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RESUMO

O presente estudo avaliou o efeito de diferentes protocolos utilizados para cristalizagdo e
pigmentacdo das ceramicas de dissilicato de litio utilizadas no sistema CAD/CAM, na rugosidade
e resisténcia a flexdo quando submetidos a envelhecimento. Foram obtidas 42 barras de ceramica
de dissilicato de litio (IPS e-max CAD, IvoclarVivadent) de 16 x 4 x 2 mm, polidas com lixas
d'agua de carbeto de silicio (320, 600, 1200 e 2000 grit). Foram aleatoriamente separadas em dois
grupos e submetidas a protocolos de pigmentacéo e cristalizacdo diferentes: Grupo A (Passo
Unico) — Camada do corante + Camada do glaze (lvoclarVivadent) + Cristalizagdo. Grupo B
(Passos multiplos) — Cristalizacdo + Primeira camada do corante + Queima de pigmentacdo +
Segunda camada do pigmento + Segunda queima de pigmentacdo + Camada do glaze + Queima
de glazeamento. Apo6s os protocolos, foram realizadas leituras iniciais de rugosidade (Surfcorder
SE 1700, Kosakalab). As amostras foram entéo separadas aleatoriamente em trés grupos (n = 7)
segundo o método de envelhecimento a que foram submetidas: Ciclagem Termomecanica
(Sistema ER, Erios, 1.200.000 ciclos, frequéncia de 2 Hz e 5 °C/37 °C/55 °C, 30 s de imersdo),
Escovacdo simulada (Pepsodent, MAVTEC, 73.000 ciclos) e Controle (sem envelhecimento).
Leituras finais de rugosidade foram realizadas, e as amostras foram submetidas ao ensaio de
resisténcia a flexdo de trés pontos (OM100, Odeme Dental Research) e a analise fractografica por
meio de microscopia eletrdnica de varredura (JSM 5410, Sony). Os dados foram analisados
estatisticamente (2-way ANOVA, p < 0,05) encontrando que ndo houve diferenca entre os
protocolos de queima na resisténcia a flexdo, independente do envelhecimento (p > 0,05). No
protocolo de passos multiplos, a escovacdo resultou em menor resisténcia a flexdo do que o
controle (p < 0,05). As amostras sem envelhecimento e as cicladas tiveram menor rugosidade de
superficie inicial no protocolo de passos multiplos do que no protocolo de passo unico (p < 0,05).
A rugosidade final das amostras submetidas ao protocolo de passo unico foi maior que das
submetidas a passos multiplos apo6s escovagdo (p < 0.05). Ndo houve diferenca (p < 0.05) na
variagdo de rugosidade independente do protocolo e envelhecimento (p < 0,05). Conclui-se que
os protocolos de queima nao influenciaram na resisténcia a flexdo nem na variagéo da rugosidade
da cerdmica de dissilicato de litio, mesmo apos envelhecimento. No entanto, a escovagéo afetou

negativamente a resisténcia a flexao.

Palavras-chave: Dissilicato de Litio; Cristalizacdo; Escovacdo Simulada; Termociclagem;

Rugosidade; Resisténcia a Flexao.



ABSTRACT

The present study evaluated the effect of different protocols used for crystallization and
staining of lithium disilicate ceramics used in the CAD/CAM system on the roughness and
flexural strength when undergoing aging. Forty-two 16 x 4 x 2 mm lithium disilicate ceramic bars
(IPS e-max CAD, IvoclarVivadent) were obtained and polished with silicon carbide water
sandpapers (320, 600, 1200 and 2000 grit). They were randomly separated into two groups and
subjected to different staining and crystallization protocols: Group A (Single step) - Dye layer +
Glaze layer (IvoclarVivadent) + Crystallization. Group B (Multiple steps) - Crystallization + First
layer of the stain + Stain firing + Second layer of the stain + Second Stain firing + Glaze layer +
Glaze firing. After the protocols, initial roughness readings were taken (Surfcorder SE 1700,
Kosakalab). The samples were then randomly separated into three groups (n = 7) according to the
aging method they were subjected to: Thermomechanical cycling (ER System, Erios, 1,200,000
cycles, 2 Hz frequency and 5 °C/37 °C/55 °C, 30 s immersion), Simulated brushing (Pepsodent,
MAVTEC, 73,000 cycles), and Control (no aging). Final roughness readings were taken, and the
samples were subjected to the three-point bending strength test (OM100, Odeme Dental
Research) and fractographic analysis by scanning electron microscopy (JSM 5410, Sony). The
data were statistically analyzed (2-way ANOVA, p < 0,05) finding that there was no difference
between the firing protocols in flexural strength, independent of aging (p > 0,05). In the multi-
step protocol, brushing resulted in lower flexural strength than the control (p < 0,05). The unaged
and cycled samples had lower initial surface roughness in the multi-step protocol than in the
single-step protocol (p < 0,05). The final roughness of samples subjected to the single-step
protocol was higher than those subjected to multiple steps after brushing (p < 0,05). There was
no difference (p < 0,05) in roughness variation independent of protocol and aging (p < 0,05). It is
concluded that the firing protocols did not influence the flexural strength or the roughness
variation of lithium disilicate ceramics, even after aging. However, brushing negatively affected

flexural strength.

