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LISTA DE ABREVIATURAS E SIGLAS

CAD/CAM- computer-aided design/ computer-aided manufacturing
PPF- Prétese parcial fixa

mW/cm?- Unidade de densidade de energia (milliwatts por centimetro
quadrado)

mm — Unidade de comprimento (milimetro)

pMm — Unidade de comprimento (micrometro)

MPa — MegaPascal

N- Unidade de forgca (Newton)

mm/min — unidade de velocidade (milimetro por minuto)
mm2- unidade de area (milimetro quadrado)

s — unidade de tempo (segundos)

min — unidade de tempo (minutos)

Kgf — unidade de medida (quilograma forga)

% - Porcentagem

10-MDP — 10-metacriloiloxidecil dihidrogenofosfato



RESUMO

O objetivo deste presente estudo foi comparar duas marcas comerciais
diferentes de Dissilicato de Litio para o sistema CAD / CAM (IPS e.max CAD e
Rosetta SM CAD / CAM), avaliando suas propriedades estruturais, morfoldgicas

€ mecanicas.

Para avaliar as propriedades estruturais foram necessarias duas amostras
de cada grupo, para serem analisadas por meio do DRX (difracdo de raios X).
As propriedades morfoldgicas foram analisadas utilizando o MEV (Microscopia
eletrébnica de Varredura) antes e depois do tratamento térmico, e o teste de
porosidade, realizado através de uma tomografia computadorizada em 3D
(micro-CT). Para avaliar as propriedades mecanicas foi realizado o teste flexural
de trés pontos e o teste de microcisalhamento, e para isto foram selecionados
dez espécimes de cada grupo para cada teste. Os valores médios de porosidade
e da resisténcia flexural de trés pontos foram analisados pelo teste t e a
resisténcia de unido obtida através do microcisalhamento foi analisada pelo teste

Anova Two-way. Todos os testes usaram um nivel de significancia de a = 0,05.

Os resultados obtidos pela analise estrutural realizada pelo DRX
apresentaram picos no difractograma correspondentes ao Metassilicato de Litio
e o Dissilicato de Litio, com intensidades semelhantes para ambos os grupos
testados. Apds realizar a microscopia eletrénica de varredura, nao foi encontrado
diferencas na morfologia dos cristais, em ambas as ceramicas testadas, antes e
depois do tratamento térmico. O teste de porosidade ndo mostrou diferenca
estatisticamente significativa entre o valor total de poros encontrados. Ambos os
resultados dos testes mecénicos ndo apresentaram diferencas estatisticas
significativas entre os grupos avaliados.

Baseado nos resultados encontrados, ndo houve diferenca entre as
duas marcas comerciais testadas, em relagcao as suas propriedades estruturais,

morfolégicas e mecanicas.

Palavras-chave: Dissilicato de litio; DRX; MEV; microcisalhamento; resisténcia

de unido; resisténcia flexural; Sistema CAD/CAM.
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ABSTRACT

The aim of the present study was to compare two different brands of lithium
disilicate CAD/CAM blocks (IPS e.max CAD and Rosetta SM CAD/CAM),

evaluated by structural, morphological and mechanical properties.

Two specimens of each group were analyzed using x-ray diffraction (XRD)
to evaluate the structures of the ceramic material. Morphologic properties were
analyzed using the Scanning Electron Microscopy (SEM) before and after the
heat treatment; and porosity test was performed using a 3D micro-computed
tomography analyses (micro-CT). Ten specimens of each group were submitted
to three-point flexure strength and microshear bond strength tests, to analyze the
mechanical properties of both brands. Mean values of porosity test and three-
axial flexural strength were analyzed by t Test, and the microshear bond strength

was analyzed by Anova two-way. All tests used a significance level of a=0.05.

The structure results performed by XDR, presented high peak positions
corresponding to the standard lithium metasilicate and lithium disilicate, with
similar intensities for both tested groups. The morphologic results demonstrated
similar patterns of crystalline structure, before and after the heat treatment and
the porosity test showed no difference between the number and size of the pores
found. Both mechanical tests results did not present statistically significant

differences between the samples.

Based on the results, there was no difference in relation to their structural,
morphological and mechanical properties, between the two commercial brands

tested.

Key-words: Lithium disilicate; XDR; SEM; microshear bond strength; flexural
strength, CAD/CAM system.
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1. INTRODUGAO E REFERENCIAL TEORICO

A manutencdo dos dentes naturais e a reabilitacdo de dentes
comprometidos tornou-se uma grande preocupagdo na maioria dos paises
industrializados. Junto a este contexto, houve grande avango dos materiais
restauradores empregados na odontologia, tanto os de confecg¢ao direta quanto
indireta (Kreidler et al., 2008). As restauragdes indiretas metaloceramicas
apresentam excelente estabilidade com o passar do tempo, com taxas de
sobrevida de 94,4% em 5 anos (Piddock & Qualtrough,1990), sendo uma 6tima
possibilidade de reabilitacao utilizada para fabricar coroas e proteses parciais
fixas (PPF) durante décadas. Sua aplicagdo clinica € muito importante e
acontece até os dias de hoje, no entanto, com o desenvolvimento de materiais
ceramicos reforgados, as restauragdes totalmente ceramicas ganharam espago.
Em 2009, um estudo nos Estados Unidos, concluiu que 46% de todas as coroas

confeccionadas, ja eram totalmente ceramicas (Holland et al., 2006).

A ceramica como material restaurador, é de interesse da odontologia ha
mais de duzentos anos, e este tipo de material vem sendo muito utilizado devido
ao aumento da demanda por procedimentos restauradores estéticos,
concomitante ao seu grande desenvolvimento. Dentre os materiais
restauradores disponiveis, o potencial estético e a biocompatibilidade das
ceramicas odontologicas podem ser considerados unicos. (Pagani et al., 2003).
Nesse sentido, as ceramicas apresentam boas propriedades estruturais,
morfolégicas e mecanicas, além do elevado potencial para biomimetizar as
caracteristicas dentais, tais como: translucidez, fluorescéncia, estabilidade
quimica, biocompatibilidade, alta resisténcia compressiva, coeficiente de
expansao térmico linear similar a estrutura dental, condutibilidade térmica

semelhante aos tecidos dentais e estabilidade de cor (Kreidler et al., 2008).

A busca se tornou intensa pelo desenvolvimento de ceramicas que
atendam as exigéncias estéticas tdo desejadas sem apresentar limitagcoes
significativas em relagéo a sua durabilidade e resisténcia mecéanica (Conrad et
al., 2007). Grande parte das pesquisas sobre materials odontolégicos, desde

meados da década de sessenta tem sido dirigida no sentido de produzir
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restauracdes ceramicas reforcadas que nao necessitem de infraestruturas, o que
resultou numa tendéncia consideravel em diminuir a utilizagao das restauracdes

metaloceramicas (Piddock & Qualtrough.,1990).

As ceramicas feldspaticas eram as unicas aplicadas na odontologia,
para confecgédo das proteses, até a década de 1960, que proporcionaram um
excelente avancgo estético, no entanto, sua baixa resisténcia mecanica limitava
sua indicagao para praticamente a regido anterior, com uma resisténcia a flexao
variando de 60 a 70Mpa (Gomes et al., 2008). Sendo assim, era necessario que
esta ceramica fosse utilizada como material de cobertura em um copping
metalico, e isto comprometia em alguns casos a mimetizagao da estrutura dental,
principalmente em espacgos protéticos reduzidos, perfil gengival fino e por ser

dependente da habilidade do técnico em prétese dental (Santos et al., 2015).

No inicio dos anos 90, foi langado no mercado uma ceramica
feldspatica reforgcada com cristais de leucita, chamada de IPS Empress (com
resisténcia a fratura de 97 a 180Mpa (Gomes et al., 2008). Basicamente, este
reforco na ceramica feldspatica proveniente dos cristais de leucita, diminuiu a
propagacéao de trincas e microfracturas, melhorando assim o seu desempenho
clinico. Esta ceramica, tem como indicacado realizar inlays, onlays, facetas,
coroas anteriores e posteriores, sendo contraindicadas para proteses parciais
fixas (Conceicdo EM & Sphor AM., 2005).

