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FERNANDES, V. S. Protocolo de cimentagao adesiva de cimento resinoso a
ceramica hibrida odontolégica frente ao envelhecimento sob calor, pressao e
umidade. 2024. Dissertacdo (Mestrado Profissional em Materiais) — Fundagéo
Oswaldo Aranha, Centro Universitario de Volta Redonda, Volta Redonda, 2024.

RESUMO

O objetivo deste trabalho foi a elaboragcdo de um protocolo de cimentagédo adesiva de
cimento resinoso a ceramica hibrida odontolégica, analisando a resisténcia de unido
por meio do ensaio mecanico de cisalhamento antes e apos o envelhecimento das
amostras em autoclave, sob calor, pressdo e umidade. Com a utilizacdo de duas
marcas comerciais de sistema adesivo, sendo um convencional e o outro
autocondicionante. Visando indicar para a pratica clinica odontologica o protocolo mais
eficiente, a longo prazo, apos a etapa de cimentagao das pecas protéticas. Com as
caracterizagdes mecanicas das amostras: cisalhamento e estruturais: microscopia
Optica, microscopia eletrobnica de varredura e microdureza. Apresentou como
resultados de dureza Vickers da ceramica hibrida Enamic o grupo controle: 423,7 HV
e grupo cicladas: 428,1 HV. E os resultados do cisalhamento: grupo G1: Ambar sem
envelhecimento 33,4+ 2,17, grupo G2: 30,3+ 1,61, grupo G3: 30,63+ 1,87 e grupo G4:
29,85+ 0,81. O uso do sistema adesivo convencional se mostrou mais efetivo quando
se comparados os valores de resisténcia de unido do sistema adesivo
autocondiocionante e o condicionamento com o acido fluoridrico a 10% teve como
resultado uma morfologia da superficie mais propicia ao embricamento mecéanico, com
0 aumento da resisténcia adesiva entre o agente cimentante resinoso e a ceramica

avaliada.

Palavras-chave: ceramica hibrida odontolégica; envelhecimento; cimentacéo adesiva.
FERNANDES, V. S. Protocol for adhesive cementation of resin cement to dental

hybrid ceramics against aging under heat, pressure and humidity. 2024.



Dissertation (Professional Master of Material) — Fundagdo Oswaldo Aranha, Centro
Universitario de Volta Redonda, Volta Redonda, 2024.

ABSTRACT

The objective of this work was the elaboration of a protocol for adhesive cementation
of resin cement to hybrid dental ceramics, analyzing the bond strength by means of the
mechanical shear test before and after the aging of the samples in autoclave, under
heat, pressure and humidity. With the use of two commercial brands of adhesive
system, one conventional and the other self-etching. In order to indicate the most
efficient long-term protocol for clinical dental practice after the cementation stage of the
prosthetic pieces. With the characterizations of the mechanical samples: shear and
structural: optical microscopy, scanning electron microscopy and microhardness. The
Vickers hardness results of the Enamic hybrid ceramic were presented in the control
group: 423.7 HV and in the cycled group: 428.1 HV. And the shear results: group G1:
amber without aging 33.4+ 2.17, group G2: 30.3% 1.61, group G3: 30.63+ 1.87 and
group G4: 29.85+ 0.81. The use of the conventional adhesive system proved to be more
effective when comparing the bond strength values of the self-conditioning adhesive
system and the etching with 10% hydrofluoric acid the result was a surface morphology
that was more conducive to mechanical embrittlement, with an increase in adhesive

strength between the resin cementing agent and the ceramics evaluated.

Keywords: dental hybrid ceramics; aging; adhesive cementation.
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1. INTRODUGAO

1.1 CONSIDERAGCOES INICIAIS

Na odontologia pregressa, a principal fungéo era devolver a mastigagao
aos pacientes. Com o surgimento de novos tratamentos, materiais,
aperfeicoamento dos profissionais, melhora das técnicas reabilitadoras e
pacientes mais exigentes, o objetivo vai além da fungcdo mastigatéria, tem a
estética com garantia e longevidade. Com o surgimento dos implantes dentarios
como novo tratamento reabilitador parciais e totais. O que tem de mais
tecnoldgico, os sistemas computadorizados que de maneira rapida confecciona
as proteses. Nos materiais, as préteses puramente cerdmicas com mais
estética, quando comparadas as metalicas e metaloceramicas, e com
excelentes propriedades mecanicas capazes de reabilitar os elementos
dentarios (BOTTINO et al., 2001).

Com excelentes qualidades estéticas, e com a principal capacidade ser
imperceptivel quando se comparada as estruturas dentais as restauragdes
puramente ceramicas apresentam inumeras vantagens quando se comparada
a outros materiais reabilitadores, sao resistentes ao desgaste, com estabilidade
estética, biocompatibilidade e n&do apresenta manchamento (BRAGA et al.,
2000).

Por décadas foram utilizadas préteses metaloceramicas, no entanto o
metal utilizado como infraestrutura, dando a resisténcia, ndo consegue a
translucidez natural ao dente e na margem cervical a presenga da cinta metalica
e com a possibilidade de possivel alergia ao niquel presente em sua
composic¢ao, levou a utilizar ceramicas a base de 6xidos ou vitroceramizados
reforcados como ‘limitadores de trincas” (COELHO et al., 2009 e
ANDERSSON; ODEN.,1993).

Atualmente, as ceramicas se destacam como um bom material

restaurador, apresentando qualidades estéticas, mecanicas, bioldgicas e
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funcionais, e tem sua indicagdo bem consolidada na odontologia (CONRAD et
al., 2007 e PEGORARO et al., 1998).

Deste modo, os profissionais da odontologia obtém inumeras
apresentagcdes de ceramicas odontolégicas, com excelentes propriedades
funcionais e estéticas. Com inumeros materiais ceramicos na odontologia, o
seu diferencial quanto as suas propriedades, estrutura, processo de fabricacao
e suas indicagdes. Classificadas em: feldspaticas; vitreas e policristalinas
(VIEIRA; MARIMOTO, 2008). Langcado no mercado o VITA Enamic, sendo
composto 75% ceramica e 25% polimero. Na fase ceramica inclui 23% de Al203
e a parte do polimero dimetacrilato de uretano e dimetacrilato de trietileno glicol
(COLDEA, SWAIN, THIEL, 2013 e LAUVAHUTANON et al, 2014). Classificada
como uma ceramica hibrida, € um polimero com infiltragdo de ceramica, com
uma translucidez menor do que ceramicas com matriz de vidro, por possuir
grande quantidade de Al203, recomentadas em trabalhos parciais ou totais em
regioes posteriores (VAN NOORT, 2013; LAUVAHUTANON et al., 2014; AWAD
et al., 2015 e ARSLAN et al., 2024).