Keywords: Lithium disilicate; Crystallization; Simulated Brushing; Thermocycling; Roughness;

Flexural Strength.
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INTRODUCAO

A odontologia atual busca cada vez mais a otimizacdo dos trabalhos clinicos e
laboratoriais por meio da associacdo entre durabilidade, naturalidade e rapidez na obtencédo de
restauragdes [1]. Nesse cenario, o sistema CAD/CAM (CAD: computer-aided design — Desenho
assistido _por computador e CAM: computer-aidedmanufacturing — Manufatura assistida por

computador) tem sido utilizado com maior frequéncia por fornecer essas caracteristicas,
oferecendo qualidade e precisdo nos contornos, boa adaptacdo de margens e menos sessdes
clinicas [1,2]. Nesse sistema, sdo usados blocos cerdmicos que oferecem excelente consisténcia e

menor indice de fratura quando comparado aos processos realizados manualmente [2,3].

Os blocos a base de dissilicato monolitico de litio, diferentemente dos sistemas de
ceramicas feldspaticas, possuem em sua composicao cristais de dissilicato de litio dispostos de
forma densa e unidos por uma matriz vitrea [4,5]. Sendo assim, sdo escolhidos por apresentar
excelentes propriedades como: biocompatibilidade, boa estabilidade de cor, condutividade
térmica semelhante ao dos tecidos dentais além de caracteristicas com grande potencial para
simular a aparéncia de dentes naturais. Isso se deve ao indice de refragdo semelhante ao do esmalte
dental [6].

Devido a essas propriedades, as ceramicas a base de dissilicato de litio possuem uma
grande possibilidade de indicagdes, dentre elas coroas unitarias, facetas laminadas, inlays, onlays,
e protese fixa de trés elementos [4]. No entanto, apesar da facilidade e rapidez promovida pelo
sistema CAD/CAM e das propriedades semelhantes ao dos tecidos dentais, as ceramicas de
dissilicato de litio fornecidas pelos fabricantes encontram-se pré-cristalizadas, necessitando de
uma cristalizacdo completa em fornos de alta temperatura para melhorar sua resisténcia e estética
antes de serem cimentadas [7]; além de passar por um processo de pigmentacdo, dado que séo

apresentadas como monoblocos, sem estratificagéo.

O ciclo de queima das cerdmicas depende de sua composicdo e marca comercial, sendo
submetidas a temperaturas elevadas por diferentes periodos de tempo, de acordo com o protocolo
indicado pelo fabricante. O processo de cristalizacdo final da cerdmica de dissilicato de litio,
utilizada no presente estudo, ocorre apos sinterizagdo a vacuo da restauracéo a 850 °C por 20 a
25 minutos [7,8].

Além disso, a caracterizagdo externa customizada da restauracdo definitiva é realizada
visando melhorar ainda mais a estética e imitar a aparéncia natural do dente [9]. Essa técnica de
maquiagem consiste na aplicacdo de camadas de pigmentos sobre pe¢as monocromaticas e a

finalizacdo com glaze.


https://pt.wikipedia.org/wiki/Desenho_assistido_por_computador
https://pt.wikipedia.org/wiki/Desenho_assistido_por_computador
https://pt.wikipedia.org/wiki/Manufatura_assistida_por_computador
https://pt.wikipedia.org/wiki/Manufatura_assistida_por_computador

A caracterizacdo das ceramicas exige também que as pegas sejam aquecidas em forno
para fixacdo dos pigmentos, sendo necessarios varios ciclos de queima [10]. Segundo o fabricante,
profissionais devem utilizar técnica em que os pigmentos sdo aplicados gentilmente, em duas ou
mais camadas, sendo que todas as camadas devem ser queimadas em forno. Ao final, deve-se

aplicar o glaze que seré a queima final da restauracdo antes da cimentagéo [11].

Entretanto, muitas vezes, profissionais fazem apenas uma aplicacdo de maquiagem,
seguida de uma Unica sessdo de queima e glaze, a fim de otimizar o tempo e diminuir a quantidade
de material gasto para confecgdo das restauracfes, ndo seguindo as recomendacdes do fabricante.
Apesar de ser um procedimento considerado incorreto, segundo o fabricante, esta € a realidade de
muitos profissionais e nota-se que ndo ha consenso quanto aos protocolos a serem seguidos nem
mesmo se 0s protocolos recomendados pelo fabricante apresentam a mesma ou melhor eficiéncia

que os simplificados.

A cristalizacdo da ceramica de dissilicato de litio reestrutura e reorganiza a sua
microestrutura obtendo melhores propriedades mecanicas e Opticas [5,12]. A primeira queima
serve para eliminar as microfissuras e liberar as tensdes associadas aos procedimentos de
acabamento e polimento [13]. A segunda e a terceira queimas sdo etapas necessarias para
caracterizacdo da restauracdo [10]. Presume-se que, apés a terceira queima, uma restauracéo de
ceramica pura esteja pronta para ser instalada na boca. Ja a quarta e as subsequentes queimas sdo

necessarias apenas quando é preciso corrigir a forma e cor [10].

A literatura mostra resultados controversos em relacdo a queima repetida da ceramica de
dissilicato de litio. De acordo com Subasi et al. [14], sucessivas queimas podem causar
concentracdo de tensdo na superficie da ceramica que pode alterar a morfologia da sua estrutura
cristalina [5,14], e como consequéncia modificar as suas propriedades mecanicas [15], entre elas
a resisténcia a resisténcia a flexdo [16]. Aparentemente também a aplicagdo de pigmentos cria
uma camada de vidro amorfa na ceramica que seria responsavel por diminuir a sua resisténcia
[17].

No entanto, parece que mudancas na microestrutura da cerdmica nem sempre afetam
significativamente os valores de resisténcia a flexdo. Oh et al. [18] encontraram que a resisténcia
a flexdo diminuiu ap6s a sétima queima, mas essa diminuicdo ndo foi estatisticamente
significativa. Resultados similares foram obtidos por Gozneli et al. [10]. Sendo assim, seria
importante avaliar como diferentes protocolos de queima afetam a resisténcia a flexao da ceramica

a base de dissilicato de litio.

