura (N) fratura (N) fratura (N)
V7.RU.NG10 730,5 7111 7314 1305
V7.PF.NG10 927,4 944.,0 973,4 1129,9
V7.VLy.NG10 890,6 1036,4 1000,1 1071,3
V7.VLL..NG10 1238,8 693,3 855,2 1272,4

Seguindo o procedimento descrito nas sec¢fes anteriores,
para a carga de fratura, calculou-se os parametros de Weibull m* e Nio
(Equacéo 3) para o tempo de vida (N) dos discos ceramicos cimentados a
NG10 (Tabela 16).

Tabela 16 - Parametros estatisticos N¢p € m*, obtidos a partir da analise de
Weibull - Tempo de vida

Fadiga ciclica

Grupos Apoés 24 h Ap6s 1 més Apobs 3meses Apos 6 meses
Nto * Nro " Nt o * Nt o *
ciclos) ™ (ciclos) ™ (ciclos) ™ (ciclos) ™

V7.RU.NG10 148333 0,8 887861 0,8 73565 1,0 9066,1 1,0
V7.PF.NG10 32105 1,3 36633 14 36565 15 41421 1,7
V7.VLys.NG10 1686,3 25 17313 25 18173 34 26129 438
V7.VL..NG10 174613,5 0,4 955422 0,4 959906 0,4 1731592 04

Considerando o Nto obtido, a performance do grupo

V7.VL_..NG10 foi superior que a dos outros grupos avaliados.
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Devido a nula susceptibilidade dos CP de V9/YZ ao tipo de
substrato, como evidenciado no teste de compressdo anteriormente
mencionado, ndo foi avaliada a resisténcia a fadiga desse conjunto.

Para 0os grupos que no teste a compressao suportaram maior

carga de fratura foi necessario maior numero de ciclos até a fratura.

5.3 Analise da porosidade

Para a analise da porosidade presente na camada do agente
cimentante foi utilizada a técnica ndo destrutiva de microtomografia
computadorizada (UTC).

Essa andlise foi realizada antes e apds cada de tempo de
armazenagem, chamando-se de porosidade inicial (I) a porosidade
encontrada na camada selecionada do agente cimentante antes da
armazenagem, e de porosidade final (F) a porosidade presente apés
determinado tempo de armazenagem, a qual também foi medida
imediatamente depois de realizar o teste de compressao (Tabela 17), e de

fadiga ciclica (Tabela 18).
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Inicial) e

apos da armazenagem (F — Final), e valores da mediana de carga de fratura
de cada grupo

Grupos

V7.RU.NG10 V7.PF.NG10 V7.VLyu.NG10 V7.VL..NG10
Porosidade Carga Porosidade Carga Porosidade Carga Porosidade Carga

(%) de (%) de (%) de % de
fratura fratura fratura fratura

| F | F | F | F

(N) (\) (N) (\)
Azﬁohs 18,2 17,3 12345° 20,1 185 1567,7° 18,1 19,7 14922%° 22,4 23,0 2074,9"
Apos 1 a c c e
mas 17,6 17,9 1202,2° 21,4 19,1 1596,0° 19,9 20,6 1751,9° 23,1 26,2 11523
f‘n";oszg 17,4 182 12258% 20,9 183 1642,3° 17,8 20,9 1690,4° 23,3 257 1417,8°
AP0 168 208 21844™ 206 239 20156 187 2% 18112° 192 221 21502°

Tabela 18 — Porcentagem de porosidade | e F, e numero de ciclos até a
fratura (N;) de cada grupo

Grupos
V7.RU.NG10 V7.PF.NG10 V7.VLyn.NG10 V7.VL..NG10
Porosidade Porosidade Porosidade Porosidade
4_; J_L
: (CIC|OS) (uclos)A—L(cmlos)J—L (C|clos)
Azgoﬁ 191 27,8 148333 21,7 222 32105 17,3 239 16863 232 255 1746135
Apoés 1
més 18,3 24,6 88786,1 228 24,9 3663,3 18,9 24,4 1731,3 225 27,9 955422
Apoés 3
meses 215 269 73565 229 246 36565 19,1 245 18173 24,1 294 959906
Apbs 6
meses 20,8 27,3 9066,1 19,1 259 41421 17,4 22,1 26129 227 253 173159,2

A selecao de amostras representativas de cada grupo (n=2)

fez com que ndo seja possivel realizar uma correlacdo entre os dados de

porosidade e de carga de fratura e ciclos até a fratura, no entanto

confrontando os resultados de porosidade (%) e valores médios de carga de
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fratura e N, foi possivel evidenciar que ha uma relacéo entre a porcentagem
de porosidade presente e a carga de fratura que o CP pode resistir.

A porosidade presente na camada de cada agente
cimentante em cada conjunto foi semelhante, exceto para o cimento resinoso
VL. que apresentou maior porcentagem de porosidade inicial e apos

armazenagem.

5.4 Anélise do modo de falha - Fractografia

As superficies de fratura de todos os CP foram inicialmente
analisadas sob (1) microscopia Optica usando o esteremicroscépio com
diferentes intensidades de luz para facilitar a localizacao de inicio de fratura,
com a finalidade de determinar a localizagao do inicio da fratura, seguindo os
principios da fractografia (Della Bona, 2005; Quinn, 2007), e (2) microscopia

eletrénica de varredura (MEV).

5.4.1 Dos discos monoliticos ceramicos

As caracteristicas de fratura evidenciadas nas figuras obtidas
usando o estereomicroscopio (Figura 25: al-bl; Figura 26: al-b1) podem ser
observadas nas figuras obtidas pelo MEV (Figuras 25: a2-b2; Figura 26: a2-
b2). No entanto, apesar de que o0 estereomicroscopio e o MEV sao
microscopios, também sdo equipamentos com aplicacdes e caracteristicas
construtivas bem diferentes. O MEV possui caracteristicas mais versateis

devido a interacdo de um feixe de elétrons focalizado sobre determinada
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area do CP, que podem ser utilizados para caracterizar propriedades da
amostra, como sua composi¢do, superficie, topografia, etc; permitindo a

definicdo qualitativa ou quantitativa de dita area

A analise de modo de falha dos CP deste grupo mostrou que
a origem de falha comecou na superficie oposta (superficie de tenséo) a

superficie onde foi aplicada a carga de compresséao (Figuras 25 e 26).