Toda reabilitagdo protética odontolégica € composta por minuciosas
etapas, que ndao podem ser menosprezadas pelo profissional. O sucesso dos
trabalhos ceramicos esta altamente associado a etapa de cimentagao, na qual
€ almejada a combinacdo do substrato dental, do cimento resinoso e da
restauracdo para nao ter falhas. Sendo assim, o preparo do dente, o seu
condicionamento acido e o preparo da superficie ceramica podem influenciar
na retencgao do trabalho protético e durabilidade da restauragao indireta (MELO
et al, 2010 e HADDAD, ROCHA, ASSUNCAO, 2011).

Outros fatores também podem influenciar na longevidade das coroas
totalmente ceramicas. Dentre eles existem os fatores relacionados ao paciente
(incluindo género, idade, frequéncia de tratamento, histéria odontoldgica,
lesbes cariosas recorrentes, habitos parafuncionais e fatores periodontais) e ao
profissional (incluindo idade, género e pais de qualificagdo). Entretanto, um
fator importante é as propriedades fisicas dos materiais para determinar o
sucesso de restauracbes de ceramica, mas sozinhas elas nao explicam

completamente o comportamento clinico. As propriedades fisicas sdo dadas
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geralmente para materiais no estado puro. Porém, essas propriedades podem
mudar, algumas vezes drasticamente, quando expostas a condi¢des variadas
(REKOW et al.,, 2011). O meio bucal apresenta complexas variagdes de
temperatura, pH, tensdes e umidade. E mesmo com todas as caracteristicas
promissoras das ceramicas hibridas, langadas recentemente, ndo ha na
literatura pertinente, estudos longitudinais que comprovem sua eficiéncia clinica
e estabilidade em um ambiente tdo instavel como a boca (MORENA et al, 1986;
GONZAGA et al., 2009 e POLAT et al., 2024).

A cimentagdo adesiva é bem difundida e aplicada no ambito das
restauracoes estéticas ceramicas, sendo que, para cada material é exigido um
tratamento superficial especifico. Quanto a este tratamento superficial, as
ceramicas podem ser classificadas como acido sensiveis ou acido resistentes,
onde as ceramicas com fase vitrea, sensiveis ao condicionamento com acido
fluoridrico, & capaz de gerar a ruptura da parte vitrea gerando micro retencoes
em sua superficie e consequentemente, o aumento do embricamento
micromecanico com o0 cimento resinoso, elevando a resisténcia de unido
(MADINA, OZCAN, BADAWI, 2010).

Ainda sobre cimentagdo adesiva, a unido de material organico e
inorganico, pode ser promovida por adesao quimica do silano, um agente de
unido que € uma molécula de estrutura bifuncional. Nas restauragdes indiretas
realizadas com ceramica vitrea ou hibrida, a adesao € realizada pelos dois
mecanismos principais, micro retengdes mecanicas e unido quimica (JARDEL
et al 1999; HO e MATINLINNA, 2011) porém, para as ceramicas hibridas ainda

nao ha um protocolo de tratamento superficial pré-cimentacdo bem definido.

1.2 OBJETIVO GERAL

17

Sendo o objetivo deste trabalho sera a elaboragdo de um protocolo de

cimentacao adesiva de cimento resinoso a ceramica hibrida odontoldgica.



18

1.3 OBJETIVO ESPECIFICO

Analisando a resisténcia de unido por meio do ensaio mecanico de cisalhamento
antes e apos o envelhecimento das amostras na autoclave, submetidos a calor,
pressdo e umidade. Visando indicar para a pratica clinica odontologica o protocolo
mais eficiente, a longo prazo, apds a etapa de cimentagcdo das pecgas protéticas.
Caracterizagdes estruturais para visualizar a morfologia qualitativamente através do

microscopio optico, microscopio eletrénico de varredura e microdureza.

1.4 JUSTIFICATIVA

As ceramicas hibridas recém-langadas no mercado odontologico
possuem caracteristicas quimico-mecanicas promissoras, porém ainda nao ha
um protocolo de tratamento superficial pré-cimentacdo bem definido na
literatura, e pouco se sabe sobre seu comportamento biomecanico apods
cimentadas ao dente em meio bucal, a longo prazo, no qual o conjunto esta
exposto a complexas variagdes de temperatura, pH, tensdes e umidade.

2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 CERAMICAS ODONTOLOGICAS:

Na busca de um sorriso perfeito € o que dita a sociedade na atualidade,
com o aumento da autoestima dos pacientes e a qualidade de vida, porém vao
além de dentes brancos e alinhados, tendo o cuidado com a funcionalidade e a
saude bucal como um todo (SANTOS et al., 2016).

As ceramicas odontoldgicas apresentam como caracteristicas principais,
biocompatibilidade, estabilidade de cor, resisténcia a compressao,
condutibilidade térmica, capacidade Optica, restabelecimento da funcao

fisioldgica, resisténcia mecanica com preservacao do material e interface entre



elemento protético / cimento / estrutura dental, assim € o material de eleigédo
guando o assunto € qualidade para a composi¢cao de um dente na cavidade
bucal (PALIALOL, 2013 e BERNARDES et al., 2012).

Em 1903, a odontologia comegou o uso da ceramica, seguindo o uso de
coroas de jaquetas em porcelana, utilizando lamina de platina e aplicagdo em

forno elétrico e a porcelana de baixa fusdo (GOMES et al., 2008).

Para o langamento de ceramicas odontolégicas no mercado séao
submetidas por uma série de testes e analises fisicas, quimicas e biolégicas de
acordo com as normas ISO6872 (2008) e ISO10993-5 (2009). Possibilitando
assim o uso de tal material sem que ocorra dano ao seu usuario (CNPq e
ABDOLLAHZADEH, 2011).