Tém sido reportadas alteraces fisicas na superficie das cerdmicas de dissilicato de litio

apo6s multiplas queimas [17]. Em um estudo realizado por Miranda et al. [17] encontraram que a
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rugosidade de superficie da ceramica de dissilicato de litio aumentou apds a quarta queima. As
altas temperaturas atingidas durante esse procedimento possivelmente induzem a deformagéo

térmica do material, 0 que aumenta a rugosidade [17,19].

Por outra parte, embora as ceramicas de dissilicato de litio apresentem excelentes
propriedades; ao longo do tempo, diante das diferentes condicdes fisico-quimicas encontradas na
cavidade bucal, podem sofrer alteracfes na sua estrutura [20]. Estudos demonstram que com 0
tempo a rugosidade da superficie da ceramica aumenta [2,20] e a sua resisténcia a flexdo diminui
[17]. Atualmente, existem diversos métodos de envelhecimento artificial acelerado disponiveis

para simulacdo do ambiente oral e avaliacdo das alteragdes que ocorrem no longo prazo.

A ciclagem termomecanica é um procedimento in vitro amplamente utilizado que simula
a variacdo térmica intraoral durante a mastigacdo. Desta forma, as amostras sdo imersas em
liquidos com diferentes temperaturas, variando entre 5 a 55 °C [21], por varios ciclos de acordo
com o tempo de envelhecimento a reproduzir. Assim mesmo, sdo submetidas a cargas
compressivas com determinada frequéncia representando esforcos mastigatorios reais. Este
método pode afetar a longevidade da restauracdo ao simular o comportamento do material
ceramico no ambiente oral, permitindo assim, a analise comportamental desse material em

situacoes clinicas [2,21].

Outro método frequentemente empregado para avaliar as alteracdes fisicas ao longo do
tempo é a escovagdo mecanica simulada [22]. Este método simula a higiene oral diaria utilizando
escovas dentais associadas a dentifricios [22]. As forcas aplicadas, a frequéncia e a técnica de
escovacao sdo padronizadas [23], eliminando as variacdes presentes in vivo. A forga de escovacgéo
e as particulas abrasivas presentes na composicao dos dentifricios, podem desgastar a superficie

das ceramicas e, consequentemente, aumentar a rugosidade da superficie [23].

Devido a falta de estudos na literatura que avaliam o efeito dos protocolos e possiveis
alteracdes nas propriedades da cerdmica ao longo do tempo, o presente estudo avaliaré o efeito
do protocolo comumente utilizado por profissionais e o indicado pelo fabricante no processo de
cristalizacdo e pigmentacdo da cerdmica a base de dissilicato de litio obtida pelo sistema
CAD/CAM na resisténcia a flexdo e na rugosidade quando submetidas a procedimentos de
envelhecimento (ciclagem termomecanica e escovacdo simulada). A hipotese testada serd que ndo
haverd diferenca nas propriedades testadas, independente do tipo de envelhecimento ou do

processo de cristalizacdo final da restauracéo.
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OBJETIVOS

Este estudo teve como objetivo avaliar o efeito dos protocolos de cristalizacdo e
pigmentacdo da ceramica de dissilicato de litio obtidas pelo sistema CAD/CAM na resisténcia a
flexdo e na rugosidade de superficie quando submetidas a procedimentos de envelhecimento
(ciclagem termomecanica e escovacdo simulada). O estudo partiu da hipétese nula de que ndo
haveria diferenca nas propriedades testadas, independente do tipo de envelhecimento ou do
processo de cristalizacao final da restauragéo.
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MATERIAIS E METODOS
1. Preparo das amostras

Foi realizado calculo amostral (n=7), a partir de estudo piloto, cujos resultados foram
inseridos no site www.openepi.com, considerando a diferenca de duas médias, com um poder da
amostra de 85%, com nivel de significancia de 5%. Blocos de ceramica de dissilicato de litio (IPS
e-max CAD, lvoclarVivadent, SP, Brasil) foram seccionados nas dimensdes de 16 x 4 x 2 mm,
com auxilio de um disco diamantado acoplado a uma maquina de corte (Figura 1A e 1B- Isomet
1000, Buehler, Lake Bluff, EUA).

Figura 1A e 1B. Corte dos blocos de ceramica

Apos os cortes, as amostras foram polidas com auxilio de lixas d'dgua de carbeto de
silicio, em ordem decrescente de granulacdo (320, 600, 1200 e 2000) e sob refrigeracao constante
(Figura 2A e 2B). As amostras foram depositadas em aparelho de ultrassom (Cristéfoli
Biosseguranca, Campo Mourdo, Parana, Brasil) contendo &gua destilada com o objetivo de

eliminar as particulas das lixas.

Figura 2A e 2B. Polimento dos corpos de prova

Em seguida, todas as barras foram aleatoriamente separadas em dois grupos e submetidas

a protocolos de pigmentacdo e queimas diferentes, onde:
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Grupo A (Queima combinada - Em passo Unico) - Foi aplicada uma camada do corante
(Figura 3A e 3B) e uma camada do glaze em pasta (IvoclarVivadent, SP, Brasil) com auxilio de
um pincel (Figura 4A e 4B); e posteriormente, a amostra foi queimado & temperatura inicial de
850°C durante 20 a 25 minutos, conforme indicacdes do fabricante (Figura 5A e 5B).

Grupo B (Queimas separadas) - As pecas foram cristalizadas em um primeiro passo,
segundo as recomendacBes do fabricante, sem a aplicacdo de quaisquer materiais (Pigmento e
glaze) e a sequir, foi aplicada uma camada do corante e conduzida a queima de pigmentagéo. Ato
continuo, uma segunda camada do pigmento foi dispensada e realizada uma segunda queima de
pigmentacdo. Finalmente, foi aplicada uma camada do glaze e a ceramica foi submetida a queima

de glazeamento.

