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Michida, SMA. Efeito do tratamento de superficie de resina composta de uso
indireto na resisténcia a microtragdo a um cimento resinoso [dissertacao].
Séo José dos Campos: Faculdade de Odontologia de S&o José dos
Campos, Universidade Estadual Paulista; 2007.

RESUMO

O objetivo desta pesquisa foi avaliar a resisténcia a microtragcdo de uma resina
composta indireta, tratada com acido fluoridrico em diferentes tempos de
condicionamento, apds termociclagem, a um cimento resinoso. Um padrdo em
resina acrilica (6 x 6 x 6 mm) foi moldado com polivinilsiloxano obtendo-se um
molde para a confecgdo de 30 blocos de resina composta indireta (RCI) (Vita
VMLC). Os blocos foram divididos em 6 grupos (n=5): G1 (controle negativo): sem
HF; G2: HF 60 s; Grupo 3: HF 90 s; G4: HF 120 s; G5: HF 180 s; G6 (controle
positivo): silicatizacao (Cojet Sand). As superficies de RCI receberam aplicacdo de
silano (Monobond-S) e adesivo (Excite DSC) e foram cimentados, aos seus
respectivos blocos de resina composta direta (RCD) confeccionados da mesma
forma que os de RCI, com cimento resinoso dual. Os conjuntos RCl/cimento/RCD
foram armazenados em agua destilada (37°C/24 hs) e cortados em maquina de
corte para obtencdo dos palitos (n=9). As amostras foram submetidas a
termociclagem (6000 ciclos, 5°C a 55°C, 30 s) e , ao teste de microtracdo na
maquina de ensaio universal (EMIC). ANOVA (a=0.05) mostrou que os valores de
resisténcia adesiva (MPa) ndo foram afetados pelo tratamento de superficie
(p>0.001). Foi verificado que em G5 (41,86+7,01b) houve diferenca
estatisticamente significante em relagdo a G1 (35,64+4,95a); e, G2 (40,2015,63a),
G3 (40,96+5,18a), G4 (40,61+3,17a) tiveram diferengas estatisticamente
significantes em relagéo ao G6 (47,38+6,12b) (teste de Dunnet). Concluiu-se que o
tratamento de superficie da RCI com HF por 180 s produziu os maiores valores de
resisténcia de unido a um cimento resinoso apds termociclagem.

PALAVRAS-CHAVE: Acido fluoridrico; resinas compostas; resisténcia a
tracao; propriedades de superficie.



1 INTRODUCAO

Na Odontologia atual, os materiais de resina composta
indireta (RCI) passaram a ocupar uma importante posicdo no momento em
gue atingiram wuma aceitavel longevidade e versatilidade quando

comparados as restauracdes ceramicas.

A Odontologia Restauradora associa as propriedades fisicas
dos materiais restauradores ao substrato dentario por meio da adesdo,
promovendo estética e funcdo ao dentes previamente danificados. Técnicas
indiretas sdo utilizadas para superar alguns inconvenientes das
restauracbes em resina composta direta, como a contragdo de
polimerizac&o e o grau de converséo (DC)°. A manipulacéo do material fora
da boca permite melhor contato proximal, anatomia e ajuste da superficie
oclusal'®# ¢ ®1 Além do mais, a polimerizacdo extraoral permite maior
grau de conversdo, influenciando nas propriedades mecéanicas do

compésito®® © ¢°.

As indicacBes clinicas das restauracdes indiretas estdo
baseadas na avaliacdo do remanescente dentario, condi¢des intraorais e
custo. Resinas compostas de uso indireto, e comercialmente disponiveis,
tém sido introduzidas na reabilitacdo de dentes anteriores e posteriores, com
melhora da estética e propriedades de manipulac&o. As restauracdes do tipo
inlay/onlay com resina composta estéo indicados para restauracbes amplas

em dentes posteriores, quando o istmo oclusal for maior do que a metade da
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distancia intercuspidea ou quando o preparo envolver uma ou mais
clspides®. Muitos destes materiais apresentam alta porcentagem de
particulas inorganicas por volume, a qual melhora as propriedades fisicas e

mecanicas® ©%!.

O desempenho clinico das restauragfes de resina composta
indireta dependem do agente de unido tanto na estrutura dentaria como no
material restaurador. Os cimentos resinosos sdo indicados para cimentacéo
de resinas de laboratério, devido a compatibilidade quimica existente entre
material restaurador e cimento, no entanto, é necessario adequado
tratamento de superficie para garantir a melhor adesdo®. O tratamento
interno das restauracdes pode ser realizado por meio de jateamento, &cido
fluoridrico ou agentes de ligacdo silano, e com a combinacdo desses

tratamentos™. O jateamento produz uma superficie rugosa®’*? ¢ *

, enquanto
o silano cria uma adesdo quimica entre as particulas inorganicas e matriz
organica do agente adesivo®**° ¢ ®°. O 4cido fluoridrico tem sido usado para
condicionamento de restauracfes totalmente ceramicas®?, contudo, seus
efeitos nas diferentes particulas das resinas compostas ndo tém sido
efetivos em promover altos valores de resisténcia adesiva de cimentos
resinosos unidos & restauracbes de resina composta indireta®>° © >, A
presenca de alta porcentagem de particulas de vidro encontradas em
algumas resinas indiretas pode fazer da mesma uma boa candidata para

condicionamento com é&cido fluoridrico (HF)®.

Alguns pesquisadores discorreram a respeito da interacdo
entre acido fluoridrico na superficie da resina composta indireta. Ozcan et
al.*® | demonstraram, por meio de microscopia eletrénica de varredura
(MEV), que o HF dissolve as particulas inorganicas contidas na matriz
resinosa, produzindo uma superficie porosa irregular e ainda demonstraram

gue a extensdo da erosdo das particulas depois do condicionamento acido é
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dependente do tipo de particulas. Foi relatado que bério,
boroaluminiosilicato, silicato, vidro de estroncio, e vidro de zinco exibem
extensas degradacdes pelo condicionamento acido enquanto quartzo, silica,
aluminiosilicato de litio e suas misturas mostraram menor envolvimento 2* ©
% J& Swift et al.*’, relataram que o acido pode ter efeito deletério na resina
composta pelo amolecimento da superficie causando porosidade. Porém,
essa afirmacdo é considerada uma hip6tese. Teoricamente, o acido
fluoridrico poderia atacar as particulas e criar uma superficie mais

retentiva®’.

Testes de cisalhamento e tracdo tém sido comumente
empregados para avaliar a resisténcia adesiva dos cimentos resinosos aos
materiais restauradores indiretos®>?"*? © °’. A metodologia de microtracéo
desenvolvida por Sano et al.*®, permite avaliacdo das amostras com
pequena area de secc¢do transversal, resultando em melhor e mais uniforme

distribuicdo de estresse na interface adesiva e resultados mais precisos™*.

O tratamento de superficie mais utilizado, e com excelentes
resultados de resisténcia adesiva até agora, para as resinas compostas
indiretas, é a silicatizacdo, o jateamento com particulas de 6xido de aluminio
seguido da aplicacdo de silano e sistemas adesivos. Porém, tendo em vista
a dificuldade de obtenc&o do recurso de silicatizacao (Cojet, 3M ESPE) no
mercado, atualmente, e a dificuldade de muitos clinicos e laboratorios de
protese dentaria em usufruir de sistemas de jateamento, pelo alto custo, nos

leva a pesquisar alternativas para cimentacéo dessas pecas protéticas.