Em 1998, a lvoclar (lvoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) criou uma
ceramica reforgada por cristais de dissilicato de litio (IPS Empress 2 — Ivoclar),
a qual tem permitido a realizacao de proteses fixas envolvendo até 3 elementos.
Este produto gerou uma patente sendo por muitos anos produto exclusivo da
empresa (Heintze et al., 1998). Em 2001, surgiu comercialmente o e.max Press
(Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) como sendo a nova geragao das
ceramicas injetaveis, melhorando as suas propriedades mecéanicas e Opticas
(Kang et al.,2013; Lien et al., 2015). O Dissilicato de Litio € uma das ceramicas
odontoldgicas mais utilizadas para confecgao de coroas totalmente ceramicas
(Zarone et al., 2016). Sua resisténcia a fratura (+ 380MPa) (Kang et al., 2013),
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boa estética, altos de resisténcia de unido (18,00MPa) (Barato et al., 2015) e a
possibilidade de ser fresada por meio da tecnologia CAD/CAM (Kassardjian et
al., 2016), como ja se fazia com as Feldspaticas e com as refor¢gadas por Leucita,

simplifica sua fabricagao, e se mostra um material bastante versatil.

Varios fatores sdo importantes para sobrevida das restauragbes
totalmente cerdmicas, como a adaptacdo marginal, estética satisfatoria,
biocompatibilidade com os tecidos da cavidade oral e resisténcia as forgas da
mastigacdo (Gracis et al.,, 2015). Apesar dos avangos, as ceramicas Sao
materiais friaveis, com baixa tolerancia a tensdes de tragdo e cisalhamento,
portanto suscetiveis a formacgao e propagacao de trincas, e baixa resisténcia ao
impacto (Raposo et al., 2015). Diante disso, existem no mercado, além da
feldspatica convencional, outras ceramicas que possuem um reforgo na sua fase
cristalina, aumentando a resisténcia destes materiais. Ha uma diversidade de
materiais no mercado, para confeccdo dos diversos tipos de restauracdes
possiveis, como: A ceramica Feldspatica, ceramica reforcada com Leucita,
reforcada com Dissilicato de Litio, Alumina e Zircénia (Pagani et al., 2003;
DellaBona & Kelly, 2008; Fasbinder et al., 2010) e mais recentemente os silicatos
de litio e as resinas nanoceramicas. Entre elas, considerando a praticidade de
trabalho, a estética obtida, a resisténcia e a comprovada longevidade, as
ceramicas reforcadas com dissilicato de litio, € a melhor opgdo de material
quando da necessidade de resisténcia e estética, trabalhando sem

infraestruturas.

A ceramica reforgada por dissilicato de litio possui a seguinte
composi¢cao quimica: Li2O-2SiO2 com diferentes apresentacbes comerciais,
relacionado a cor, translucidez e opacidade. Sua microestrura consiste em uma
matriz vitrea circundada por uma fase cristalina que forma inicialmente um vidro
homogéneo; apds o tratamento térmico, ocorre uma expansao dos cristais,
proporcionando uma melhora nas propriedades fisicas e mecanicas da mesma
(McLaren & Figueira 2015). O reforgo com os cristais de dissilicato de litio, tem

como sua maior vantagem, baixas taxas de fratura, pois aumentdo em até
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aproximadamente cinco vezes a sua resisténcia, quando comparada com a

ceramica feldspatica tradicional (Ritter et al.,2010).

Hoje, o dissilicato de litio, consiste em um dos materiais mais
importantes para as reabilitagdes odontologicas, devido a sua excelente
estabilidade térmica e fisica. Além disso, sua cristalizagdo ocorre de uma
maneira homogénea, pois ela cristaliza-se com uma facilidade maior, quando
comparada com os outros vidros alcalinos, servindo como modelo para estudos
mais complexos (Braum, 2008). Dois trabalhos relatam altas taxas de
sobrevivéncia de coroas de dissilicato de litio em regido posterior: 96,3% em 4
anos de acompanhamento (Reicth & Schierz, 2013) e 97,8% em 5 anos e 96,7%

em 10 anos (Pieger et al., 2014).

O sistema IPS e.max, tem se apresentado como uma boa alternativa,
devido a possibilidade de reproduzir a naturalidade da estrutura dentaria. Este
sistema ceramico apresenta quatro materiais altamente estéticos e resistentes
para as duas tecnologias atualmente disponiveis: prensado e CAD/CAM.
Constitui-se em um sistema versatil que vai das ceramicas de vidro com base de
dissilicato de litio prensadas ou fresadas, respectivamente e.Max Press e e.Max
CAD, até o o6xido de zircbnia prensado ou fresado, e.Max ZirPress e e.Max
ZirCAD.

No entanto, recentemente, a patente que a empresa lvoclar possuia
expirou, agora outras empresas estdo autorizadas a fabricar e comercializar o
mesmo material. Varios fabricantes estdo produzindo ceramicas dentais de
dissilicato de litio, tais como T-litio (Talmax, Curitiba, Parana, Brasil), Rosetta SM
(Rosetta SM, Hass, Gangneung, Coréia), AIDITE (Shenzehen, Hong Kong,
Pequim) e IRIS (Mainland, Tianjin, China). Todos os fabricantes propdéem que
estas novas ceramicas tenham as mesmas propriedades estruturais,
morfolégicas e mecéanicas do primeiro IPS E.max (Ivoclar Vivadent, Schaan,
Liechtenstein) (Kang SH et al., 2013). Faz-se necessario assim, uma analise

destas propriedades.
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1.1 Avaliagao estrutural — Difragao de raios X (DRX)

A avaliagdo estrutural, consiste na possibilidade de identificar as
estruturas presentes nos materiais que caracterizam as suas propriedades. Para
avaliar estas estruturas, existem algumas metodologias, como: o DRX (Difragédo
de raios-x), Espectroscopia Raman e a Calorimetria Exploratéria Diferencial
(DSC). Atécnica de difragao de raios-X € um método analitico preciso e eficiente
que busca determinar estruturas cristalinas e amorfas, mais especificamente, o
DRX é empregado na visualizagéo direta de imperfeicdes em planos atémicos,
na quantificagdo em tempo real da dindmica de fendbmenos de transformacao de
fases, crescimento de cristais, geragdo de defeitos na estrutura cristalina,
processos € mecanismos de precipitacdo e difusdo dentre outros. Por tais
caracteristicas, o DRX &, amplamente aplicado, tanto em pesquisas cientificas

ou em processos industriais (Tylley RJD., 2006).

Difratograma

Interferéncia Construtiva
nh=AB+BC

n A= 2dsend
@ Lei de Bragg

Figura 1: Representa um processo de difracao de raios-x em um material cristalino. O

Parametro d é a distancia entre os planos, A comprimento da radiac&o incidente.
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O método é caracterizado pela incidéncia de radiagdo com comprimento
de onda determinado sobre uma amostra, onde os elétrons dos atomos irdo
absorver os fotons associados a radiagao. Apds o estagio de excitagcédo, os
elétrons tornam a emitir os fétons absorvidos, em outras palavras, os fotons
radiados sao difratados com mesmo angulo pelos elétrons dos atomos que estao
no plano de incidéncia da radiacdo. A intensidade dessa difracao ira depender

da densidade de elétrons no plano atingido.

O método de difracado de raio X e uma 6tima técnica para identificacao de
fases cristalinas, distingao entre estados cristalinos e amorfos, identificagao de
solugdes solidas e analise de microestrutura (tamanho de particular, tensoes,
falha de empilhamento, etc.). E também de grande utilidade na analise qualitativa
e quantitativa de fases, isomorfismo, polimorfismo, medidas de parametros de
rede e expansao térmica, orientacao preferencial, acompanhamento de reagbes
de estados sdlido, estudos in situ de materiais em condi¢cdes de temperatura e
pressao (C. Kittel., 2005).

Os raios X s&o suficientemente energéticos para penetrarem nos solidos.
Logo sdo apropriados para investigarem sua estrutura interna. Uma fonte
convencional desta radiagao consiste de um alvo metalico bombardeado por um
feixe de elétrons, resultando numa emissao continua de raios X. Neste processo,
cada elétron que coincide com um atomo alvo é desacelerado e um féton de
energia na regido X é produzido. Outra maneira de gerar esta radiagdo é
excitando os atomos do alvo. Este processo fornece linhas acentuadas no
espectro (C. Kittel., 2005).