Apesar da carga de fratura ter sido aplicada até a ocorréncia
da primeira trinca, e ndo até a ocorréncia da fratura do volume todo do CP,
mesmo apods detido o ensaio de compressdo, a propagacdo da trinca no

meio Umido continuou, e criou duas ou mais novas superficies (Figura 27).

Para os grupos ensaiados em cima de um substrato rigido
(de aluminio) foi evidenciado um padréo de fratura diferente ao observado no
ensaio dos CP tendo como substrato de suporte o NG10. Observou-se a
presenca de lascamento na proximidade da origem de fratura (Figura 25 - a2
e b2).

Varios wake hackles originados a partir de poros localizados
dentro do CP de V7 testado sao visiveis. Nas Figuras 25-b2 e 26-b2, as
flechas brancas apontam a direcdo de propagacéo da trinca, de baixo (area
de tensdo) para cima (area de compresséao), e as flechas laranjas (Figura 26-

a2) apontam os arrest lines visiveis ao redor do ponto de origem da fratura .

Para os discos de YZ e YZjy também foi possivel
localizar a origem de fratura na superficie de tensdo (Figura 28). Em
comparacado com os discos de V7, os de YZ apresentaram baixa porosidade
e na andlise de superficie de fratura ndo foi possivel evidenciar marcas
fractograficas como wake hackles, que sdo marcas importantes que podem

ser geradas a partir de poros localizados dentro do espécime ceramico, e
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fornecem informacdes importantes sobre a origem e direcdo de propagacao

da trinca.

Para os dois materiais ceramicos, a origem de fratura foi
localizada na area central da superficie de tenséo do disco, correspondente a

area oposta onde a carga compressiva foi aplicada.

Figura 25 - A esquerda, imagens obtidas usando o estéreomicroscopio. Fotomicrografias das
superficies frgturadas dos grupos: a) V7ncio, b) V7uencio testados em resisténcia a
compressao. A direita, imagens de MEV do mesmo local. A flecha azul aponta a origem da
fratura.
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Figura 26 - A esquerda, imagens obtidas usando o estéreomicroscopio. Fotomicrografias das
superficies fra}turadas dos grupos: a) V7auminio» B) V7Hrauminio testados em resisténcia a
compressao. A direita, imagens de MEV do mesmo local. A flecha azul aponta a origem da
fratura.

Figura 27 — CP representativos do grupo V7uenc1o testados em resisténcia a compressao.
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Figura 28 - A esquerda, imagens obtidas usando o estéreo microscopio. Fotomicrografias
das superficies fraturadas dos grupos: a) YZ, e b) YZj testados em resisténcia a
compressao. A direita, imagens de MEV da origem da fratura de cada grupo. A flecha azul
aponta a origem de fratura.

5.4.2 Dos discos monoliticos ceramicos recobertos por um agente

cimentante

O padréo de fratura dos discos de V7 recobertos por algum

agente cimentante foi semelhante (Figura 29).
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Devido a ao fato de que um dos objetivos deste estudo foi
determinar se o tipo de substrato afeta a carga de fratura das estruturas de
porcelana, o teste de compressao foi realizado posicionando a camada do
agente cimentante que recobria a estrutura de porcelana no lado da
aplicacdo de carga, e o lado da porcelana na tensao.

Nos CP de V7 recobertos por algum agente cimentante se
observou um modo de fratura mista formada pela presengca de uma trinca
radial na superficie da porcelana localizada na area de tensao (Figura 30a) e
trincas sob compresséo na camada do agente cimentante (Figura 30Db).

O comportamento de fratura destes CP foi diferente ao
observado nos de YZ. Na andlise fractografica dos CP de YZ recobertos por
algum agente cimentante, ndo foi evidenciada a presenca de nenhuma trinca

na superficie ceramica. Observou-se o trincamento e/ou desprendimento

total ou parcial do agente cimentante (Figura 31).

Figura 29 - Imagem representativa da superficie de fratura do CP do grupo V7/VL,. Imagem
do (a) estéreomicroscopio, e do (b) MEV.
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Figura 30— a) Vista da trinca radial (flecha vermelha) na superficie da porcelana localizada
na area de tensdo evidenciada quando o CP é posicionado contra a luz emitida pela fibra
Otica acoplada no estereomicroscopio. b) Vista do trincamento (flecha preta) do agente
cimentante.

bl b2 b3

l %

Figura 31 - a) Discos de YZ recobertos pelo agente cimentante. b1-b3) Trincamento do
agente cimentante (flechas pretas) apéds a execugao do teste de compressao.
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5.4.3 Dos discos monoliticos ceramicos cimentados a NG10

Na analise fractografica, houve dois tipos de padréo de
fratura encontrados nos discos de V7 cimentados a NG10 com qualquer
agente cimentante usado: a) trinca radial que se estendeu da interface V9/YZ
até a superficie onde foi aplicada a carga compressiva, em cima da V9
(Figura 32a); e, b) defeitos em formato de cone (cone cracks) na superficie

da porcelana em contato com a ponta aplicadora de carga (Figura 32b).

a b

Figura 32 - Imagens obtidas usando o estereomicroscopio. Fotomicrografia da superficie de
fratura do grupo: a) V7.VL_..NG10 apés 3 meses de armazenagem, com flecha indicando a
trinca radial, e b) V7.PF.NG10 ap6s 1 més de armazenagem, com flechas apontando a
presencga de cone cracks na camada de porcelana.



118

5.4.4 Dos discos de duas camadas ceramicas, composto do material

ceramico (YZ) recoberto por V9, cimentado a bases de NG10

Quando o disco monolitico de YZ formou parte de uma
estrutura de duas camadas ceramicas unido a um substrato analogo a
dentina e foi submetido a cargas compressivas, a porcelana V9 fraturou
antes que a ceramica de IE YZ. A trinca radial iniciou-se na interface YZ/V9 e
estendeu-se até a superficie externa da porcelana (Figura 33). Em nenhum

dos casos houve delaminacéo ou lascamento da porcelana.

Figura 33 — Imagem da trinca radial de trés CP dos grupos a-b) V9/YZ.RU.NG10, e c)
VI/YZ.VL, apbs o teste de compressao.

5.5 Analises Complementares

5.5.1 Analise do NG10
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5.5.1.1 Rugosidade

Os valores médios e desvio padrdo do parametro de
rugosidade Ra da superficie dentinaria e de NG10 estdo apresentados na
Tabela 19.