2 REVISAO DE LITERATURA

2.1 Tratamento de superficie

Swift et al.>’, avaliaram a adesdo de resinas compostas
indiretas, tratadas com &cido hidrofluoridrico, ao esmalte, com ou sem
termociclagem. A rugosidade provocada pela técnica do jateamento com
O0xido de aluminio também foi avaliada, sozinha ou em combinacdo com
condicionamento por acido hidrofluoridrico. Os efeitos da silanizacdo na
adesdo na unido dos grupos jateados e condicionado com acido foram
testados. Os autores concluiram que a resina composta hibrida com
particulas de vidro podem ser jateadas com 6xido de aluminio para uma
forte resisténcia de unido ao esmalte. A silanizacdo pode aumentar a
resisténcia nos casos de jateamento. O condicionamento, com acido
hidrofluoridrico, ndo foi recomendado, porque diminuiu significativamente a
resisténcia adesiva. Sugerem, porém, que os resultados de qualquer estudo
in vitro, podem néo predizer seguramente o desempenho clinico.

Turner e Meiers®, determinaram a resisténcia adesiva, ao
cisalhamento, de uma resina composta indireta microparticulada submetida
aos processos de: envelhecimento, contaminacgéo, calor e presséo, reparada
com resina composta direta microparticulada, fotopolimerizada por luz
visivel, utilizando diferentes agentes adesivos, sequéncias de reparos e

tratamentos de superficies. Concluiram que o jateamento com Oxido de
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aluminio foi a variavel mais importante e que promoveu maior resisténcia
adesiva (significante) em reparos. O sistema All-Bond (Primer A e B) foi o
tratamento que obteve significativamente maiores valores de resisténcia
adesiva em ambos o0s grupos lixados ou jateados. A retencéao
micromecanica, mais do que a unido covalente, parece promover a uniao
adesiva mais predominante em reparos de resina composta indireta,
polimerizada por calor e pressdao, com uma resina composta direta,
polimerizada por luz visivel.

Latta e Barkmeier?’, avaliaram a resisténcia ao cisalhamento
de um cimento resinoso cimentado a uma restauracdo inlay em resina
composta indireta usando diferentes tratamentos de superficie na
restauracdo. Foram obtidos 60 blocos de resina composta indireta (Triad
inlay composite — Dentsply) que foram lixados com lixas de granulacdo 600.
As resinas foram divididas em 6 grupos: a) grupo controle: nenhum
tratamento de superficie; b) acido hidrofluoridrico a 20% por 60 segundos; c)
bifluoreto de amoénio por 60 segundos; d) adesivo (Prisma Universal Bond
3); e) jateamento com Oxido de aluminio (50 um); f) jateamento com Oxido
de aluminio (50 um) seguida da aplicacdo do adesivo. O esmalte, polido
com lixas de granulacdo 600, foi condicionado com &cido fosférico a 37%
por 60 segundos. Foram construidos blocos de cimento resinoso de
polimerizacdo dual (Dicor light-activated cement with fluoride, Dentsply) e os
mesmos foram cimentados aos blocos e ao dente preparados. Os conjuntos
foram armazenados em agua destilada por 24 hs a 37°C previamente ao
teste de cisalhamento com velocidade de 5 mm/min. Os resultados
mostraram que os tratamentos com acido hidrofluoridrico e o bifluoreto de
amonio nao foram efetivos em produzir altos valores de resisténcia adesiva.
O jateamento com Oxido de aluminio produziu uma superficie que, sob

microscopia eletronica de varredura, aparentemente pareceu ser retentiva e
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produziu valores de resisténcia adesiva proximos aos valores observados
nos espécimes cimentados ao esmalte. Os autores concluiram que o0 uso de
adesivo concomitantemente ao jateamento com o6xido de aluminio pode
produzir uma unido mais consistente do que somente o uso do jateamento.

Kupiec e Bakmeier®®, avaliaram varios tipos de tratamento de
superficie em reparos de resina composta. 80 espécimes foram divididos em
4 grupos de 20: a) grupo 1 (controle): superficie com camada de inibi¢cdo por
oxigénio; b) grupo 2: lixas de granulacdo 600; c) grupo 3: lixas de
granulacdo 600 seguida de brocas diamantadas; d) grupo 4: lixas de
granulagédo 600 seguida de jateamento com Oxido de aluminio (50 pm a 60
psi). Metade dos espécimes em cada grupo recebeu uma camada de
adesivo antes do processo de reparo e foram armazenados em &agua
destilada a 37°C por 24 horas. Concluiram que o tratamento de superficie
afeta significativamente a resisténcia adesiva da superficie de resinas
compostas; ndo ha diferenca significativa na resisténcia adesiva de resinas
compostas com superficies com camada de inibicdo por oxigénio ou
tratadas com brocas diamantadas ou jateadas com Oxido de aluminio; a
resisténcia adesiva de resinas compostas foi maior quando um agente
adesivo foi aplicado a superficie adesiva; deixar a superficie rugosa com
brocas diamantadas ou jateamento por 6xido de aluminio produz resisténcia
adesiva estatisticamente equivalente aquelas obtidas com amostras com
superficie com camadas de inibicdo por oxigénio.

Brosch et al.’, investigaram: a) o efeito das combinacées dos
tratamentos de superficie e dos agentes adesivos na resisténcia ao
cisalhamento em reparos de resinas compostas; e b) a identificacdo de
quais destes fatores sdo mais efetivos. Foram confeccionadas 360 amostras
de resina composta (Pertac-hybrid e Silux Plus). Varios tratamentos de

superficie foram realizados antes dos agentes de unido serem utilizados e
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um novo material ser adicionado. As amostras foram armazenadas em agua
destilada por 14 dias a 37°C e divididas em 6 grupos: G1 — controle
(nenhum tratamento de superficie); G2 — desgaste com ponta diamantada
com refrigeracdo em alta rotacdo; G3 — jateamento com oOxido de aluminio
(50 um por 10 segundos); G4 — jateamento com bicarbonato de sddio por 15
segundos a pressdo atmosférica de 2,2 e 10 mm de distancia; G5 —
desgaste com pedras verdes de carburundum e refrigeracdo em agua em
baixa rotacdo; G6 — acido hidrofluoridrico a 9,5% por 60 segundos e
enxagle por 2 minutos e secos com jatos de ar. As superficies tratadas
foram lavadas com agua por 20 segundos e secas com jatos de ar, por 10
segundos. Cada grupo foi subdividido em trés grupos de 20 espécimes cada
e sujeitos a diferentes agentes adesivos: a) controle (sem adesivo); b)
adesivo a base de Bis-GMA (Enamel Bond) em fina camada polimerizada
por 20 segundos; c) silano (Scotch Prime) aplicado por 120 segundos até a
secagem. Qualquer solvente residual foi evaporado por meio de jatos de ar
comprimido. As resinas “frescas” foram construidas sobre as resinas ja
confeccionadas e polimerizadas por 60 segundos. Os blocos foram
armazenados em agua destilada por 14 dias a 37°C e termociclados por 300
ciclos com temperatura variando entre 5°C e 55 °C, com tempo de imerséo
de 30 segundos. O teste de cisalhamento foi realizado com velocidade de
0,5 mm/min. até a fratura. Os resultados mostraram que todos o0s
procedimentos de tratamento de superficie sem a aplicacdo dos agentes
adesivos, ndo foram estatisticamente significantes. Apesar disso, o desgaste
com pedra diamantada (grupo2) ou pedra de carburundum verde (grupo 5)
obtiveram o0s maiores valores de resisténcia ao cisalhamento. Quando o
adesivo ou, o silano e o adesivo sdo aplicados, a resisténcia ao
cisalhamento melhorou em todos o0s grupos. Esta melhora foi