Figura 5A e 5B. Queima da ceramica
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2. Leitura de rugosidade:

Apos os protocolos de pigmentacdo e queima da cerdmica, as amostras foram imersas
por 24 horas em agua destilada. Na sequéncia, foram feitas leituras iniciais de rugosidade.

Para analise da rugosidade superficial das amostras, foi utilizado o rugosimetroSurfcorder
SE 1700 (Figura 6 - Kosakalab, Toquio, Japdo). Este aparelho é constituido de duas partes
principais: a Unidade Programadora de Controle e Registro da Leitura e a Unidade Transversal
Motorizada Precursora de Leitura. A primeira possui os comandos para que o aparelho seja
acionado e para selecionar o programa desejado. A segunda unidade é composta por um motor e
uma agulha, que ao se movimentar realiza a sondagem da superficie do material, de acordo com
o0 programa escolhido. A unidade motora é fixada a uma haste vertical que, por sua vez, prende-
se a uma base solida de granito, oferecendo estabilidade ao conjunto. A base de granito fica
paralela a unidade motorizada, que é passivel de regulagem nos sentidos vertical e horizontal. A
agulha sera movimentada em uma Unica direcdo detectando as irregularidades da superficie que
correspondem aos picos, vales e ondas. Este valor serd entdo definido como a média dos

afastamentos do pick-up tanto para cima como para baixo, em relacdo a uma linha central.

Foram realizadas trés leituras em locais diferentes da superficie da amostra, uma central,
uma 1 mm para direita e uma 1 mm para esquerda. Cada leitura obtida foi anotada e entéo
realizada a média, obtendo o valor inicial de rugosidade para cada amostra. Foram comparados
os valores iniciais e finais de rugosidade de superficie e além disso, foi calculada a alteracdo de

rugosidade (ARa) com a seguinte formula:
ARa = Rar — Ra

Onde: Ra, é a medicdo inicial da rugosidade e Rar a final.

Figura 6. Leitura de Rugosidade
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3. Tratamentos

Apos as leituras iniciais de rugosidade, as amostras foram separadas aleatoriamente em
trés grupos, segundo o tipo de envelhecimento a que foram submetidas: Ciclagem

Termomecanica, Escovacdo simulada e Controle (sem envelhecimento).

Antes do ensaio de ciclagem termomecénica foram obtidas 3 amostras de ceramica nas
dimensdes descritas anteriormente, que foram processadas conforme as recomendacbes do
fabricante. Em seguida, as amostras foram submetidas ao ensaio de resisténcia a flexdo de trés
pontos com o objetivo de determinar a resisténcia maxima a fratura deste material nas dimensdes

a serem testadas (Figura 7A e 7B).

Figura 7A e 7B. Ensaio de resisténcia a flexdo
A. Ciclagem Termomecanica

Para o envelhecimento artificial das amostras foi utilizado o aparelho de ciclagem
termomecéanica (Sistema ER, Erios, Sdo Paulo, SP, Brasil), em que foram reproduzidos
movimentos de mastigacdo associados a variacdo de temperatura (5 °C — 37 °C — 55 °C)
simulando 5 anos de uso (1.200.000 Ciclos) [24].

Nesse equipamento, a simulagdo do desgaste mecénico foi realizada atraves de cilindros
pneumaticos acionados por compressor de ar. A forca aplicada é proporcional & pressdo em libras
do sistema. O desgaste é simulado através de hastes em ago inox, de ponta ovoide, as quais
pressionam as amostras com carga selecionada no manémetro. O equipamento apresenta 10
cilindros pneumaticos acionados ao mesmo tempo, com carga variavel nao individualizada, sendo

que a forga gerada sobre o corpo de prova é controlada através de uma célula de carga.

Para submisséo das amostras a este teste, amostras dos Grupos A e B foram adaptadas
em dispositivos impressos em manufatura aditiva (3D Printing UV SensitiveResin, Anycubic,
Shenzhen, Guandong, China) com 11 mm de didmetro por 13 mm de altura (Figura 8). A borda
desse tubo possui um recorte de 2 mm para que haja o encaixe da barra, evitando o deslocamento

da amostra durante o envelhecimento.
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Figura 8. Dispositivos impressos em manufatura

Os tubos foram adaptados as bases do equipamento com auxilio de garras individuais
presentes em cada uma das 10 bases. O equipamento foi calibrado para aplicacdo de carga axial
20% menor da forca de resisténcia maxima, conforme determinado inicialmente. Integrada a
ciclagem mecanica, também foi realizada termociclagem com temperaturas variando de 5 °C, 37
°C e 55 °C (x 2 °C). Cada temperatura ficou em contato com as amostras por 30 segundos, com
intervalos de 12 segundos entre elas. As amostras foram submetidas a 1.200.000 ciclos (simulacéo
de mastigacdo por cinco anos) [24], em frequéncia de 2 Hz, estando assim dentro dos limites
estabelecidos pela norma ISO 14081 quando se utiliza meios liquidos para realizacdo dos ensaios
(Figura 9A e 9B). As amostras foram monitoradas durante o periodo de aplicacdo de carga. Apds

1 hora do encerramento do ciclo de fadiga, serdo realizadas leituras finais de rugosidade.