Nas classificacbes das ceramicas metal free o sistema do dissilicato de
litio vem se destacando por apresentar propriedades 6pticas semelhantes aos
dentes e resisténcia de 36 MPa a 400 MPa (GUESS et al., 2011 e BERNARDES
et al., 2012).

Com alta qualidade estética se destaca a ceramica feldspatica
confeccionada em alta fusdo, utilizadas principalmente nas coroas
metaloceramicas, porém com baixa resisténcia o que limita a sua utilizagao
somente em coroas unitarias que necessitam de grande estética como facetas,
laminados e em areas sem estresse oclusal. Para melhor resisténcia as
ceramicas feldspaticas foram reforcadas com leucita a sua fase cristalina com
resisténcia de aproximadamente 18 MPa e outros componentes tais como
zircOnia, alumina e dissilicato de litio (PASINI et al., 2018; AMOROSO, 2012 e
WILSON E HENCH, 2003).

A ceramica dissilicato de litio € formada de matriz vitrea entrelagada com
cristais de dissilicato o que gera a propagacao de trincas, com boa resisténcia
mecanica e caracteristicas opticas excepcionais. O uso do dissilicato de litio em

trabalhos parciais em prétese odontoldgica apresentou falhas em pouco tempo
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para dentes posteriores, ja a sua aplicagdo em coroas totais durante dois anos

se mostrou satisfatéria, independente da cimentacéao utilizada

(FASBINDER et al., 2010; HARDER et al., 2010; SOARES, 2012 e RODRIGUES,
2017).

Para trabalhos protéticos em regides de alto esforco mastigatorio os
materiais com infraestrutura ceramicos com base de alumina e zirconia

apresentam sucesso clinico no meio bucal em longo prazo (ROLIM, 2013).

2.1.1 Enamic:

As ceramicas hibridas é o que se tem de mais recente no
desenvolvimento do campo das ceramicas odontologicas, apresenta em sua
composi¢cdo uma rede porosa de ceramica reforcada com polimeros o que se
utiliza em resinas compostas. O seu diferencial € na dissipagdo das forgas
mastigatorias, evitando o aparecimento de trincas (SILVA et al., 2020 e
PEREIRA, 2017).

Para a substituicdo dos dentes naturais, busca-se materiais com boas
propriedades. Os materiais ceramicos e compositos, apresentam uma estética
favoravel juntamente com a longevidade mastigatoria (GUARNIERI et al., 2021;
SILVA et al., 2017 e MORMANN et al., 2013).

As reabilitacbes em ceramica, podem a longo prazo ter o desgaste do
seu antagonista, gerando assim sensibilidade e menor dimensao vertical de
oclusdo. A ceramica infiltrada por polimero € uma boa opg¢ao de material por
apresentar desgaste semelhante ao dentre natural e uma boa indicagao para
pacientes com habitos parafuncionais (LABORIE et al., 2004; MATZINGER et
al., 2019; MOHAMMADIBASSIR et al., 2019; MOREIRA et al. 2019 e DIRXEN
et al., 2013).

Apresenta uma composi¢do quimica na rede de polimeros de metacrilato,

apresentando os seguintes dados fisicos de resisténcia a flexao de



150-160 Mpa com a ISO 6872, tenacidade a fratura de 1,5 mpaVm, modulo de
elasticidade 30 GPa e dureza de 2,5 GPa (manual de instru¢des VITAENAMIC,
2023).

Uma ceramica infiltrada com polimero € um dos materiais utilizados em
préteses odontologicas, contendo de 15 a 20% de polimero em sua
composi¢cao, onde o0 seu comportamento mecanico deve ser avaliado,
apresentando assim médulo de elasticidade de 30,14 GPa, dureza 2,59 GPa e
tenacidade a fratura de 1,72 MPa m'2, para os valores de endentacao
apresenta valores semelhantes aos apresentando em endentagdes no esmalte
dental e também pode ser utilizados em blocos para a utilizagdo em CAD/CAD
0 que o0 enquadra como um novo tipo de ceramica para ser utilizado em
préteses odontolégicas (LI-HONG e SWAIN, 2011).

Em relacédo ao grau de desgaste dos materiais € um fator importante em
relagdo ao comportamento dos materiais, foi realizado um estudo no simulador
de mastigacdo onde foi comparado o desgaste no esmalte dental, ceramica
feldspatica e ceramica infiltrada com polimero com os seguintes resultados nos
dentes antagonistas a ceramica feldspatica 377,294 u, e na ceramica infiltrada
com polimero 101,755 p, assim o desgaste dos dentes naturais foi menor
quando utilizada uma ceramica infiltrada com polimero comparado com a
ceramica feldspatica (ASHTIANI et al., 2019).

Pouco se sabe quando ao uso de ceramica infiltradas com polimeros a
longo prazo na cavidade bucal, visando obter resultados de desgaste a longo
prazo foi realizado um estudo entre esse tipo de ceramica e o esmalte dentario
humano, apresentando dureza vickers para ENAMIC de 3,35 + 0,30, e esmalte
de 3,70 + 0,25 e mddulo de elasticidade para ENAMIC de 23,54 + 2,44 e
esmalte de 90,08 + 4,15. Para a analise ao desgaste foi utilizado sob uma
configuracao de bola no plano. Assim a resisténcia ao desgaste na ceramica foi
menor do que a do esmalte dental e 0 modo de dano ao desgaste da ceramica
é semelhante ao do esmalte dentario, visto que a fase polimérica apresenta
maior desgaste, o que é semelhante na estrutura do esmalte e a parte ceramica

se esfolia, 0 que é observado nas hastes do esmalte (ZHOU XUA et al., 2017).
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Sendo um material novo pouco se sabe de seu comportamento em longo
prazo, sem relatos na literatura de seu comportamento quando aplicado na
cavidade bucal que é exposta a grandes variagdes e sem um protocolo clinico
definido e suas indicagdes. Para essa simulagao do envelhecimento em meios
similares a cavidade bucal pode-se utilizar o envelhecimento acelerado na
autoclave, sob calor, pressédo e umidade, com ciclos de uma hora, sob pressao
2,2 kfg/cm? e temperatura de 134°C, que equivale a 3 a 4 anos na cavidade
bucal (ENGLER, 2016; RODRIGUES, 2017; FACENDA, 2017 e KIM, 2017).