estatisticamente significante quando o0s seguintes subgrupos foram
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comparados: controle (grupo 1), jateamento (grupo 3), jato de bicarbonato
de sodio (grupo 4), e pedra verde de carburundum aos correspondentes
subgrupos com silanos e adesivo, e jateamento ao correspondente
subgrupo com adesivo. Todos os tratamentos de superficie tanto com
adesivo ou silano e adesivo ndo foram estatisticamente significantes. O
grupo 6 (acido hidrofluoridrico), tanto com adesivo ou silano e adesivo,
obtiveram o0s menores resultados de resisténcia ao cisalhamento, nao
considerando a textura superficial criada pelos diferentes tratamentos de
superficie. Significativamente, menores resultados de resisténcia ao
cisalhamento foram encontrados na maioria dos subgrupos onde o0s
adesivos, ou silanos sdo usados. Os autores concluiram que a aplicacao de
adesivo ou silano seguido de adesivo, em resinas compostas a serem
reparadas, fornecem os valores de unido mais fortes a uma nova resina
composta polimerizada e envelhecida, particularmente quando a resina é
desgastada com pedra verde de carburundum ou jateadas com oOxido de
aluminio.

Hummel et al.’®, investigaram, por meio de cisalhamento,
procedimentos para tratamentos de superficie para aprimorar a resisténcia
adesiva, entre uma restauracdo inlay em resina composta e um cimento
dual. Os tratamentos de superficie realizados foram: a) acido fluoridrico a
54% por 5 segundos; b) acido fosférico a 37% por 15 segundos; c e d)
jateamento com o6xido de aluminio por 10 segundos, seguido de
condicionamento acido (tanto o fluoridrico como o fosforico) e seguido de
novo jateamento; e e f) jateamento seguido de condicionamento acido
(fluoridrico e fosférico). As resinas utilizadas na pesquisa foram uma hibrida
e outra microparticulada (usada como comparacdo). Algumas amostras
adicionais foram feitas e tiveram suas superficies analisadas por

estereomicroscopio e microscopia eletronica de varredura. A andlise
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estatistica mostrou que nenhum tratamento de superficie produziu uma
resisténcia adesiva significante. As meédias variaram entre 4,6 MPa a 10,
4MPa. A maioria das falhas foi coesiva, e 0s grupos tratados com acido
foram os que mais apresentaram falhas adesivas, ou seja, entre o cimento e
a resina composta. O MEV mostrou que para o grupo tratado com acido nao
houve um efeito distinto na superficie da resina composta. O jateamento,
seguido de condicionamento com &cido fosforico, obteve padrbes de
condicionamento regulares. O condicionamento com acido fluoridrico
apresentou um aspecto que pareceu ter destruido a superficie da resina
composta. Concluiram que os resultados obtidos pelo estudo sugerem que a
técnica que melhor leva a um aumento da resisténcia adesiva em reparos de
resinas € tornar a superficie da restauracao rugosa. O acido fluoridrico foi
prejudicial e causou defeitos na superficie que foram similares aqueles
reportados em estudos de reparos. As resisténcias adesivas medidas nos
espécimes condicionados com &cido fluoridrico ndo foram diferentes dos
valores obtidos com outros tratamentos de superficie, porque o
condicionamento das particulas de vidro ndo aumenta a resisténcia adesiva
ou o efeito do condicionamento foi mascarado pela degradacdo da resina
composta.

Li%° investigou 0 modo como as propriedades da superficie
de resinas compostas recém-polimerizadas afetam a resisténcia adesiva (ao
cisalhamento) ao proximo incremento de resina composta a ser
polimerizada. As resinas compostas foram divididas em quatro grupos: a)
limpeza da superficie com acetona; b) polimento; c) tratamento com silano;
d) grupo controle. Concluiram que as camadas de inibicdo de oxigénio
parecem funcionar como uma camada de ades&o que une, quimicamente,
0s incrementos da resina composta. O polimento mecéanico ou limpeza com

acetona reduziu a resisténcia de uniao entre os incrementos. O tratamento
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com silano das superficies polidas pode ter restaurado a resisténcia adesiva
de alguma maneira.

Hauptmann e Mandarino'® analisaram por teste de
cisalhamento a influéncia do tratamento de superficie (silanizacdo) de
sistemas restauradores indiretos de resina composta e porcelana. Os
tratamentos de superficie, tanto para a resina composta quanto para
porcelana, foram os seguintes:

a) jateamento com Oxido de aluminio + acido

hidrofluoridrico + silano;

b) jateamento com 6xido de aluminio + silano

c) jateamento com 6xido de aluminio

Os grupos G1, G2 e G3 receberam, respectivamente, 0s
tratamentos a, b e ¢, em resina composta e, os grupos G4, G5 e G6 os
mesmos tratamentos em porcelana. Os resultados obtidos e a analise
estatistica demonstraram ndo haver diferenca significativa entre 0s grupos.
Os valores de média, em MPa, foram os seguintes: G1: 17,58; G2: 17,34;
G3: 15,25; G4: 14,54; G5: 12,51; G6: 10,79. Observaram que 0S grupos
silanizados, tanto resina como porcelana, nao tiveram diferencas
estatisticamente significantes. Analisando o0s componentes da resina
composta e da porcelana, encontra-se a silica que € comum em ambos 0s
materiais e que pelo tratamento de superficie por jateamento, seria exposta.
Relatam assim, que a igualdade de resultados, entre os grupos silanizados
de resina composta (Charisma — Kulser) que conta com 84% de matriz
inorganica mineral e da porcelana (L. F. C. — Degusssa) que contém silica
como material vitreo também mineral e receberam jateamento com éxido de
aluminio 50 um expondo essas particulas onde o silano reage e como
apresentam estruturas semelhantes, o que provocaria a adeséo de maneira

semelhante destes materiais. Concluiram que a resina composta indireta
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apresentou a mesma resisténcia adesiva de unido que a porcelana, na
estrutura dentinaria, quando submetida ao teste de cisalhamento; para
ambos os materiais, resina composta e porcelana, o jateamento com 6xido
de aluminio apresentou a mesma resisténcia de unido a dentina, quando
comparados aos outros tratamentos de superficie associado a solucdo de
acido hidrofluoridrico ou silano ao jato de 6xido de aluminio; o jateamento
superficial com oxido de aluminio para os dois materiais (resina composta e
porcelana) é indispensavel para se obter a unido com a superficie dentaria
e, que, por ser assunto de grande interesse, novos estudos devem ser
realizados, para melhor entendimento sobre o tema em questéo.