I
—F

2 e

Figura 9A e 9B. Maqguina de ciclagem termomecéanica

B. Escovagdo Simulada

Para a realizacdo do procedimento de escovacdo simulada foi utilizada a maquina de
escovacgdo (Figura 10 - Pepsodent, MAVTEC - Com. Pecas, Acess. e Serv. Ltda. ME, Ribeirdo
Preto, SP, Brasil) de acordo com a ISO/DTS 145692 [25]. Foi utilizada uma escova dental (Tek,
Johnson &amp; Johnson Ind. Com. Ltda., Sdo José dos Campos, SP, Brasil) para cada amostra.
As cabecas das escovas foram cortadas em baixa rotagdo com auxilio de uma peca reta e fresa
maxicut (Edenta AG, Au, Suiga).
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Figura 10. Maquina de escovacao simulada

As barras de ceramica foram fixadas em placas de acrilico com cola quente. Em seguida,
as placas de acrilico com as amostras fixadas foram encaixadas nos dispositivos da maquina. A
escova acoplada possuia o peso de 200 g e o curso percorrido por ela correspondeu a 3,8

centimetros. Os fragmentos foram escovados em velocidade de 356 rotagfes por minuto.

O dentifricio (Sorriso Dentes Brancos) foi diluido em agua destilada na proporcao de 20
g de dentifricio para 20 ml de &4gua destilada. A mistura foi feita em manipulador a vacuo. A 300
(Polidental Ltda, Cotia, SP, Brasil) e posteriormente, foi vertida com seringa plastica (10 ml de
solucdo) sobre cada amostra. Ao ser acionada, a simulacdo da escovagdo ocorreu por 73.000
ciclos, equivalentes a cinco anos de escovacdo por um individuo saudavel [26]. Apds a escovacao
simulada, novas leituras de rugosidade foram realizadas, conforme metodologia descrita, e as

alteragdes foram calculadas.
4. Resisténcia a flexéo

Apbs as leituras finais de rugosidade, todas as amostras foram submetidas ao ensaio de
resisténcia aflexdo de trés pontos (Figura 11 - Microtensile OM100, Odeme, Luzerna, SC, Brasil),
com velocidade de 0,5mm/min. A resisténcia a flexdo foi calculada segundo a formula que segue
a I1SO 6872 [27]:

Resisténcia a flexdo = 3.x.1/2.w.b?

x = carga de fratura (kg)
b = espessura do corpo-de-prova (cm)
| = distancia entre os pontos de suporte inferiores (cm)

w = largura do corpo-de-prova (cm)
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Figura 11. Maquina de Resisténcia a flexao
5. Anélise Fractografica - Microscopia Eletronica de Varredura

Apbs o ensaio de resisténcia a flexao, as amostras fraturadas foram observadas por meio
da Microscopia eletronica de varredura. (MEV, JSM 5410, Sony) em aumentos de 500, 1.000,
2.000 e 5.000 vezes, para analisar detalhadamente a superficie de fratura. Para isso, as amostras
foram fixadas em stubs de aluminio com auxilio de fita dupla face de carbono
(ElectronMicroscopySciences, Washington, EUA). Em seguida, receberam cobertura de ouro-
paladio (Bal-Tec, modelo SCD 050 sputtercoater, Balzers, Liechtenstein) para serem observados

a uma aceleragéo de voltagem de 20 KV, WD = 30 mm e spotsize 28 mm.
6. Analise estatistica

Os valores rugosidade de superficie e a alteracdo dessa rugosidade, além dos dados de
resisténcia a flexdo foramanalisados quanto a distribuicdo e homogeneidade da amostra (Shapiro-
Wilk, p<0,05) e estavam distribuidos dentro do padrdo normal de distribui¢&o. Por isso, foram
analisados estatisticamente segundo o teste 2-way ANOVA (fatores de variacdo: técnica de

gueima e tratamento), com pds-teste de Tukey e nivel de significAncia de 95%.

FLUXOGRAMA

w GRUPOS

He

Controle

3 ’ ‘ Queima 24h
§! £ ’ combinada
ke Rugosidade Ciclagem
£ [ * Queima v t ani
< ermomecénica
T «L—F separada
—
14 x 3 x 2mm ¥ Escovagéo
24h
Fractografia Reﬁﬁiggiaa * Rugosidade
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RESULTADOS

A comparagao das médias de rugosidade inicial e final entre os grupos podem ser vistos
na Tabela 1.

Tabela 1. Comparacdo das médias de Rugosidade inicial e final dos grupos testados (2-way
ANOVA, Tukey, p < 0,05)

Passo Unico Passos Multiplos
Inicial Final Inicial Final

Controle 1,07 (0,14) aA 0,71 (0,10) bA

Ciclagem 1,03 (0,15)aA 1,03 (0,21) aA 0,70 (0,09) bA 0,83 (0,21) aA

Escovacéo 0,92 (0,26) aA 1,01 (0,49) aA 0,87 (0,21) aA 0,68 (0,13) bA
Letras diferentes, mindsculas na linha, comparando valores de mesma categoria (Inicial/Final), e
maiGsculas na coluna, indicam diferenca estatisticamente significante (p < 0,05). N&o houve diferenca entre
valores iniciais e finais para um mesmo protocolo de queima.

Sem envelhecimento (Controle), a ceramica de dissilicato de litio teve menor rugosidade
de superficie quando submetido a protocolo de passos multiplos do que a protocolo de passo Unico
(p < 0,05). Quanto as amostras envelhecidas, a rugosidade inicial das amostras submetidas a
ciclagem foi diferente em relacdo aos protocolos de gueima. Essa diferenca, entretanto, nao
permaneceu apds o envelhecimento. Contrariamente, antes da escovacdo, 0s protocolos nao
demonstraram diferenca significativa nos valores de rugosidade, mas a rugosidade final das
amostras submetidas a protocolo de passo unico foi maior apds a escovacao que o submetido a

passos maltiplos (p < 0,05).