A andlise de Variancia (One-way ANOVA) ndo mostrou
diferencgas significantes estatisticamente entre os valores de Ra dos grupos
NGi200, NGeoo € NGpr demonstrando padronizacdo da topografia dessas

estruturas.

Tabela 19 — Média do angulo de contato e dos valores obtidos pelo teste de
rugosidade dos diferentes grupos

Parametro de Rugosidade

r o *

Grupos (0) Ra (nm)*
NG1200 77,5+ 4,32 270,5 + 19,12
NGeoo 79,4 + 2,32 275,8 + 7,22
NGue 88,2 +9,72 283,4 + 21,42
NGrssi 86,1+ 3,1° 409,2 + 20,5°
Dentae 70,2 +6,3° 596,0 + 39,2°

* Letras iguais sobrescritas na mesma coluna correspondem as semelhangas
estatisticamente significantes

O perfil de rugosidade representativo do CP de cada grupo,
mostrado nas Figuras 34 e 35, demonstra um padrdo de superficie altamente
retentivo para o grupo NGue+si. ESsa observacdo € compativel com o valor

médio de rugosidade medido para esse grupo (Tabela 19).
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Figura 34 - Imagens representativas da rugosidade superficial (perfilometria Optica) dos
grupos: a) NG1200; b) NGegoo; € C) NGHe.
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Figura 35 - Imagens representativas da rugosidade superficial (perfilometria Optica) dos
grupos a) Dentar; € b) NGyrssi

5.5.2.2 Angulo de contato do NG10

A variacdo da molhabilidade das estruturas foi estudada a
partir do angulo de contato medido pelo método da gota séssil, e a

comparagao dos valores de angulo de contato encontrados para os materiais
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ceramicos e o NG10 foi realizada pela analise de variancia (ANOVA one-
way).

O teste one-way ANOVA ndo mostrou diferencas
significantes entre as meédias dos valores do angulo de contato (8) dos
grupos NGi200, NGeoo, € NGhr (p=0,153).

Para os grupos NGue:si € Dentae foram encontradas

diferencas significantes, segundo o teste two-way ANOVA.



6 DISCUSSAO

6.1 Justificativa do estudo

Embora exista evidéncia cientifica (Kelly et al., 1989; Kelly et
al., 1990; Thompson et al., 1994; Kelly, 1999; Malament; Socransky, 2001;
Scherrer et al., 2006; de Jager et al., 2006) que a origem de fratura em
restauracdes totalmente cerémicas, exceto em restauracdes que possuam
como infra-estrutura a zircbnia, ocorre na superficie de cimentacao,
explicagbes cientificas para esse fato tém sido pouco estudadas (Kelly et al.,
1989; Kelly et al., 1990; Thompson et al., 1998, Scherrer et al., 2006).

O papel do cimento no sucesso estrutural das restauracdes
ceramicas é pouco entendido, apesar de ser amplamente utilizado na pratica
odontolégica. Da mesma forma, a maioria de estudos tem investigado a
carga de fratura até a fratura total da estrutura ceramica, e poucos tém
estudado a carga de fratura até a ocorréncia da primeira trinca, quando a
estrutura ceramica integrada a um complexo formado pelo agente cimentante

e o substrato de suporte.
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6.2 Dos materiais ceramicos

A selecdo dos materiais ceramicos esta baseada na
combinacdo de requerimentos clinicos e de propriedades do material. Os
materiais selecionados sao diferentes entre si, em termos de microestrutura e
composicdo. No entanto, tém grande aplicabilidade na confec¢do de
restauracOes totalmente ceramicas.

Ceramicas feldspaticas como a VITA VM7 foram
desenvolvidas para cobrir IEs de ceramicas dos sistemas In-Ceram Alumina,
In-Ceram Spinell e a In-Ceram Zirconia (Vita-Zahnfabrik, 2007), em func¢éo
de que ambas as ceramicas possuem um coeficiente de expanséo térmica
muito similar. Essa ceramica feldspatica também tem sido utilizada para a
confeccédo de restauragoes inlays totalmente ceramicas (Friedl et al., 1996).

As ceramicas baseadas em zircOnia tém sido utilizadas para
um grande numero de aplicacbes no campo da bioengenharia, incluindo a
odontologia, por causa das suas propriedades mecanicas superiores. Denry
e Kelly (2008), e Kelly (2008) em revisbes sobre ceramicas a base de
zircdnia na odontologia, relataram que essas ceramicas possuem uma série
de vantagens sobre as outras ceramicas, devido principalmente ao seu
mecanismo de aumento de tenacidade por transformacao de fase, o qual
pode fornecer as restauracbes ceramicas propriedades mecanicas bastante
interessantes, como elevada resisténcia mecanica e tenacidade. Podem ser
utilizadas com sucesso em proteses parciais fixas posteriores unitarias, de

dois e trés elementos (Giordano et al., 1995; Suarez et al., 2004).
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6.3 Do substrato base (NG10)

Devido a incompatibilidade entre o modulo de elasticidade
(E) do material ceramico e o seu substrato de suporte, parece ser uma
variavel que induz a falha. Esse aspecto deve ser controlado nos testes
laboratoriais. Idealmente, o substrato de suporte deve ter E semelhante a
dentina humana. Se a rigidez do substrato de suporte do material ceramico
diminui, os estresses de tensdo aumentam na superficie de cimentacdo (a
uma carga constante) (Harvey, Kelly, 1996; Kelly 1999).

Por essa razdo, o material selecionado como estrutura de
suporte foi a resina epodxi reforcada com fibras de vidro NG10 (Yi, Kelly,
2008; Kelly et al., 2010), considerada um material com comportamento a
tensdo e deformacdo semelhante a dentina hidratada (Kelly, 2010), que
permite simular as falhas que ocorrem intra-oralmente, e realizar o ensaio in
vitro com validez, representando um ponto de referéncia na analise
laboratorial (Kelly et al., 2010; Yi, Kelly, 2011).

6.4 Dos agentes cimentantes

Ja que o objetivo deste trabalho foi avaliar o comportamento
de fratura e durabilidade estrutural das ceramicas odontoldgicas quando
unidas a um substrato andlogo a dentina apdés armazenagem, nao nos
limitamos a apenas avaliar o efeito de um agente cimentante, mas de 4 tipos
deles. Foram selecionados cimentos resinosos levando em consideracao que

as propriedades mecanicas desse tipo de agentes cimentantes foram
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determinadas pelas caracteristicas favoraveis de trabalho e adesao entre a
restauracao e a estrutura dentéria (Addison et al., 2007).