Shahdad e Kennedy*® investigaram o potencial de reparo em
duas resinas compostas em termos de resisténcia adesiva, e a efetividade
de dois sistemas adesivos em reparos. A resisténcia a reparo da Helio
Progress (HP) e da Herculite XRV (XRV) foi testada usando dois agentes
adesivos: DenTASTIC (DT) e All Bond 2 (AB2). O efeito da abrasdo da
superficie e efeito do tempo também foram investigados. Os autores
relataram que a abrasdo com broca diamantada aumentou a resisténcia
adesiva e o uso de agentes de unido melhorou a resisténcia de unido, mas
nao significativamente. Somente o uso de agentes adesivos melhorou a
resisténcia a reparo de modo significante. Reparos do HP com HP apoés
abrasdo e aplicagdo de DT produziu os maiores valores de resisténcia
adesiva que foi de 99% da resisténcia coesiva do grupo controle (sem
reparo). Embora haja alguma diferenca na resisténcia adesiva em relacéo
ao tempo estudado (1 més), ndo foi considerada estatisticamente
significante. Concluiram que a superficie abrasionada seguida da aplicacédo
de agente adesivo produziu os maiores valores de resisténcia adesiva.

Bouschlicher et al.” avaliaram a resisténcia de unido de um

cimento resinoso dual a quatro resinas compostas indiretas seguidos de
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tratamento de superficie com 6xido de aluminio (AO) ou Cojet-Sand (CJ) e
aplicagcdo de agentes “molhadores” de superficie. As resinas foram
confeccionadas e polidas com lixas de granulagdo 320 e divididas em 12
grupos. Os espécimes polidos foram armazenados em temperatura
ambiente por 24 horas antes do tratamento de superficie e cimentacéo.
Imediatamente antes do tratamento de superficie, todos os espécimes foram
limpos em ultra-som em &gua duplamente destilada por 3 minutos. Os
tratamentos de superficie foram os seguintes: Grupos 1, 2, 5, 7, 8, e 11
foram jateados com 6xido de aluminio por 4 segundos com presséao de 34
psi e uma distancia de 5 mm. Os grupo 3, 4, 6, 9, 10 e 12 foram jateados
com Cojet-Sand com 30 um por 4 segundos com pressdo de 34 psia 5 mm
de distancia. O Artglass Liquid foi esfregado na superficie adesiva dos
grupos 1 e 3 por 30 segundos. Este liquido foi omitido nos grupos 2 e 4. As
superficies adesivas dos grupos 7 e 9 foram tratadas com uma fina camada
de Special Bond Il por 30 segundos imediatamente antes da cimentacdo. O
Special Bond Il foi omitido nos grupos 8 e 10. Imediatamente apds o
tratamento de superficie uma fina camada de adesivo (Dentin/Enamel
Bonding resin) foi aplicada na superficie adesiva do respectivo par do bloco
de resina composta tratado. O adesivo ndo foi polimerizado antes da
cimentacédo, de acordo com as instru¢des do fabricante. Os pares de blocos
foram cimentados uns aos outros com cimento resinoso dual (Dual Cement)
com forca de 1,0 MPa. Os espécimes foram armazenados em &agua
duplamente destilada por 24 horas a 37°C, termociclados (300 ciclos, 5°C e
55°C, com tempo de imersédo de 10 segundos) antes de serem levados ao
teste de cisalhamento com velocidade de 5 mm/min. Para ambos os grupos
de Belleglass HP (grupos 5 e 6) e Targis (grupos 11 e 12), o tipo de
jateamento tanto por 6xido de aluminio como por particulas de silica (AO vs.

CJ) néao resultou em diferenca estatisticamente significante em valores de
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resisténcia adesiva. Artglass jateado com Cojet e tratado com Artglass
Liquid (grupo 3) obteve uma resisténcia significativamente maior do que
outros tratamentos de superficie para este material. Artglass jateado com
Cojet, porém sem a aplicacao do Artglass Liquid (grupo 4) obteve resisténcia
adesiva equivalente ao Artlass jateado com 6xido de aluminio com ou sem o
uso do Artglass Liquid (grupo 2 e 1). Restauracdes de Concept tratadas com
Cojet sem o Special Bond Il (grupo 10) obtiveram resisténcia equivalente as
restauracOes tratadas com Cojet com aplicacdo do Special Bond Il (grupo 9).
Apesar de que ambos os grupos de Concept jateados com Cojet tiveram
resisténcia adesiva maiores com Cojet do que os grupos tratados com 6xido
de aluminio, apenas o grupo 10 foi significativamente diferente. O uso ou
ndo do Special Bond Il nas restaura¢cdes Concept tratadas com oxido de
aluminio resultou em resisténcia adesiva significativamente equivalente
(grupos 7 e 8). Todas as falhas foram consideradas mistas com uma notavel
alta proporcao de falhas na area adesiva da resina Concept (grupos 7-10).
Apesar dos valores de resisténcia ao cisalhamento obtidos no estudo, um
periodo relativamente curto de termociclagem e armazenamento em agua
ndo permitiram avaliacdo em longo prazo da unido. E ainda sugerem que
mais pesquisas sado necessarias para se estudar a estabilidade em longo
prazo da interface restauracdo/cimento resinoso quando sao submetidos a
termociclagem e estresse mecanico, assim como os efeitos da hidrélise
associados com 0 armazenamento em agua por longos periodos

Cesar et al.? avaliaram a resisténcia a tracdo e modo de falha
em reparos de resina composta em Artglass usando diferentes tratamentos
de superficie mecanicos e quimicos. Foram construidos 180 blocos de
Artglass na cor A3. As superficies foram limpas com pedra-pomes e taca de
borracha. Os tratamentos quimicos e mecanicos usados no experimento

foram: tratamentos mecanicos, lixas — de granulagdo 220-600, enxaguados
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por 30 segundos e secos por 10 segundos; broca diamantada — por 4
segundos, enxaguados por 30 segundos e secos por 10 segundos.
Tratamentos quimicos: a) apenas Prime e Bond 2.1 (PB) — o0 agente adesivo
foi aplicado, seco por 5 segundos e fotopolimerizado por 15 segundos; b)
acido fosforico + PB — 32% por 1 minuto, enxaguados por 30 segundos e
secos por 10 segundos, entdo o PB foi aplicado como descrito no tratamento
quimico 1; c¢) &cido hidrofluoridrico/l minuto + PB — a superficie foi
condicionada com acido hidrofluoridrico a 10% por 1 minuto, enxaguados
por 30 segundos e secos por 10 segundos, entdo o PB foi aplicado como
descrito no tratamento quimico 1; d) acido hidrofluoridrico/3 minutos + PB —
0 mesmo descrito acima, mas com tempo de aplicacdo do &cido por 3
minutos; e) apenas Artglass Liquid — uma camada do Artglass Liquid foi
esfregada na superficie permitindo a penetracdo por 30 segundos. Neste
caso, PB néo foi usado; f) silano + PB — uma camada de agente silano foi
aplicada na superficie de Artglass e secas por 5 segundos. Decorridos 20
segundos, PB foi aplicado como descrito no tratamento quimico 1. Depois
do tratamento de superficie, a resina composta (Charisma, cor A3) foi
polimerizada por 40 segundos e os blocos foram armazenados em agua
destilada por 37°C por 24 h. O teste de tracdo foi realizado com velocidade
de 0,5 mm/min. O modo de falha foi observado em estereomicroscépio com
um aumento de 10X. A falha foi considerada “adesiva’ quando nenhum
fragmento de resina composta foi observado na superficie do Artglass. Os
resultados mostraram que néo houve diferenca estatistica na tracao entre os
trés tratamentos mecanicos usados, exceto para 0s grupos onde o Artglass
Liquid e o silano foram usados. Para o Artglass Liquid, a rugosidade,
causada por brocas diamantadas ou microjateamento, resultou em valores
maiores comparadas ao tratamento com lixas. Considerando os espécimes