A comparacdo das médias de alteracdo de rugosidade de superficie ap6s os protocolos de
gueima e envelhecimentos podem ser vistas na Tabela 2. Verificou-se que ndo houve diferenca
significativa (p < 0,05) da alteracdo de rugosidade entre os protocolos de queima e o

envelhecimento (p > 0,05).

Tabela 2. Comparacao das médias de Alteracdo da rugosidade de superficie apds os protocolos e

envelhecimentos (2-way ANOVA, Bonferroni, p < 0,05).

Passo Unico Passos Multiplos
Ciclagem 0,001 (0,24) aA 0,134 (0,18)aA
Escovacéo 0,084 (0,34) aA -0,191 (0,26) aA

Letras diferentes, minusculas na linha e maidsculas na coluna, indicam diferenca estatisticamente
significante (p <0,05).

A comparacgdo das médias de resisténcia a flexdo dos grupos testados, pode ser vista na
Tabela 3.
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Tabela 3. Médias e desvio padrdo da resisténcia a flexdo para os grupos testados (2-way ANOVA,

Bonferroni, p < 0,05)

Passo Unico Mudltiplos Passos
Controle 357,65 (33,25) aA 371,76 (75,16) aA
Ciclagem 319,35 (42,03) aA 318,64 (40,04) aAB
Escovacéo 303,58 (63,24) aA 299,51 (51,11) aB

Letras diferentes, mindsculas na linha e maidsculas na coluna, indicam diferenca estatisticamente
significante (p < 0,05).

Né&o houve diferenca na resisténcia a flexdo quando os protocolos foram comparados,
independente do tratamento a que foi submetido (p > 0,05). O envelhecimento ndo foi
significativo para as amostras submetidas ao protocolo de passo unico (p > 0,05). No protocolo
de passos multiplos, a escovacéo resultou em menor resisténcia a flexao diferente do controle (p

< 0,05), que ndo apresentou diferenca em relagdo ao grupo Ciclagem (p > 0,05).
As comparacBes das imagens de microscopia eletrdnica de varredura (MEV) em

aumentos de 500, 1.000, 2.000 e 5.000 vezes para cada tipo de protocolo de queima, podem ser

vistas nos Quadros 1 e 2.
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Quadro 1 - Fotomicrografias representativas das imagens obtidas por MEV para os grupos submetidos a protocolo de passo Unico.
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Quadro 2 - Fotomicrografias representativas das imagens obtidas por MEV para os grupos submetidos a protocolo de passos multiplos.
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Ao compararmos as imagens adquiridas pelo Microscopio Eletrénico de Varredura, nota-
se que as amostras do Grupo Controle, sem nenhum envelhecimento, apresentaram superficie
diferente, dependendo do processo de queima a que foi submetido. Assim, quando submetidas ao
protocolo de passo Unico as amostras apresentaram superficie com menos e menores bolhas na
superficie do que aquelas submetidas ao protocolo de passos multiplos. Essa diferenca fica bem
evidente quando comparadas as imagens dos grupos Controle em aumento de 500x. Entretanto,
ao analisarmos a superficie em maior aumento, verifica-se que a superficie das amostras
processadas em passo Unico apresenta também irregularidades, tanto quanto quando submetido a

protocolo de passos maltiplos de queima.

Apos a ciclagem, as amostras apresentam superficie com irregularidades e deformacdes
de superficie. Quanto as amostras processadas em passo Unico, a deformacdo na superficie
aparenta ser relativa ao pistdo de carga do equipamento, ficando com bordas contidas ao diametro
do dispositivo. Porém, quando as amostras foram submetidas ao protocolo de passos multiplos a
superficie apresenta deformacdes irregulares, sem forma definida. E possivel observar lascas na
borda, provavelmente também devido ao ponto de carga gerado pelo ensaio de ciclagem

termomecénica, porém sem definicdo, aparentando resultar em dano superficial maior.

Quando submetidas a escovacdo simulada, a cerdmica de dissilicato de litio sujeita ao
protocolo de passo Unico apresentou superficie com maior quantidade de ranhuras, com
aparecimento de trincas, quando comparada com as amostras submetidas ao protocolo de passos
multiplos, que apresentaram superficie mais uniforme, porém com particulas livres,

provavelmente geradas pela escovacdo com o dentifricio.
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DISCUSSAO

As ceramicas odontoldgicas de dissilicato de litio tém demonstrado excelentes
propriedades, como elevado desempenho estético e mecénico, trazendo versatilidade para o
tratamento restaurador. Sendo assim, tém se tornado uma escolha frequente e cada vez mais

difundida dentro da odontologia atual [28].

O sucesso clinico a longo prazo das ceramicas de dissilicato de litio depende de multiplos
fatores, entre eles destacam-se 0 seu processo de fabricacdo e o ambiente bucal. Na cavidade
bucal, as restauracOes ceramicas estdo sujeitas a mudancas de temperatura, cargas mastigatorias
e a fatores externos como a abrasao causada por dentifricios e escovagao que podem alterar a sua
microestrutura e consequentemente afetar negativamente as suas propriedades fisicas e mecanicas
[20, 29]. Além disso, as ceramicas vitreas, como a ceramica de dissilicato de litio, precisam passar
por um processo de cristalizacdo durante a sua confeccdo. O processo € muito sensivel ja que
ocorre a transformacao da sua microestrutura [5,12]. Uma cristalizacdo incompleta ou mais ciclos
de queimas do que o recomendado, podem causar falhas na estrutura cerdmica diminuindo seu

desempenho restaurador [5, 14, 15].

