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RESUMO

O objetivo desse trabalho foi avaliar a influéncia da viscosidade de trés agentes de cimentacdo a
base de resina (cimento resinoso, pasta base de cimento resinoso € resina composta aquecida) na
resisténcia de unido e reforco de duas vitroceramicas utilizadas em sistemas CAD / CAM (DL -
dissilicato de litio e SLZ - silicato de litio reforcado com 6xido de zircOnia). Inicialmente, a
viscosidade dos agentes de cimentacdo a base de resina foi determinada com redmetro e classificada
em: baixa viscosidade (BV), média viscosidade (MV) e alta viscosidade (AV). Para a resisténcia de
unido (RU) os blocos vitroceramicos pré-cristalizados foram seccionados em formato de barra com
dimensdes 12 mm altura X 2 mm espessura x 14 mm largura e cristalizados de acordo com as
instrugdes dos fabricantes. Apds, as barras foram incluidas e a superficie exposta da vitroceramica
foi condicionada com 4cido hidrofluoridrico 10 % + silano. Matrizes de silicone foram posicionadas
sobre a superficie condicionada e utilizadas para formar cilindros dos agentes de cimentacdo para
ser submetidos ao teste de microcisalhamento. O padrao de falha da RU foi classificado em
estereomicroscopio com aumento de 30 x. Para a resisténcia a flexdo biaxial os blocos
vitroceramicos pré-cristalizados foram desgastados axialmente e seccionados em discos de 12 mm
de didmetro x 0,4 mm de espessura. Todos os discos foram cristalizados e condicionados com acido
hidrofluoridrico 10% + silano e divididos aleatoriamente em 8 grupos (n = 30): DL e SLZ controle
(monocamadas) ou recobertos com os agentes de cimentacdo BV, MV ou AV (bi-camadas). Os
discos foram posicionados em dispositivo pistdo - anel e a resisténcia a flexdo biaxial foi
determinada na posicao axial z = 0 (interface adesiva) e z = -t (superficie do agente de cimentacao
em contato com o anel). A resisténcia a flexdo foi simulada pelo método dos elementos finitos
(MEF) para avaliar a distribuicio de tensdes. A caracterizacdo morfolégica dos agentes de
cimentacdo, interface adesiva e andlise fractogrifica foram realizadas por meio de microscopia
eletronica de varredura (MEV). Os dados da viscosidade foram submetidos a andlise de variancia de
um fator e post hoc de Tukey (p < 0,05) enquanto que, os dados da resisténcia de unido e flexdao
biaxial foram submetidos a andlise de duas variancias, calculado o intervalo de confianca (IC 95 %)
e analise de Weibull. Além disso, as médias da resisténcia de unido e flexdo biaxial foram
submetidas a correlacdo de Pearson. A resina composta aquecida apresentou a maior viscosidade
diferindo estatisticamente dos demais agentes de cimentacdo. Os maiores valores de resisténcia de
unido e a flexdo (z = 0) foram registrados para o agente de cimentacdo de média viscosidade com
diferengas significativas para BV e AV. Os menores valores de resisténcia de unido e a flexao (z = 0)
foram observados para a resina composta aquecia, entretanto, a resisténcia em z = -t2, a resina
composta aquecida apresentou os maiores valores, para ambas vitroceramicas, diferindo
estatisticamente de BV e MV. A resina composta aquecida promoveu a maior absor¢do de tensoes,
embora as imagens em MEV demostrem uma dificuldade da resina aquecida preencher as
irregularidades na superficie condicionada da vitroceramica. Uma correlagdo moderadamente
positiva foi observada entre a resisténcia de unido e a flexdo biaxial, embora significativa. Assim,
pode-se concluir que viscosidade dos agentes de cimentacdo influenciaram significativamente na
resisténcia de unido e capacidade de refor¢o de DL e SLZ.

Palavras-chave: Ceramica. Resisténcia ao cisalhamento. Cimentos de resina. Viscosidade.
Microscopia eletronica de varredura



SUMMARY

The objective of this work was to evaluate the influence of the viscosity of three resin based
cementing agents (resin cement, resin cement base paste and pre-heated composite resin) on bond
strength and reinforcement of two glass ceramics used in CAD / CAM systems (lithium disilicate
and SLZ - lithium silicate reinforced with zirconium oxide). Initially, the viscosity of the resin
based cementation agents was determined with rheometer and classified as: low viscosity (BV),
medium viscosity (MV) and high viscosity (AV). For the bonding strength (SB) the pre-crystallized
glass ceramic blocks were sectioned in bar shape with dimensions 12 mm height x 2 mm thickness
x 14 mm width and crystallized according to the manufacturers instructions. Afterwards, the bars
were included and the exposed surface of the glass ceramic was conditioned with 10 % hydrofluoric
acid + silane. Silicon matrices were positioned on the conditioned surface and used to form
cylinders of the cementing agents to be submitted to the micro-shear test. The SB failure pattern
was classified in a stereomicroscope with a 30 x magnification. For biaxial flexural strength pre-
crystallized glass ceramic blocks were axially worn and sectioned on 12 mm diameter x 0.4 mm
thick discs. All disks were crystallized and conditioned with 10% hydrofluoric acid + silane and
randomly divided into 8 groups (n = 30): DL and SLZ control (monolayers) or coated with BV, MV
or AV (bi-layered). The discs were placed in a ball-on-ring device and the biaxial flexural strength
was determined at axial position z = 0 (adhesive interface) and z = - t2 (surface of the cementing
agent in contact with the ring). The flexural strength was simulated by the finite element method
(FEA) to evaluate the stress distribution. The morphological characterization of cementing agents,
adhesive interface and fractographic analysis were performed by scanning electron microscopy
(SEM). The viscosity data were submitted to one-way variance analysis and Tukey's post-hoc (p <
0.05), while the biaxial bond strength and flexural data were submitted to two-way analysis, (95%
CI) and Weibull's analysis. In addition, the means of bond strength and biaxial flexure were
subjected to Pearson's correlation. The pre-heated composite resin presented the highest viscosity
differing statistically from the other cementing agents. The highest values of bond strength and
flexural strength (z = 0) were recorded for the medium viscosity cementation agent with significant
differences for BV and AV. The lowest values of bond strength and flexural strength (z = 0) were
observed for the pre-heated composite resin, however, the resistance at z = -tp, the pre-heated
composite showed the highest values for both glass ceramics, differing statistically from BV and
MV. The pre-heated composite resin promoted the greatest absorption of tensions, although the
SEM images show a difficulty of the pre-heated resin to fill the irregularities in the conditioned
surface of the glass ceramic. A moderately positive correlation was observed between bond strength
and biaxial flexure, although significant. Thus, it can be concluded that viscosity of the cementing
agents had a significant influence on bond strength and reinforcing capacity of DL and SLZ.

Keywords: Ceramic. Shear strength. Resin cements. Viscosity. Scanning electron microscopy.
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1. INTRODUCAO

Os laminados ceramicos representam uma importante modalidade de tratamento e
frequentemente sdo utilizados para modificagdes estéticas das estruturas dentais relacionados a cor,
tamanho, forma e volume, além da recuperacdo de estrutura dental perdida por carie ou fraturas
(BELSER; MAGNE; MAGNE, 1997; RADZ, 2011; FEDERIZZI et al., 2016).

Os conceitos iniciais do uso de laminados cerdmicos, foram descritos, como tratamento
restaurador tempordrio e somente apds a evolucdo dos materiais odontologicos associado ao
emprego de técnicas restauradoras minimamente invasivas, baseada na adesdo e preservacao das
estruturas de suporte do remanescente dental, houve a possibilidade de prolongar a longevidade
desses tratamentos (PINCUS, 1938; BELSER; MAGNE; MAGNE, 1997; RADZ, 2011).
Acompanhamentos clinicos de laminados ceramicos demostram elevada taxa de sucesso, com
aproximadamente 93,5% de sobrevivéncia, apos 10 anos de utilizacdo (BEIER et al., 2012).

Os materiais ceramicos apresentam excelente capacidade de mimetizar as estruturas dentais,
possuem estabilidade de cor, resisténcia ao desgaste, biocompatibilidade e possibilitam adesdo aos
tecidos dentais (SANTOS et al., 2015). Estruturalmente, os materiais ceramicos sdo formados por
uma fase vitrea e uma cristalina, sendo que a distribui¢do quantitativa entre essas fases determinam
as propriedades mecanicas, quimicas e Opticas desses materiais, além de sistematizar a classificacao
(KELLY, 1999; SANTOS et al., 2015). Dentre as categorias das ceramicas indicadas para a
confeccdo de laminados, estdo as cerimicas feldspadticas, feldspaticas reforcadas por leucita ou as
vitroceramicas (SANTOS et al., 2015). Embora as ceramicas feldspaticas apresentam baixa
resisténcia a flexdao, devido ao exclusivo conteido vitreo e consequente incapacidade de sofrer
deformacdes plasticas (KELLY, 1999), ainda apresentam desempenho clinico satisfatorio, com
aproximadamente 96% de sobrevivéncia, apds 21 anos de utilizacdo (LAYTON; WALTON, 2012).

As vitroceramicas apresentam maior resisténcia mecanica e excelentes propriedades oOpticas,
tendo como referéncia clinica e laboratorial o dissilicato de litio, podendo ser produzidas por
termoprensagem ou fresagem em sistemas CAD / CAM (Computer Aided Design / Computer Aided
Manufacture - Desenho Assistido por Computador / Manufatura Assistida por Computador)
(WILLARD; CHU, 2018). Inicialmente, o dissilicato de litio foi introduzido como material de
infraestrutura e alcancou grande popularidade devido as suas caracteristicas de translucidez e
adesividade, quando comparado com materiais de alta resisténcia a flexdo, como as ceramicas
aluminizadas infiltradas por vidro (RITTER, 2010). Entretanto, melhorias nas propriedades épticas
aumentaram a translucidez e viabilizaram diferentes tonalidades de cores, tornando possivel que o
dissilicato de litio pudesse ser confeccionado com contornos anatdmicos monoliticos (FASBINTER

et al., 2010). Estudos clinicos demostraram uma taxa de sucesso de 99%, apds 4 anos, para
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restauragdes monoliticas confeccionadas em CAD / CAM com dissilicato de litio (SULAIMAN;
DELGADO; DONOVAN, 2015). Além disso, GUESS et al. (2013), demostraram que restauracdes
monoliticas confeccionadas com dissilicato de litio foram satisfatorias apds 7 anos de
acompanhamento clinico, mesmo em espessuras reduzidas, demonstrando um comportamento
superior a infraestruturas de zirconia recobertas com ceramicas feldspaticas (GUESS et al., 2010;
SILVA et al., 2012).

Uma nova geracdo de vitroceramicas foi desenvolvida com composi¢cao microestrutural de
silicato de litio e reforco com o6xido de zirconia, exclusivamente para sistemas CAD / CAM,
podendo ser indicada para a fabricagdo de restauracdes tipo inlays, onlays, facetas, coroas anteriores
e posteriores e abutments. A adi¢do 10 % de 6xido de zircOnia, em peso, teve por objetivo associar a
superioridade das propriedades mecanicas das ceramicas policristalinas com o excelente
comportamento Optico das ceramicas vitreas (ELSAKA; ELNAGHY, 2016). Assim, foi possivel
alcangar diferentes saturagdes e niveis de translucidez com adequada resisténcia mecanica,
permitindo a confec¢do de restauracdoes anatomicas monoliticas (ELSAKA; ELNAGHY, 2016).
Segundo o fabricante, a incorporag@o de zircOnia possibilita o refor¢o da estrutura pela interrupgao
da propagacdo de trincas, embora, DE RAMOS et al. (2016) e MARQUES (2018), ndo tenham
verificado a relacdo da presenga das particulas de zirconia com a interrup¢ao da propagacdo de
trincas e melhora nas propriedades mecanicas do material.