tratados por silano, o jateamento resultou em um alto valor de resisténcia do
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gue a broca diamantada ou lixas. O uso do acido fosférico ou Artglass Liquid
nao melhorou a resisténcia a tracdo nos espécimes comparados aos grupos
onde apenas o PB foi aplicado, em relagédo ao tratamento mecéanico. O uso
do &cido hidrofluoridrico (tanto por 1 ou 3 minutos) causou uma significante
diminuicdo na resisténcia a tracdo comparados aos grupos onde apenas o
PB foi aplicado. A Unica excecdo ocorreu entre os grupos jateados/PB-
apenas e jateados/ acido hidrofluoridrico/ 1 minuto, onde apenas uma
pequena reducao foi observada. Quando o silano foi usado em combinacédo
com brocas diamantadas ou lixas, a média de valores obtidos foi similar
aqueles grupos correspondentes onde apenas o PB foi usado. A associacao
de jateamento e silano resultou em valores de resisténcia (29,2 MPa) que foi
estatisticamente maior do que todas as outras médias do experimento. Os
modos de falhas foram 100% adesivas.

.31 avaliaram a eficacia de diferentes

Lucena-Martin et a
procedimentos mecéanicos e quimicos usados para melhorar a forca de
unido de resinas compostas microhibridas e microparticuladas, em reparos.
Concluiram, dentro das limitacbes do estudo, que: dentre os tratamentos de
superficie testados, o jateamento com Oxido de aluminio produz os maiores
valores de resisténcia adesiva; a composi¢cdo da resina composta nao
modifica o efeito do jateamento com Oxido de aluminio na resisténcia
adesiva; o uso do adesivo Prime e Bond 2.0 resultou em maiores valores de
resisténcia adesiva do que aqueles produzidos por Heliobond; houve um
efeito sinérgico entre tratamento mecanico de superficie e adesivos
dentinarios. A combinacdo que produz valores de resisténcia perto da
resisténcia coesiva das resinas compostas, tanto para a microparticulada
guanto para a microhibrida, foi o jateamento seguido da aplicacdo de um

agente adesivo.
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.17 avaliaram a resisténcia adesiva entre

Hisamatsu et a
camadas de diferentes porcdes de resina composta indireta
fotopolimerizadas com variados tratamentos de superficie. Foram realizados
160 espécimes de resina composta indireta (Dentacolor) sendo que 144
foram polimerizados com auxilio de uma placa de vidro e os outros 16
(grupos 1 e 2 ) foram polimerizados sem o auxilio das placas de vidro para
produzir uma camada de inibicdo por oxigénio. Depois de fotopolimerizados,
0s espécimes foram lixados com lixas de granulacdo 400 seguidos de
polimento com pedras siliconadas. Os 16 espécimes, ndo foram lixados e
foram usados como grupos experimentais. Os 144 espécimes que foram
lixados e polidos foram divididos em 18 grupos (3-20), na qual n&do tiveram a
aplicacdo de primer em sua superficie (grupos 3 e 4), tratados com silano
(grupos 5-8), tratados com agente adesivo (grupos 9-12), ou tratados com
ambos silano e agente adesivo (grupos 13-20). Cada um dos grupos
consistiram de 8 espécimes. Trinta minutos apds a confeccdo dos mesmos,
metade das amostras (grupos impares) foi armazenada a seco a 37°C por
24 horas, e as amostras remanescentes (grupos pares) foram imersas agua
a 37°C por 24 horas. O teste de cisalhamento foi realizado com velocidade
de 0,5 mm/min. Os resultados obtidos mostram que o teste de trés-fatores
ANOVA para cisalhamento revelou que a interagdo entre silano, agente de
unido e condi¢gbes de armazenamento, molhado e seco, néo foi significante.
Os resultados analisados por ANOVA dois-fatores indicaram que a interacao
entre silano e agente de unido foi significante para ambos os grupos a seco
ou molhados. A média de resisténcia ao cisalhamento variou de 30, 8 MPa
para o grupo 14 a 17,7 MPa para o grupo 3 (sem silano e agente adesivo,
estocado em condicOes a seco). Dos nove grupos armazenados a seco com
excecdo do grupo 1, trés grupos (13, 15 e 19) tiveram a resisténcia adesiva

estatisticamente maiores. Todos esses grupos foram tratados com silano e
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agente adesivo, e estes trés grupos tiveram a resisténcia maior do que o
grupo 3 (nas quais os especimes ndo foram silanizados). Dos grupos
armazenados em agua, 5 grupos incluindo as quatro combina¢des dos
grupos tratados mostraram grandes valores de resisténcia adesiva (27,8 —
30,8 MPa), enquanto o grupo onde nao ha silanizacdo (grupo 4) resultou em
menores valores de resisténcia adesiva (17,9 MPa). Além do mais, o grupo
armazenado em agua apresentou maior resisténcia adesiva do que o
armazenado a seco para 0S seguintes grupos: grupo 8> 7; grupo 10>9 e
grupo 18>17. Entre os grupos armazenados a seco, o0 grupo 3 (sem silano) e
grupo 11 (sem silano, com adesivo) exibiu menores valores de resisténcia
estatisticamente significante em relagdo ao grupo controle (grupo 1),
enquanto os dois grupos condicionados com Porcelain Liner M e um dos
dois agentes adesivos (grupos 13 e 15) resultaram em maiores valores do
gue o grupo controle. Os modos de falhas apds o teste de cisalhamento
indicaram que os grupos tendem e exibir falha coesiva na resina composta,
preferencialmente, em relacdo a interface adesiva, e que 0s grupos com
baixos valores de resisténcia tendem a obter falha adesiva, embora a
propagacdo da fratura ter sido detectada na maioria dos espécimes
testados. Os autores concluiram que o uso combinado do silano (Porcelain
Liner M) e agentes adesivos sem carga € recomendado para se alcancar
uma unido consistente entre as camadas de resina de dentina e esmalte da
resina composta indireta microparticulada (Dentacolor).