O processo de difracdo de raios X é o espalhamento elastico dos fétons
desta radiagao pelos atomos do material analisado que estdo dispostos na rede
cristalina. Quando o feixe de raios X atinge a superficie de um sdlido cristalino
em um determinado angulo, uma porc¢ao da radiagdo € espalhada pela camada
de atomos superficiais. A por¢ao nao espalhada do feixe penetra na segunda
camada dos atomos, onde uma outra fracao é espalhada e o restante passa para

a terceira camada (Larson & Von Dreele., 2004).
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1.2 Avaliagao Morfolégica
1.2.1 Avaliagao Morfolégica — Microscopia eletronica de varredura (MEV)

Uma avaliagdo morfoldgica se caracteriza por uma verificagdo da forma
das estruturas presentes no interior ou na superficie de em um determinado
material. A microscopia eletrénica de varredura (MEV) é um método bastante util
para analise qualitativa de diversos tipos de materiais, pois o resultado da analise
€ uma imagem onde se pode observar mais detalhadamente a morfologia do
material. A magnitude ou ampliagdo da imagem de um microscopio eletrénico de
varredura pode chegar a 1.000.000 de vezes dependendo da riqueza de detalhes

que se deseja obter.

O MEV se baseia na emissdo de elétrons a partir de um filamento,
geralmente constituido de tungsténio, onde os elétrons dispersos séao
encaminhados por uma tubulacdo constituida de uma série de lentes
condensadoras e uma bobina de deflexdo dupla, que fazem com que os elétrons
sejam orientados de tal forma que seja possivel emiti-los em uma area especifica

do material a ser analisado.

As imagens sao formadas a medida que os elétrons de maior intensidade
vao alcancando o detector. Os elétrons primarios ao chegarem a superficie da
amostra vao sofrendo modificacbes e, consequentemente, sofrem perda de
energia. Os elétrons secundarios possuem energia suficiente para fornecem
imagens da topografia da superficie, bem como imagens em alta resolugdo. Os
elétrons retro espalhados favorecem a formagao de imagens onde é visivel a

variacao da composicao da amostra.
1.2.2 Avaliagao Morfolégica — Teste de avaliagao de porosidade

O efeito da porosidade nas propriedades dos materiais ceramicos tem
sido estudado a longa data (pelo menos desde a década de 1950), pois a
principal rota de processamento destes materiais € a tecnologia do pd, que
geralmente resulta em uma fracao de poros residual involuntaria, em decorréncia

da limitacdo do processo de densificagcdo na sinterizacdo ou da otimizagao
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tecnoldgica de custo/beneficio, ou proposital, quando se deseja obter materiais
porosos para aplicagdo como suportes cataliticos ou filtros. Apesar dos diversos
estudos, ha muito ainda a se compreender sobre o efeito da porosidade nas

propriedades fisicas das ceramicas e de outros materiais (Rice., 1997).

A possibilidade de se controlar os poros para otimizar as propriedades
mecanicas do material, € que impulsiona os estudos para compreensao da sua
relagdo. Dentre as propriedades mecanicas, o efeito da porosidade tem sido
estudado principalmente no moédulo de elasticidade e na resisténcia a flexao:
modelos baseados em geometrias ou na area de secgao transversal que suporta
o carregamento, que envolvem a concentragao de tensao ao redor dos poros em

modelos micromecanismos (Rice., 1997).

Ha estudos experimentais (Nanjangud et al., 1995), mostrando o efeito da
porosidade nos moédulos de elasticidade e na resisténcia a flexao, entretanto ha
poucos trabalhos relativos a tenacidade a fratura e, principalmente, a dureza.
Nestes casos, porém, a comparagao entre os resultados de diferentes fontes fica

limitada as diferencas de natureza, pureza e processamento da ceramica.

1.3.1 Avaliacao Mecanica — Teste flexural de trés pontos

As propriedades mecéanicas das ceramicas odontoloégicas, sao
extremamente importantes para sua longevidade clinica. A busca por aumentar
a resisténcia flexural destes materiais, levou ao aprimoramento dos cristais da
fase cristalina, proporcionando melhorias significativas nas propriedades
mecanicas por meio do aumento do mdédulo de elasticidade e consequente
limitacao na propagacao de trincas (de Francga et al., 2016; Belli et al., 2016). As
ceramicas vitreas com reforgo de cristais de leucita (120Mpa) trouxeram um
ganho na resisténcia flexural na ordem de 35-55% em relagao as porcelanas
Feldspaticas. Ja as ceramicas refor¢gadas por cristais de dissilicato de litio (400
MPa) sao cerca de 4 vezes mais resistentes do que as Feldspaticas, se tornando
assim um importante material de escolha para as diversas reabilitagdes

odontoldgicas.

19



Contudo, a resisténcia dos materiais ceramicos € limitada pela presenca
e distribuicdo dos defeitos estruturais ou das falhas em quantidades e tamanhos
criticos (Gonzaga et al., 2016). O fenbmeno da corroséo sob tensao (slow crack
growth) provoca a degradacédo das propriedades mecanicas das ceramicas,
tornando a falha dependente do tempo (Albakry et al., 2003), diminuindo a
sobrevida. Entretanto, em cerémicas que nao apresentam o fenébmeno da
transformacao de fase para sua tenacificagao, a deflexao da trinca é considerada
o principal mecanismo envolvido para o aumento da resisténcia a propagagao
da trinca, por meio da formagdo de anteparos (fase cristalina) na ponta da
mesma, diminuindo o fator de intensidade de tenséo, resultando em um aumento
na tenacidade e do limite de fadiga da ceramica (Lin et al., 2012). Assim, tensdes
abaixo do limite de fadiga ndo sao suficientes para a propagagao da trinca. O
ambiente oral influencia sobremaneira este processo de corrosdo, pois
apresenta tensbes provenientes da mastigagdo, saliva, variagbes de
temperatura e de pH, além da associacao de diferentes coeficientes de expansao

térmica entre materiais diferentes (Wenger et al., 2002)

Portanto, a trinca pode propagar através de uma carga, aumentando o
defeito até atingir um tamanho critico, culminando na falha (Aurélio et al., 2017).
As propriedades mecanicas dos materiais ceramicos devem ser aprimoradas
para que se possa aproximar as taxas de sucesso das coroas metaloceramicas
(Van den Breemer et al., 2017). Metodologias tém sido utilizadas para aumentar
a resisténcia das restauragdes totalmente ceramicas, como a incorporagao de
um substrato metalico com um coeficiente de expansao térmico maior do que a
porcelana de cobertura, criando uma forca residual compressiva nesta ceramica,
o glazeamento com a intengdo de formar uma pelicula vitrea minimizando a
influéncia da trincas, assim como a utilizagao de uma fina camada de glaze com
um coeficiente de expansao térmico menor do que a porcelana subjacente para

criar nesta uma forga residual compressiva (Sedda et al., 2014).
1.3.2 Avaliagao Mecanica - Microcisalhamento
A eficacia da cimentacéao pode influenciar

0 sucesso clinico a longo prazo das restauragbes ceramicas, portanto
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€ muito importante escolher um protocolo de cimentagao confiavel e eficaz (Lise
et al., 2015). A funcdo primaria da cimentagdo é estabelecer uma retencéo
confiavel, um selamento duravel do espaco entre o dente e a restauracgao,

proporcionando estética adequada (Gerth et al., 2013).

A resisténcia aumentada do dissilicato de litio permite técnicas de
cimentacgao adesiva ou convencional (Fasbinder et al., 2010). Entretanto, Lise et
al. (2015) afirmam que os vitroceramicos, mesmo aqueles com alta resisténcia a
flexdo, s&o propensos a fratura sob cargas da mastigacao, o que justifica o uso
de cimentacdo adesiva. Segundo Tian et al. (2014) a cimentagdo por meio de
cimento resinoso proporciona uma ligagao mais forte e mais duravel entre a
ceramica e a estrutura dental. Atualmente, ha uma grande busca por
procedimentos restauradores estéticos, como por exemplo os laminados
ceramicos, que apresentam pouca ou nenhuma reten¢gdo mecanica. Este tipo de
restauracao conta quase que exclusivamente com a fixagao adesiva, portanto, a
decisdo de escolha do tipo de cimentacdo, convencional ou adesiva, deve ser

criteriosamente analisada de acordo com a exigéncia clinica.