O teste de resisténcia a flexdo é um método muito utilizado na
odontologia, foi realizado o teste de forga biaxial bola-sobre-trés-bola (B3B), em
diversos materiais entre eles o Enamic, e utilizados dois formatos para os
corpos de prova, placa retangular e disco redondo, apresentando os valores de
resultado disco: 195,67 Mpa e placa: 193,45 Mpa, com valores confiaveis de

resisténcia biaxial dos materiais restauradores (WENDLER et al., 2017).

Em um estudo apés dois anos, 45 coroas em Enamic foram examinadas
apresentando assim aproximadamente 90% de sucesso em sua longevidade
clinica, sendo assim um bom material de escolha para coroas unitarias totais
(CHIRUMAMILLA et al., 2016).

O manchamento na ceramica infiltrada por polimero apds a exposicéo a
varios tipos de corantes. As amostras foram imersas nas substancias e
armazenados em incubadora a 37 °C por 120 dias. Os valores mais elevados
foi o com o vinho tinto e a ceramica infiltrada com polimero apresentaram maior
resisténcia ao manchamento em comparag¢ao aos blocos de resina composta,
o Enamic mostrou resultados semelhantes a blocos ceramicos feldspaticos
(ALHARSBI et al., 2016).

Os materiais hibridos apresentam elevado comportamento de
amortecimento, com moédulo de cisalhamento de 15,33 GPa, visto que em sua
composi¢cao, em comparagao aos materiais com maior fase vitrea (BELLIN et
al., 2016).

Foi realizado um estudo para determinar a resisténcia da ceramica
infiltrada com polimeros usando a flexao de trés pontos seguido de indentacdes

Vickers com varia cargas de 1,96-98,07 N, com o aumento das cargas de
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indentacdo a resisténcia a fratura diminuiu (COLDEA et al., 2013 e ASTM
C1421-99, 2002).

As ceramicas infiltradas com polimeros sdo uma alternativa das
ceramicas odontologicas, pois tem as propriedades necessarias para a
substituicdo de um dente na cavidade bucal, o seu desgaste é que se sabe
pouco, por ser um produto relativamente novo na odontologia foi realizado um
estudo para analisar os efeitos de agentes acidos nesse tipo de ceramica,
imersos em agua desionizada que foi o grupo controle e em agentes acidos
(acido acético a 2%, acido citrico ou solugdes de acido latico) a 37 “C por 4
semanas. Resultado da microdureza do grupo controle: 3.34 + 0.29, acido
acético a 2%: 2,87 + 0,28, acido citrico: 2,83 £ 0,25 e acido latico: 2,68 £ 0,29.
E rugosidade superficial do grupo controle: 12,68 + 1,89, acido acético a 2%:
15,66 + 1,71, acido citrico: 23,65 + 2,66, e acido latico: 51,54 £ 5,46. Também
foi realizado testes alternativos de desgastes. As amostras que ficaram
submersas nos acidos tiveram um efeito significativo de desgaste na superficie
da ceramica, mas nenhum efeito sobre suas propriedades a longo prazo. Ja
que a profundidade da degradacao acida foi bastante limitada (PING YU et al.,
2017).

O seu protocolo clinico se utiliza o acido fluoridrico 10%, onde a corrosao
com o acido € o melhor tratamento de superficie em ceramicas hibridas,
seguido da utilizacdo do silano na pecga protética, cimento resinoso
convencional, para aumentar a resisténcia de unido, do que quando comparado
a outros materiais e métodos utilizados (BELTRAMI et al., 2024; MAO et al.,
2024; CAMPOS et al., 2016 e MIOTTI et al., 2017).

Quanto a cimentagado das ceramicas, 0 agente cimentante deve conter
as seguintes propriedades desejadas de resisténcia a compressao,
cisalhamento e tracdo. A técnica escolhida para a cimentacdo deve ser de
acordo com a composicao da ceramica e sua microestrutura. Os agentes
cimentantes disponiveis no mercado sdo: ionédmero de vidro, fosfato de zinco e
cimentos resinosos. Os cimentos autoadesivos tem valores de resisténcia
mecanica significativos por ter baixa capacidade de absorver agua. Sendo
assim uma boa op¢éao para a cimentagao de materiais ceramicos e a técnica de

cimentacdo simples, com apenas um passo € uma boa estética que nao

23



interfere nas caracteristicas Opticas do material restaurador e com boa
estabilidade de cor. Ja o seu custo em comparagao com os demais € elevado
(ALMEIDA e MANDARINO, 1999; GERMANOS, 2001; NAMORATTO et al.,
2013 e RITTO et al., 2011).

Avaliando a resisténcia de unido entre o sistema adesivo e as ceramicas
conforme as indicagdes do fabricante, nas ceramicas feldspaticas e hibridas. O
uso do sistema adesivo forneceu uma resisténcia de unido aceitavel para as
ceramicas, foi utilizado o teste de resisténcia ao cisalhamento nas amostras
com velocidade de 1 mm/min. (ATALA e YEGIN, 2022).

A espessura minima das restauragdes em ceramica hibrida tem a espessura
minima de 0,8 milimetros para suportar a forga oclusal, ja em pacientes com
bruxismo na denticdo posterior foram avaliados por meio de tomografia de
coeréncia oOptica, a resisténcia a fratura dos corpos de prova foi diferente devido
as espessuras utilizadas nas amostras das ceramicas. Assim uma espessura
minima para longevidade das restauragbes ceramicas € de 2 milimetros para
pacientes com bruxismo (SUKSUPHAN et al, 2004 e LAN et al, 2022).

3. MATERIAIS E METODOS
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Os materiais utilizados sao de origem comercial, apresentados na tabela 1 abaixo,

apresentando suas composicdes e o fabricante.

Tabela 1- Materiais, composicao e fabricante.