Hooshmand et al.'®, estudaram métodos para melhorar a
resisténcia de unido entre ceramica-silano-resina de ceramicas a base de
silica utilizado quatro tipos de tratamento superficial: (a) polimento; (b)
jateamento com 6xido de aluminio (50 m); (c) condicionamento com &cido
fluoridrico 10% por 2 minutos e (d) jateamento seguido de condicionamento

acido. A durabilidade da unido entre os materiais foi testada por meio de: (a)
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armazenamento em agua a 37°C em diferentes periodos de tempo até 3
meses; (b) termociclagem e (c) armazenamento em agua a 100°C por 24 h.
Os resultados mostraram que o polimento permitiu melhores resultados de
resisténcia a tracdo entre a resina e a superficie da ceramica e nao foi
estatisticamente  significante em relacdo aos grupos jateados,
condicionamdos com acido e jateados e condicionados. N&o houve
deteriorizacdo na resisténcia de unido para qualquer grupo apoés
armazenamento por até 3 meses ou apoés termociclagem. O silano foi capaz
de resistir a degradacéo hidrolitica mesmo em agua fervente. Os resultados
indicaram que a durabiidade entre resina-ceramica pode ser obtida por uma
aplicagdo adequada de silano sem a necessidade do uso de acido fluoridrico
na superficie ceramica.

Ozcan e Akkaya®®, relataram um caso clinico de cimentac&o
de uma prétese parcial fixa de trés elementos anterior, totalmente ceramica,
utilizando a técnica da silicatizacdo (Cojet 3M ESPE) da parte interior da
peca, seguida de silanizacédo e aplicacdo de cimento resinoso (Variolink II).
Concluiram que os clinicos deveriam considerar o uso desta técnica para a
unido de restauracdes adesivas ao elemento dental.

Stewart et al.®, avaliaram a resisténcia adesiva imediata e
apos 6 meses entre uma ceramica feldspatica e 4 diferentes cimentos
resinosos com o uso de 6 diferentes tratamentos de superficie. 480 discos
de ceramica (Ceramco Il) foram divididos em 6 grupos principais (n=80). As
ceramicas receberam 6 tratamentos superficiais antes da aplicacdo do
cimento resinoso. Os tratamentos foram: polimento com lixas (granulagéo
600), jateamento com Oxido de aluminio, lixas seguida da aplicagdo de
silano, jateamento seguido de silano, condicionamento com A&cido
hidrofluoridrico e &cido seguido de silano. Cada grupo foi subdividido em 4

subgrupos (n=20) para aplicagcdo de 1 dos 4 cimentos resinoso: Nexus,
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Panavia 21, RelyX ARC e Calibra. Todos os espécimes foram testados pelo
método do cisalhamento. A resisténcia adesiva foi medida 24 horas e 6
meses apds armazenagem em solugdo salina. Os autores concluiram que,
dentro das limitacdes do estudo, em relacdo ao 4 tipos de cimento testados,
as resisténcias adesivas foram altamente dependentes do tratamento de
superficie. O acido hidrofluoridrico seguido de silano foi o tratamento mais
efetivo e confiavel para cimentagdo com Ceramco |Il. Baseando-se nestes
resultados, € sugerido que o protocolo de tratamento de superficie de
ceramica que envolve o acido hidrofluoridrico seguido da aplicacéo de silano
pode ser considerado de escolha para todos os cimentos resinosos
testados.

Blatz et al.®, em um estudo de revisdo de literatura,
compararam diversos estudos in vitro a respeito de unido entre resina e
ceramica. Uma das formas desta unido se da por meio do tratamento de
superficie, que podem ser: asperizacdo com lixas, asperizacdo com brocas
diamantadas, jateamento com Oxido de aluminio, condicionamento acido, e
a combinacdo desses métodos. Segundo o levantamento realizado por
esses autores, o condicionamento com &cido hidrofluoridrico ou bifluoreto de
amonio pode atingir textura e rugosidade superficial adequadas. A matriz
vitrea é seletivamente removida e as estruturas cristalinas sao expostas. As
concentracdes de acido hidrofluoridrico a 2,5% e 10% aplicadas por 2 a 3
minutos parecem ser 0s procedimentos mais bem-sucedidos. A aplicacao de
silano apos o tratamento da superficie ceramica promove uma ligacdo
covalente e por ponte de hidrogénio e é o maior fator para unido entre as
ceramicas a base de silica e compoésitos. O condicionamento com acido
hidrofluoridrico seguido da silanizacdo, significativamente, diminuiu a
microinfiltracdo marginal, fato ndo obtido com a aplicacdo Unica e exclusiva

do silano. Concluiram que o método de tratamento de superficie de escolha
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para ceramicas a base de silica (feldspaticas) € o condicionamento com
acido hidrofluoridrico a 2,5% a 10% por 2 a 3 minutos e subsequente
aplicacao de silano. Os tratamentos de escolha para ceramicas infiltradas de
vidro sdo: jateamento com o6xido de aluminio e uso de cimento resinoso
modificado por fosfato (Panavia 21) ou tratamento triboquimico (Rocatec
System) em combinacdo com cimentos resinosos convencionais a base de
Bis-GMA.

Ozcan®*, em um estudo de revisdo de literatura a respeito da
avaliacdo de técnicas de reparos intra-orais em restauracfes
metaloceramicas fraturadas, constatou que a durabilidade dos valores de
resisténcia adesiva sob estresse do meio oral é importante para a
previsibilidade dos materiais dentarios. Chegou a conclusdo de que os
silanos ndo sédo bons agentes para se unir a metais como eles sao para
ceramicas. O acido hidrofluoridrico e fluorfosfato acidulado facilitam a
retencdo micromecanica, mas estes agentes quimicos ndo sdo aplicaveis
em fraturas onde ha exposicdo do metal e eles também séo perigosos aos
tecidos moles. A asperizagdo mecéanica do metal ou ceramica com brocas
diamantadas finas ou mais grosseiras podem provocar um inicio de
propagacdo de fraturas através da ceramica. Dos trabalhos na literatura
pode-se interpretar que o jateamento com particulas de silica (Cojet System)
nao expde o paciente ao risco de queimadura severa por acido com a
vantagem de reparar ambos ceramica e metal expostos pela fratura.
Quando avaliando na literatura as técnicas de reparos em ceramica, as
varidveis de resina composta, condi¢cdes de armazenamento e aplicacdo de
silano deveriam ser levadas em consideracao.

Ozcan e Vallittu®®, avaliaram o efeito dos métodos de
tratamento de superficie na resisténcia adesiva de um cimento resinoso a

superficie ceramica e tentaram identificar o melhor método usado para
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tratamento das ceramicas antes da cimentacdo. Trés métodos de tratamento
de superficie (condicionamento com &cido hidrofluoridrico; jateamento com
Oxido de aluminio; método triboquimico — Rocatec) em seis ceramicas
(Finesse; In-Ceram; Celay; IPS Empress 2; Procera All Ceram e Alumina
experimental) foram testados para se avaliar a resisténcia adesiva de um
cimento resinoso a base de BIS-GMA (Variolink 11) em espécimes que foram
silanizados e termociclados a 6000 ciclos (5°C e 55°C, 30s). Perceberam,
através do estudo, que ndo foi possivel descobrir um método ideal de
tratamento de superficie que poderia ser aplicado a todo tipo de ceramica,
porque muitos fatores afetam a resisténcia adesiva dos cimentos resinosos
a ceramica. E necessario que os dentistas entendam as caracteristicas da
ceramica e dos métodos de tratamento de superficie de acordo com o0s
cimentos a serem escolhidos. Concluiram que: a resisténcia adesiva do
cimento resinoso testado apos o tratamento de superficie varia de acordo
com o tipo de ceramica; o uso do acido hidrofluoridrico parece ser o método
de escolha para unido de cimento resinoso a base de Bis-GMA as
ceramicas que contenham matriz vitrea em sua estrutura; a asperizacao das
superficies ceramicas com jateamento com Oxido de aluminio antes da
cimentacdo promove altos valores de resisténcia adesiva para ceramicas
com alto teor de alumina e os valores aumentaram significativamente apoés
silicatizac&o/silanizagdo; a termociclagem diminui a resisténcia adesiva
significativamente apos todos os tratamentos de superficie testados.