O presente estudo avaliou o efeito de dois protocolos de queima, protocolo de passos
multiplos, conforme indicado pelo fabricante no processo de cristalizacdo e pigmentacdo da
ceramica; e protocolo de passo Unico, o utilizado por profissionais especializados na confecgéo
das restauracdes, 0s protéticos, mesmo sem evidéncia cientifica sedimentada. Foram analisadas
resisténcia a flexdo em trés pontos e rugosidade de superficie da ceramica, quando submetidas a
envelhecimento por ciclagem termomecénica e escovacao simulada. O estudo partiu da hipbtese
nula de que ndo haveria diferenca nas propriedades testadas, independente do tipo de

envelhecimento ou do processo de cristalizacdo final da restauracéo.

Com base nos resultados obtidos, a hipbtese nula deve ser rejeitada, pois os protocolos
de envelhecimento causaram alteracdo nas propriedades avaliadas da cerdmica, em funcdo dos
protocolos de queima utilizados. No protocolo de queima de passos multiplos, a ceramica de
dissilicato de litio submetida & escovacéo teve menor resisténcia a flexdo do que o grupo controle
(p < 0,05). Por outra parte, sem envelhecimento, a ceramica de dissilicato de litio teve menor
rugosidade de superficie quando submetida a protocolo de queima de passos multiplos do que a

protocolo de passo Unico (p < 0,05).

A rugosidade inicial das amostras foi diferente em fung&o do protocolo de queima a que
foram submetidas, quando cicladas, de forma que a rugosidade de superficie das amostras
queimadas em protocolo de passo Unico foi maior do que a rugosidade apds a queima em passos

maltiplos (p < 0,05). Também houve diferenca na rugosidade final das cerdmicas submetidas a
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escovacdo dependendo do protocolo de queima a que foram submetidas, de forma que quando
aplicado o protocolo de passos maltiplos, houve menor rugosidade final que quando foram
submetidas a queima por passo Unico (p < 0,05).

No presente estudo foi realizada a analise de variacdo da rugosidade (ARa). O grupo
controle ndo foi submetido a envelhecimento, ndo sendo assim realizadas leituras finais de
rugosidade, apenas as iniciais. Dessa forma, foram comparadas as varia¢des de rugosidade apenas
das amostras envelhecidas (Tabela 2). Essa avaliagio demonstrou ndo haver diferencas

significativas entre a variacdo de rugosidade, independente do protocolo de queima.

Materiais odontologicos com multiplas fases, como o dissilicato de litio que apresenta
fase vitrea e fase cristalina, devem ser cuidadosamente processados, pois suas fases irdo reagir de
forma diferente durante os tratamentos térmicos. Muitas vezes as ceramicas odontoldgicas

precisam passar por multiplos tratamentos térmicos para modificacdo da cor e contorno [31].

Apos cada ciclo de queima, as ceramicas sdo resfriadas até a temperatura ambiente. Essas
mudancas de temperatura podem gerar tensdes na estrutura das ceramicas vitreas, alterando a sua
estrutura e por conseguinte, diminuindo a sua resisténcia a fratura [32]. No entanto, no presente
estudo, apds analise dos resultados de resisténcia a flexdo, percebe-se que ndo houve diferenca
entre os protocolos de cristalizacdo, independente do envelhecimento. Aparentemente o nimero
de queimas ndo seria significativo para a ceramica de dissilicato de litio. Estudos prévios [33, 17]
obtiveram resultados semelhantes ao avaliarem a resisténcia a flexdo da ceramica de dissilicato
de litio. Sucessivas queimas ndo alteraram as propriedades mecanicas da ceramica [34] Isso deve-
se ao fato de ndo ocorrer uma alteracdo na integridade interna dos materiais mesmo com a
formacdo de trincas causadas pelos tratamentos térmicos, como observado em todos 0s grupos
por MEV (Quadro 1 e 2) [34]. Essa caracteristica superficial pode ser justificada pela alteracdo
da densidade e porosidade da cerdmica quando submetida a protocolo de passos maltiplos, que

demonstraram maiores irregularidades na superficie das amostras no grupo Controle [48].

No presente estudo, foram simuladas condi¢Ges similares que ocorrem in vivo na cavidade
bucal e que podem alterar a resisténcia do material ao longo prazo [35]. A ceramica foi submetida
a escovagao em uma maquina de escovacgdo, simulando a abrasdo gerada pelas cerdas da escova
dental e os dentifricios durante a higiene bucal [36]. Também foi realizado ciclo termomecéanico,
reproduzindo a mastigacdo e as mudancas de temperatura no meio bucal que podem causar
tensdes que levam a formacéo de trincas [37]. Esses métodos de envelhecimento sdo considerados
os melhores para avaliar a resisténcia a flexdo de materiais cerdmicos odontoldgicos, obtendo

resultados confiaveis [38].
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Apesar disso, a resisténcia a flexdo da cerdmica de dissilicato de litio submetida a
protocolo de passo unico ndo foi alterada ap6s envelhecimento. Contrariamente, o protocolo de
passos multiplos, que é recomendado pelo fabricante, ndo se mostrou vantajoso ja que diante de
um processo de escovagdo apresentou uma diminuigdo na resisténcia a flexdo. De acordo com
Alper et al. (2018) a ceramica de dissilicato de litio submetida a uma Unica queima apresenta
valores mais altos de tenacidade e dureza comparado com aquela submetida a trés ou quatro
tratamentos térmicos [31]. Isto poderia explicar os resultados obtidos, visto que a tenacidade esta
relacionada ao nivel de tensdo elastica que pode ser alcangada em torno da extremidade de uma
fissura antes da fratura ser iniciada [39]. As amostras do protocolo de passo Unico apresentariam
maior capacidade de deformacdo plastica necessitando de valores mais altos de tensdo para
fraturar. Pelo contrario, a ceramica submetida a protocolo passos multiplos teria menor tenacidade
e 0 desgaste provocado pelas cerdas da escova e as particulas abrasivas do dentifricio [36] teriam

contribuido para a diminuicdo da resisténcia a flexao.