Foi importante definir a espessura da camada do agente
cimentante devido ao seu potencial de influenciar no desempenho da
restauracdo totalmente ceramica sob cargas estaticas ou ciclicas. Camadas
muito finas do agente cimentante provocam aparentemente um aumento do
maddulo de elasticidade (Sabbagh et al., 2002; De Jager et al., 2004).

Recomenda-se que o espaco do agente cimentante seja
minimo para aprimorar o0 ajuste da restauracdo sobre a estrutura de suporte,
e para expor a menor quantidade do agente aos fluidos orais e reduzir
gualquer tipo de contracdo de polimerizacdo. Apesar de ndo existir uma
espessura minima recomendavel, a faixa de 50 - 100 um parece ser
conveniente e aceitavel (Kramer et al., 2000; Molin et al., 1996).

Rekow et al. (2006) encontraram pouca influéncia da
variacao da espessura da camada de cimento entre 80 a 100 um no aumento
de tensbes maximas nas restauracfes ceramicas (coroas). No entanto, ha
pouca evidéncia na literatura se a espessura poderia influenciar na unido
adesiva conforme maior seja essa camada de cimento, provocando a
diminuicdo da resisténcia a fratura da estrutura cerdmica. Por essa razéo,
escolheu-se uma camada de cimento fina (50 uym), e foi padronizada para

todos os grupos.

6.5 Da analise de porosidade do agente cimentante

Estruturalmente o agente cimentante é importante, ele
constitui um importante elo entre a restauracao dentaria indireta e a estrutura

dental.
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Devido ao fato de que a camada de cimento resinoso teve
dimensdes micrométricas uma vez interposto entre o0s substratos de
ceramica e NG10, e cada conjunto no qual foi avaliada a porosidade inicial e
final do cimento, foi também utilizado para os testes de resisténcia e
durabilidade, se faz necessario o uso de uma analise ndo destrutiva para a
deteccdo dos defeitos ou porosidades dele. Para tanto, neste estudo se
utilizou a microtomografia computadorizada (MTC) que é uma técnica néo-
destrutiva e ndo-invasiva, utilizada para investigacéo (Pinheiro et al., 2008) e
constitui um avanco consideravel no contexto de aplicacdes médicas, pois a
partir de suas imagens podem ser obtidas relevantes informacdes, permitindo
avancos recentes em imagens de, por exemplo, tecidos biolégicos. No
entanto, esse metodo tem sido recentemente aplicado na area de engenharia
de estruturas, e é considerado muito vantajoso e eficaz, porque permite a
visualizacdo 3D que auxilia no entendimento da morfologia das amostras,
uma vez que nela tem-se a nocao espacial de como as conexdes internas
estdo dispostas e interligadas. Dessa forma, quantificando as imagens
tomograficas, € possivel estudar caracteristicas internas de materiais
porosos com resolucdes da ordem de microns de uma forma n&o-invasiva.

Por causa dessa resolugdo micrométrica, ndo foi aplicada a
classificacdo estabelecida pela IUPAC quanto ao diametro dos poros:
Microporos (D<2 nm), Mesoporos (2 nm<D>50 nm), e macroporos (D>50
nm). No entanto, essa classificacdo tem sido aplicada quando usados testes
destrutivos nos materiais, tais como: porosimetria por injecdo de mercurio
(Milutinovié-Nikoli¢ et al., 2007).

Outra forma de avaliar a porosidade encontrada na literatura
foi utilizando principios de estereologia, como Geirsson et al. (2004) fizeram.
Esses autores utilizaram o método conhecido como Point counting, para
medir a porosidade de uma ceramica a nivel superficial, usando para isso

uma grade plastica transparente com um numero de pontos
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sistematicamente espacados. Essa grade era colocada sobre uma
fotomicrografia e o nimero de pontos que se sobrepéem aos poros (Pa) era
contado e dividido pelo numero total dos pontos da grade (P1). Este método
era repetido em diversos campos, a partir de diferentes cortes selecionados
sem viés. No entanto, dependendo da regido de analise, para aplicar esse
método € necessario o seccionamento do corpo-de-prova, tornando-o um

método destrutivo.

Dessa forma, a microtomografia pode ser considerada como
uma tecnologia que tempos atras era de dificil acesso, e hoje pode ser um
método alternativo capaz de fornecer as informacdes volumétricas
necessarias para a execucdo da quantificacdo proposta neste estudo,
através de um processo nao destrutivo do CP. Contudo, essa metodologia
esta sendo recentemente usada na area odontologica, e se esta conhecendo

a cada dia mais suas aplicacoes.

6.6 Da rugosidade e do dngulo de contato

Com a finalidade de confirmar o potencial adesivo do
substrato analogo a dentina, foi realizada a mensuracdo do angulo de
contato dessa superficie e da dentina apdés o tratamento das suas
superficies.

A molhabilidade do adesivo no aderente (material ceramico),
a sua viscosidade e a morfologia do aderente influem na capacidade de
estabelecer o minimo contato com o aderente (Oh et al., 2002; Della Bona et
al., 2004; Della Bona, 2009). Bolhas de ar (poros) podem ser formadas

durante o espalhamento do adesivo, evitando o completo molhamento da
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superficie pelo aderente e, portanto, representam um empecilho em potencial
para obtencdo de uma uniao eficaz (While et al., 1994; Oh et al., 2002).

Assim, a extensdo pela qual um adesivo molha a superficie
de um aderente pode ser determinada pela medida do 6 entre 0 adesivo e 0
aderente. Quanto menor 8, melhor a molhabilidade, e melhor o potencial
adesivo (Oh et al., 2002; Della Bona et al., 2004; Della Bona, 2005b).

A rugosidade superficial (Ra) de uma estrutura pode
influenciar seu 6. Uma superficie com valores altos de rugosidade aumenta a
area de contato entre os materiais e facilita 0 embrincamento mecanico entre
dois materiais acarretando maior resisténcia de unido (Della Bona, Van
Noort, 1995; Madani et al., 2000; Aboushelib et al., 2005). Da mesma forma,
alteragbes provocadas na topografia superficial do solido resultam em
modificagcbes na sua energia de superficie e, portanto, na capacidade de
molhamento indicada pelo angulo de contato (Della Bona et al., 2000; Oh et
al., 2002; Della Bona et al., 2004; Fleming et al., 2004; Della Bona, 2005b).
Assim, neste estudo foram analisados parametros de rugosidade do NG10
vs. superficie dentinaria.