O desenvolvimento dos sistemas CAD / CAM permitiram que procedimentos restauradores
fossem realizados em sessao unica (LAUVAHUTANON et al., 2014) ou em um nimero reduzido
de sessdes clinicas, diminuindo consideravelmente o tempo de tratamento e possibilitando que os
profissionais trabalhem de forma mais independente (DAVIDOWITZ; KOTICK, 2011). Além disso,
os blocos ceramicos para CAD / CAM sao produzidos em ambiente industrial, o que resulta em
uma estrutura densamente condensada eliminando as variagdes inerentes aos processos do
laboratorio de prétese dental (BINDL; MORMANN, 2003). Adicionalmente, a associacdo dos
sistemas CAD / CAM com blocos ceramicos permitem a confecc@o de restauracdes monoliticas de
forma rapida e sem necessidade de recobrimento ceramico, o que elimina as interfaces adesivas da
estrutura da cerdmica e melhora a performance clinica devido a maior integridade estrutural (LI;
CHOW; MATINLINNA, 2014).

A performance clinica dos laminados ceramicos € dependente da cimentagcdo adesiva e da
formacdo de um conjunto ceramica/cimento/dente capaz de se comportar biomecanicamente como
um corpo unico (SOARES et al., 2006; SOARES et al., 2008). A adesdo micromecanica € obtida
pelas alteracOes na superficie da ceramica proporcionadas pelo condicionamento seletivo com é4cido

hidrofluoridrico e posterior aplicacdo do silano (CALAMITA, 1985; CHEN; MATSUMURA;
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ATSUTA, 1998; JARDEL et al., 1999; OZCAN; VALLITTU, 2003; ADDISON; MARQUIS;
FLEMING, 2008; MATINLINNA et al., 2014; PROCHNOW et al., 2015).

Essas alteracOes superficiais permitem que o agente de cimentacdo penetre nas
irregularidades superficiais da ceramica, formado uma camada hibrida entre a cerdmica e o agente
de cimentagdo, a qual é responsavel pela retengdo adesiva e sobrevivéncia a longo prazo do
conjunto ceramica/agente de cimentacdo/dente (ADDISON; MARQUIS; FLEMING, 2007). Além
disso, estudos tém demostrado a capacidade dos agentes de cimentagdo a base de resina em
proporcionar um mecanismo de reforco adicional as ceramicas, pelo selamento e interrupcdo da
propagacao de micro-trincas (ADDISON; MARQUIS; FLEMING, 2007), associada a tendéncia de
absorver e dissipar as tensdes através das estruturas dentais remanescentes (SPAZZIN et al., 2017).
Alguns estudos demonstram que a magnitude desse reforco € influenciada de forma significativa
pelas diferentes formulagdes e caracteristicas fisico-quimicas dos agentes de cimentacdo, como o
modulo de elasticidade, modo de cura e contragdo de polimerizagdo (FLEMING et al., 2017;
SPAZZIN et al., 2017; BACCHI et al., 2018), entretanto, as diferentes composi¢des atuam na
viscosidade dos agentes de cimentacdo e parece fundamental avaliar a influéncia dessa viscosidade
na resisténcia de unido e comportamento mecanico das ceramicas apds a cimentacdo, uma vez que,
a formacdo da camada hibrida depende da capacidade de escoamento do agente de cimentacdo para
dentro das irregularidades da superficie da ceramica.

Comercialmente, estdo disponiveis uma grande variedade de agentes de cimentacdo com
distintas formulacdes. As propriedades mecénicas dos agentes de cimentagdo sdo determinadas pela
quantidade, formato e tamanho das particulas inorginicas presente nas diferentes matrizes
resinosas, interferindo na manipulacdo e adesdo aos substratos, devido as caracteristicas do
polimero formado (BREAM et al., 1989; BEUM et al., 2012). Geralmente, laminados ceramicos
sao cimentados com agentes de cimentacdo fotopolimerizaveis, devido ao adequado tempo de
trabalho, estabilidade de cor e a possibilidade de testes cromdticos com pastas try-in (SAMPAIO et
al., 2016).

Recentemente, autores tem sugerido a utilizagdo de resinas composta aquecidas como
agentes de cimentacdo (RICKMAN; PADIPATVUTHIKUL; CHEE, 2011; DARONCH et al.,
2015). A indicacdo estd baseada nas propriedades mecanicas superiores das resinas compostas,
quando comparadas aos cimentos resinosos convencionais (KIM; ONG; OKUMO, 2002), podendo
ser esperado que a resina composta proporcione maior resisténcia a ceramica e melhor integridade
das interfaces adesivas, devido a resisténcia ao desgaste e menor degradacdo hidrolitica da matriz
polimérica, reduzindo o manchamento das interfaces adesivas (SMITH, VANDERWALL,

WHISLER, 2011). Ainda, as resinas compostas apresentam uma ampla variedade de cores e sempre
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estdo presentes nos consultdrios odontoldgico, além de representar um custo menor ao profissional,
quando comparada aos sistemas de cimentacao.

Entretanto, o maior conteudo de particulas de carga tem efeito na viscosidade da resina, o
que afeta a habilidade em gerar um intimo contato entre a resina composta e as estruturas dentais
(BEUM et al., 2009). Nesse contexto, o objetivo do aquecimento da resina € diminuir sua
viscosidade afim de facilitar sua manipulacdo mantendo suas propriedades mecanicas (DARONCH
et al., 2015). Além disso, o aquecimento melhora a adaptacdo as paredes cavitdrias, diminuindo o
risco de espacos vazios nas margens ou dentro do material, além de aumentar o grau de conversao
polimérico (LUCEY et al., 2010), melhorando as propriedades fisicas e mecanicas da restauracao
final (LOVELL et al., 2001). ALMEIDA et al. (2015), demostraram que laminados ceramicos
cimentados ao esmalte com resina aquecida apresentaram estabilidade de cor apds termociclagem.
D’ARCANGELO et al. (2012) acompanharam clinicamente durante 7 anos laminados ceramicos
feldspaticos cimentados com resina composta microhibrida aquecida e relataram sucesso clinico de
97,5%. Entretanto, poucos sdao os dados na literatura a respeito do aquecimento das resinas
compostas € ndo ha evidencias que fornecem informacdes que a redugdo da viscosidade,
proporcionada pelo aquecimento, possa influenciar na resisténcia de unido de laminados
vitroceramicas cimentados com a referida técnica.

Embora os laminados vitroceramicos sejam amplamente utilizados pelos profissionais nao
ha evidéncias que a viscosidade dos agentes de cimentagdo a base de resina influenciem na
resisténcia adesiva e capacidade de reforco dessas ceramicas. Além disso, novas composicdes de
vitroceramicas acrescidas com 6xido de zirconia foram disponibilizada aos profissionais, havendo
poucas informagdes relacionadas a esse novo material. Nesse sentido, a auséncia dessas
informacdes podem implicar erros de indicacio e o uso de protocolo de cimentacdo incorreto, além
de aumentar o custo e tempo de trabalho, principalmente quando a cimentacdo € realizada com
resina composta aquecida, pois equipamentos adicionais sdo necessdrios € a técnica de cimentagao é
muito sensivel. Diante do exposto, € fundamental fornecer informagdes relacionadas a influencia de
diferentes viscosidades de agentes de cimentacdo a base de resina na resisténcia adesiva e

capacidade reforco nas vitroceramicas.
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2. PROPOSICAO

2.1 Objetivo geral

Avaliar a influéncia da viscosidade de trés agentes de cimentacdo a base de resina (cimento
resinoso, pasta base de cimento resinoso e resina composta aquecida) na resisténcia de unido e
reforco de duas vitroceramicas utilizadas em sistemas CAD / CAM (DL - dissilicato de litio e SLZ -

silicato de litio reforcado com 6xido de zirconia)

2.2 Objetivos especificos

- Avaliar a viscosidade dos agentes de cimentacdo a base de resina (cimento resinoso, pasta base
de cimento resinoso e resina composta aquecida) por meio de redmetro e correlacionar a
viscosidade com a resisténcia de unido e resisténcia a flexao biaxial.

- Avaliar a resisténcia de unido entre as vitroceramicas (dissilicato de litio ou silicato de litio
reforcado com 6xido de zircOnia) e o agente de cimentacdo a base de resina (cimento resinoso,
pasta base de cimento resinoso e resina composta aquecida) por meio de ensaio mecanico de
microcisalhamento e determinar o padrio de falha da interface vitroceramica-agente de
cimentacdo, por meio de estereomicroscOpio. Avaliar a confiabilidade e probabilidade de falha
por meio da andlise de Weibull dos resultados de resisténcia de unido.

- Avaliar a resisténcia a flexdo biaxial das vitroceramicas (dissilicato de litio e silicato de litio
reforcado com Oxido de zirconia) apds recobrimento com diferentes agentes de cimentagdo a
base de resina (cimento resinoso, pasta base de cimento resinoso e resina composta aquecida) e
realizar a fractografia dos espécimes submetidos a flexdo biaxial, por meio de microscopia
eletronica de varredura (MEV). Avaliar a confiabilidade e probabilidade de falha através da por
meio da andlise Weibull dos resultados de resisténcia a flexao biaxial.

- Avaliar a distribui¢des de tensdes entre as vitroceramica (dissilicato de litio ou silicato de litio
reforcado com 6xido de zirconia) e o agente de cimentacdo a base de resina (cimento resinoso,
pasta base de cimento resinoso e resina composta aquecida) durante a simulacdo do teste de
flexdo biaxial, utilizando o método de elementos finitos (MEF).

- Caracterizar a morfologia dos agentes de cimentacdo a base de resina e da interface
vitroceramica-agente de cimentacao dos diferentes grupos, por meio de microscopia eletronica de

varredura (MEV).
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3. MATERIAL E METODOS

A descricao dos materiais utilizados nesse estudo, nome comercial, composicao, fabricante e

lote estdo apresentados na tabela 1.

3.1 Delineamento do estudo

O presente trabalho teve como varidveis independente duas vitroceramicas para sistemas
CAD / CAM (dissilicato de litio e silicato de litio reforcado com 6xido de zircOnia) e trés agentes de
cimentacdo fotopolimerizdveis a base de resina (cimento resinoso, pasta base de cimento resinoso e
resina composta aquecida). A viscosidade dos agentes de cimentacdo foi determinada previamente a
realizacdo dos ensaios mecénicos com auxilio de redmetro. As varidveis de resposta foram a
resisténcia de unido e a resisténcia a flexdo biaxial. Apos a resisténcia de unido o padrao de falha foi
avaliado, em estereomicroscopio, e classificado em: falha adesiva, coesiva ou mista. Os discos
fraturados apds a resisténcia a flexdo biaxial foram avaliados em microscopia eletronica de
varredura (MEV) para andlise fractogrifica. A resisténcia a flexdo biaxial foi simulada em
elementos finitos (MEF) para avaliar a distribuicdo de tensdes no conjunto vitroceramica-agente de
cimentacdo. Espécimes adicionais dos grupos experimentais (n = 3) foram confeccionados para

avaliacdo, em MEYV, da morfologia dos agentes de cimentacao e da interface adesiva (Figura 1).