Material Composicao Fabricante
Enamic - Bloco de | SiO2(58-6); Al203 (20-23); Vita Zahnfabrik,
ceramica de vidro de | Na20 (9-11); K20 (4-6); B203 Germany

silicato de litio reforgada | (0,5-2); ZrO2 (< 1); CaO (<1)
com dioxido de zirconio—
(% em peso)
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Cimento Resinoso bisfenol-A-diglicidileter FGM, Joinvile,
Allcem dual dimetacrilato (Bis-GMA), SC, Brasil
bisfenol-Adiglicidileter
dimetacrilato etoxilado
(BisEMA), trietileno  glicol
dimetacrilato (TEGDMA),
coiniciadores, iniciadores
(canforquinona e perédxido de
dibenzoila) e estabilizantes.
Microparticulas de vidro de
bario-alumino silicato e
nanoparticulas de dioxido de
silicio
Sistema adesivo Ambar | MDP (10-Metacriloiloxidecil FGM, Joinvile,
dihidrogénio fosfato) SC, Brasil

Monémeros Metacrilicos,
Fotoiniciadores, Co-iniciadores,
estabilizante, nanoparticulas de
silica e Veiculo (etanol)

Sistema adesivo Single
Bond Universal

Bis-GMA, HEMA, diuretano
dimetacrilato, copolimero do
acido, polialcendico.

Canforoqinona, agua, etanol e
glicerol 1.3 dimetacrilato, 10%
em peso de nanoparticulas de
silica (5 nanometros)

3M Espe- Brasil
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Silano Prosil 3-FGM, | Joinvile,

Metacriloxipropiltrimetoxisilano,
SC, Brasil. etanol e agua

3.1 METODOS
Preparo das amostras

Foram confeccionadas 10 amostras retangulares da ceramica hibrida, medindo
10 mm X 10 mm X 2 mm, dos blocos da ceramica hibrida Enamic ® (FIGURA 1), que

foram cortados com a cortadeira Isomet 1000, utilizando o disco diamantado, sobre

refrigeracdo com agua.

FIGURA 1. Bloco de ceramica Vita Enamic ®.

Fonte: Folha técnica do produto VITA ENAMIC (2023).

A sequir, as amostras ceramicas foram lixadas, com a lixadeira politriz aropol
2V, utilizando lixas de carbeto de silicio utilizando agua, nas seguintes granulagdes:
220, 360, 400, 600, 800 e 1200, com o tempo aproximado de 2 minutos por lixa, e
seguindo o polimento na politriz com disco de feltro e aplicagao de alumina: 1 um/ 0,3

gm / 0,05 pym, para uma superficie lisa e uniforme, seguida com a verificagdo no
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microscoépio otico (Leica). Seguido o polimento, limpas na cuba ultrassénica, e com
agua destilada pelo tempo de 10 min.
Tratamento superficial das amostras de Enamic para avaliar da resisténcia

de uniao

As amostras da ceramica Enamic, foram introduzidas na resina acrilica
autopolimerizavel, gerando blocos experimentais de resina acrilica. Durante o
embutimento, foi tomado o cuidado, para a resina acrilica nao extravazar e cobrisse a

superficie da amostra.

Para os ensaios das caracterizagdes estruturais como a microscopia optica,
microscopia eletronica de varredura e a microdureza, as amostradas utilizadas foram
confeccionadas nas mesmas medidas e lixadas, seguindo o embutimento em resina

acrilica para melhor manuseio da amostra ceramica.

Para fabricar dos corpos de prova para ensaio de cisalhamento, no qual se
quantifica a resisténcia de unido da ceramica e cimento resinoso, foi necessario o
tratamento de superficie ceramica e cimentagao de cilindros feitos de cimento resinoso

colocados sobre a mesma.

A superficie da ceramica foi condicionada com a acido fluoridrico a 10%,
durante 1 min. Apds isso, as amostras foram lavadas durante 30 segundos e limpas
em cuba ultrassénica pelo tempo de 5 min. e em seguida secas com jato de ar, livre

de dleo.

Apos o condicionamento, todos os blocos experimentais receberam o agente
de unido o silano por 1 minuto e depois secas com jato de ar por 15 segundos. Aplicado

o sistema adesivo Ambar convencional (FGM) ou o single bond universal (3M).

Os blocos experimentais foram cobertos com silicone de adigao, usado a base
pesada Futura (DFL), na espessura de 2 mm. O formato das amostras ceramicas apos
a presa do silicone, foram marcados no molde e perfurados utilizando um perfurador
de couro, realizando as perfuracbes com o diametro de 2 mm em cada amostra

ceramica.

Logo apds, o molde em silicone, com as perfuragdes realizadas foi adaptado
sobre os blocos experimentais. O cimento resinoso dual Allcem (FGM) foi aplicado a
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uma placa de vidro e manipulado, levando a uma ponta agulhada da seringa centrix
(DFL) e preenchendo as perfuragdes. Apos a retirada dos residuos, fotopolimerizagéao
por 40 s, usando o fotopolimerizador de LED VALO Cordless (Ultradent), na poténcia
Xtra, com 1000 mW/cm?. Apos isso, o molde de silicone foi cortado com um bisturi e
retirados dos blocos, uma nova fotopolimerizagao por 40 s sobre os pinos de cimento
resinoso foi realizada, com o fotopolimerizador na mesma poténcia. Com as amostras
concluidas foram armazenadas em umidade relativa, para realizar da resisténcia ao

cisalhamento, 24 horas apds a sua realizacdo das amostras.

FIGURA 2.1 Amostra embutida em resina acrilica para ensaio de cisalhamento
com cilindros de cimento resinoso cimentados.

Fonte: Autoria pessoal (2023).

Figura 2.2 Amostra embutida em resina acrilica para ensaio de cisalhamento com
cilindros de cimento resinoso cimentados e molde de silicone.

Fonte: Autoria pessoal (2023).
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Envelhecimento das amostras

Envelhecimento em autoclave

A tentativa de degradacdo da metade das amostras foi realizada ciclando em
uma autoclave (ASTM NBR 16656), um processo de envelhecimento acelerado
utilizando vapor imido e calor a 134°C sob pressao de 2,2 kgf/cm? pelo tempo de 5
horas, em uma autoclave (Vitale 12, Cristofoli, Brasil). Com a restrigdo da autoclave,
realizado cinco ciclos de 1 h, totalizando 5 h, simulando o envelhecimento de 21 anos

aproximadamente (Chevalier, 2006).

Seguido o processo de envelhecimento, as amostras foram separadas em
quatro grupos experimentais (n= 10), conforme tabela 2: G1- ambar sem
envelhecimento; G2- ambar envelhecida; G3- Single bond sem envelhecimento e G4-
Single Bond envelhecida. Todos os grupos foram submetidos ao cisalhamento, na

maquina universal de ensaios mecanicos.

Tabela 2- Quantidade de amostras e seus grupos.