Alguns estudos mostraram que restauragdes do tipo coroa total e PPF
de trés elementos podem ser cimentadas tanto com cimentagao adesiva quanto
cimentagcido nao adesiva, ja no caso de inlays, onlays, laminados e em preparos
curtos e sem retencdo para coroas totais, a cimentacdo adesiva é indicada
(Wolfart et al., 2009; Vargas et al., 2011). Gerth et al. (2013) publicaram um
estudo com acompanhamento clinico de coroas unitarias (anteriores ou
posteriores) de dissilicato de litio durante 9 anos e concluiu que nao ha diferenca
estatistica significativa entre cimentagdo adesiva ou convencional na incidéncia
de complicacbes protéticas, reforcando que a cimentagdo convencional sé
poderia ser utilizada em casos de preparos com altura cérvico-oclusal maior que
4mm e em preparos que apresentassem angulo de convergéncia menores que
10°.

Para Lise et al. (2015), a cimentagéo adesiva tem sido mais indicada,
devido a alguns fatores, como por exemplo, baixa solubilidade na cavidade

bucal, baixas taxas de infiltracdo na interface dente/restauracdo, boas
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propriedades o6ticas, baixa incidéncia de manchamento marginal e baixas taxas
de recorréncia de caries. Tian et al .(2014) afirma que cimentos resinosos néo
s6 proporcionam ligagao mais forte e mais duravel entre a ceramica e a estrutura
dental, mas também podem atingir melhores resultados estéticos e aumentar a

resisténcia da ceramica.

Para Pagani et al. (2003) o uso de uma camada relativamente fina de
cimento resinoso ligado a ceramica dissilicato de litio em superficies tratadas
com acido fluoridrico e silanizagdo poderia aumentar significativamente a
resisténcia a flexao biaxial em comparagao com uma ceramica sem a utilizagao

do cimento resinoso.

No caso de cimentacao adesiva, a adesao entre o dissilicato de litio e
0 cimento resinoso é fornecida por dois mecanismos principais: fixacao
micromecanica e ligagao quimica. A fixagdo micromecanica € criada por meio de
ataque acido, enquanto que o agente de unido silano proporciona a ligagao
quimica. Cada ceramica de vidro difere na composi¢gao quimica e mcroestrutura,
por isso pode ser necessario estabelecer procedimentos de ligagdo de acordo

com cada tipo de vitroceramica (Tian et al., 2014).

Quando se trata de cimentagao adesiva, os cimentos autoadesivos
representam a categoria inovadora e simplificada de cimentos resinosos, que
rapidamente ganhou popularidade, devido principalmente a sua facilidade de
utilizacdo. No protocolo de utilizagdo do cimento autoadesivo, ndo é
recomendado que se faca pré-tratamento do substrato dental com
acido condicionante e adesivo, ja na utilizagao de cimento resinoso convencional

o pré-tratamento do substrato dental é indispensavel.

Apesar do grande numero de passos clinicos da cimentagcdo adesiva
usando aplicacédo do sistema adesivo no substrato dental previamente a
cimentacao, consequentemente, maior probabilidade de erros do operador, este
tipo de cimentacdo ainda é considerado o "padrao ouro" para a cimentacao
adesiva (Lise et al., 2015; Radovic et al., 2015).
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Para proporcionar essa fixagdo micromecanica e ligagdo quimica,
previamente ao procedimento de cimentagdo do dissilicato de litio, faz-se
necessario um protocolo de tratamento especifico da superficie interna da

ceramica, indicado pelo fabricante.

2 PROPOSIGCAO

O objetivo deste presente estudo foi comparar duas marcas comerciais
diferentes de Dissilicato de Litio para o sistema CAD / CAM (IPS e.max CAD e
Rosetta SM CAD / CAM), avaliando suas propriedades estruturais, morfologicas

€ mecanicas.
Objetivos especificos:

a) Avaliar as suas propriedades estruturais por meio da identificagéo
de suas estruturas cristalinas € a determinacao da porcentagem de cristalinidade
utilizando o DRX.

b). Avaliar as suas propriedades morfolégicas, por meio da analise

das imagens obtidas da superficie das ceramicas testadas, utilizando o MEV.

c). Avaliar as suas propriedades morfologicas, por meio da analise do

total de poros presentes nas ceramicas testadas, utilizando o micro CT.

d). Avaliar as suas propriedades mecanicas, por meio dos dados

obtidos de resisténcia flexural, utilizando o teste flexural de trés pontos.

e). Avaliar as suas propriedades mecanicas, por meio dos dados

obtidos de resisténcia de uniao, utilizando o microcisalhamento.

Este trabalho possui trés hipéteses nulas: Que nao ha diferencgas
entre as propriedades estruturais, que nido ha diferencas nas propriedades

morfoldgicas e que nao ha diferencas nas propriedades mecanicas.
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3 MATERIAL E METODOS
3.1 Delineamento experimental

Unidade experimental: Ceramica reforgada por Dissilicato de litio (IPS
e.max CAD e Rosetta SM CAD/CAM)

Fatores em estudo: O tempo de analise e a marca comercial da
ceramica de dissilicato de litio: (IPS e.max CAD e Rosetta SM CAD/CAM).

Variavel resposta: Estrutura cristalina (DRX), topografia das
ceramicas (MEV), porosidade total (micro CT), resisténcia de unido (MPa) e

resisténcia flexural (MPa).

Meétodos de analise: Para avaliagao estrutural foi realizado o DRX. As
analises morfolégicas foram realizadas por meio do MEV (topografia das
ceramicas) e do Micro CT (teste de avaliagdo total dos poros). Para os testes
mecanicos a resisténcia de unido foi obtida por meio do ensaio mecanico de
microcisalhamento, e a resisténcia flexural foi obtida por meio do ensaio

mecanico de flexdo de trés pontos.

3.2 Avaliagao estrutural — Difragao de raio X

Para realizar a analise das estruturas cristalinas das duas marcas
comercias de ceramicas reforgadas por Dissilicato de litio, foi utilizado a difracéo
de raios-x (DRX). Que consiste na utilizagdo de um difratdmetro de raios-x da
marca Shimadzu modelo XRD-7000, utilizando a emissdo de Cu-K1
(A=1.54056A) gerando uma corrente de 15mA e um potencial de 30kV e
comprimento de onda igual a 1,5406A, com um intervalo de varredura 26 (20-
80) em varredura continua e o passo de 0,02s. A partir dos dados de DRX foi
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feito o refinamento a partir do método de Rietveld utilizando o software MAUD
versdo 2.064 (Material Analysis Using Diffration), a fim da identificagdo e

quantificacdo dos materiais cristalinos.

Para realizar esta analise estrutural, foi selecionado duas amostras de
cada grupo, uma pre-cristalizada e outra cristalizada. Para realizar a cristalizagao
das amostras foi utilizado o forno Programat P300 (lvoclar Vivadent) com a
programacao P91, que atinge a temperatura maxima de 820°C, depois estabiliza
durante um periodo de 7 minutos. Apds aguardar este tempo, o forno é desligado
e inicia-se o resfriamento lento da peca, para evitar que aconteca um choque

térmico.

Usualmente, para realizar este teste € necessario transformar a amostra
em um pd, mas existe a possibilidade de executar esta metodologia preparando
a amostra com dimensdes de aproximadamente 1cm?3 (por meio de uma
cortadeira de precisao), devido ao fato da ceramica reforcada com cristais de
dissilicato de litio ser resistente, mesmo na sua forma pré-cristalizada, facilitando
assim a obtengao dos resultados, sem interferir na qualidade dos difractogramas
produzidos. Apos obter as amostras, as mesmas sido colocadas em um
dispositivo de metal, que deve ser completado com particulas de aluminio, para
iniciar o teste, que tem uma durabilidade média de 1 hora e 40 minutos, para
cada amostra. As analises de DRX foram realizadas no Laboratério de Fisica,
INFIS (Instituto de Fisica da Universidade Federal de Uberlandia). Os graficos
obtidos (difractogramas), dois para cada grupo, foram qualitativamente

interpretados.
3.3 Avaliagao morfolégica
3.3.1 Avaliagao morfolégica — Microscopia eletrénica de varredura (MEV)

A Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) foi utilizada com o objetivo
de analisar e obter imagens da superficie das amostras, verificando a presenca
de microtrincas e rugosidades. As imagens séo obtidas pela reflexdo de um feixe
de elétrons incididos sobre a amostra, previamente recoberta com uma fina

camada de um metal condutor que seja pouco susceptivel a oxidagao. Para este
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trabalho foi utilizado o microscépio eletrénico VEGA 3 (TESCAN), com tenséo
de aceleracao de 5 kV e ampliagdes em 5.000X. Para isto, foram selecionadas
duas amostras de cada grupo, uma pré-cristalizada e outra cristalizada, obtendo
assim, duas imagens por grupo.