Figura 1. Diagrama esquematico do delineamento experimental

< AGENTES DE CIMENTACAO :
VITROCERAMICAS e VARIAVEL DE RESPOSTA
CIMENTO RESINOSO )
DISSILICATO DE LITIO ,  FOTOPOLIMERIZAVEL DE - , | RESISTENCIA DE UNIAO
(DL} T BAIXA VISCOSIDADE (n=30)
(BV)
PASTA BASE DE CIMENTO
ﬂg&m%tﬁ'ﬁ RESINOSO RESISTENCIA A FLEXAO
St | ! ~  FOTOPOLIMERIZAVEL DE ! > BIAXIAL -
[ MEDIA VISCOSIDADE (n=30)
1SLR) (MV)
’ RESINA COMPOSTA
AQUECIDA DE ALTA
> RGN > PADRAO DE FALHA
(AV)
2 FRACTOGRAFIA =
n=3)
DISTRIBUICAO DE TENSOES
(MEF)
ANALISE DA INTERFACE
> ADESIVA
{n=3)

Fonte. Autor
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Tabela I. Descricao dos materiais utilizados nesse estudo, nome comercial, composi¢do, fabricante e lote

Materiais

IPS e.max CAD
(Ceramica vitrea refor¢ada por
dissilicato de litio)

Vita Suprinity
(Silicato de litio reforcado com
oxido de zircOnia)

Variolink Esthetic LC
(Cimento resinoso
fotopolimerizdvel)

Variolink N Base
(Cimento resinoso
fotopolimerizdvel)

IPS Empress Direct A1 Enamel
(Resina composta nanohibrida)

Monobond Plus
(Silano)

Condicionador de Porcelana

3.2 Determinacio da viscosidade dos agentes de cimentacio a base de resina

Composi¢ao

Si02: 57 - 80%
Li2O: 11 - 19%
K»0:0-13%
MgO: 0 - 5%
AlLO3: 0-5%
P20s5:0-11%
Outros 6xidos: 0 - 8%

7r0: 8- 12%
Si02: 56 - 64%
Li2O: 15-21%
La203: 0,1%
Pigmentos: < 10%
Outors 6xidos: > 10%

38% volume em
particulas inorganicas
com tamanho médio de
0,1 um

46% volume em
particulas inorganicas
com tamanho médio de
0,01 a3 pm

79% volume em
particulas inorganicas
com tamanho médio de
40 nma 3 pm

Solugdo alcodlica de
metacrilato de silano,
metacrilato de dcido
fosforico e metacrilato
de sulfeto

Acido fluoridrico 10%,
espessante e corante

Fabricante

Ivoclar Vivadent,

Schaan, Liechtenstein,

Alemanha

VITA Zahnfabrik H.

Rauter GmbH &

Co.KG, Bad Sickingen,

Alemanha

Ivoclar Vivadent

Ivoclar Vivadent

Ivoclar Vivadent

Ivoclar Vivadent

Dentsply Caulk,
Milford, DE, EUA

Lote

039986

260924K

H34008

W10010

V32329

L67221

332938]J

A viscoelasticidade dos agentes de cimentagdo a base de resina foi determinada com o

auxilio de um red6metro (AR2000 TA Instruments, New Castle, DE, EUA) (Figura 2). A geometria

utilizada para o teste foi a cone-placa. Na parte superior do redmetro, no braco mével, foi fixado a

plataforma cilindrica concéntrica, com conicidade de 2° e 20 mm de didmetro, e na parte inferior

fixa, uma plataforma paralela de aluminio com 60 mm de didmetro. A programacgado foi realizada
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pelo software TRIOS (TA Instruments, New Castle, DE, EUA). Inicialmente foi calibrada a
distancia entre o brago movel e o fixo, para determinar o gap (0,047 mm) entre as plataformas, em
seguida, depositado aproximadamente 1g do agente de cimentacdo analisado, no centro da
plataforma fixa. O brago mdvel foi posicionado até a plataforma concéntrica tocar o material testado
e desloca-lo sob toda a sua superficie. Os excessos que extrapolaram o didmetro da plataforma
foram removidos com um haste flexivel descartdvel (Cotonete, Johnson & Johnson do Brasil, SP,
Brasil). O comportamento reoldgico foi avaliado com intervalo de temperatura dinamico, com ciclo
iniciando em 25 °C e elevado até 70 °C com taxa de aquecimento de 0,5 °C a cada 10 s. Assim,
foram obtidos dados da viscosidade em funcdo da temperatura, representativa ao protocolo de
aquecimento da resina composta. A tensdo de cisalhamento (1/s) e freqiiéncia (1 Hz) foram

mantidas constantes. A mensuracao foi realizada trés vezes para cada material (n = 3).

Figura 2. Re6metro

Fonte. Autor

3.3 Determinacao da resisténcia de uniao

3.3.1 Obtencao das barras vitroceramicas

Blocos vitroceramicos (Tabela I) pré-cristalizados de tamanho C14 (12 x 18 x 14 mm) e cor
HT A2, foram posicionados em uma cortadora metalogrifica de precisao (Isomet 1000, Buehler,
Lake Bluff, EUA) calibrada com 250 rpm e peso de 300 g, sendo seccionados perpendicularmente
ao seu longo eixo, com disco diamantado dupla face (15LC, Buehler, Lake Bluff, EUA), sob
irrigacdo, produzindo barras de tamanho de 12 x 2 x 14 mm. Cada bloco gerou 8 barras e sua
dimensdo foi aferida com paquimetro digital de precisdo de 0,01 um (Mitutoyo Corporation,
Toéquio, Japao). As barras que apresentaram irregularidades superficiais ou nas bordas, foram
regularizadas com lixas de carbeto de silicio (SiC Grinding, Buehler, Dresden, Alemanha) de

granulacdo 320, montadas em politriz (Isomet 1000, Buehler, Illinois, EUA). Em seguida, as barras
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foram cristalizadas (Programat 3010, Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) de acordo com as

instrucdes dos fabricantes (Figura 3) (Tabela II).

Figura 3. (a) bloco vitroceramico pré-cristalizado representativo ao DL posicionado para a sec¢do em cortadora
metalografica (b) barra seccionada pré-cristalizada (c) barra cristalizada

Fonte. Autor

Tabela II. Parametros de cristalizagdo dos espécimes vitroceramicos

Paramétros Vitroceramica

DL SLZ
Temperatura Inicial (°C) 403 400
Tempo de subida 6:00 8:00

Taxa elevacdo temperatura (°C) 90 55
Temperatura final (°C) 840 840
Inicio do véacuo 403 410
Final Vicuo 820 840
Tempo de manutencdo 7:00 8:00

Tempo de descida 2 2

3.3.2 Inclusdo das barras vitroceramicas

Em uma bancada foi posicionada uma placa de vidro lisa com dimensdes de 15 x 7 x 10 mm
(JON Comércio de Produtos Odontolégicos, Sao Paulo, SP, Brasil). Sobre a placa de vidro, no
sentido longitudinal, foi aderida uma fita dupla face (3M/ESPE, St. Paul, MN, EUA) de 25 x 10
mm. Sobre a fita, foi aderida a barra vitroceramica, mantendo seu comprimento paralelo ao longo

eixo da fita e centralizado. Apds, um cilindro de PVC (Tigre S.A., Joinville, SC, Brasil), de 25 x 20
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mm, foi posicionado e centralizado sobre a barra e preenchido com resina acrilica incolor
autopolimerizdvel (Cldssico Produtos Odontoldgicos, Campo Limpo Paulista, SP, Brasil). Apds o
tempo de polimerizacdo, as barras incluidas foram identificadas, de acordo com a vitroceramica, e
armazenadas por 24 h em temperatura ambiente. Um total de 8 barras foram incluidas por grupo. A
superficie exposta da barra foi polida manualmente com lixas de carbeto de silicio (SiC Grinding,
Buehler, Dresden, Alemanha) em sequéncia decrescente de granulacao (#320, 400, 600 e 1200) sob
irrigacdo constante. Apds o término do polimento as barras apresentaram superficie lisa e paralela
ao cilindro de PVC e foram divididas em grupos experimentais para o ensaio de resisténcia de unido

(Figura 4) (Tabela III).

Figura 4. Barra vitroceramica incluida representativa do
DL

Fonte. Autor

Tabela III. Divisao dos grupos experimentais para a resisténcia de unido

Grupos Descricdo dos grupos experimentais
DL-BV Dissilicato de litio associado a agente de cimentagdo de baixa viscosidade
DL-MV Dissilicato de litio associado a agente de cimentac¢do de média viscosidade
DL-AV Dissilicato de litio associado a agente de cimentagdo de alta viscosidade
SLZ-BV Silicato de litio refor¢ado com 6xido de zirconia associado a agente de cimentag@o de baixa
viscosidade
SLZ-MV Silicato de litio reforcado com 6xido de zirconia associado a agente de cimentaciio de média
viscosidade

SLZ-AV  Silicato de Litio reforcado com 6xido de zirconia associado a agente de cimentacdo de alta viscosidade
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3.3.3 Procedimentos adesivos e confeccao dos cilindros dos agentes de cimentacao

As superficies das vitroceramicas (DL e SLZ) foram tratadas de acordo com as instrucdes
dos fabricantes. As superficies de DL e SLZ foram condicionadas com acido hidrofluoridrico a 10%
(Denstsply Caulk, Milford, DE, EUA) por 20 s, lavadas com spray ar / 4gua durante 60 s e secas
por 30 s, com jatos de ar livre de 6leo. Em seguida, uma camada de silano (Monobond Plus, Ivoclar
Vivodent, Schaan, Liechtenstein, Alemanha) foi aplicada com o auxilio de microbrush (Cavibrush,
FGM, Joinvile, SC, Brasil) e apos 60 s, secos com jatos de ar por 30 s. Sobre a superficie da
vitroceramica, foram posicionadas matrizes cilindricas de silicone (Tygon, Odeme Dental Research,
Joagaba, SC, Brasil) com dimensdes de 0, 8 x 1 mm, as quais foram utilizadas para conformar os
agentes de cimentacdo a base de resina (SHIMADA; YAMAGUCHI; TAGAMI, 2002) (Figura 5).

Para a confecgado dos cilindros dos agentes de cimentagdo de baixa e média viscosidade (BV
e MV), as matrizes de silicone foram totalmente, para isso, foram utilizadas as pontas aplicadoras
que acompanham os respectivos agentes de cimentagdo, em seguida, os cilindros foram
fotopolimerizados por 60 s (Radii-cal-SDI, Victoria, AU; irradiancia: 1200 mW/cm?) (Figura 6).