Oztas et al.*°, determinaram a resisténcia ao cisalhamento de
resinas compostas para reparos feitos com diferentes métodos de
tratamento de superficie, onde duas novas geracdes de materiais adesivos
foram usadas. As superficies fraturadas de algumas amostras foram
analisadas em MEV. Concluiram que a técnica de jateamento com éxido de

aluminio resultou em maior resisténcia adesiva significativa do que
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polimento com lixas de granulagdo 500; o tratamento de superficie pelo
método de jateamento seguido da aplicacdo de Optibond Solo obteve os
maiores valores de resisténcia adesiva.

Soares et al.”!, avaliaram o efeito do tratamento mecanico e
quimico da superficie de resinas compostas na resisténcia adesiva a
microtracdo a um cimento resinoso. As resinas utilizadas (Targis e Solidex)
foram polidas com lixas de granulacédo 600 por 15 segundos e divididas em
4 grupos: (CO) lixas de granulacado 600, (SI) silanizacdo por 30 segundos,
(SA) jateamento com Oxido de aluminio com 50 um por 10 segundos, (HA)
acido fluoridrico a 10% por 30 segundos e enxagie com agua, (HA+SI) e
(SA+SI). Sobre as superficies das resinas, foi aplicada uma fina camada de
adesivo (Single Bond) e cimento resinoso (RelyX) sob uma carga de 5009
por 5 minutos para padronizar a espessura de cimento. Foram obtidos
palitos com 0.8mm? de &rea transversal. Os resultados obtidos variaram de
26,66 MPa para 56,11 MPa para o grupo CO; de 20,84 a 49,43 MPa para o
grupo Sl; 23,06 a 53,05 MPa para AS, 32,04 a 39,38 MPa para HA; 29,27 a
32,90 MPa para HA+SI; 86,61 a 105,17 MPa para SA+Sl. Concluiram que a
adesdo de resinas compostas indiretas aos cimentos resinosos dependem
da retencdo micro-mecéanica promovida pelo jateamento com oOxido de
aluminio e da adesao quimica formada pelo silano por meio das particulas
inorganicas expostas.

Trajtenberg e Powers®, avaliaram a resisténcia adesiva em
reparos de resina composta indireta (Targis) tratadas com &cido
hidrofluoridrico em gel em diferentes concentracbes e tempos de
condicionamento e reparadas com resina composta flowable. As resinas
foram construidas por meio da técnica incremental de forma que a ultima
camada permanecesse em contato com uma placa de vidro durante a

polimerizagdo para se evitar a camada de inibicdo pelo oxigénio. Os
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espécimes foram polidos em lixas de granulacdo até 600 e estocados em
agua por 24 horas a 37°C. As resinas foram divididas em trés grupos: a)
acido hidrofluoridrico a 5%, b) éacido hidrofluoridrico a 8% e c) &acido
hidrofluoridrico em gel a 9,5%. Cada grupo foi testado em 5 diferentes
tempos de condicionamento: 5, 10, 15, 30 e 60 segundos. Apds o
condicionamento &cido, os espécimes foram lavados por 30 segundos
usando spray agua/ar para assegurar que todo acido foi removido da
superficie e secos por jatos de ar por 30 segundos. A resina flowable foi
inserida sobre o composito e as amostras de resina laboratorial/resina de
reparo foram estocados em agua deionizada por 24 horas a 37°C antes do
teste de tragdo com velocidade de 0.5 mm/min. Os autores verificaram que
os efeitos do tempo de condicionamento e concentracdo do acido nao foram
estatisticamente significantes ao nivel de 5%. Contudo ndo houve diferenca
de resisténcia adesiva quando trés concentracdes de acido ou 5 tempos de
condicionamento sdo usados. Todas as falhas encontradas foram adesivas.
A microscopia eletrdnica de varredura da superficie das resinas compostas
condicionadas revelou diferencas qualitativas a 5 e 15 segundos de
condicionamento com concentracdo do acido a 9,5 %. E relataram, ainda,
gue o0 tempo minimo necessario para se observar esse padrdo de
condicionamento é de 60 segundos com concentragdo de 9,5%. A
superficie examinada revelou um aspecto poroso como resultado da
remocdo das particulas de vidro. Nenhum padrédo de condicionamento foi
observado com concentracdo de acido a 5 % e 8%. Mesmo assim, 0s
autores consideram o &cido hidrofluoridrico como uma boa alternativa
guando resinas compostas com grande porcentagem de particulas de vidro
na composicdo sdo usadas. Os autores concluiram que o tempo de

condicionamento de 5 segundos com concentracdes a 5%, 8% ou 9,5% de
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acido hidrofluoridrico promove uma adequada resisténcia adesiva in vitro
para reparos de resinas compostas laboratoriais.

.. em um estudo de revisdo de literatura,

Tapety et a
analisaram quais tratamentos de superficie, tipos de cimento, associa¢ao
adesivo/agente cimentante, sdo mais adequados para cada tipo de material
restaurador (ceramica ou resina composta). E concluiram: a) os cimentos
resinosos sdo 0s mais apropriados para uso em associacao as restauracées
indiretas em porcelana pura e resina composta; b) para os cimentos
resinosos, a forma de polimerizacéo dupla parece ser a mais recomendada,
garantindo melhores propriedades mecanicas. No entanto, a fotoativagdo é
imprescindivel, pois a fase quimica ndo garante polimerizagdo completa e
dureza satisfatéria; c) para as resinas compostas indiretas, o jateamento
com oOxido de aluminio da superficie interna parece ser essencial
previamente a qualquer tratamento adicional; d) a aplicacdo de silano pode
ser realizada para cimentacdo de resina indireta, pois ndo parece influenciar
negativamente na adesao.