Grupos Envelhecimento em autoclave Espécimes (n)
G1 Ambar sem envelhecimento 10
G2 Ambar com envelhecimento 10
G3 Single bond sem envelhecimento 10
G4 Single bond com envelhecimento 10

Fonte: Autoria pessoal (2023).
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Cisalhamento: I1SO TR 11405

O ensaio de cisalhamento foi realizado com o uso da maquina universal de
ensaios mecanicos EMIC (DL 10000), com uma célula de carga de 20 Kgf e uma
velocidade de deslocamento de 0,5mm / min. (FIGURA 3). Conforme norma C158 e
C674; ASTM-F 349-78. As amostras foram fixadas na parte inferior da maquina com
auxilio de uma garra auto travante por efeito de alavanca. Na parte superior usada
uma garra de aperto tipo pneumatico para ensaios de tragao com fios, passando um
fio de ago n° 0,3 mm, gerando uma alga e contornando o cilindro de cimento resinoso,

junto a ceramica, transferia a carga até a ruptura da unido adesiva (FIGURA 4).

Para obter os valores de forga de fratura em MPa informados pelo software do

equipamento, no ensaio os corpos de prova foram submetidos até a sua ruptura.

FIGURA 3.1. Maquina universal para ensaios mecanicos - EMIC com amostra
posicionada e dispositivo para ensaio mecanico de cisalhamento.

Fonte: Autoria pessoal (2023).
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FIGURA 3.2. Fio de aco contornando o cilindro de cimento resinoso.

Fonte: Autoria pessoal (2023).

O proprio software da EMIC fornece o valor em Newton (N) da forga de ruptura dos
corpos de prova para obtencéo da resisténcia de unido na unidade de Mega Pascal

(Mpa) foi necessario aplicar a equagéo:

S=Fa .S=Fm.r2 (1)

Equacao (1), sendo, S=resisténcia de unido; F=for¢ca de ruptura; a=area do

circulo; r=raio.

Microscopia optica:

As amostras dos grupos, controle e envelhecida foram levadas ao microscopio
metalografico invertido OPTON, modelo: TNM-07T-PL, gerando as seguintes
micrografias pelo software: scopephote versao 3.0 com a ocular 10X, e objetivas de
10X, 20X E 40X.
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O teste de microscopia 6ptica, foi realizado nas amostras antes da cimentagao
dos cilindros de cimento resinoso, onde a analise morfolégica foi utilizada para avaliar

se o envelhecimento alteraria a superficie e assim interferindo na resisténcia de uniao.

FIGURA 4. Micrografia do grupo controle, aumento de 100x, 200x e 400x.

Fonte: Autoria pessoal (2023).

FIGURA 5. Micrografia do grupo ciclado, aumento de 100x, 200x e 400x.

Fonte: Autoria pessoal (2023).

MEV:

Para melhor visualizagdo da microestrutura do material e o estudo do gréo, as

amostras foram avaliadas de forma qualitativa a morfologia no Microscopio Eletrénico
de Varredura (EVO MA 10, Carl ZEISS).

O feixe de elétrons secundarios produziu imagens, com tensédo de aceleragao

entre 5 e 8 kV e a distancia de trabalho (WD) variando entre 11,5 e 12,5 mm.
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As amostras dos grupos controle e ciclada foi avaliada antes da cimentacao dos
cilindros de cimento resinoso, onde a analise morfolégica foi utilizada para avaliar se

o envelhecimento alteraria a superficie e assim interferindo na resisténcia de uniao.

FIGURA 6. Micrografia do grupo controle e ciclado.

Ceramica
Ceramica

Polimero Polimero

CONTROLE HL DA0 x5 S0um AUTOCLAV HL 064 x)f 50 um

Fonte: Autoria pessoal (2023).

Microdureza:

Para o ensaio de microdureza foi utilizado o microdurémetro Vickers, marca:
Time Group modelo: MHV:2000, com a carga de 4,9 Kgf por 15 segundos, com o uso
do penetrador de diamante de formato de base quadrada e angulo de 136° entre as
faces, no aumento de 400x segundo a ASTM para ceramicas E 384, com um total de

10 edentacdes por amostra, para medir o quanto o material resistiu as edentagdes.

As amostras dos grupos 1 e 2 (sem envelhecimento e envelhecida,
respectivamente) foram submetidas ao ensaio de microdureza Vickers, afim de avaliar

se o envelhecimento alteraria sua resisténcia.

As superficies das amostras dos grupos 1 e 2 receberam dez impressoes Vickers
nas superficies, aplicando carga de impresséo de 50 gF durante 15 s (ASTM C
132799), no microdurémetro digital Shimadzu, modelo HMV T320- Micro Hardne.

As impressdes foram feitas com a distancia entre os centros das impressodes
quatro vezes a diagonal da impresséo (4d), reduzindo o risco de interferéncia do

campo de tensdo da impressdo anterior na impressao seguinte. As diagonais de
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impressao foram medidas com o microscopio Optico e com analisador de imagens
acoplado ao microdurdmetro, no aumento de 100 x. Os valores de dureza Vickers
foram fornecidos pelo proprio equipamento.

FIGURA 7. Micrografia do grupo controle e ciclado.

Fonte: Autoria pessoal (2023).

Analise estatistica

Os valores numéricos de resisténcia de unido das amostras foram submetidos
a analise de variancia um critério, ANOVA. Ap6s avaliagao, os dados foram submetidos
ao teste de Tukey, para comparagdo multipla entre os grupos, com nivel de
significancia de 5%. O programa usado para a analise estatistica foi o BioEstat (versao
5.0).
4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Para analise dos resultados do trabalho, foi indispensavel conhecer e
analisar as propriedades estruturais e mecanicas do Enamic um material
ceramico infiltrado com polimero, indicado para préteses odontolégicas e assim

a criacéo de um protocolo adesivo.

Com o intuido de comparar esse material a longo prazo na cavidade oral,
foi utilizado o método de envelhecimento por autoclave, pois na literatura

pertinente ndo existem estudos a longo prazo sendo um material relativamente
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novo no meio odontologico. E a utilizacdo de dois sistemas adesivos,
convencional e autocondicionante, para analisar qual apresentou melhores

resultados nos testes aplicados.

A literatura reporta que propriedades na composi¢cao em volume é de
75% cerémica feldspatica e 25% polimero (VITA Zahnfabrik).