Antes da confeccao dos cilindros de resina composta, para o grupo AV, a resina composta foi
pré-aquecida a 68 °C, com o auxilio de um dispositivo especifico para a fungao (Calset, AdDent Inc,
Danbury, CT, EUA) (Figura 7). Para isso, com o auxilio de uma espdtula fina (IPCL, Cosmedent,
Chicago, IL, EUA) uma por¢édo de resina composta foi removida da bisnaga e modelada em formato
esférico de aproximadamente 5 mm de didmetro. Em seguida, a esfera de resina foi posicionada na
ponta de uma espatula com formato arredondado (M1, Cosmedent, Chicago, IL, EUA) e o conjunto
(espatula/resina) foi acomodado no centro do dispositivo de aquecimento permanecendo tampado
durante 3 minutos. Apds este periodo, o conjunto (espdtula/resina) foi retirado do dispositivo e
utilizado para inserir e condensar a resina no interior da matriz de silicone, apds, a resina foi
fotopolimerizada por 60 s. A matriz de silicone foi removida com o auxilio de uma pinca clinica
(Golgran Industria e Comércio de Instrumentos Odontolégicos LTDA, Sao Caetano do Sul, SP,
Brasil) obtendo os cilindros dos agentes a base de resina sobre a superficie vitrocerdmica. Foram
confeccionados 4 cilindros (Figura 8) em cada superficie da vitroceramica, totalizando 30 cilindros
por grupo dos agentes de cimentagdo. Os grupos foram identificados e armazenados, durante 1

semana, em meio imido e temperatura ambiente.
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Figura 5. Procedimentos adesivo (a) condicionamento da superficie da vitroceramica, representativa do DL, durante 20
s (b) aplicacdo de uma camada de silano (c) matriz silicone posicionada sobre da vitroceramica silanizada

Fonte. Autor

Figura 6. Confeccdo dos cilindros dos agentes de cimentacdo (a) posicionamento da matriz de silicone sobre a
superficie da vitroceramica silanizada (b) inser¢do do agente de cimentagdo a base de resina (BV) (c) fotopolimerizagao

Fonte: Autor

Figura 7. Dispositivo de aquecimento

Fonte: Autor
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Figura 8. Cilindros conformados com agentes de
cimentagdo

Fonte: Autor

3.3.4 Ensaio mecanico de microcisalhamento

Para o ensaio mecanico de microcisalhamento foi utilizado um dispositivo (Odeme Dental
Research, Joacaba, SC, Brasil) composto por 4 partes. Na base inferior da maquina de ensaio
universal (EMIC DI-200, Sao José do Pinhais, PR, Brasil) foi aparafusado o suporte do dispositivo
e encaixado os componentes que permitem a apreensdo € movimentacdo horizontal e Aantero-
posterior do corpo de prova. As placas incluidas foram posicionadas de forma que os cilindros dos
agentes de cimentagdo permanecessem com seu longo eixo paralelo ao plano horizontal. A forca de
microcisalhamento foi aplicada por meio de uma alca metédlica de diametro 0,12 mm (Morelli
Produtos para Ortodontia, Sorocaba, SP, Brasil) fixada a célula de carga de 50 KN. A al¢a foi
posicionada ao redor dos cilindros dos agentes de cimentacdo, gerando uma for¢ca paralela a

interface adesiva. O ensaio foi comandado com velocidade constante de 0,5 mm/min (Figura 9).
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Figura 9. Posicionamento da al¢ga metdlica ao
redor do cilindro do agente de cimentacdo para
o ensaio de microcisalhamento

Fonte. Autor

A forca médxima foi registrada em newtons (N), e apds, calculada a resisténcia de unido

(MPa), através da divisdo da forca (N) pela area (& . r2), onde r € o raio do cilindro do agente de

cimentacdo (r = 0,4 mm).

3.3.5 Andlise do modo de falha
A superficie das vitroceramicas foram analisadas visualmente em estereomicroscopio (Leica
DFC295 acoplado a Leica S8 APO; Leica Microsystems, Wetzlar, Alemanha) com aumento de 30 x,

e classificado, em:

- Ade: Adesiva (fratura na interface adesiva);
- Coe: Coesiva (fratura envolvendo apenas um substrato);

- Mis: Mista (fratura envolvendo a interface adesiva juntamente com um dos substratos).
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3.4 Determinacao da resisténcia a flexao biaxial

3.4.1 Obtencao dos discos vitroceramicos

Os blocos vitroceramicos (Tabela I) tiveram suas faces axiais desgastadas com o auxilio de
uma maquina retifica (Ferdimat CAS1H, Sao José dos Campos, SP, Brasil) montada com pedra
diamantada (Tyrolit TN 634709, Cabreuva, SP, Brasil) sob refrigeracdo com 4gua, dando origem a
cilindros de 12 mm de didmetro. Os cilindros gerados foram posicionados em cortadora
metalogréfica de precisdo (Isomet 1000, Buehler, Lake Bluff, EUA) e seccionados com 0,5 mm de
espessura (Figura 10). As superficies foram lixadas manualmente (SiC Grinding, Buehler, Dresden,
Alemanha) na sequéncia de granulacdo 320, 400, 600 e 1200 durante 60 s de cada lado, sob
irrigacdo, para produzir discos planos, sem irregularidades e com espessura de 0,4 + 0,1 mm. As
dimensodes finais foram aferidas com paquimetro digital de precisio de 0,01 um (Mitutoyo
Corporation, Toéquio, Japdo). Apds, os discos foram cristalizados (Tabela II) e divididos,

aleatoriamente, em 8 grupos (n = 30) (Tabela IV).

Figura 10. Obtencdo dos discos vitroceramicos (a) cilindros das vitroceramicas pré-cristalizadas (b) sec¢do em
cortadora metalografica do cilindro representativo do SLZ (c) disco cristalizado

Fonte. Autor
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Tabela I'V. Divisdo dos grupos experimentais para a resisténcia a flexdo biaxial

Grupos Descri¢do
DL Controle negativo
DL-BV Dissilicato de litio associado a agente de cimentacdo de baixa viscosidade
DL-MV Dissilicato de litio associado a agente de cimentacdo de média viscosidade
DL-AV Dissilicato de litio associado a agente de cimentacdo de alta viscosidade
SLZ Controle negativo

SLZ-BV  Silicato de litio reforcado com 6xido de zircOnia associado a agente de cimentag@o de baixa viscosidade
SLZ-MV  Silicato de litio reforcado com 6xido de zirconia associado a agente de cimentacdo de média viscosidade

SLZ-AV Silicato de litio reforcado com 6xido de zircOnia associado a agente de cimentacao de alta viscosidade

3.4.2 Procedimentos adesivos

Uma das superficies dos discos (DL e SLZ) foi condicionada com &cido hidrofluoridrico a
10% (Denstsply Caulk, Milford, DE, EUA). Para isso, o gel foi depositado no centro do disco e
levemente espalhada com um microbrush (Cavibrush, FGM, Joinvile, SC, Brasil) por toda a
superficie (Figura 11a). Apés 20 s, a superficie condicionada foi lavada com spray de ar / dgua
durante 60 s e secas por 30 s com jatos de ar comprimido livre de éleo. Os grupos condicionados
de DL e SLZ (monocamadas) foram utilizados como controle negativo.

Para os grupos bicamadas, na superficie condicionada foi aplicada uma camada de silano
(Monobond Plus) e apds 60 s, a superficie foi seca com jatos de ar comprimido durante 30 s (Figura
11b). Para os grupos BV e MV, foram montadas as pontas aplicadoras que acompanham os produtos
e o agente de cimentacdo (BV ou MV) foi depositado no centro da superficie condicionada do disco
(DL ou SLZ) (Figura 11c). Em seguida, o agente de cimentacdo foi recoberto com uma tira de
poliéster e uma leve pressdo digital foi exercida sobre a tira para espalhar o agente de cimentacdo
sobre a superficie do disco (Figura 12). O disco foi posicionado sobre uma matriz cilindrica (Figura
13a), de médulo de elasticidade similar a dentina (NEMA G10, Paper Hampton, SC, EUA)
(ALESSANDRETTI, et al., 2017), com a tira de poliéster voltada para baixo (Figura 13b). Sobre a
superficie livre do disco foi posicionado uma matriz circular (5 mm de didmetro e 2 mm de
espessura) confeccionada com silicone de adicdo de consisténcia leve (Express XT, 3M/ESPE, St.
Paul, MN, EUA) afim de proteger o conjunto vitroceramica-agente de cimentacdo durante a
aplicacdo da carga (Figura 13c). O disco foi centralmente orientado sobre a base de um simulador
de carga (Odeme Dental Research, Joagaba, SC, Brasil) (Figura 14a) e carregado com 5 N durante
60 s (ADDISON, SODHI, FLEMING, 2010) através uma esfera de 10 mm de diametro (Figura 14b
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e c¢). Os excessos do agente de cimentagdo foram removidos com um microbrush e apos,
fotopolimerizados, através da vitroceramica, durante 60 s (Figura 15).

Para o grupo AV, um incremento de resina composta foi depositado centralmente sobre uma
tira de poliéster. Esse conjunto (tira/resina) foi acomodado sobre a bandeja do dispositivo de
aquecimento (Calset, AdDent Inc, Danbury, CT, EUA), com temperatura prévia de 68 °C, onde
permaneceu tampado, por 3 min. Apds 3 min, foi retirada a tampa do dispositivo de aquecimento € a
superficie tratada do disco foi assentada sobre a resina composta aquecida com leve pressao digital,
afim de espalhar a resina composta na superficie do disco. Em seguida, o conjunto foi removido do
dispositivo de aquecimento e os mesmos procedimentos de carregamento e fotopolimerizacao
foram realizados, como descritos para os outros agentes de cimentagao.

Os discos cimentados (bicamadas) foram mensurados, com paquimetro digital, e a espessura
da linha de cimento incluida no estudo, variou entre, 70 + 30 um. Valores das amostras fora dessa
faixa foram descartados e substituidos. As amostras foram identificadas e armazenadas em ambiente

umido (agua destilada), durante 1 semana, em temperatura ambiente.

Figura 11. Imagem representativa do disco DL (a) condicionamento com 4cido hidrofluoridrico por 20 s (b) aplicacio de
silano sobre a superficie condicionada do disco (c) agente de cimentacdo depositado no centro do disco condicionado e
silanizado

Fonte. Autor
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Figura 12. (a) Imagem demostrando o recobrimento do agente de cimentagdo com a tira de poliéster (b) aplicacdo de
leve pressdo digital para promover (c) escoamento sobre a superficie condicionada e silanizada do disco

Fonte. Autor

Figura 13. (a) Imagem representativa da matriz cilindrica confeccionada com material similar a dentina (b)
posicionamento do conjunto vitroceramica-agente de cimentacdo sobre a matriz cilindrica com a tira de poliéster
voltada para baixo (c) acomodacdo da matriz circular sobre o disco

Fonte. Autor

Figura 14. (a) Imagem dos dispositivo de carga (b) conjunto (base cilindrica + tira de poliéster + agente de cimentagdo
+ disco + matriz circular) orientado centralmente sobre a base do dispositivo de carga (c) aplicacdo da carga através da
esfera cilindrica

Fonte. Autor
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Figura 15. (a) Imagem do processo da remoc¢do dos excessos do agente de cimentagdo (b) completa remocdo do
excessos (c) e fotopolimerizagdo durante 60 segundos

Fonte. Autor

3.4.3 Ensaio mecanico de resisténcia a flexao biaxial

Os discos foram submetidos ao teste de resisténcia a flexao biaxial (osy) utilizando méaquina

de ensaio universal (EMIC DI1-200, Sao José do Pinhais, PR, Brasil), com velocidade constante de 1
mm/min, utilizando dispositivo pistdo-anel (ball-on-ring), composto por um suporte circular (10
mm) e um atuador de carga com ponta esférica (4 mm), de acordo com as normas da ISO 6872:08.
Os discos foram secos e posicionados sobre o suporte circular, com a superficie condicionada ou
recoberta pelo agente de cimentacdo, voltada para baixo. Uma tira de lencol de borracha (Madeitex,
Sao José dos Campos, SP, Brasil) foi posicionada entre o suporte circular e o disco, para evitar
concentracoes de tensdes em pontos com pequenas distor¢des (ADDISON, SODHI, FLEMING,
2010; SPAZZIN et al., 2017) (Figura 16).

Figura 16. Imagem do dispositivo pistdo-anel utilizado para a aplicacdo da carga

Fonte. Autor
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A resisténcia a flexdo biaxial das vitroceramicas do controle negativo (monocamada), foi

calculada, em MPa, de acordo com equacdo (2) (ROSENSTIEL et al., 1999; PAGNIANO et al.,
2005):

3P (1 +v) a 1-v b a
Obf = 317 [l+21n(7)+1+v [l-g F]

(2]
onde;
P = carga de fratura (N);

v = coeficiente de poisson;

a = raio da base de suporte (mm);
R =raio do disco (mm);
b = raio da drea em contato com o centro da carga do disco (mm), definida pela equagdo 3 (HOOI,

ADDISON, FLEMING, 2013):

(3]
onde;
t1 = espessura da vitroceramica (mm);

to =espessura do agente de cimentagdo (bicamada, mm).