Esse estudo néo encontrou diferenca estatisticamente
significante para os valores de Ra e 0 6 dos CP de NGi1200, NGeoo, € NGyf, 0
gue indica a padronizacdo da topografia da superficie do NG10.

Houve apenas um pequeno aumento da rugosidade
superficie do NGur, que apesar de ndo ter sido significativo, pode ter sido
provocado pelo condicionamento acido realizado na superficie, o qual
remove seletivamente a matriz vitrea contida na estrutura. Esse perfil rugoso
produz um aumento da unido com 0 agente cimentante resinoso a traves de
retencdes micromecanicas.

Nenhum tratamento de superficie realizado no NG10
produziu o padrdo rugoso semelhante ao obtido na estrutura dentinaria apos

condicionamento &cido. A estrutura dentinaria apresentou uma superficie
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com maior rugosidade e maior area de contato, viabilizando o molhamento
do aderente (Della Bona, Van Noort, 1995; Madani et al., 2000; Aboushelib et
al., 2005), como mencionado anteriormente.

Considerando os resultados obtidos de rugosidade e do 6,
poderia ser recomendavel indicar qualquer das condi¢cdes avaliadas para o

NG10 como tratamento de superficie.

6.7 Dos testes mecanicos

6.7.1 Da resisténcia a compressao

7

Testar um material que € usado como fixagdo de outros
materiais, como € o0 caso das ceramicas de infraestrutura, prova que o tipo
de teste usado para sua avaliagdo e o formato do CP ndo é um assunto
trivial. Apesar da existéncia de diversas abordagens para determinar o
comportamento de fratura das estruturas ceramicas, o critério de selecdo do
teste deve estar baseado no objetivo do estudo.

Para o nosso estudo foi selecionado o método conhecido
como monotdnico, proposto por Yi e Kelly (2011), que é definido como o
método clinicamente mais relevante para investigar a interacao ceramica-
cimento-substrato de suporte. Esse fato foi justificado pelo baseamento
cientifico de que esse teste replica de uma forma mais semelhante a
influéncia das tensbes de tracdo ocorridas durante a mastigacdo, o
coeficiente de friccdo que ocorre entre a ceramica e agente cimentante com

aplicacdo de uma carga estatica ou dindmica e as tensdes tridimensionais
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gue ocorrem no agente cimentante durante sua contracdo em um espago
micromeétrico.

Recentes estudos (Kelly et al., 2010; Yi, Kelly, 2011) tém
escolhido esse tipo de teste para simular a resisténcia a fratura das
restauracdes totalmente ceramicas, considerando sua interacdo com o
subtrato de suporte e validando o seu uso como um teste clinicamente
relevante. Assim, neste estudo optou-se por essa condigdo experimental,
que consiste em unir adesivamente uma estrutura ceramica no formato de
disco, tab ou coroa usando agentes cimentantes resinosos a um substrato
analogo a dentina. Esse substrato analogo a dentina constava de
microcanais, que permitiam o acesso da agua a superficie de cimentacao
com o intuito de simular a umidade presente nos tubulos dentinérios.

A relevancia clinica, também se deve ao fato de simular o
complexo unido que forma a restauragdo com a estrutura dentéria. Em
condicbes clinicas, a restauracdo é parte de um complexo formado pelo
agente cimentante e o substrato de suporte. Cada um deles apresenta
comportamentos e propriedades diferentes. Assim, sob varios pontos de
vista, 0 teste monotdnico parece ser uma abordagem razoavel e adequada.

As cargas estaticas e ciclicas, e o ambiente Umido sao
condigbes presentes na cavidade bucal durante a mastigacdo. Como as
restauracdes ceramicas sao obviamente expostas a essas condi¢fes, sendo
susceptiveis a corrosdo quimica e mecanismos de fadiga, a sua resisténcia e
durabilidade ao longo do tempo nesse pior cenério foram reproduzidas neste
estudo.

Antes da realizacdo dos ensaios mecanicos, 0s espécimes
cimentados foram armazenados em agua destilada, a uma temperatura de
37°C, por 24 h com o intuito de esperar a polimerizagao final do cimento. O
teste foi realizado com um pistdo de ponta plana de 3 mm de diametro,

interpondo uma pelicula de poliéster de 125 ym entre o pistdo e a superficie
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ceramica para evitar a formacao de defeitos conicos (cone cracks) (Yi; Kelly,
2008; Kelly et al., 2010) por concentracao de tensdes nas arestas do pistao.

Segundo os resultados obtidos neste estudo, o grupo
V7.VLL..NG10 ao longo do tempo, no periodo de 24h a 3 meses, apresentou
comportamento de fratura diferente estatisticamente, quando comparado
com o0s grupos restantes. Ap6s 1 més de armazenagem, O Qrupo
V7.VL..NG10 sofreu uma queda no valor da mediana de carga de fratura.
Enquanto que, durante todos os tempos de armazenagem, O grupo que
mostrou uma carga de fratura constante foi o cimentado com PF.

Os cimentos resinosos, tanto como as resinas compostas, se
contraem durante sua polimerizac&o, o que provoca tensfes na fina camada
adesiva e pode exceder sua resisténcia coesiva e adesiva, podendo por em
risco a longevidade da restauracdo (Magne et al.,, 1999). O tempo de
polimerizacdo final do cimento resinoso € um processo tempo-dependente
complexo, através do qual as propriedades do material sofrem mudancas em
um periodo curto. Além disso, sua geometria complexa clinicamente € dificil
de simular em estudos laboratoriais. Devido a esse fato, os resultados
encontrados em estudos laboratoriais, podem ndo mimetizar completamente
a complexidade dos diversos casos clinicos, sendo possivel que esse
comportamento complexo do cimento resinoso tenha influencia no
comportamento da estrutura toda.

A variabilidade na resisténcia a compressdo do conjunto
V7.VLL..NG10 ao longo do tempo, também pode estar relacionado com a
diferenca de porcentagem de porosidade presente no VL. quando
comparado com o0s outros agentes cimentantes. No entanto, quando
relacionados os valores de porosidade com o nimero de ciclos até a fratura,
apos o teste de fadiga, € evidenciado que apesar de que esse conjunto
possuia maior porcentagem de porosidade em VL, foi 0 grupo que precisou

maior nimero de ciclos para ocorrer a primeira trinca na estrutura ceramica.
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Esse fato pode ser explicado pela propriedade do agente
cimentante, sobretudo de baixa viscosidade, apds as primeiras 24 horas de
armazenagem em agua, de reforco da estrutura ceramica. De acordo com
Addison et al. (2007), o reforco que pode oferecer o agente cimentante a
estrutura ceramica depende do seu modulo de elasticidade, assim como do
sua interpenetragdo com a estrutura ceramica e coeficiente de Poisson.