Antes de realizar as analises no MEV (Figura 2)., € necessario que as
amostras passem por um processo de metalizacio para transforma-las em bons
condutores elétricos permitindo com que as imagens possam ser geradas. Mas
neste trabalho utilizou-se uma outra forma para obter as imagens, pois a
metalizagdo tem a desvantagem de deixar a amostra inviavel para ser utilizada
em outras metodologias. Sendo assim, optou-se por utilizar uma fita de cobre,
que melhora a condugao elétrica. Apds realizar a analise das amostras, a fita de

cobre pode ser removida, sem danos as mesmas

Figura 2. Microscépio Eletrbnico de Varredura (MEV) do Laboratério

Multiusuario do Instituto de Quimica da Universidade Federal de Uberlandia.
3.3.2 Avaliagao morfolégica — Teste de avaliagao de porosidade

A utilizacdo de um Micro CT para se obter os valores de porosidade de
um material, consiste em um processo tomografico no qual é necessario que o
corpo de prova gire em passos de angulos iguais até completar uma volta de
360°. Apds a captura destas imagens, as mesmas sao reconstruidas para que
seja possivel contabilizar os valores totais dos poros presentes nas amostras

(Kaizer MR et al., 2016). Para realizar o teste de porosidade e a reconstrugéo
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em 3D, foi utilizado um micro-CT (Skyscan 1272, Bruker, Kontich, Bélgica) de
acordo com os seguintes parametros: filtro Al 0,5 & Cu 0,038; Tensao de fonte
90 kV; Corrente de fonte 111A; Tamanho do pixel da imagem 10m; 81 fatias;
Balancgo de cinza inferior de 60; balang¢o de cinza superior de 190 (Kaizer MR et
al., 2016).

Para este estudo foi utilizado trés espécimes de cada grupo com
aproximadamente 4mm3. A porcentagem total dos poros foi encontrada por meio
da reconstrucdo em 3D. Os espacos vazios dos poros, contrastavam com a
massa densa das ceramicas (figura 3). As imagens dos blocos sao obtidas
virtualmente, sem destruicdo das mesmas, sendo uma grande vantagem desta
metodologia. Os valores encontrados (porcentagem total dos poros) foram
obtidos para cada uma das trés amostras de cada grupo, e os valores analisados

estatisticamente através do teste t, conforme sera visto a frente.

Figura 3. Reconstrugédo em 3D realizado pelo Micro CT: A - IPS e.max CAD,
B — Rosetta SM CAD/CAM.
3.4 Avaliagao Mecanica
3.4.1 Avaliagao Mecéanica — Teste flexural de trés pontos
Preparo das amostras para o ensaio flexural de trés pontos

As barras ceramicas para o ensaio flexural de trés pontos foram

obtidas por meio de cortes seriados dos blocos ceramicos pré-cristalizados, das
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duas marcas comerciais: IPS e.max CAD e Rosetta SM CAD/CAM. Seguindo as
recomendacgdes da ISO 6872.

a) Corte perpendicular — comprimento

O primeiro corte realizado nos blocos ceramicos foi perpendicular ao
longo eixo dos mesmos, com o intuito de remover a haste metalica e determinar
o comprimento dos corpos-de-prova. Para isso, a haste do bloco ceramico foi
fixada por meio de parafusos num dispositivo metalico da maquina de cortes
seriados ISOMET 1000R (BUEHLER Ltda. Lake BIluff, IL, EUA) - figura 4A. O
corte para remog¢ao da haste metélica e determinacdo do comprimento foi
realizado por um disco diamantado de 0,5 mm de espessura (BUEHLER serie
15HC n° 11,4246) a uma velocidade de 200 rotagdes por minuto sob abundante

refrigeracdo com agua (figura 4B).

b) Corte longitudinal — largura

Depois da remocdao da haste metdlica e determinacdo do
comprimento dos corpos de prova, cada bloco ceramico foi fixado com godiva de
baixa fusdo (ExataR, DFL Industria e comercio Ltda., Rio de Janeiro, Brasil) em
uma base de acetato confeccionada especificamente para fixar o bloco na
maquina de cortes seriados e prosseguir com os cortes longitudinais, realizados
distantes 4 mm um do outro, determinando assim a largura dos espécimes (figura
4C).

c) Corte longitudinal — espessura

As laminas obtidas pela técnica de determinagdo da largura dos
espécimes foram novamente fixadas em placa de acetato com auxilio de godiva
de baixa fusao e foram cortadas longitudinalmente com intervalos de 1,2 mm de

distancia, determinando assim a espessura final dos corpos de prova (figura 4D).
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Figura 4.A- maquina de cortes seriados Isomet 1000; B- corte perpendicular para
remover a haste metalica; C- corte para determinacao da largura das barras; D-

corte para determinacao da espessura das barras.

Um paquimetro universal com leitura eletrénica DIGIMATIC
CALIPERR (Mitutoyo, Absolute, no serie BB071467) foi utilizado para conferir as
dimensbes das barras (figura 5 AB e C): aproximadamente 20 mm de
comprimento, 4 mm de largura e 1,2 mm de espessura (Saavedra, 2008). Apos
a padronizagao das dimensdes, dez barras foram obtidas para cada grupo: IPS
e.max CAD (n=10) e a Rosseta SM CAD/CAM (n=10). Cada grupo foi cristalizado
no forno Programat P300, Ivoclar, no programa P91. Apds a cristalizacao, foi

feita a limpeza das barras em uma cuba ultrassénica por 10 minutos.

Figura 5. A- Mensuracao do comprimento das barras; B- mensuragao da largura

das barras; C- mensuracio da espessura das barras.
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Mensuracao da resisténcia flexural

As barras de dissilicato de litio cristalizadas, dos dois grupos, foram
posicionadas na maquina de ensaios mecanicos universias(EMIC 2000 DL, S&o
José dos Pinhais, SP, Brasil) sobre dois cilindros com aproximadamente 2 mm
de didmetro e distante 16 mm entre si. O ensaio mecanico de resisténcia a flexao
de trés pontos consiste na aplicagdo de carga compressiva de 50kgf incidida
sobre a barra ceramica por meio de um pistdo de aproximadamente 2mm de
didmetro, posicionado na metade da distancia entre os apoios, com velocidade

de 0,5mm/minuto até a ruptura da amostra (figura 6 A e B).

Figura 6. Maquina de ensaios mecéanicos Emic, Sao José dos Pinhais, SP; A-
IPS Emax CAD, sendo submetido ao teste flexural de trés pontos. B — Rosetta

SM CAD/CAM, sendo submetida ao teste flexural de trés pontos.
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Para calcular a resisténcia flexural (MPa) foi utilizada a seguinte
férmula:
3PL
2WT?
Onde: P é a forga registrada no momento da fratura; L, a disténcia entre os
suportes; W, largura do espécime e T, espessura do espécime (YEN et al.,
1993).
Dez valores em Mpa, foram obtidos apds o referido ensaio para cada

grupo. Estes valores foram submetidos ao teste t, conforme sera visto a frente.

3.4.2 Avaliagao Mecanica — Microcisalhamento
3.4.2.1 — Ensaio de microcisalhamento propriamente dito
Preparo das amostras para o ensaio de resisténcia ao microcisalhamento

Foram selecionados vinte blocos de Dissilicato de Litio, sendo dez IPS
e.max CAD e dez Rosetta SM CAD/CAM, para o teste de microcisalhamento. Os
pinos metélicos dos blocos pré-cristalizados foram removidos (figura 2A)
previamente a cristalizacdo. Depois, foram posicionados sobre a base de queima
por meio de uma gota de fixador refratario (Object Fix, Ivoclar Vivadent) - figura
2B), de forma que cada bloco nao ficasse diretamente em contato com a base
de queima e distantes pelo menos 5 mm entre si, para que o calor fosse
uniformemente distribuido em todo o espaco do forno. Os 20 blocos foram
cristalizados em forno Programat P300, Ivoclar Vivadent (figura 7C), utilizando a

programacgao automatica de numero 91, disponivel em seu painel digital.
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Figura 7. A- Remocao haste metalica do bloco cerémico; B- colocagéo do fixador

refratario; C- forno Programat P300, lvoclar;

Posteriormente a cristalizagao final, os blocos foram incluidos em
cilindros de PVC com resina de poliestireno (Aerojet, Santo Amaro, SP, Brasil)
(figura 8A e B). Apds a inclusdo, as superficies das ceramicas foram
abrasionadas com lixas de carbeto de silicio (# 600, 800, 1200, Norton,

Campinas, SP, Brasil) com granulacdes seriadas, durante 20s (figura 8).