Para resisténcia a flexdo biaxial dos discos cimentados (bicamadas) foi utilizada a solu¢@o
analitica descrita por HSUEH, LANCE E FERBER (2005), utilizada em estudos prévios
(ADDISON, SODHI, FLEMING, 2010; SPAZZIN et al., 2017). Para a resolu¢do matemadtica sao

necessarias informacdes complementares, como o modulo de elasticidade (E) e o coeficiente de
Poisson (v), das vitroceramicas e dos agentes de cimentacdo a base de resina. Os respectivos valores

estao descritos na tabela I'V.
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Tabela I'V: Valores de referéncia para o E e v das vitroceramicas e dos agentes de cimentagdo a base de resina

Material E* (GPa) v* Referéncias
DL 639 0,22 DE RAMOS et. al., (2016)
SLZ 65,6 0,23 DE RAMOS et. al., (2016)
IVOCLAR VIVADENT (2016); DE JAGER;
BV 4,1 0,27
PALLAV; FEILZER (2004)
MV 83 027 IVOCLAR VIVADENT (2016); DE JAGER;
’ ’ PALLAV; FEILZER (2004)
DE RAM .al., (2017); AUSIELLO; APICELLA;
AV 125 0.30 OS et. al., (2017); AUS O C

DAVDSON (2002)

* E =mddulo de elasticidade e v = coeficiente de Poisson

Para determinar o plano neutro (fn) foi considerado o moédulo de elasticidade das

vitroceramicas (E1*) e dos agentes de cimentagdo a base de resina (E>*), além de suas espessuras (ti

e t2), de acordo com a equagao 4;

E (1) - E (1)
2(ET nh+ EZ fz)

=

(4]

A resisténcia a flexao biaxial dos discos bicamadas foi calculada na posic¢ao central do disco
(posi¢do z), onde, a interface adesiva esté localizada em z = 0 (equagdo 5) e na superficie do agente

de cimentac¢do (z = -t2) (equacdo 6),

3P+ (z-m) [ a 1_\/( i)i] E (B 1+E; 1) (h+1,)°
Obf —  2n(+n) 1+ 2in ( b )+ T \1- 27 )’ X (E2) +(Es2) +2E, Extn(27+284301,)
[5]
_ Z3P(4v) (z-m) [ a 1-v ( i)i] EZ(ETt1+E§t2)(t1+tz)3
Ubf = 2n(+n) 1+2in ( b )T T 27 ) ® | % (E2) +(Es2) +2E Esnt, 22 +284301,)
(6]
onde,
Vit + Wil
V - Hh+n

[7]
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onde,

v1= coeficiente de poisson da vitroceramica;

0= coeficiente de poisson do agente de cimentacao.

3.5 Analise estatistica

Os dados da viscosidade passaram por teste de normalidade (Shapiro-Wilk) e
homogeneidade (Levene). Em seguida, foram submetidos a anélise de uma variancia e post hoc de
Tukey (x =0,05).

Os dados obtidos na resisténcia de unido e resisténcia a flexdo biaxial (z = 0 e z = -tp)
também foram submetidos a teste de normalidade e homogeneidade. A andlise de variancia de dois
fatores («x = 0,05) e o intervalo de confianga (IC 95%) foram calculados tanto para a resisténcia de
unido como para a flex@o biaxial (z = 0 e z = -t2). Além disso, as médias da resisténcia de unido e
flexdo biaxial dos discos cimentados foram submetidas a correlacdo de Pearson. A analise da
distribuicao de Weibull foi realizada para a resisténcia de unido e para a flexdo biaxial , de acordo

com a equacgao 8:

Pr=1-exp[-(3)"]

onde,
Py =¢€ a probabilidade de fratura;

oy= resisténcia a flexdo;
o0 = resisténcia caracteristica;
m = moédulo de Weibull.

A probabilidade de fratura foi calculada pela equacao 9:

@-0.,5)
[v‘:: N
(9]
onde,
i = nimero da ordem de tensdo de fratura (classificada em ordem decrescente);

N = nimero de corpos de prova ensaiados.
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A resisténcia caracteristica (0o) € o médulo de Weibull (m) foram calculados com o auxilio

do software Minitab v.14 (Minitab Inc., State College, PA, Estados Unidos). A resisténcia

caracteristica, modulo de Weibull (m) e o intervalo de confianca (IC 95%) foram calculados pela

estimativa por maxima verossimilhanga e foram considerados estatisticamente diferente quando os

valores no intervalo de confianca ndo se sobrepuseram.

3.6 Anadlise da morfologia dos agentes de cimentacio a base de resina e da interface adesiva

Para avaliar a relacdo da interface adesiva produzida pela unido entre as vitroceramicas e os
agentes de cimentacdo foram confeccionados 3 espécimes adicionais para cada grupo. Dois discos
foram cimentados entre si, de acordo com os grupos experimentais, formando um conjunto
vitroceramica-agente de cimentacao (técnica de “sanduiche”) (NAVES et al., 2010). O conjunto foi
seccionado em dois pontos perpendicular a interface adesiva, com cortadora metalografica de
precisao (Isomet 1000, Buehler) e disco diamantado dupla face (15LC, Buehler), em baixa rotagado e
sob refrigeracdo com dgua. Adicionalmente, foi avaliada a microestrutura (distribuicdo, formato e
tamanho das particulas de carga) dos agentes de cimentacdo. Para isso, foram confeccionados 3
espécimes em forma de barra, com o auxilio de uma matriz metélica de 10 x 2 x 2 mm (Odeme
Dental Research, Joagaba, SC, Brasil) e posteriormente seccionada em dois pontos equidistantes ao
longo do eixo.

Todas as amostras (sanduiche e barra) foram incluidas em resina acrilica, como descrito no
item 3.3.2, e posteriormente polidas com lixas de carbeto de silicio com granula¢do decrescente de
600, 1200, 2000 e 2500 (SiC Grinding, Buehler, Dresden, Alemanha) e pasta diamantada de
granulagdo 3,1 e 0,25 um (Metadi II, Buehler, Dresden, Alemanha). As amostras foram imersas em
alcool isopropilico e limpas ultrassonicamente (Cristéfoli, Sdo Paulo, SP, Brasil), por 5 min. Em
seguida, removidas do ultrasson com pinca, e colocadas em estufa de secagem, por 2 h a 37 °C.
Todas amostras foram recobertas com ouro (SCD 050 Sputter Coater, BAL-TEC, Furstentum,
Liechtenstein) e fixadas com fita condutora sobre o carrossel do microscépio eletronico de
varredura (MEV) (EVO 50, Zeiss, Cambridge, Reino Unido). Imagens representativas de cada

amostra foram obtidas em aumento de 300 x até 20000 x.
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3.7 Analise fractografica

Discos fraturados no teste de flexdo biaxial foram aleatoriamente selecionados para andlise
fractogréfica. Trés discos de cada grupo experimental, foram imersos em solu¢do composta por 50%
de agua destilada e 50% etanol e limpos em cuba ultrassonica durante 1 h. Em seguida, foram
seguidos as mesmas etapas como descrito no item 3.6. As amostras foram observadas em 100, 200 e

450 x para determinar a origem do defeito critico.
3.8 Método dos elementos finitos (MEF)

Foi utilizado o método dos elementos finitos para simular os grupos experimentais
submetidos ao teste de flexdo biaxial. Para a execu¢ao do MEF sdo necessérias o desenvolvimento
de trés etapas: pré-processamento, processamento € pos-processamento. Na fase de pré-
processamento foram criados modelos sélidos tridimensionais em software de modelagem
(Rhinoceros 5.0 Educational; NURBS Modeling for Windows, McNeel and Associates, North
America, Seattle, WA, EUA). Foram modelados os discos vitroceramicos respeitando as
caracteristicas das amostras (12 mm de didmetro e 0,4 mm de espessura) e gerada uma linha de
cimentacdo com espessura de 80 wm. Modelos do suporte circular (10 mm) e o atuador de carga

esférico (4 mm) também foram gerados (Figura 12).

Figura 12. Modelo tridimensional das condi¢cdes experimentais

___

Fonte. Autor

Para a fase de processamento, os modelos tridimensionais foram exportados para o
programa de elementos finitos (SimLab 2017.2.1 (64-bit), Altair/HyperWorks, Troy, MI, Estados
Unidos). Assim, os modelos tridimensionais passaram por um processo de discretizacdo, ou seja,
criacdo de uma malha. Essa malha, denominada elemento finito, ¢ composta por um nimero de nés
e elementos tetraédricos (tipo Tri3) e controlada por meio de um processo de refinamento, o qual
resultou em um ndmero especifico de nés de 892.477 e elementos 572.307 (Figura 13). Foram

fornecidas ao programa de elementos finitos as informacdes das propriedades mecanicas dos
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respectivos materiais testados, como coeficiente de poisson € médulo de elasticidade (Tabela IV).
Para o modelo do suporte circular e atuador foram assumidas as propriedades mecanicas do aco (E

=208 GPa e v = 0,3). Todos os modelos foram considerados isotropicos, homogéneos, linearmente

elasticos e as interfaces configuradas com perfeita unido, ou seja, ndao permitiu deslizamento ou a
inclusdo de fendas. Foram definidas as condi¢Oes de restricdo no modelo sendo fixada a ponta
aplicadora nos eixos x e y, permitindo apenas o deslocamento no eixo z e a base do suporte metélico
foi fixado nos trés eixos do planto cartesiano (x =y = z = 0). Carga axial estatica de 350N foi
aplicada na superficie superior da ponta aplicadora. O comportamento mecanico, apds a execucao
do programa no moédulo de pds-processamento do SimLab 2017.2.1 (64-bit) (Altair/HyperWorks,
Troy, Michigan, Estados Unidos), permitiu a andlise qualitativa e quantitativa dos modelos,

empregando a tensdo méaxima principal (MPa).

Figura 13. Malha de elementos finitos

Fonte. Autor
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4. RESULTADOS

4.1 Viscosidade

A viscosidade dos agentes de cimentacdo a base de resina (BV, MV e AV) estad apresentada
na tabela V. Os dados da viscosidade foram submetidos a andlise da normalidade (p = 0,16) e

homogeneidade (p = 0,02). A anédlise de variancia de um fator e post hoc de Tukey (a = 0,05)

verificou diferencga estatisticamente significativa (p < 0,001) entre todos os agentes de cimentacio a

base de resina, demostrando uma viscosidade distinta.

Tabela V. Média (desvio-padrdo) da viscosidade dos diferentes agentes de cimenta¢@io na temperatura ambiente (25 °C)
e apds aquecimento da resina composta (68 °C)

Grupo Temperatura (°C) Viscosidade (Pa.s)
BV 25 10,6 (0,1)2
MV 25 99,3 (12,5)b
AV 68 3149 (859)

* Letras diferentes na mesma coluna apresentam diferencas significativas (p < 0,05).
* BV - Baixa viscosidade; MV - Média viscosidade; AV - Alta viscosidade

O agente AV apresentou a maior média de viscosidade seguido por MV e BV. Na
temperatura ambiente (25 °C), BV apresentou viscosidade 30 x menor que AV, enquanto que MV
demostrou uma viscosidade 10 x menor que AV. A viscosidade de AV em temperatura ambiente teve
média de 32944 + 172,7 Pas. e apds o aquecimento (68 °C) houve uma reducdo de

aproximadamente 10 x na média da viscosidade (314,9 Pa.s).

4.2 Resisténcia de unido

Os dados obtidos ap6s teste de resisténcia de unido foram submetidos a teste de normalidade
(p = 0,113) e homogeneidade (p = 0,106) apods transformacgdo usando a raiz quadrada. Para a
resisténcia de unido a andlise de variancia de dois fatores demonstrou efeito significativo para
ambos fatores “agente de cimentacdo” (p < 0,001) e “vitroceramica” (p < 0,001) embora nao houve
interacdo entre os fatores (p = 0,156). A média da resisténcia de unido (MPa), resisténcia

caracteristica (ooru) € a andlise de Weibull (m) estdo apresentados na tabela VI.