Segundo Li e White, a armazenagem em meio Umido afeta o
moédulo de elasticidade de diversos materiais em diferentes formas. Por
exemplo, o médulo de elasticidade dos cimentos de policarboxilato e de
iondbmero de vidro aumenta ao longo do tempo, enquanto outros tipos de
agentes mudam progressivamente imediatamente apos o primeiro dia de sua
ativacdo. Essa situacdo pode justificar a diminuigcdo drastica de carga de
fratura apos 1 a 3 meses de armazenagem em agua, nos grupos de V7
cimentados a NG10, exceto quando usado o VL,.

Diferentes tipos de agentes cimentantes se comportam de
diferentes formas, e suas indicagcdes sao sugeridas de acordo com esse
comportamento. Alguns deles possuem matrizes visco-elasticas, no entanto
devido também ao seu conteddo vitreo o de cargas ceramicas, podem
demonstrar um comportamento visco-elastico e friavel.

Varios cimentos resinosos duais mostram que seu
mecanismo de polimerizacdo é de certa forma limitado, quando sao
imediatamente fotoativados na forma dual. E essa limitacgdo pode
comprometer as propriedades mecanicas finais esperadas nesses cimentos
(Pereira et al., 2010). Dessa forma € recomendavel retardar a fotoativacdo o
maximo tempo clinico possivel até que essa fotoativagao nédo interfira com a
cinética de polimerizacdo (Pegoraro et al., 2007).

Das duas pastas misturadas para obter o efeito dual dos
cimentos duais, pelo menos uma delas contem um composto sensivel a luz

(canforoquinona) que € responsavel pela iniciacdo do mecanismo de
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fotoativacdo. Até 0 momento em que as duas pastas sao misturadas, e a
fonte de luz é aplicada, o tempo de trabalho € controlado pela proporgéo
entre os inibidores da reacdo de polimerizacdo e a quantidade de peroxido e
aminas aromaticas terciaria. Ambos 0s componentes sdo compostos
guimicos susceptiveis a degradacdo apds armazenagem. Assim, esses
cimentos apresentam tempo de vida limitado pela instabilidade dos seus
componentes, e seu tempo de polimerizagcdo pode mudar durante esse
tempo, dependendo das condicbes e temperatura (>18-22°C) de
armazenagem que pode alterar o potencial reativo desses componentes.

Pode ter ocorrido a absorcdo de agua do cimento resinoso
ocorrida apés o longo periodo de armazenagem dos conjuntos ceramica-
cimento resinoso-NG10 (Fan et al., 1985; Ortengren et al., 2000), o que pode
ter influenciado nas suas propriedades mecanicas (a) plastificando o
cimento, (b) dissolvendo as fases da sua matriz, e (c) hidrolisando as
ligacdes do silano (Drummond, Savers, 1993), criando areas sem suporte
embaixo da estrutura ceramica e consequentemente aumentando as
possibilidades de fratura da restauracdo quando submetidas as forcas de
mastigacao (Oysaed et al., 1986).

Assim, apés 6 meses de armazenagem pode ter ocorrido
uma perda de unido entre o cimentos resinoso e a estrutura ceramica, de tal
forma que a carga de fratura registrada apos esse tempo pode refletir a
resisténcia de outro tipo de substrato de suporte.

Os efeitos deletérios observados sd&o mais comuns em
camadas de cimento resinoso maiores de 50um. Em 1994, Scherrer et al.,
constataram que quando o cimento resinoso tinha 300mm ou mais, ocorria
uma diminui¢cdo gradual da resisténcia a fratura, e que uma fina camada de
cimento resinoso promove uma configuracao favoravel para a prevencédo de
trincas da estrutura ceramica. Além disso, camadas espessas apresentam

menor confiabilidade apos armazenagem em agua (Silva et al., 2008) e tem
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sido associadas a baixos valores de resisténcia adesiva (Cekic-Nagas et al.,
2010).

No entanto, é importante mencionar que a pesar que 0S
cimentos resinosos apresentem mecanismos de polimerizacdo semelhantes,
eles interatuam de forma diferente com a agua (Vrochari et al., 2010).

No teste mecanico de compressdao, o comportamento de
fratura dos CP V9.YZ.cimento resinoso.NG10 foi superior ao de V7.cimento
resinoso.NG10. A fratura prematura da ceramica de cobertura na infra-
estrutura de YZ tem sido atribuida a estresses de tracao desenvolvidos pela
diferenca no coeficiente de expanséo térmica, resfriamento rapido (Swain et
al., 2010), ou inclusive pela difusédo de liquidos absorvido pelo cimento, que
provocam o crescimento subcritico de trincas, até que ocorra seu lascamento
(Huang et al., 2008).

6.7.2 Da resisténcia a fadiga

A utilizag&o Unica dos testes mecanicos estaticos para testar
0s materiais pode levar a projetos sem seguranca quando as solicitacdes sao
dindmicas.

As falhas dos materiais podem ocorrer devido a cargas que
variam no tempo, e tipicamente ocorrem em niveis de tensdo
significativamente inferiores aos valores da resisténcia do material.

Segundo Wiskott et al. (1995), o teste de fadiga € um modo
de fratura pelo qual uma estrutura eventualmente falha apos ter sido
repetidamente sujeita a cargas que sao de baixa intensidade de tal forma
que aparentemente apenas uma aplicacdo dessa carga ndo tem nenhum

efeito deletério na estrutura.
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Assim, com base na andlise de fadiga ciclica descritos na
literatura (Studart et al., 2007a; Studart et al., 2007b; Borba et al., 2011) e
principalmente segundo a ASTM C 1368:2001, quando aplicada uma preé-
carga de até 80% a carga de fratura ndo tem muita influéncia nos resultados
no ensaio de fadiga ciclica, devido a que o crescimento de trincas sé ocorre
guando aplicadas cargas proximas a da fratura. Por isso, aplicou-se durante
os testes ciclicos uma carga aproximadamente 60% do valor médio da carga
de fratura (N) dos CP (Tabela 16).