No método de envelhecimento em autoclave, conhecida também como
degradacdo a baixa temperatura, onde a agua € incorporada os graos
superficiais da ceramica preenchendo as vacancias de oxigénio espalhando
pela superficie. Tendo o aumento da rugosidade superficial (PEREIRA et al.,
2015; OKADA 2010; YOSHIMURA et al., 1987 e SATO e SHIMADA, 1985).

A dureza vickers quando se comparada as ceramicas pura apresenta
valores que podem variar de 1000 a 2000 HV, e as infiltradas com polimeros
também apresenta valores significativos, pelo fato dos polimeros existente em
sua composi¢cao. Assim quando se comparada aos materiais puramente
ceramicos apresenta uma dureza menor, pelo fato da existéncia de polimeros
em sua composi¢cado. Sendo assim um material para a indicagao clinica para
pacientes com habitos de parafusdo, uma vez que esses pacientes podem
quebrar restauragdes indiretas puramente ceramicas, pelo fato de
apresentarem valores de dureza relativamente maiores (SILVA 2020, WEITZEL
et al., 2018; CEKIC-NAGAS et al., 2016; DIGHOLKAR et al., 2016 e ALBERO
et al., 2015).

A microdureza no processo de usinagem dos copings da zircénia Y-TZP
pré-sinterizada foi afetada quando a temperatura com a diferenca de 50°c na
pré-sinterizacado, acima de 900°c o processo térmico com 950°c por 2 horas foi
0 mais adequado e apresentou uma média de microdureza de 55,50 HV
(KAVASHIMA et al., 2017).

A dureza da ceramica dissilicato de litio foi avaliada por meio de
ciclagem. Teve o aumento de 37 HV de dureza no grupo que foi realizado a
ciclagem termomecanica que € um meétodo de envelhecimento de ceramicas
odontoldgicas (DELLA BONA et al., 2003 e FARIA, 2017).
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Tabela 3- Média da microdureza da ceramica Enamic.

Grupos Dureza vickers (média)
G1- controle 423,7 HV
G2- cicladas 428,1 HV

Fonte: Acervo pessoal (2023).

Tabela 4- Tabela de valores de microdureza.

Controle | Ciclada
450 433
405 422
413 440
437 426
400 423
423 431
424 417
423 427
447 430
423 432

Me423,7 | Me428,1

Fonte: Autoria pessoal (2023).

Assim apds as amostras cicladas em autoclave, que € um método de
degradacgéo para a representagcdo do envelhecimento das amostras, que se
assemelha ao meio bucal a longo prazo. Teve um aumento da dureza desse

material, onde sofreu pressao e variagao de temperatura.

A ceramica enamic € uma ceramica infiltrada com polimeros e que
apresenta valores de microdureza apés cicladas de 428,1 HV. Que foi maior do
que seu grupo controle, apresentando 423,7 HV. Onde se pode comprovar que

apods serem cicladas o valor de dureza aumentou.
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Tabela 5- Média (HV) e desvio padrao (um) e analise estatistica pelo programa

BioStat da ceramica Enamic MICRODUREZA:

FONTES DE VARIAGAOGL SQ QM Tratamentos 1 64.800
64.800 Erro 18 28.2e+02 156.522

F= 0.4140 (p) = 0.5345

Fonte: Autoria pessoal (2023).

A ceramica € o que se destaca quando se deseja devolver um dente na cavidade
bucal de forma artificial, assim € necessario realizar o seu preparo para a cimentacao
adequada desse material, foi aplicado o acido fluoridrico em concentragdes de 5% e
10%. E o melhor resultado na microscopia 6ptica foi o de 83% de falhas coesivas. A
adesdo com o acido fluoridrico na composicao de 10 % foi superior (ALMIHATTI et al.,

2008 e SANTOS et al., 2015). O que justifica assim seu uso na criagédo do protocolo

de cimentacgao.

O grafico a seguir demostra os valores dos dez pontos da microdureza analisados na

ceramica Enamic, com valores em HV.

Grafico 1- Valores da microdureza da ceramica Enamic.
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Fonte: Autoria pessoal (2023).

Quanto a questdo do embricamento micromecanico, a morfologia da
microestrutura se apresentou adequada. Apds ao ataque acido a exposigao da
matriz polimérica levou ao aumento da resisténcia adesiva, entre a ceramica

hibrida e o cimento resinoso. Conforme tabela a seguir:

Tabela 6- Média da resisténcia de uniao e desvio padrao da ceramica Enamic.

Grupos Envelhecimento em | Resisténcia de unido Desvio padrao
I
autoclave (média) (MPa)
G1 Ambar sem 33,4 +2,17

envelhecimento

G2 Ambar com 30,3 + 1,61
envelhecimento

G3 Single bond sem 30,63 +1,87
envelhecimento

G4 Single bond com 29,85 + 0,81
envelhecimento

Fonte: Autoria pessoal (2023).

Por meio do ensaio de cisalhamento teve a estimativa da resisténcia de uniao da

ceramica Enamic ao cimento resinoso, conforme tabela 6, contendo as médias da
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resisténcia de unido e seus grupos experimentais e seu desvio padrao. Observando
assim que todos os grupos envelhecidos (G2 e G4) demostraram médias de
resisténcia de unido menores estatisticamente quando comparadas ao grupo sem

envelhecimento (G1 e G3).

Tabela 7- Valores de cisalhamento.

Control 2 Controle Ciclada
convencional autocondicionante | autocondicionante
N Mpa N |Mpa N | Mpa

33,0 ! 32,5 92,0| 29,3
31,0 ( 28,0 93,0| 29,6
34,0 ; 31,8 91,0] 29,0
35.0 ( 32,8 95,0| 30,3
34,0 ( 28,1 94.0| 29,9
33,0 ( 29,9 92,0| 29,3
31,0 ( 31,4 90,0| 28,7
38.0 , 32,1 98,0 31,2
34.0 ! 28,4 97,0| 30,9
31,0 1 31,3 95,0| 30,3
Média | 33.4 ! Média | 30,6 93,7| 29,8
Dp 22 2,6| 14,0

Fonte: Autoria pessoal (2023).