35

Tabela VI. Estimativas (IC 95%) para média de resisténcia de unido (RU), média da resisténcia caracteristica (ggpru) €

mdédulo de Weibull (m) de todos os grupos experimentais

Grupo
DL-BV
DL-MV
DL-AV
SLZ-BV

SLZ-MV

SLZ-AV

RU (MPa)

16,6 (150 — 18.2)C
239 (222 — 25,6)B
133 (11,8 — 14.9)P
18,1 (17,1 — 19,1)C
293 (273 — 313)A

16,5 (15,1 — 17,9)¢

ooru (MPa)
18,2 (16,8 — 19,9)¢
258 (243 — 27,4)B
149 (13,3 — 16,6)P
19,3 (18,2 — 20,5)¢
31,6 (29,8 — 335)A

18,0 (16,7 — 19.4)C

m

42 (32 — 506)AB

624,77 —83)A
3526 —4,6)8
64(50—8,1)a
6448 —85)A

5,1 (3.8 — 6,7)AB

* Diferentes letras na mesma coluna indicam que ndo houve sobreposi¢do nos intervalos de confianca e

consequentemente diferencas significativas entre os grupos

O grupo que apresentou a maior média de resisténcia de unido foi o SLZ-MYV, diferindo

estatisticamente dos demais grupos (p < 0,05). Os valores médios de resisténcia de unido de DL-

MYV apresentaram diferengas significativas (p < 0,05) em relagdo ao remanescentes dos grupos. Ao

analisar o agente de cimentagdo podemos observar que MV apresentou maiores valores médios de

resisténcia de unido sendo estatisticamente superior a BV e AV, independentemente da

vitroceramica (DL ou SLZ). O grupo DL-AV apresentou as menores médias de resisténcia de unido

sendo estatisticamente diferente dos demais grupos (p < 0,05). Para DL-BV, SLZ-BV e SLZ-AV as

médias de resisténcia de unido foram similares nao diferindo estatisticamente entre si.

Os dados da analise de Weibull esta apresentados na figura 14. Os grupos que apresentaram

maior confiabilidade e estatisticamente superior aos demais (p < 0,05) estdo relacionados com os

agentes de cimentacdo MV, independente da vitroceramica, além do SLZ-BV.
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Figura 14. Gréfico da andlise de Weibull apresentando a probabilidade de sobrevivéncia (%)
x resisténcia de unido (MPa)
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A distribuicdo do padrdo de falhas para todos os grupos estd representado na figura 15. Para
DL-BV e DL-MV houve predominio de falhas mistas, 90% e 76%, respectivamente, enquanto para
DL-AV foi observado uma divisdo entre falhas adesivas (56%) e mistas (44%). Em relacdo a
vitrocéramica SLZ, verificou-se predominio de falhas mistas para SLZ-BV (76%) e uma divisdao
entre falhas coesivas (54%) e mistas (46%) para SLZ-MV. Para SLZ-AV, também houve uma

divisdo das falhas, porém, entre adesivas (44%) e mistas (56%).

Figura 15. Distribuic@o (%) do padrio de falhas para vitroceramicas (DL e SLZ) e os agentes
de cimentag@o (BV, MV e AV) apés resisténcia de unido
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4.3 Resisténcia a flexao biaxial
Os dados obtidos para a resisténcia a flexdo biaxial na posi¢do z = 0 foram transformados
através da raiz quadrada e passaram por teste de normalidade (p = 0,39) e homogeneidade (p =
0,009). Apo6s andlise de variancia de dois fatores verificou-se efeito significativo para o fator
“agente de cimentagdo” (p < 0,001), mas ndo para a “vitroceramica” (p = 0,159). Também foram
verificadas diferencas estatisticas para a interacdo entre os dois fatores (p < 0,02). Para a posicdo z =
-t2, 0s dados passaram por teste de normalidade (p = 0,16) e homogeneidade (p < 0,001). A analise
de variancia de dois fatores mostrou diferencas significativas para o fator “agente de cimentagcao” (p
< 0,001), porém nao foram observadas diferencas significativas para o fator “vitroceramica (p =
0,23) e a interacdao entre eles (p = 0,179). As médias da resisténcia a flexdo biaxial (MPa),
resisténcia caracteristica (o0) € modulo de Weibull (m) para as posicoes axiais z = 0 e z = -t estdo

apresentadas na tabela VII.
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Para a posicdo z = 0, o uso do agente de cimentacdo a base de resina para o recobrimento
dos discos vitroceramicos proporcionou aumento significativo (p < 0,05) da resisténcia a flexao
biaxial para DL-BV, DL-MV, SLZ-MV, quando comparado com todos os outros grupos. Ainda em z
= 0, também foram observadas diferencgas significativas (p < 0,05) entre as vitroceramicas, com
maior média de resisténcia para SLZ, enquanto que DL, apresentou a menor média de resisténcia,
diferindo estatisticamente de todos os outros grupos. Na condicdo bicamadas a menor média de
resisténcia foi do SLZ-BV, embora, ndo foram encontradas diferencas significativas (p < 0,05) para
as vitroceramicas que utilizaram resina composta aquecida. Ao analisar apenas os agentes de
cimentacdo, MV apresentou a maior média de resisténcia, diferindo estatisticamente BV e AV (p <
0,05), independente da vitroceramica utilizada.

O m nao apresentou diferencas significativas entre os grupos testados, assim a confiabilidade
ndo foi afetada pelas vitroceramicas ou os agentes de cimentacdo. A andlise de Weibull para a
posicdo axial z = 0 pode ser verificada na figura 17.

Para a posi¢do z = -t2, as maiores médias de resisténcia a flexdo biaxial estiveram associadas
ao agente de cimentacdo de alta viscosidade (resina composta aquecida), para ambas vitroceramicas
(DL-AV e SLZ-AV), com diferencgas significativas aos demais grupos, exceto DL-MV. Os grupos
que utilizaram agentes de cimentac@o de baixa viscosidade (DL-BV e SLZ-BV) ndo demostraram
diferencas significativas entre si, sendo os grupos que apresentaram as menores médias de
resisténcia.

Na andlise de Weibull ndo foram encontradas diferencas significativas entre os grupos, dessa
forma, todos os grupos apresentaram similar confiabilidade. A anélise de Weibull para a posi¢ao

axial z = -t2 pode ser verificada na figura 19.



Figura 17. Gréfico da andlise de Weibull apresentando a probabilidade de sobrevivéncia (%)
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Figura 19. Gréfico da anélise de Weibull apresentando a probabilidade de sobrevivéncia (%)
x resisténcia a flexdo biaxial (MPa) para todos os grupos na posicao axial z=-t>
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4.4 Correlacao entre a viscosidade dos agentes de cimentacdo, resisténcia de unido e

resisténcia a flexao biaxial

A resisténcia de unido gerada entre as vitroceramicas e a viscosidade dos agentes de
cimentacdo foram submetidos a correlacdo de Pearson, apresentando um coeficiente de
determinagdo de 75% e estatisticamente significativo (p < 0,001). Assim, estima-se que 75% da
variabilidade dos valores da resisténcia de unido € explicada pela viscosidade dos agentes de
cimentacdo. Para a resisténcia a flexdo biaxial, na posi¢do z = 0, a correlacdo entre as médias da
resisténcia a flexao biaxial e a viscosidade apresentaram coeficiente de determinagao significativo (p
< 0,001) de 38% e para a posicdo z = -tz, os resultados revelaram uma correlagdo significativa (p <
0,001) de 53%.

As médias da resisténcia de unido e da resisténcia a flexdo biaxial (posicdo z = 0) também
foram correlacionadas, sendo que a analise resultou em um coeficiente de determinacdo
moderadamente positivo de 71%, mas sem diferencas significativas (p = 0,109) (Figura 21). Ao
analisar o grifico podemos verificar uma relagdo linear entre as varidveis, com aumento da
resisténcia de unido e flexdo biaxial conforme maior viscosidade do agente de cimentagdao (BV -

MV), entretanto, esse comportamento ndo foi similar de MV - AV.

Figura 21. Gréfico da correlacdo de Pearson entre as médias da resisténcia de unido e flexdo biaxial
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4.5 Morfologia dos agentes de cimentacio a base de resina e interface adesiva

As fotomicrografias realizadas em MEV para os diferentes agentes de cimentacdao (BV, MV
e AV) demonstram uma diferenciacdo no formato, distribuicdo e tamanho das particulas de carga
(Figura 20). Para BV foi observado um formato irregular das particulas de carga com tamanho entre
0,1 a 18 pm. Para MV foram encontradas particulas de carga com formato esférico, com tamanho
variando entre 0,08 - 0,7 um, e em maior quantidade, quando comparado com BV. Para AV, o
volume de particulas de carga encontrado foi superior ao BV e MV, com tamanho variando entre

0,08 a4,7 um (Figura 21).

Figura 20. Fotomicrografias dos agentes de cimenta¢ao evidenciando a distribui¢do, formato e tamanho das particulas.
(1) BV (2) MV (3) AV em aumento de (a) 10000 x (b) 20000 x (c) 50000 x

%
>

Fonte. Autor
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Figura 21. Fotomicrografias da medida das particulas de carga dos agentes de cimentagdo em diferentes regides. (1) BV
(2) MV (3) AV em 20000 x

EHT =2000kv Mag= 50.00K X Detector = SE1

Fonte. Autor

Nas fotomicrografias das interfaces adesivas foi observado um comportamento distinto nas

superficies de contato entre as vitroceramicas condicionados e os agentes de cimentacdo. Para DL-

MV e SLZ-MV foi observado um preenchimento completo das irregularidades geradas pelo

condicionamento 4cido na superficie da vitroceramica. Para DL-BV e SLZ-BV, comportamento

similar foi observado com a presenca de pequenas dreas ndo preenchidas pelo agente de
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cimentacdo. Nos espécimes DL-AV e SLZ-AV baixa capacidade de preenchimento foi observada,

evidenciando a presenca de dreas nao preenchidas pelo agente de cimentagdo (Figura 22).

Figura 22. Fotomicrografias das interfaces adesivas em 20000 x (a) DL-MV (b) DL-BV (c) DL-AV (d) SLZ-MV (e)
SLZ-BV (f) SLZ-AD. Seta amarela indica as dreas ndo preenchidas pelo agente de cimentagdo na superficie da
vitroceramica

Fonte. Autor
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4.6 Analise Fractografica

Apo6s o ensaio de resisténcia a flexdo biaxial os discos fraturados foram classificados de
acordo com o nimero de fragmentos gerados (Tabela VIII). Para DL e SLZ (monocamadas) foram
gerados 2 ou 3 fragmentos por disco. Ja para os grupos bicamadas, de uma forma geral, foram
registrados um ndmero maior de fragmentos dos discos, 3 ou 4 ou mais. Para DL-MV e SLZ-MV
houve um predominio de 4 ou mais fragmentos por disco, evidenciando a necessidade de uma
concentracdo maior de energia para ocasionar a fratura, estando de acordo com as médias

resultantes ap0s a resisténcia (Figura 23).