Tanto a resisténcia a compressdo quanto a resisténcia a
fadiga ciclica, quando avaliados CP cimentados a NG10, foi analisada apos
armazenagem em meio Uumido, devido ao fato que a degradacao hidrolitica
ou algum tipo de acumulacdo de danos durante a aplicacdo de cargas
ciclicas serem os Unicos mecanismos que poderiam afetar a durabilidade. O
tempo de armazenagem dos CP, foi selecionado segundo os resultados
obtidos por Silva et al., (2007), que foram o ponto de partida para saber
guando comeca a ocorrer a degradacdo hidrolitica. Esses autores
demonstraram que apés 60 dias de armazenagem em &gua, 0 conjunto
ceramica-cimento-resina que possuiam uma camada espessa de cimento,
apresentaram baixos valores de confiabilidade quando testados sob efeitos
de fadiga, enquanto sob as mesmas condi¢cdes, o conjunto com uma fina
camada de cimento apresentava uma constante e alta confiabilidade. Tais
resultados sugerem que testes de fadiga de restauracbes o estruturas
ceramicas unidas adesivamente ao substrato dentinario devem ser
realizados por um tempo maior a 48 h e em meio Uumido.

Assim, neste estudo foram avaliados CP monoliticos e de
duas camadas ceramicos unidos adesivamente a um substrato analogo a
dentina.

No entanto, no decorrer desta pesquisa, nos ensaios iniciais

onde foram testados CP sem unido adesiva ao substrato de suporte, apenas
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apoiados em cima dele, foi constatado que ja4 nos CP de duas camadas
ceramicas, o trincamento da ceramica de cobertura ocorria antes da ruptura
da ceramica de infra-estrutura. Esse fato foi comprovado a traveés da analise
fractografica dos CP. Aléem disso, conforme mostra a Tabela 9 e 10, foram
encontrados valores de carga de fratura caracteristica e modulo de Weibull
semelhantes aos valores calculados para os CP V7. Dessa forma, apenas se
continuaram os testes em 0s grupos que apresentaram o maior € 0 menor

valor de mediana de carga de fratura.

6.8 Da analise de fractografia

A analise fractografica assume-se cada vez mais como
vertente fundamental no estudo dos materiais e seu comportamento, tanto
em nivel de investigacdo como no campo industrial (producédo, manutencao e
controle de qualidade), para a determinagdo qualitativa e quantitativa dos
defeitos, e como meio fundamental de determinacdo das causas e de
prevencdo de fratura dos materiais e estruturas ceramicas (Della Bona,
2009).

Como a distribuicdo da resisténcia é uma medida da
distribuicdo dos tamanhos dos defeitos, os principios da fractografia devem
ser aplicados para as analises qualitativas e quantitativas das superficies
fraturadas, melhorando a compreensao do fendmeno de fratura, o qual €, ao
final, a causa mais comum de falha das restauracdes ceramicas.

Devido ao fato que o comportamento de fratura das
interfaces depende do nivel de estresse, a distribuicdo dos defeitos, as
propriedades do material, e os efeitos do meio, a caracterizacdo da

superficie fraturada, associada a analise dos parametros de fratura sdo de
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grande importancia para entender e diagnosticar a confiabilidade das
estruturas, e também para reduzir o risco de mal interpretacdo da
informacao.

Nos discos monoliticos de V7 ensaiados encima de um
substrato rigido foi observado um padréo de fratura caracteristico no qual na
proximidade da origem da origem de fratura havia lascamento do material.
Esse padrao de fratura pode estar relacionado ao atrito entre o CP e a base
de apoio durante o teste, onde ocorrem tensdes provenientes da carga
compressiva sobre a estrutura ceramica, que excedem o limite de
elasticidade do substrato rigido.

Uma vez que 0s materiais ceramicos apresentam uma fase
elastica muito pequena ou nula, a minima deformag&o que possa ocorrer na
estrutura ceramica € barrada pelo atrito entre a superficie do CP e a base,
provocando o tipo de padréao de fratura mostrado na Figura 25c e 25d.

Nos discos monoliticos de V7 recobertos por algum agente
cimentante, foram observados padrbes de fraturas denominados como
“MISTAS”, definidos assim pela presenca de uma trinca radial na superficie
de cimentacdo da porcelana, e trincas localizadas no agente cimentante na
superficie de aplicacdo de cargas compressivas (Figura 29a e b).

Em um estudo recente de Zhou et al. (2011) foi estudado
esse tipo de padrdo de fratura, ao qual chamaram de “MIXED MODE
FRACTURE INITIATION", que é suportado pelo critério de plasticidade.

De acordo com a analise fractografica, quando o disco
monolitico de YZ recoberto pela V9 e unido a um substrato analogo a dentina
era submetido a cargas compressivas, a porcelana V9 fraturou antes que a
cerdmica de IE YZ. A trinca radial iniciou-se na interface YZ/V9 e estendeu-
se até a superficie externa da porcelana. Essas observacdes estdo em
conformidade com trabalhos laboratoriais e clinicos onde a porcelana de

cobertura de uma ceramica de IE apresenta maior frequéncia de fratura,
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inclusive antes que a IE (Sailer et al., 2006; Beuer et al., 2009, Liu et al.,
2010). Comumente em sistemas totalmente ceramicos, o material mais rigido
confere suporte a porcelana, como € o caso de restauracdes com IE de
zirconia recobertos porcelana, assim as tensdes de tragdo séo transferidas
para a superficie adjacente da IE.

Outro fator responsavel da resisténcia da estrutura ceramica
€ a manipulacao da ceramica de cobertura, em sua forma pé e liquido pelo
operador. A consisténcia da mistura de ambos os elementos é de suma
importancia na sua aplicacdo ja que deve ser considerada a contracdo do
material e devido a isso se deve aplicar mais que as dimensdes finais
necessarias. Neste procedimento, a falta de homogeneidade e impurezas na
massa misturada de porcelana poderia resultar no inicio e propagacdo da
fratura, em aplicagdes clinicas.

Estudos de resisténcia adesiva entre a ceramica de IE de
zircOnia e a porcelana de cobertura correspondente tém reportado que o tipo
de falha mais prevalente é a coesiva na porcelana, inclusive em superficies
de zircbnia polidas (Aboushelib et al., 2005; Fischer et al., 2008). Essa falha
tem sido relacionada a falta de homogeneidade da massa de porcelana
durante sua aplicacao para a confeccdo da peca protética.