Figura 8. A- bloco IPS e.max CAD, incluido em resina de
poliestireno B - Rosetta SM CAD, incluido em resina de

poliestireno; C- bloco sendo lixado com lixas de carbeto de silicio
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Em seguida, as superficies dos blocos ceramicos foram tratadas com
acido fluoridrico a 10% (Condac Porcelana, FGM, Blumenau, Santa Catarina,
Brasil) por 20s (figura 9A). Para remocédo do acido, foi realizada lavagem
abundante com spray de agua filtrada durante 1 min e posterior secagem com
jato de ar livre de 6leo (figura 9B). Logo apds a secagem, foi realizada aplicagao
do silano pré-hidrolisado (RelyX Ceramic Primer, 3M ESPE, St. Paul, USA)

(figura 9D) sobre a superficie da ceramica por 60 s (figura 9C).

Figura 9. A- Condicionamento com acido fluoridrico a 10% durante 20s; B-
Lavagem com spray de agua filtrada durante 1min; C - aplicagao do silano por

60s. D - agente de unido silano;

Os cilindros de cimento resinoso para o teste de microcisalhamento
foram realizados por meio de um molde de silicone de adigdo previamente
confeccionado, que apresentava 6 orificios com diametro interno de 1,0mm e
altura de 1,0mm, cada (figura 10 A). O molde de silicone foi posicionado sobre a
superficie da ceramica e seus orificios foram preenchidos com cimento resinoso
dual autoadesivo (RelyX U200, 3M ESPE, St. Paul) - figura 10B e C, por meio do
auxilio de sonda exploradora (figura 10 D). Seis cilindros foram confeccionados
sobre a superficie de cada bloco ceramico com espacamento de 3mm entre eles
(Raposo et al., 2012); uma tira de poliéster foi posicionada sobre a matriz de
silicone, e sobre ela foi apoiado um objeto metalico para exercer uma leve
pressao durante 2,5 minutos (figura 10 E); em seguida, os cilindros de cimento

foram polimerizados por 40s com aparelho de LED ( Radii Cal, SDI, Australia)
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com intensidade de luz de 1000 mW/cm?. Apds a polimerizagao completa dos
cilindros de cimento resinoso, o molde de silicone foi removido por meio de um
bisturi de forma cuidadosa, obtendo assim 6 cilindros com aproximadamente 1

mm? cada, aderidos a superficie da ceramica (figura10 G e H).

Figura 10. A- molde de silicone para confecgdo dos cilindros de cimento
resinoso; B- cimento resinoso dual autoadesivo RelyXU200; C- espatulacdo do

cimento; D- insercéo do cimento no molde; E- posicionamento da tira de poliéster
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€ peso para aguardar a presa quimica; F- fotoativagdo do cimento resinoso por
20s; G- remocdo do molde de silicone; H- amostra pronta para o ensaio de

microcisalhamento.

Dois cilindros foram selecionados para o teste imediato (24 horas), e
outros dois foram testados apds 30 dias de armazenamento em agua destilada

a 37°C e umidade relativa em uma estufa de envelhecimento artificial
Mensuracao da resisténcia de uniao ao microcisalhamento(uSBS)

Para o ensaio de microcisalhamento, as amostras foram posicionadas
e fixadas em um dispositivo metalico do equipamento de ensaios mecanicos
utilizado (OM100, Odeme dental Research, pinhais, PR, Brasil) - figura 11 A e B.
Para a execugao mais fidedigna do ensaio, as amostras foram posicionadas de
modo que os cilindros de cimento resinoso ficassem alinhados a diregao de
aplicacao da forga (Raposo et al., 2012) (figura 11 C). Um fio ortoddntico de 0,2
milimetros de diametro (NiCr, Morelli, Sorocaba, SP, Brasil) foi selecionado para
aplicar a carga sobre os cilindros. O equipamento foi ajustado sob carregamento

horizontal a velocidade de 07mm/min (Armstrong et al., 2010) - Figura 11.

Microtensile

odome

Figura 10. A- Maquina de ensaios mecanicos utilizada para o teste de
microcisalhamento; B- ceramica posicionada na maquina de ensaios; C- fio

ortoddntico em posicao alinhada a diregao da forca de aplicacédo de carga.
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A resisténcia de unido de cada amostra (MPa) foi calculada usando a

seguinte férmula:
R=F/A

Onde: F é a forga necessaria para ruptura (N), e A é a area adesiva dos

espécimes (mm3).

No teste imediato (24hs - TO) dois cilindros foram testados e uma
média dos valores foi obtida. As amostras cerdmicas de cada grupo foram
submetidas ao envelhecimento, armazenadas em agua destilada a uma
temperatura de 37°C e umidade relativa, durante 30 dias. Apds este periodo
foram realizados novos testes, com outros dois cilindros (30 dias — T1) - figura
12.

Figura 12. Estufa de envelhecimento artificial,

37°C e umidade relativa.
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Conforme ja explicado, foram obtidos dez valores em Mpa para cada
grupo em TO e dez em T1. Estes valores foram submetidos ao teste Anova two
way, seguido por Tukey, para andlise em relacdo ao tempo e as marcas

comerciais.
3.4.2.1 — Analise do padrao de falha

ApOs realizados os ensaios mecanicos de microcisalhamento, as
amostras foram levadas ao microscopio optico (Mitutoyo, Tokio, Japao) para
analise do padrao de falha, que foram divididos em trés tipos: 1) falha adesiva;

2) falha mista 3) falha coesiva (figura 13).

Figura 13. Microscopio Optico Mitutoyo(USA)

utilizado para analise do padrao de falha.
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Inlensily (AU,

4 - Analise estatistica dos dados

Os dados foram tabulados e analisados pelo programa SigmaPlot
12.0 (Systat Software, San Jose, Califérnia, EUA). Tanto os dados do teste de
avaliagao de porosidade e o teste de resisténcia flexural de trés pontos foram
submetidos ao teste t-Student (p < 0,05) para comparagao entre os grupos. E os
dados de resisténcia de unido obtidos no ensaio de microcisalhamento foram

avaliados por meio do teste Anova two way, seguido por Tukey (p < 0,05).
4 RESULTADOS
4.1 Avaliacao estrutural — Indentificacdao das estruturas cristalinas

ApOs realizar a analise das estruturas cristalinas por meio do DRX dos
dois blocos ceramicos testados (um para cada marca comercial), pode-se
perceber que ndo houve diferenga estrutural entre eles. Nos difractrogramas de
ambas as ceramicas, os picos principais (23.9, 24.6 e 30.1) correspondiam ao
dissilicato de litio (ICCD 040-0376). Os dois materias apresentaram as mesmas
estruturas cristalinas com intensidades semelhantes. Os difractogramas
descritos, de onde foram extraidos os resultados, sdo mostrados abaixo, nos

graficos 1,2,3 e 4.
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Graficos 1 e 2 - Difractograma do IPS e.max CAD e Rosetta SM CAD/CAM -

cristalizadas
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Graficos 3 e 4 - Difractograma do IPS e.max CAD e Rosetta SM CAD/CAM — pré-

cristalizadas

4.2 Avaliacao morfoldgica
4.2.1 Avaliacao morfoldgica - Analise topografica (MEV)

ApOs realizar as imagens por meio da microscopia eletronica de varredura
dos quatros blocos ceramicos testados (dois para cada marca comercial), pdde-
se perceber que nao houve diferengcas morfoldgicas ao analisar as imagens das
ceramicas pré cristalizadas e apo6s cristalizagcao. As analises foram realizadas
nas imagens observadas na figura 14 e 15 em um aumento de 5.000X, mostrada

a segquir.

WD 184 mm | i VEGAI TESGAN|  SEMHV: 5.0 RV WD 384 mim | VESAS TESSAN
Dot: S€ 10 jim Wigew Rkt 41,5 pm Dotz SE 10 jam
SEM MAG: 509 ki | Date{midiy): 0REE0 Paricrmanas in nancEpace BEM MAG: 500k | Date(midn: oREIS Poriormance in nenospaos

Figura 14 : A - Rosetta SM CAD/CAM, pré-cristalizada; Figura B — IPS e max CAD, pré-cristalizada
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Figura 15 : A- Rosetta SM CAD/CAM, cristalizada; Figura B — IPS e.max CAD, cristalizada

4.2.2 Avaliacao morfolégica — Porosidade total (micro CT)

ApOs realizar a avaliagao da porosidade total dos seis blocos ceramicos (
trés por marca comercial) e submeter os valores encontrados ao test t, verificou-
se que nao houve diferenga estatisticamente significante entre os grupos. Os

resultados encontrados entao dispostatos na tabela 1.