As ceramicas de dissilicato de litio submetidas ao protocolo de passos multiplos
obtiveram menor rugosidade inicial do que aquelas submetidas ao protocolo de passo Unico. De
acordo com Aurélio et al. (2016) [40], a queima prolongada da cerdmica de dissilicato de litio
pode curar as trincas presentes na ceramica, gerando assim uma menor rugosidade. No entanto,
apos a ciclagem, ndo houve diferenca entre os protocolos de queima. Vasiliu et al. (2019) [20]
afirmam que a ciclagem termomecénica pode aumentar a rugosidade da superficie das ceramicas.
Dessa maneira, a rugosidade da cerdmica de dissilicato de litio submetida a protocolo de passos
multiplos aumentou apos ciclagem, como observado através da MEV pela presenca maiores
deformac@es na superficie da ceramica (Quadro 2), obtendo valores finais similares a ceramica

submetida a protocolo de passo unico.

Um resultado inverso foi encontrado para a ceramica de dissilicato de litio submetidas a
escovagdo simulada visto que, ap6s escovagdo, a ceramica submetida a protocolo de passos
multiplos apresentou menor rugosidade do que aguela submetida a protocolo de passo Unico,
como visto nas imagens obtidas por MEV. A ceramica submetida a protocolo de passos multiplos
apresentou uma superficie mais uniforme e com menor nimero de trincas apds escovagdo

comparado com o protocolo de passo Unico (Quadro 1 e 2).

O efeito da escovagdo na rugosidade de superficie das cerdmicas vitreas é controverso.
Alguns estudos apontam o efeito abrasivo da escovacdo na superficie das cerdmicas. A acdo das
cerdas juntamente com os dentifricios promove um desgaste profundo na camada de glaze
tornando a superficie mais &spera, sendo mais homogéneo e com a presen¢a de um padrdo
uniforme de desgaste nas ceramicas de dissilicato de litio [41, 2]. Contrariamente, outros autores

[42, 43, 44] demonstraram que as vitroceramicas apresentaram maior resisténcia ao desgaste e
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menor rugosidade apds escovacgdo quando comparado a outros materiais dentarios, resultando em
um polimento da superficie. Nima et al. [45] encontraram também que a escovagdo promoveu 0

desgaste apenas das maiores irregularidades resultando numa superficie mais polida.

Aker et al. (1980) [46] investigaram como diferentes métodos de aplicagdo da camada de
glaze podem alterar o processo de desgaste de ceramicas feldspaticas. Em seu estudo
demonstraram a importancia de uma camada de glaze corretamente aplicada para diminuicdo do
desgaste do pigmento e consequentemente da ceramica, ja que foi necessario o dobro do tempo
para causar o0 mesmo desgaste de uma amostra sem uma camada protetora de glaze. O mesmo
principio pode ter acontecido nas ceramicas de dissilicato de litio. No presente trabalho, o dobro
de camadas de pigmento e uma camada adicional de glaze foram aplicados no protocolo de passos
multiplos podendo assim ter proporcionado uma maior prote¢do da ceramica de dissilicato de litio
quando comparado ao protocolo de passo unico no qual foi realizado apenas uma Unica camada
de pigmento e glaze em um mesmo passo. Sendo assim, o polimento proporcionado pela
escovacdo, a diminuicdo de trincas promovida por multiplas queimas e a quantidade de camadas
e pigmento e glaze poderiam justificar os resultados obtidos da rugosidade de superficie da

ceramica de dissilicato de litio submetida ao protocolo de passos multiplos e escovacao.

Ao avaliar a variacdo da rugosidade de superficie da cerdmica ap06s os protocolos de
gueima e envelhecimento por escovacao e ciclagem termomecénica, as amostras ndo obtiveram
alteracdo de rugosidade. Tal resultado revela que ambos os protocolos de queima sao validos para

serem executados sem que haja alteragdes superficiais significativas.

O presente estudo in vitro simulou condicdes clinicas as quais uma restauracdo ceramica
é submetida, no entanto, tem suas limitacdes. A cavidade bucal é um ambiente complexo e outros
fatores, como a dieta alimentar e o fluxo salivar [47] por exemplo, podem alterar o pH bucal
afetando também as propriedades mecanicas da ceramica de dissilicato de litio. Desta forma,
estudos in situ sdo necessarios para confirmar o desempenho clinico da cerdmica. Além disso, a
falta de uma leitura final de rugosidade no grupo controle ap6s 24 horas em agua destilada, ndo

possibilitou comparar a variacdo de rugosidade com os demais grupos.

Os resultados obtidos revelam que protocolos mais simples e rapidos para o dia-a-dia
clinico podem ser uma excelente alternativa sem que ocorram falhas nas restauracoes ceramicas
por possiveis alteragbes nas suas propriedades mecénicas e fisicas, mesmo reproduzindo
artificialmente condi¢Ges que ocorrem na cavidade bucal e que poderiam influenciar

negativamente nos resultados.
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CONCLUSAO

Os protocolos de queima ndo influenciaram na resisténcia a flexdo nem na variacdo da
rugosidade da ceramica de dissilicato de litio, mesmo apds envelhecimento. No entanto, a
escovacdo afetou negativamente a resisténcia a flexao e proporcionou uma superficie mais lisa da

ceramica submetida a protocolo de passos multiplos.
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