Tabela VIII. Distribui¢ao do nimero de fragmentos (%) apds resisténcia a flexdo biaxial para todos os grupos

Grupo Numero de fragmentos

2 3 4 ou mais
DL 433 56,7 -
DL-BV 333 30 36,6
DL-MV 6,7 233 70
DL-AV 533 30 16,7
SLZ 40 60 -
SLZ-BV 233 433 333
SLZ-MV 10 233 66,7
SLZ-AV 13,3 70 16,7

Figura 23. Imagem representativa da associacdo do nimero de fragmentos com os
valores (MPa) resultantes apds resisténcia a flexdo biaxial

6925 MPa 808,1 MPa

Fonte. Autor

Fotomicrografias representativas dos todos os grupos experimentais demostraram um padrao
similar de origem do defeito critico, estando associadas as dreas submetidas a tensdo e propagando-

se através do material. Na maioria dos espécimes monocamadas e bicamadas as falhas foram
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originadas na superficie da vitroceraimica ou na interface adesiva (vitroceramica-agente de
cimentacdo) estando relacionadas com a presenga de bolhas no agente de cimentagdo ou a presenga

de poros na superficie da vitroceramica (Figura 24).
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4.7 Método elementos finitos

O deslocamento e a tensdo mdaxima principal estdo apresentadas na tabela IX. Para a
simulagdo do carregamento foi utilizado 350 N, referente a menor média dos grupos experimentais
da resisténcia a flexdo biaxial (DL). A concentragdo de tensdo foi observada na superficie da
vitroceramica (voltada para o anel) e na interface adesiva, propagando-se em formato conico, do
agente de cimentag@o em direcdo ao centro do disco vitroceramico (Figura 25).

Para os grupos que utilizaram a resina composta aquecida (DL-AV e SLZ-AV) foi observado
o menor deslocamento e concentra¢cdo de tensdo no conjunto vitroceramica-agente de cimentacao.
Pode-se observar uma diminuicdo na concentracdo de tensdes na superficie da vitroceramica
(posicao z =0) de 17% para DL e 15% para SLZ, com o uso da resina composta aquecida. Por outro
lado, a concentracdo de tensdes na vitroceramica (posicdo z = 0) foi aumentada com o uso de

agentes de cimentagdo de baixa viscosidade (DL-BV e SLZ-BV).

Tabela IX. Deslocamento (um) e tensdo maxima principal (MPa) do conjunto vitroceramica-agente de cimentacio

Grupo Deslocamento (um) Tensdo méxima principal (MPa)
DL-BV 125 844.5
DL-MV 112 766
DL-AV 105 705,7
SLZ-BV 124 8513
SLZ-MV 121 855,2

SLZ-AV 110 7773
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Figura 25. Imagens da andlise de elementos finitos demostrando a distribui¢do de tensdes do conjunto vitrocerdmica-
agente de cimentagdo simulando a resisténcia a flexdo biaxial (a) DL-BV (b) DL-MV (c) DL-AV (d) SLZ-BV (e) SLZ-
MV (e) SLZ-AV
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5. DISCUSSAO

Os resultados encontrados nesse estudo fornecem evidéncias que a viscosidade dos agentes
de cimentacdo atuam de forma decisiva na resisténcia adesiva e na magnitude do reforco de
restauragdes confeccionadas com materiais vitroceramicos. Estudos prévios t€ém demostrado que a
viscosidade dos agentes de cimentacdo tem influéncia na capacidade de preenchimento das
irregularidades superficiais geradas pelo condicionamento das estruturas dentais remanescentes e
dos materiais ceramicos, agindo diretamente na formacdo da camada hibrida (CLELLAND et al.,
2005; ADDISON; MARQUIS; FLEMING, 2008).

A viscosidade € um importante parametro para o desempenho clinico dos agentes de
cimentacdo (WATT, 1994; PAPADOGIANNIS et al., 2105), sendo controlada pela quantidade de
particulas de carga e composi¢do da matriz resinosa (BRAEM et al., 1989). Outro fator que pode
controlar a viscosidade de materiais a base de resina € a modificacdo da temperatura, como relatado
em estudos prévios (FROES-SALGADO et al., 2010; CALHEIROS et al., 2014).

No presente estudo, os agentes de cimentacdo demonstraram diferencas significativas na
viscosidade, sendo que, a resina composta aquecida (AV) apresentou viscosidade muito superior a
BV e MV, o que parece ser claro, devido a maior quantidade de particulas de carga presente em sua
composi¢ao (75 - 79% em peso). A diferenca de viscosidade de MV para BV (4 x maior), poderia
estar relacionado com o tamanho das particulas de carga e composi¢cdo da matriz resinosa, pois, a
quantidade de carga apresenta pouca variacao, entre 60 - 70% em peso. Sendo assim, a presenga de
particulas nanométricas em MV (001 a 3 pm) (Figura 20-2b), tendem formagdo de
macroaglomerados, aumentando a interacdo com a matriz resinosa (LEE; SON; UM, 2003; LEE,;
UM; LEE, 2006) e consequentemente, sua viscosidade. Além disso, MV e BV apresentam matrizes
resinosas com predominio de diferentes mondmeros, BIS-GMA e UDMA, respectivamente, embora
essas matrizes apresentem peso molecular semelhante, suas viscosidades sdo extremamente
distintas, 1000000 mPa.s (BIS-GMA) e 11000 mPa.s (UDMA) (ASMUSSEN, 1977;
PEUTZFELDT, 1997).

A influéncia do pré-aquecimento na viscosidade de resinas compostas restauradoras foi
demonstrado em estudos de AYUB et al. (2014) e corroboradas por RICKMAN;
PADIPATVUTHIKUL; CHEE (2011), onde uma resina microhibrida teve redugdo significativa de
sua viscosidade apos aquecimento a 60°C. Ainda, LUCEY et al. (2010) avaliariam o efeito do pré-
aquecimento de uma resina hibrida em diferentes temperaturas (24 e 60°C) e aferidas nos tempos de
10, 30, 60, 90 e 120s, sendo observada significativa diminui¢do da viscosidade com o aumento da
temperatura, independentemente do tempo de aferi¢cdo. Teoricamente, o efeito do aquecimento da

matriz resinosa promove uma vibragao térmica nos mondneros, possibilitando aos mais afastados,
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uma movimentacdo rapida entre eles (WAGNER et al., 2008), tendo como consequéncia uma
deformacao eldstica tempordria que retorna lentamente ao estado viscoso original. A matriz resinosa
perde aproximadamente 50% da temperatura atingida apds 2 min, retornando a temperatura original
ap6s 5 min (DARONCH et al., 2006).

Uma adequada adesdo entre as estruturas dentais, ceramica e agente de cimentacdo sao
essenciais para a longevidade das restauragdes (GUESS; STAPPERT., 2008), sendo sugerido que
valores de resisténcia de unido ndo sejam inferiores a 13 MPa para uso clinico (THURMOND et al.,
1994). Os valores de RU foram distintos para as diferentes condi¢des experimentais com os maiores
valores registrados para os agentes de cimentacdo de média viscosidade, independente da
vitroceramica utilizada, embora, SLZ-MV foi estatisticamente superior aos demais grupos, seguido
por DL-MV.

Ao analisar apenas as vitroceramicas, a diferenca nos valores de RU, poderia estar
relacionada com a composi¢do microestrutural desses materiais, embora essa hipotese esteja
limitada pelas poucas publicagdes relacionadas ao SLZ. As informagdes técnicas dos fabricantes de
DL e SLZ relatam uma variagdo nos componentes quimicos representativos da matriz vitrea dessas
vitroceramicas, essa variacdo, poderia explicar as diferencas encontradas na literatura. Nesse
contexto, AWARD et al. (2015) afirmaram que SLZ apresenta um conteudo vitreo maior, quando
comparada ao DL, enquanto que, para VICHI et al. (2017), que avaliaram a capacidade de
polimento de SLZ e DL, a menor rugosidade superficial encontrada em SLZ, esta relacionada com
um menor conteddo da matriz vitrea.

Para ambas vitrocéramicas, o uso da resina composta aquecida resultou em uma reducdo de
aproximadamente 55% nos valores de resisténcia de unido, quando comparadas ao agente de média
viscosidade. Esse comportamento pode ter sido influenciado pela falta de capacidade da resina
aquecida penetrar nas microretengdes da superficie condicionada da vitroceramica, suportando a
significancia de 75% dos dados encontrados para a correlacdo entre a viscosidade e a resisténcia de
unido. Outro fator que pode ter afetado a resisténcia de unido para os grupos que utilizaram a resina
composta aquecida pode estar relacionado com a contragdo volumétrica de polimerizacdo (WATTS;
ALNAZZAWI., 2015), pois, estudos relatam que o pré-aquecimento das resinas compostas afeta
significativamente a contra¢do volumétrica de polimerizagdo, devido a maior conversao polimérica
(JONGSMA; KLEVERLAAN., 2015).

A andlise do padrdo de falhas revelou predominio de falhas coesivas para os grupos que
apresentaram a maior média de resisténcia de unido (SLZ-MV e DL-MV), sendo que essa relacdo, é
geralmente observada em estudos que utilizam o teste de microcisalhamento (VAN MEERBEEK et
al., 2010). Resultados similares foram descritos por BACCHI et al. (2018), que encontraram um

predominio de falhas coesivas nas formulacOes de cimento resinosos que apresentaram os maiores
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valores de resisténcia de unido no teste de microcisalhamento. Entretanto, para os grupos com
agente de cimentagcdo de baixa viscosidade, SLZ-BV e DL-BV, houve um predominio de falhas
mistas, o que pode estar associado com as forcas que agem na interface adesiva e no interior do
agente de cimentacdo (DELLA BONA; VAN NOORT, 1995; ARMSTRONG et al., 2009; BRAGA
et al., 2010), pois, no ensaio de microcisalhamento as for¢cas de tensdo predominam sobre as de
cisalhamento, entdo, a carga aplicada pode concentrar tensdes em pequenas irregularidades
presentes na interface adesiva e/ou no cilindro resinoso dando origem a uma falha mista (BRAGA
etal.,2010; BACCHI et al., 2018).

E importante analisar que a mensuracio dos valores de RU ndo é apenas dependente da
resisténcia das interfaces adesivas ao materiais restaurador, mas também da presenca de defeitos
pré-existentes (KELLY, 1994). Através do modulo de Weibull € possivel caracterizar a
confiabilidade e a probabilidade de fratura de matérias fridveis (WEIBULL, 1951). Assim, a menor
confiabilidade encontrada e significativamente diferente aos demais grupos, foi para os espécimes
que apresentaram as menores médias de RU, ou seja, aqueles que utilizaram a resina composta
aquecida cimentada ao dissilicato de litio (DL-AV). No entanto, ao considerar os valores de
referéncia para resisténcia de unido (13 MPa), DL-AV apresenta uma sobrevivéncia superior a 50%,
e mais de 90% para os demais grupos.

Nesse estudo, os parametros de resisténcia foram determinamos pela flexdo biaxial, pois
essas tensdes apresentam um cendrio de carga mais significativo clinicamente quando comparada as
tensOes geradas pelos testes uniaxiais (WENDLER et al., 2016).

Foi observado um significativo fortalecimento das estruturas das vitroceramicas cimentadas
(bicamadas) quando comparadas aos grupos controle (monocamada), estando de acordo com
estudos prévios (ADDISON; SODHI; FLEMING, 2010; SPAZZIN et al., 2017; BACCHI, et al.,
2018). A resisténcia a flexao dos espécimes monocamadas foi determinada pela soluc¢do analitica de
Bassali (KIRSTEIN; WOOLLEY, 1967), sendo que, SLZ apresentou valores significativamente
superiores ao DL, estando de acordo com as informacdes técnicas dos fabricantes e estudos prévios
(ELASKA; ELNAGHY, 2016; TRAINI et al., 2016; SEN; US, 2017). O comportamento superior de
SLZ pode ser explicado pelo acréscimo de particulas de didéxido de zirconia (ZrOz) em sua fase
vitrea (ELASKA; ELNAGHY, 2016), embora, estudos recentes ndo demostrem que a incorporacao
de ZrO; promova a interrupcdo da propagacdo de trincas (DE RAMOS et al., 2016). Assim, os
maiores valores de resisténcia a flexdo de SLZ, poderiam estar relacionados com o formato e
tamanho dos cristais presentes na sua fase cristalina (BELLI et al., 2016). Nesse contexto, DL
apresenta cristais interlagcados de dissilicato de litio (Li2Si20s), randomicamente orientados com
formato agulhado, de aproximadamente 5 pm de comprimento e 0,8 um de diametro (BELLI et al.,

2016; WILLARD; CHU, 2018) enquanto que SLZ, possui cristais submicrométicos de Li>SiOs
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levemente arredondados e alongados além de ortofosfato de litio (LizPO4) arredondado e
nanométrico (BELLI et al., 2016). Esses cristais nanométricos sao gerados pela presenca de ZrO;, o
qual, funciona como agente de nucleacdo, formando particulas de silicato quatro vezes menor (0,5
um) (AWARD et al., 2015; BELLI et al., 2016) quando comparada ao DL. Essa nucleag@o origina
uma microestrutura muito fina (LiO2-ZrO»-S102) capaz de melhor resisténcia de SLZ (TRAINI et
al., 2016).