O uso do sistema adesivo convencional e autocondicionante, se mostrou satisfatorios,
visto que apresentam valores significativos de resisténcia de unido entre a ceramica
Enamic e o cimento resinoso. Juntamente com a utilizagcao do silano (KEMALOGLU
et al., 2004, KOPUZ et al., 2004 e MAO et al., 2004). Mostrando variagdo conforme o
sistema adesivo utilizado, sendo o convencional ou o autocondicionante, conforme
estudo de Van Meerbeek, et al. (2011), que relataram a impossibilidade de associar

sistemas adesivos universais e autocondicionantes a cimentos resinosos duais.

CISALHAMENTO SISTEMAADESIVO AUTOCONDICIONANTE:
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Tabela 8- Ensaio de cisalhamento com a utilizagao do sistema adesivo
autocondicionante da ceramica Enamic.

FONTES DE GL sSQ Qv

VARIAGAO

Tratamentos 1 3.042 3.042
Erro 18 37.646 2.091
F= 1.4545
(p) = 0.2421

Fonte: Autoria pessoal (2023).

Grafico 2- Ensio de cisalhamento com o uso do sistema adesivo autocondicionante.
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35—

30—+ - _ T s

251

20 25 30 35

Fonte: Autoria pessoal (2023).

CISALHAMENTO SISTEMA ADESIVO CONVENCIONAL:
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Tabela 9- Ensaio de cisalhamento com o uso do sistema adesivo convencional.

FONTES DE VARIAGAO GL sSQ am

Tratamentos 1 47125 47125
Erro 18 65.801 3.656
F= 12.8910
(p) = 0.0024
Média (Coluna 1) = 33.4000
Média (Coluna 2) = 30.3300
Tukey: Diferenga Q (p)
Médias (1 a 2) =3.0700 5.0776 <0.01

Fonte: Autoria pessoal (2023).

Grafico 3- Ensio de cisalhamento com o uso do sistema adesivo convencional.
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Fonte: Autoria pessoal (2023).

Sabe-se que ainda ndo existe uma metodologia de ensaio para avaliagado

mecanica capaz de simular exatamente todas as variaveis presentes em meio bucal,



42

porém, as metodologias existentes hoje nos permitem estudar em curto tempo o
desempenho de diversos materiais para propor seu uso em meio clinico (JUNIOR et

al., 2022).
O teste de cisalhamento consiste em aplicar uma forga paralelamente a interface

adesiva, usando uma alca de fio ortoddntico avaliando a resisténcia de unido do
cimento resinoso a ceramica em varias condi¢cdes de superficie (PHRUKKANON et
al.,1998). Segundo DeHoff (1995), o teste de cisalhamento por intermédio de um fio
ortodéntico apresenta melhores resultados ao invés de se utilizar um cinzel, por ter
uma reducao de tensao na interface e de facil preparagao dos corpos de prova, sendo
os testes de tracao e cisalhamento disponiveis para avaliagao de resisténcia adesiva
(GARCIA, 2002).

Quanto a sua resisténcia, foi verificada os materiais puramente ceramicos
apresentam maiores resultados, ja em consideracao aos valores de ceramica infiltrada
com polimeros esse valor diminui, porém aumenta os valores de modulo de
elasticidade, assim uma boa op¢do, quando comparados aos dentes naturais
(SARAVIA-ROJAS et al., 2024, SILVA 2022, BETTIOL 2019, MAGRO et al., 2017 e
MORENO et al., 2017).

Em relagcdo ao seu desgaste na cavidade bucal tem valores semelhantes a
estrutura natural do esmalte dentario, onde restauracbes puramente ceramicas
apresentam uma dureza mais elevada (BAYRAKTAR et al., 2004).

Conforme a metodologia utilizada neste trabalho e baseado na literatura, os
maiores valores da resisténcia de unido na ceramica enamic foi com a utilizagado do
sistema adesivo convencional. Auxiliando assim, o profissional na area de odontologia

atuante em restauracdes indiretas de forma segura no tratamento de superficie.

Portanto, € necessarios mais estudos com simulag¢des da cavidade bucal, com
variagcdes de umidade, pH, temperatura e tensdes para comprovar a efetividade dos
tratamentos de superficie, para obter resisténcia de unido e longevidade das

restauracgoes indiretas.
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5. CONCLUSOES

Com os resultados obtidos neste estudo nos levam a conclusao de que:

« O uso do sistema adesivo convencional se mostrou mais efetivo quando
comparados os valores da resisténcia de unido do sistema adesivo
autocondiocionante;

» O condicionamento da ceramica com o acido fluoridrico na concentracéo de
10% teve como resultado uma morfologia da superficie ceramica mais
apropriado ao embricamento mecanico, com o0 aumento da resisténcia
adesiva entre a ceramica avaliada e o cimento resinoso;

« Com os resultados obtidos foi elaborado um protocolo de cimentagao para

a ceramica Enamic.
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6. PROTOCOLO DE CIMENTAGAO

Ceramica Enamic:
1. Realizar o condicionamento com HF 10 % durante 1 minuto;

2. Ap06s o condicionamento deve-se lavar em agua corrente durante

30 segundos;
3. Lavar em cuba ultrassdnica por 5 min;

4. Secar com jato de ar e aplicar o silano pelo tempo de 1 minuto e

secar por 15 segundos;

5. Aplicar o sistema adesivo convencional.

Protocolo detalhado

» Condicionamento com &cido fluoridrico na concentracdo de 10 %, durante o
tempo de 1 minuto, o produto vem em uma seringa para a aplicagdo na
ceramica, aplicar somente na parte quem vai em contato com a estrutura
dental. A parte que tem o glaze pode ser protegida com uma cera para nao ter
dano na estrutura polida. Apés o condicionamento deve-se lavar em agua
corrente durante o tempo de 30 segundos e lavar em cuba ultrassénica durante
5 minutos. Secar com jato de ar a area que foi realizada o condicionamento e
aplicar o silano, com o auxilio de um microbrush pelo tempo de 1 minuto e secar
por 15 segundos. Aplicar o sistema adesivo convencional com o auxilio de um

microbrush em toda a area tratada.
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7. TRABALHOS FUTUROS

Apos realizagao do trabalho, sugere-se trabalhos futuros, tais como: tenacidade
a fratura, ensaios de resisténcia a flexao e e avaliagao das propriedades oéticas através
de raio-x para parte ceramica e infravermelho para a polimérica da ceramica hibrida

odontoldgica.
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