Durante o a aplicacdo das cargas compressivas, ocorre a
propagacdo da trinca de forma lenta na estrutura até que a tensédo na sua
extremidade atinja um determinado valor critico, resultando na fratura da
estrutura (Kelly et al., 1990). Quando em CP de duas camadas de médulo de
elasticidade diferente, é submetido a compressdo em cima da sua regiao
plastica (agente cimentante), ao mesmo tempo de exercer tensdées na
superficie oposta (estrutura ceramica), as forcas compressivas também sao
exercidas e podem atingir a energia necessaria para fratura do agente
cimentante. O angulo de propagacdo dessa trinca sob as cargas

compressivas determinard a fratura do volume total ou parcial do material.
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JA nos discos de YZ, o comportamento de fratura foi
diferente. Observou-se o trincamento e/ou desprendimento total ou parcial do
agente cimentante (Figura 30), ndo tendo sido evidenciada a presenca de
nenhuma trinca radial e cone cracks na superficie ceramica. A auséncia
dessas marcas na YZ reafirma a alta confiabilidade desse material, validando
suas excelentes propriedades mecanicas que permitem que possa ser
considerado o standard para o desenvolvimento de novos materiais

restauradores.



7 CONCLUSOES

Baseado nos resultados obtidos neste trabalho pode-se

afirmar que:

a) A porosidade presente na camada de cada agente
cimentante quando interposto no conjunto ceramica-
NG10 foi semelhante apos aplicacdo da carga de
fratura estatica e ciclica;

b) A unido adesiva das estruturas ceramicas ao
substrato analogo a dentina influenciou no
comportamento a fratura dos conjuntos formados
pela porcelana V7. Os valores de carga de fratura
estética foram superiores para a ceramica de infra-
estrutura YZ independente da unido adesiva ao
NG10. A porcelana de recobrimento da YZ se
mostrou susceptivel a esse teste;

c) O conjunto V7.VL..NG10 apresentou melhor
comportamento de fratura sob fadiga dentre todos os
conjuntos avaliados;

d) A origem de falha encontrada ap0s os testes
mecanicos € diferente para as porcelanas e
estruturas de duas camadas ceramicas. Sendo que,

o defeito critico na estrutura V9/YZ foi localizado na
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interface de ambos o0s materiais, e na V7 na

superficie de cimentacao e de aplicacdo de carga.
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APENDICE A — Delimitagdo da area a ser analisada no corte tomografico

onde esta localizada a camada do agente cimentante

1. Selecionar as fatias correspondentes a camada do agente cimentante do

total de fatias produzidas do CP durante a leitura do microtomaografo.

2. Abrir com Microsoft Picture Manager as imagens selecionadas (Figura 36).

Figura 36 — Imagem selecionada correspondente a fatia da camada do agente cimentante
aberta pelo Microsoft Picture Manager.
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3. Editar Imagens (conjunto) — Recortar a area desejada— Aceitar (Figura
37a-b).

a)

b)

Figura 37 — Edicao e recorte da imagem selecionada para analise.

4. Arquivo — Salvar como: Dé nome na imagem e mantenha a extensao dela:
Mapa de bits (Ex. Salvar como: V7.PF.G10)
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Apéndice B - Configurando Eclipse para criar o plug-in do ImageJ

1. File — New — Java Project
— Project name: D& nome ao projeto (TESE
DOUTORADO)
- Outras opc¢oes: default
— Selecione: Finish (Figura 38)

Figura 38 — Criacdo e nomeacdao do projeto que sera usado.
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2. Configuracdes extras
— Cligue com o botao direito no nome do projeto e selecione Properties
— Mude o nome da pasta de saida de bin para plugins.
— Configure as bibliotecas
— Acrescente a biblioteca do ImageJ
— Selecione: Add External JARs
3. No local onde o ImageJ esta instalado, selecione a biblioteca ij.jar
— Configurar o Javadoc location

4. Run Image J (Figura 39)

Figura 39 — Selecdo do botdo que permite iniciar a aplicacdo que sera executada desde
Image J.
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Apéndice C —Processamento das imagens com Algortimos de Java Eclipse
desde o Image J

1. Desde Image J (Figura 40)

Figura 40 — Menu principal do Image J

2. File — Import — Image Sequence (Figura 41)

Microtomografias

Figura 41 — Selecéo da pasta que contem a seqiiéncia de imagens a serem analisadas.
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3. Selecionar a pasta — Abrir (selecionar a primeira imagem da pasta)
(Figura 42).

Figura 42 — Sele¢do e apertura da primeira imagem da pasta previamente selecionada.

4. Clicar em OK na janela de Sequence Options — se abrird a sequéncia
toda de imagens contidas na pasta (Figura 43).

Figura 43 — Janela de Sequence Options que mostra a quantidade de imagens que serdo
abertas.
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5. Se as imagens estiverem em formato RGB ou outro formato, converté-las
a 8-bits: Image — Type — 8-bit (Figura 44a-b).

a) b)

- —

Figura 44 — Conversédo do formato das imagens de a) RGB para b) 8-bits.

6. Image — Adjust — Threshold (Figura 45)
a) b)

Figura 45 — a) Representacédo da imagem através do histograma, e b)Ajuste pela ferramenta
Threshold para discriminar elementos relevantes da imagem. Selecionando um valor de
limear pelo qual as intensidades inferiores ao valor selecionado, serdo desconsideradas,
obtendo-se uma imagem apenas com os detalhes a serem analisados.
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7. Image — Stacks — 3D Project (Figura 46).

a) b)
c) d)
e) f)

Figura 46 — (a-f) Reconstrucdo 3D das fatias selecionadas, conforme no Apéndice A.



8. Executando o Algoritmo de Analise:

Image — Stacks — Plugins — Voxel Counter (Figura 47).
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¢ Results EI@
File Edit Font Resulis
Arga | -
23 233873
24 232723
23 228415
26 224948
27 220252
28 2137
29 208155
a0 197792
31 188347
32 1787 N
33 168742
34 158332
35 1473980
d6 1380168
37 128510
38 119181 E

Thresholded woxels: 8467373

AvErage voxels per slice; 222825 74

Total ROl Yoxels: 10394102

volume fraction: 81.46%
YOxels in stack 10394102

4

I

Figura 47 — Execucéo do algoritmo de analise da porosidade presente na camada do agente

cimentante.
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