Tabela 1. Média e desvio padrao da porcentagem total das ceramicas avaliadas.

Marca comercial dos blocos Porosidade total
ceramicos
IPS e.max CAD 0.08+ (0.030) A
Rosetta SM 0.10+ (0.034) A

Nao existe uma diferengca estatisticamente significativa entre os grupos
avaliados (P = 0,473). As letras maiusculas indicam que nao existe diferenca
estatistica significativa entre os grupos p <0,05
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4.3 Avaliacao mecanica
4.3.1 Avaliacao mecanica - Resisténca Flexural

Apos realizar o teste flexural de trés pontos dos vinte blocos ceramicos (
dez por marca comercial) e submeter os valores encontrados ao test t, verificou-
se que nao houve diferenga estatisticamente significante entre os grupos. Os

resultados encontrados entao dispostatos na tabela 2.

Tabela 2. Média e desvio padrao dos valores encontrados de resisténcia flexural.

Marca comercial dos blocos Resisténcia Flexural
ceramicos
IPS e.max CAD 341.45 + (61.44) A
Rosetta SM 352.39 £+ (36.77) A

Nao existe uma diferencga estatisticamente significativa entre os grupos avaliados
(P = 0,652). As letras maiusculas indicam que nao existe diferenca estatistica

significativa entre os grupos p <0,05

4.3.2 Avaliagao Mecanica — Microcisalhamento
4.3.2.1 — Ensaio de microcisalhamento

Apos realizar o teste de microcisalhamento para 40 cilindros de resina
contra vinte blocos cerdmicos (dez por marca comercial) em TO (imediatamente
— 24horas) e em T1 (30 dias de envelhecimento artificial), os valores encontrados
foram submetidos ao test Anova two way, seguido por tukey. Verificou-se que
nao houve diferenga estatisticamente significante, nem entre os grupos (marcas
comerciais), nem em relagdo ao tempo. Os resultados encontrados entdo

dispostatos na tabela 3.
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Tabela 3 - Média e desvio padrédo dos valores encontrados de resisténcia de unido.

Marca come[cu:_ll dos T0 T1 p
blocos ceramicos
IPS e.max CAD 17.89 + (6.3) Aa 17.11 £ (5.9) Aa 0.969
Rosetta SM 17.27 + (3,1) Aa 17.60 + (4.7) Aa 0.881

Nao existe nenhuma diferenca estatisticamente significativa entre os grupos
avaliados (P = 0.878). As letras maiusculas indicam que nao existe diferenca
estatistica significativa entre as colunas e as letras mindsculas indicam que nao

existe diferencga estatistica significativa entre as linhas p <0,05

4.3.2.2 Analise do padrao de falha

Os resultados da analise do padrao de falha dos cilindros de cimento
resinoso apds o ensaio mecanico de microcisalhamento estio listados no grafico
seguir (grafico 5). Nao houve falha coesiva, as falhas encontradas foram

classificadas em mista e adesiva (figura 16).

100% 10% 155
T 20% 25%
B08s
il
=40
S86
4088
308
208
1086

0%
IFS e.max-T0 Rosetta SM-TO IPS e.max-T1 Rosetta SM-T1

B Falha adesiva Falha mista

Grafico 5. Padrao de falha apés teste de microcisalhamento. IPS e.max — TO
(teste imediato); IPS e.max — T1 (teste apds 30 dias); Rosetta SM — TO (teste
imedato); Rosetta SM — T1 (teste apds 30 dias).
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Figura 16. A - Falha mista com prevaléncia em cimento; B - Falha adesiva.

5 DISCUSSAO

A hipétese nula apresentada neste estudo, foi aceita. Nao encontrou-se
diferencas nas propriedades estruturais, nem nas morfolégicas, nem nas

propriedades mecanicas.

O Dissilicato de Litio € uma das ceramicas odontoldégicas mais utilizadas
para os diversos tipos de reabilitacées possiveis na odontologia, devido as seus
bons valores de resisténcia a fratura (x 350 Mpa), auséncia de infraestrutura
metalica, e uma estética favoravel (Kassardjian V et al., 2016). A empresa lvoclar
possuia a patente do material, reservando assim o direito exclusivo da sua
producao, limitando ao cirurgido dentista uma unica opgao de compra disponivel
no mercado. Com o fim desta patente outras empresas iniciaram a producao do
Dissilicato de Litio, mas ainda ndo se sabe se estas ceramicas possuem o

mesmo padrao de qualidade quando comparadas ao IPS e.max.

Para responder esta duvida, este estudo teve como finalidade comparar
as propriedades estruturais, morfolégicas e mecanicas de duas marcas
comerciais de Dissilicato de Litio ( Rosetta SM CAD/CAM e IPS e.max CAD).
Para isto foram utilizadas algumas metodologias que avaliaram estas
propriedades. Para a analise das propriedades estruturais, a literatura mostra
trabalhos que utilizaram o DRX (Difracédo de raios-x), Espectroscopia Raman e

a Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC). Nos utilizamos o DRX, devido a
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sua praticidade na obtencdo das estruturas cristalinas, sendo uma metodologia
bastante utilizada na analise microestrural dos materiais odontolégicos ( Al
Mansour et al., 2015; Lien et al., 2015; Ramos et al., 2016; e Aurélio et al., 2017).
Para a analise das propriedades morfolégicas, trabalhos na literatura mostram o
uso da microscopia eletrébnica de varredura (MEV) para realizar analises
topograficas para identificar quais sdo os cristais que compdem esta estrutura,
em relagdo ao tipo, formato e tamanho (Lien et al., 2015; Ramos et al., 2016;
Sundfeld et al., 2016). Entretanto o MEV limita-se a uma analise superficial, por
isso utilizamos o Micro CT, que possibilita a analise da porosidade total dentro
das amostras (Kaizer et al., 2016). Para a analise das propriedades mecanicas
em relacao a resisténcia flexural, trabalhos na literatura utilizam metodologias
como o teste flexural biaxial,o teste flexural de trés pontos e o teste flexural de
quatro pontos (Hdéland et al., 2000; Albakry et al., 2003; Sedda et al., 2014).
Neste estudo foi utilizado o teste flexural de trés pontos, que € uma metodologia
sedimentada na literatura para este tipo de analise mecéanica (Oh et al., 2000;
Holand et al., 2000; Luo et al., 2014). Por fim, a analise da resisténcia de unido
pode ser realizada por meio de algumas metodologias, como: Cisalhamento,
tracdo, microcisalhamento e micro-tragdo. Neste estudo foi utilizado o
microcisalhamento, por ser uma metodologia sedimentada na literatura, para
avaliar a resisténcia de uniao entre o cimento resinoso com a ceramica de forma
estatica (Lise et al., 2015; Gré et al., 2016). Ensaios dindamicos, como carga
ciclica sao testes mais eficientes por se aproximarem do que realmente acontece

na cavidade oral (Nawafleh et al., 2015).

As ceramicas reforcadas com Dissilicato Litio possuem boas propriedades
estruturais, morfolégicas e mecanicas, mas para que isto aconteca o tratamento
térmico deve ser realizado da maneira correta. Lien em 2015 relata que quando
este material é tratado em uma temperatura abaixo de 780°C, ele vai apresentar
uma maior quantidade de metassilicato de litio, reduzindo assim a sua
resisténcia. Quando esta ceramica é tratada em uma temperatura superior a
780°C, aumenta a transformacao do metassilicato de litio em dissilicato de litio,
melhorando assim a sua resisténcia, devido ao aumento da cristalinidade do

material. Quando esta analise foi realizada por meio do DRX, observou-se a
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presencga de trés picos fortes no difractograma (23,9, 24,6 e 30,1), demonstrando
a completa cristalizagdo do material em uma temperatura acima de 780°C (Lien
et al., 2015). No presente estudo, os resultados do DRX, confirmaram que os
principais componentes da Rosetta SM CAD/CAM foram semelhantes ao IPS
e.max CAD. O que sugeriu que n&o seriam encontradas diferengas no teste para

avaliagcao da resisténcia flexural.