Para os espécimes bicamadas, a resisténcia a flexdo foi calculada de acordo com método
matemadtico proposto por HSUEH; LANCE; FERBE (2005), o qual, fornece os valores em
diferentes posig¢Oes axiais através do conjunto vitroceramica-agente de cimentacdo (ADDISON;
SODHI; FLEMING, 2010; SPAZZIN et al., 2016).

Para a posicdo axial z = 0, os discos cimentados com agente de média viscosidade (MV)
registraram os maiores valores de resisténcia a flexdo, com aumento de 100 % na resisténcia para
DL e 36 % para SLZ, quando comparados ao respectivo grupo controle. Ao analisar as imagens em
MEV (Figura 22a-d), pode-se observar a formacdo de uma camada hibrida homogénea, onde MV
preencheu completamente as irregularidades na superficie da vitroceramica condicionada,
estabelecendo um mecanismo de sinergia entre o conjunto vitroceramica-agente de cimentagao,
capaz de reforcar a ceramica (FLEMING et al., 2006). Ja para os discos cimentados com a resina
composta aquecida foram registrados os menores valores de resisténcia a flexdo, o que acaba
evidenciando os dados significativos de 38% encontrados na correlagdo entre a viscosidade e a
resisténcia a flexdo na posi¢do z = 0. Embora estudos estabelecam uma relagdo positiva entre o
aumento da quantidade de particulas de carga e a melhora na performance mecanica dos materiais
resinosos (OZTURK et al., 2012; CZASCH; ILIE, 2013), esse cendrio, ndo refletiu positivamente
para o aumento do refor¢o das vitroceramicas. Ainda que, a viscosidade da resina composta tenha
sido diminuida pelo aquecimento, as imagens em MEV (Figura 22c-f), demonstram que essa
alteracdo ndo foi suficiente para a completa infiltracio da resina composta nas irregularidades
geradas pelo condicionamento da superficie da vitroceramica. A presenca de espagos vazios no
interior da interface adesiva pode gerar ou potencializar tensOes prejudiciais que reduzem a
resisténcia da ceramica facilitando a propagacdo da fratura (ADDISON; MARQUIS; FLEMING,
2007).

A magnitude do refor¢o gerado pelo conjunto vitroceramica-agente de cimentacdo também ¢é
dependente do moddulo de elasticidade dos agentes de cimentacdo (ADDISON; MARQUIS;
FLEMING, 2007). Estudo recente, avaliou a influéncia do uso de agentes de cimentacdo com
diferentes médulo de elasticidade no refor¢o cerdmico e pode-se concluir que houve um aumento
significativo no refor¢co das ceramicas que utilizaram cimentos com moddulo de elasticidade

intermedidrio (6,6 GPa) e alto (13,3 GPa) (SPAZZIN et al., 2017). No presente estudo, os resultados
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encontrados foram similares para as vitroceramicas cimentadas com agentes de média viscosidade
(8,3 GPa), o que fortalece a teoria que os agentes de cimentacdo devem possuir um médulo de
elasticidade pr6ximo ao da dentina (LIA; WHITTE, 1999), porém ndo superior. Um limite foi
observado na capacidade de aumento do reforco com o uso da resina composta aquecida (AV), de
elevado modulo de elasticidade (12,5 GPa), provavelmente pela formacdo de uma camada hibrida
de baixa qualidade (Figura 22c-f).

Para a posicdo axial z = -t2, 0 uso da resina composta aquecida (AV) apresentou os mais
altos valores de resisténcia a flexdo, demostrando um contraste com os resultados encontrados em z
= (0, mas confirmando a correlagao significativa de 53%, entre a viscosidade e a resisténcia a flexao.
Tal comportamento demonstra uma influencia significativa das propriedades mecanicas dos agentes
de cimentacdo no desempenho do refor¢o das ceramicas cimentadas, demonstrando uma relevancia
superior do desempenho mecanico do agente de cimentacdao do que com a capacidade de formacao
da camada hibrida, estando de acordo com SOARES et al. (2015). Fica evidente que o mecanismo
de reforco das ceramicas estd relacionado com o comportamento eldstico dos agentes de
cimentacdo, independente da quantidade de defeitos pré-existente na cerdmica (ADDISON;
MARQUIS; FLEMING, 2007). Ao analizar os resultados do MEF € possivel observar que a resina
composta aquecida, devido as suas melhores propriedades mecanicas, apresentou uma capacidade
superior de absor¢do de energia (Figura 25c-e) quando comparada aos agentes de cimentacdo de
baixa e média viscosidade, entretanto, essa capacidade ndo foi refletida na resisténcia a flexao (z =
0). Isso provavelmente ocorra devido a formagdo de uma camada hibrida de baixa qualidade,
consequéncia da falta de capacidade da resina composta aquecida escoar para o interior das
irregularidades da superficie da vitroceramica, o que acaba comprometendo a dissipacdo das
tensOes para a estrutura da vitroceramica.

A andlise de Weibull demonstrou similar confiabilidade e auséncia de diferencas
significativas para a resisténcia a flexdo em ambas posi¢Oes axiais (z =0 e z = -t2), embora o silicato
de litio refor¢cado com 6xido de zircOnia associadas a resina composta aquecida tenha apresentado
os maiores valores de m. Ao analisar o grafico de sobrevivéncia (z = 0) DL apresentou uma
probabilidade de falha de aproximadamente 40% em correspondéncia a sua média de resisténcia a
flexdo (355,6 MPa), enquanto que SLZ revelou uma probabilidade de falha proxima a 30%, em
relacdo a sua média de resisténcia (455,6 MPa). Para a posicdo z = -t2, hd elevada probabilidade de
falha, cerca de 70%, para SLZ cimentado com agente de baixa viscosidade, em sua correspondente
média de resisténcia (41,2 MPa), enquanto que, nesse patamar de resisténcia a sobrevivéncia é de
100% para MV e AV.

A andlise fractografica forneceu informagdes adicionais sobre a interacdo da viscosidade do

agente de cimentacdo com o refor¢o gerado na vitroceramica. Para DL e SLZ, o uso do agente de
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cimentacdo de média viscosidade resultou no maior nimero de fragmentos (4 ou mais), justificando
os resultados encontrados na resisténcia a flexdo. Esses achados estdo de acordo com QUINN et al.
(2005), que demostram uma relacao entre a energia necessdria para causar a fratura catastréfica com
o nimero de fragmentos produzidos. Todos os grupos apresentaram um padrao de fatura semelhante
(Figura 24), com a origem relacionada com a regido submetida a tracdo e com o gradiente de tensdao
se propagando em direcdo a curva de compressao (compression curl). Para os discos monocamadas
a origem esteve associada a porosidades ou defeitos superficiais, enquanto que nos discos
bicamadas, a presenca de bolhas na interface adesiva facilitou a propagacdo de trincas através da
estrutura da vitroceramica e do agente de cimentacdo, concordando com BACCHI et al. (2018).

O resultado do processo de cimentagdo das cerdmicas é dependente da degradacdo da
superficie interna e completa infiltracdo de um agente de cimentacdo a base de resina para a
formagdo de uma camada hibrida homogénea (ADDISON; MARQUIS; FLEMING, 2007). A
cimentacdo adesiva, além de promover a retengdo das restauragdes ainda potencializa as
propriedades mecanicas das vitroceramicas, como validado nesse estudo. Entretanto, existem
aspectos condicionais que demonstram que a formacdo de uma camada hibrida homogénea nao é
fator isolado capaz de garantir o melhor desempenho clinico, pois, estudos comprovam que o
modulo de elasticidade (ADDISON; MARQUIS; FLEMING, 2007), composi¢do (BACCHI et al.,
2018) e modo presa (SPAZZIN et al., 2016) dos agentes de cimentacdo a base de resina afetam
decisivamente na capacidade de refor¢o das ceramicas. Nesse contexto e com base nos resultados
encontrados, o fator viscosidade do agente de cimentacdio soma-se a esses aspectos, pois
demonstrou total influéncia na resisténcia de unido e capacidade de reforco das vitroceramicas.

Recentemente, foi sugerido que agentes de cimentacdo com elevadas propriedades
mecanicas poderiam melhorar o comportamento mecanico do conjunto formado pelo agente de
cimentacdo e a ceramica (SPAZZIN et al., 2016) embora os resultados encontrados nesse estudo,
demonstram que o uso da resina composta aquecida ndo forneceu as condi¢des adequadas para o
escoamento para o interior das irregularidades superficiais da vitroceramica, sendo assim, nao foi
possivel aproveitar as propriedades mecanicas da resina para obter uma melhor resisténcia de unido
e comportamento mecanico das estruturas cimentadas, o que pode ter provocado a auséncia
significativa da correlacdo entre a resisténcia de unido e a flexao biaxial, mesmo com um coeficiente
de determinacdo de 71%.

Como consequéncia desse trabalho, os resultados sugerem que a resina composta aquecida
utilizada como agente de cimentacdo precisa de mecanismos adicionais que favorecam seu
escoamento sobre a superficie da ceramica condicionada, como por exemplo o uso de vibragdo
sonica (PEUTZFELDT, 1994; SCHMIDLIN et al., 2005) ou a aplicacdo de um adesivo de baixa

viscosidade, previamente ao uso de agentes de cimentacdo altamente viscosos, afim de preencher
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essas irregularidades (NAVES et al., 2010), embora estudos adicionais sdo necessdrios para
confirmar essas hip6teses. O que parece incontestdvel € a influéncia multifatorial das propriedades
mecanicas do agente de cimentacdo na capacidade adesiva e no refor¢o das vitroceramicas,
evidentemente confirmado nos resultados superiores de MV em comparacdo com BV. Nesse
sentido, usufruir das propriedades mecanicas da resina composta parece um caminho bastante
promissor ainda que a técnica de cimentacdo apresente alta sensibilidade e maior tempo de trabalho
ao profissional. Outro aspecto importante, € o entendimento do efeito causado pelo aquecimento na
estrutura das resinas compostas por nanoparticulas, visto que essas informagdes sdo escassas.
Estudos posteriores também poderiam avaliar a longevidade da adesdo e refor¢o do conjunto agente

de cimentagdo-vitroceramica, através da simulagcdo de envelhecimento acelerado.
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6. CONCLUSAO

Com base na metodologia aplicada e nos resultados obtidos podemos concluir que:

1- A viscosidade dos agentes de cimentagdo influenciam de forma decisiva na resisténcia de unido e
no reforgo das vitroceramicas.

2- O uso de agentes de cimentag@o a base de resina melhorou as propriedades mecanicas dos discos
vitroceramicos.

3- O agente de cimentacdo de média viscosidade demostrou a melhor capacidade de unido e reforgo
para ambas vitroceramicas.

4- A resina composta aquecida foi capaz de diminuir a concentracdo de tensdes nas vitroceramicas,

embora esse comportamento nao tenha se refletido na capacidade de reforco.
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