As analises morfologicas realizadas, por meio do MEV e do Micro CT,
tiveram como ja falado o objetivo de avaliar a topografia e o valor de porosidade
total (no interior das amostras) das duas marcas comerciais testadas. As
imagens obtidas das duas marcas comerciais testadas, antes do tratamento
térmico (pré-cristalizada), apresentaram caracteristicas tipicas dos cristais de
metassilicato de litio, que possuem um formato acicular incorporados na sua
matriz vitrea. Apds o tratamento térmico (cristalizacado total), a microestrutura
cristalina se torna mais densa e homogénea, propensa a receber as forcas
mastigatorias (Kang et al., 2013). Estas imagens, para as duas marcas
comerciais, apresentaram conforme o esperado, uma morfologia dos cristais
semelhantes. Os cristais de dissilicato de litio apresentam um comprimento
meédio de 0,5 um, na sua fase pré cristalizada e apdés a sua cristalizagao, o
tamanho médio dos cristais aumentam em até 3,0 um (Lien et al., 2015; Ramos
et al., 2016; Sundfeld et al., 2016).

Para realizar a avaliagdo da porosidade total das amostras, foi
utiizado o micro CT, e observou-se que ambas as ceramicas testadas
apresentaram valores de porosidade semelhantes. Sabe-se que a quantidade de
poros presente em uma ceramica pode influenciar na sobrevida do material, uma
vez que influenciam diretamente em suas propriedades mecanicas. Os cristais
tém caracteristicas isotrépicas com um papel significativo na modificagcdo de
suas propriedades, tais como a dureza, resisténcia a flexdo, médulo de
elasticidade e tenacidade a fratura (Kaizer et al., 2016). A presenga dos poros
pode interferir na distribuicido das tensbes, reduzindo as propriedades
mecanicas, favorecendo a falha. Como ja mostrado, ndo houve diferenga entre

as marcas comerciais (0,8 e 0,10), entretanto diminuir a porosidade das
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ceramicas reforcadas com dissilicato de litio, pode ser uma alternativa de

pesquisas futuras a fim de otimizar ainda mais a sua microestrutura.

As ceramicas com cristais de dissilicato de litio possuem uma elevada
resisténcia a fratura, quando comparadas com as demais ceramicas vitreas,
como a Feldspatica e a Leucita (Kayatt FE & Neves FD, 2013). A resisténcia
destes materiais ceramicos depende de uma série de fatores como: A sequéncia
adequada de acabamento e de polimento, concentracdo de tensdes,
metodologias utilizadas para execugéo e qual foi o cimento utilizado para fixagao
da coroa (Albakry et al., 2003; Lin et al., 2012; Gonzaga et al.,201). Os resultados
do presente estudo (341.45 + 61.44 para o IPS e.max CAD e 352.39 * 36.77
para o Rosetta SM CAD/CAM), foram similares aos encontrados na literatura,
que mostra valores de aproximadamente 350 Mpa (Barbosa et al., 2016). O
mesmo padrao de estrutura cristalina para as duas marcas comerciais, indicou
que provavelmente seriam encontrados valores semelhantes de resisténcia
flexural, o que realmente foi observado. Valores de resisténcia a fratura, podem
influenciar diretamente na longevidade clinica destas restauragdes ceramicas,

apesar deste estudo ter sido realizado apenas com metodologias laboratoriais.

Ressalta-se, que embora atualmente a resisténcia flexural do
Dissilicato de Litio seja como ja mencionado, uma das maiores entre as
ceramicas vitreas, trabalhos sobre carregamentos oclusais mostram valores de
forga mastigatéria em humanos do sexo masculino de 69N na regido anterior e
de 516N na regiao posterior (Kampe et al., 1987), e cargas compressivas de até
838 N foram encontradas em pacientes com sinais de atividade parafuncional
(Cosme et al., 2005). A resisténcia flexural encontrada para as duas marcas
comerciais (341.45 + 61.44 para o IPS e.max CAD e 352.39 £ 36.77 para o
Rosetta SM CAD/CAM) é dada em Mpa, que € uma unidade de medida de
pressao, enquanto os padrdes oclusais referidos estdo em Newtons, que € uma
unidade de forga. Entretanto, nos graficos de Tensao X deformagao obtidos
durante o referido ensaio, observou-se que para fratura das barras ceramicas de
Dissilicato de Litio foi necessario um carregamento médio de 66,55N.

Obviamente n&o € possivel fazer uma comparacéo direta com o carregamento
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oclusal, uma vez que a barra utilizada no teste possui medidas pré-definidas
(20mm de comprimento, 4 mm de largura e 1,2 mm) e possui uma espessura,
diferente ha de uma coroa a ser utilizada clinicamente, No ensaio de resisténcia
flexural, a barra sofre um carregamento em seu centro, e isto certamente
resultara em uma fratura da mesma com um carregamento bem menor que o
oclusal, ja que na situagao clinica tem se o substrato (remanescente dentario ou
parte coronaria do retentor intraradicular mais o cimento resinoso). Porém, os
poucos relatos de fraturas clinicas nos acompanhamentos longitudinais mostram
que a resisténcia ainda nao é ideal (Van den Breemer et al., 2017), lembrando

que nao ha relatos de fraturas de coroas metalicas.

A resisténcia de unido das ceramicas de Dissilicato de Litio com o
substrato, € um fator importante para a sobrevida destas restauracées dentarias
(Lise et al., 2015 e Gré et al., 2016). Apos o teste de microcisalhamento imediato
(TO), observou-se que nao houve diferenga na resisténcia de unido entre os dois
grupos testados. As amostras foram ainda armazenadas em agua destilada a
fim de causar uma degradacao da resisténcia de unido. Apds o envelhecimento
artificial durante o periodo de 30 dias foi possivel realizar nova comparacéao entre
a Rosetta SM CAD T1 X IPS e.max CAD T1, novamente nao houve diferenca
estatisticamente significativa. Apds esta analise, foi realizada a comparacgéo dos
resultados dentro do mesmo grupo: Rosetta SM CAD/CAM (imediato X apds 30
dias de armazenamento) e IPS e.max CAD (imediato X apds 30 dias de

armazenamento) e também n&o houve diferenca estatisticamente significativa.

O envelhecimento artificial por um periodo curto (30 dias), ndo foi capaz
de provocar alteracbes nos resultados. Esperava-se que os valores de
resisténcia de unido fossem menores para os testes apds envelhecimento, uma
vez que o cimento resinoso pode apresentar degradacgao hidrolitica (Wegner et
al., 2002). Entretanto, o periodo de armazenamento de 30 dias pode ser
considerado pequeno para promover uma degradagéo significativa. Sugere-se
entretanto que trabalhos futuros analisem por mais tempo esta questao, inclusive

incluindo testes de carga ciclica.
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Neste estudo, ndo houve falha coesiva, predominando somente as falhas
mistas e adesiva, sem diferenca entre o tipo ceramica e o tempo de
armazenamento. O tipo de cimento resinoso utilizado pode estar relacionado aos
resultados, uma vez que os cimentos auto-adesivos, possuem valores de
resisténcia de unido menores quando comparados aos cimentos resinosos

convencionais (De Souza et al., 2015).

Portanto, ndo foram encontradas diferencas entre as propriedades
estruturais, morfolégicas e mecéanicas, o que poderia demonstrar que essas
ceramicas apresentem uma longevidade clinica semelhante. No entanto, este
estudo foi realizado apenas por meio de testes laboratoriais. Os resultados de
resisténcia a flexdo obtidos, mostram uma grande possibilidade de ndo ter uma
diferencga clinica entre eles. Embora os valores de resisténcia de unido, obtidos
pelo teste de microcisalhamento sejam insuficientes para uma extrapolacao
clinica, devido ao funcionamento dindmico do aparelho estomatognatico, é
necessario utilizar metodologias com carregamento dinamico, dai a sugestao em

realizar testes de carregamento ciclico em trabalhos futuros.

Desta forma, estudos futuros com carga dinamica e clinicos, ainda
sdo necessarios para validar os resultados preliminarmente favoraveis aqui

demostrados.
8 - CONCLUSAO

Baseado nos resultados encontrados neste estudo em vitro, nao
houve diferenga entre os dois blocos ceramicos de Dissilicato de Litio de marcas
comerciais diferente, em relacao a sua estrutura cristalina, valores de porosidade

total, Resisténcia flexural e Resisténcia de unido.
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