Campos et al.® avaliaram o efeito do tempo de
condicionamento com &cido hidrofluoridrico a 10%, sobre a resisténcia
adesiva entre uma ceramica de fluorapatita e um cimento resinoso e
também analisaram se os resultados obtidos podem ser alterados quando
os valores nulos de resisténcia adesiva sdo desconsiderados. Concluiram
gue o condicionamento, com acido hidrofluoridrico a 10% por 30 segundos,
produziu valores de resisténcia adesiva sem diferenca estatistica em relagcéo
aos valores obtidos com o condicionamento &acido por 2 minutos.
Independentemente da exclusdo dos valores nulos de resisténcia adesiva,
os resultados permaneceram inalterados.

|.36

Ozcan et a avaliaram o efeito de trés métodos de

tratamentos de superficie na resisténcia adesiva em reparos de resinas
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compostas em 5 substratos de resina composta (Gradia, Sculpture, Sinfony,
Targis e Tetric Ceram) que tiveram as superficies polidas com lixas
abrasivas (1200 de granulacéo) e limpas em ultra-som (adgua destilada/10
minutos). Os espécimes foram secos e divididos aleatoriamente entre os
grupos: a) condicionamento com acido hidrofluoridrico (9,5% gel) por 90
segundos; b) jateamento com Oxido de aluminio (50 pumAl,O3) a uma
distancia de 10 mm com presséo de 2,5 bars por 4 segundos; c) jateamento
com Oxido de silica (30 um SiOx, Cojet ®-Sand) com as mesmas condicbes
gue o método dois. Apds os tratamentos, o agente silano -MPS (ESPE -Sil,
3M ESPE AG) e o adesivo (Scothbond Multipurpose Adhesive, 3M Dental
Products) foram aplicados. Todos os grupos foram divididos aleatoriamente
em 2 grupos (n=6) para condi¢cdes a seco ou termociclados (6.000 ciclos
entre 5 e 55°C em agua deionizada grau 3). O tempo de imersdo em cada
temperatura foi de 30 segundos. O teste de cisalhamento foi realizado
(velocidade de 1 mm/min) e concluiram: a) que a resisténcia adesiva entre
resina composta-resina composta varia de acordo com o tipo de resina e
método de tratamento de superficie; b) o acido hidrofluoridrico dissolve as
particulas inorganicas, mas resultou em menores valores de resisténcia
adesiva que o0 jateamento com particulas de Oxido de aluminio e o
jateamento com o6xido de silica; c) O jateamento com particulas de silica
seguido de silanizagdo aumentou a resisténcia adesiva em relagdo ao tipo
de resina composta empregada, d) quando comparada em condicdes a
seco, a resisténcia adesiva diminui depois da termociclagem em todos os
grupos tratados com acido hidrofluoridrico, mas nenhuma mudanca
significativa foi observada ap6s abrasdo a ar com particulas de 6xido de
aluminio ou jateamento com éxido de silica seguido de silanizacao.

|.66

Valandro et al.”” avaliaram o efeito do jateamento com éxido

de silica (silicatizacdo) de uma ceramica em alumina altamente sinterizada
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(Procera AllCeram) no aumento da resisténcia adesiva a um agente de
cimentacdo resinoso contendo mondémeros fosfatados (Panavia F) e
concluiram que os sistemas de silicatizacao triboquimico (Rocatec e Cojet)
significativamente aumentaram os valores de média de resisténcia adesiva
entre um ceramica aluminizada altamente sinterizada e um agente resinoso
contendo mon6émeros fosfatados.

Chieffi et al.'* avaliaram o efeito da pressdo de assentamento
prolongada na integridade dos adesivos nos blocos de resina, simulando
restauracdes indiretas cimentadas com cimento resinoso dual. Concluiram
gue o tempo de 3 minutos promoveu maiores valores de unido do adesivo

ao cimento resinoso do que o tempo de 5 segundos.

2.2 Microtracéo

van Noort et al.?® realizaram um estudo com o objetivo de se
estabelecer alguma padronizacdo dos testes de resisténcia adesiva (tracao
e cisalhamento). Até entdo, existiam ambiglidades de interpretacdo dos
dados. Para isso, foi realizada a analise por elementos finitos da distribuicdo
de estresse que ocorre nas amostras durante os testes. Os autores
concluiram que quando uma resina composta unida a superficie dentinaria
sofre uma carga, seja em tensdo ou cisalhamento, a distribuicdo de estresse
ao longo da interface € néo-uniforme. Estes estresses sao sensiveis com
relacdo a geometria da carga, forma e tamanho do material unido a dentina
e seu relativo modulo de elasticidade. Esta sensibilidade a geometria de

carga € mais apurada nos testes de cisalhamento.
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Sano et al.*®

avaliaram a hipotese nula de que ndo ha
relacdo entre a area de superficie adesiva e a resisténcia de unido dos
materiais adesivos. Terceiros molares humanos foram extraidos e tiveram a
superficie oclusal removida. A superficie dentinaria foi coberta com resina
composta. Apés 24 horas os espécimes foram seccionados paralelamente
ao longo eixo do dente em 10-20 seccdes que foram aparadas em forma de
ampulheta usando alta rotacao. A area da superficie foi variada alterando-se
a espessura do espécime e a largura. Os resultados mostraram que a
resisténcia adesiva a tracdo foi inversamente proporcional a superficie
adesiva. Em &reas abaixo de 0,4 mm?, a resisténcia adesiva ficou em torno
de 55 MPa para o Clearfill Liner Bond 2 (Kuraray Co., Ltd.), 30 MPa para o
Scotchbond MP (3M Dental Products), e 20 MPa para o Vitremer (3M Dental
Products). Nestas pequenas areas todas as falhas foram adesivas. O
significado deste estudo foi que o método de microtracdo permite medicao
de altos valores de resisténcia adesiva sem falhas coesivas em dentina. Isto,
também permite multiplas medi¢cdes a serem realizadas em um Unico dente.
Os autores ainda sugerem mais estudos com relacdo a estabilidade da
unido em longo prazo e técnicas que permitam avaliar areas menores que
1mm? para permitir avaliacdo de resisténcia adesiva em vérias regiées do
preparo cavitario.

Kitasako et al.?® compararam as resisténcias adesivas dos
testes de tracdo e cisalhamento de um cimento resinoso experimental e
outros quatro cimentos resinosos comercialmente disponiveis no mercado.
Apbs o ensaio, 0 modo de falha foi classificado ap0s inspecéo visual em: a)
falha adesiva na interface dente/resina; b) falha adesiva parcial na resina
onde os remanescentes de resina permanecem na superficie dentéaria; c)
falha coesiva no cimento resinoso deixando a estrutura dentaria

completamente coberta por com material resinoso; d) falha coesiva em
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esmalte/dentina, seja total ou parcial. Os resultados mostraram que o teste
de tracdo em dentina apresentou um pequeno aumento nas falhas adesivas
e os resultados de cisalhamento indicaram um pequeno aumento nessas
falhas. Concluiram que uma grande variacao nas resisténcias adesivas pode
ocorrer entre 0os dois testes. Isso implica que mais avaliagdes por meio de
simulacdo sdo necessarias para determinar qual tipo de estresse € maior
durante a funcdo da restauracdo. A prova da efetividade dos cimentos
resinosos pode finalmente ser determinada por meio de estudos clinicos
controlados.

Pashley et al.** realizaram uma revisdo de literatura a
respeito dos testes de adesdo utilizados para se avaliar a resisténcia
adesiva entre adesivos dentinarios e o substrato dentinario. Relataram que
existe uma grande quantidade de variaveis que podem influenciar o teste de
adesdo, por exemplo, o substrato: dente humano ou bovino? Regibes
profunda, média ou superficial da dentina? Terceiros molares ou incisivos?
Superficies lixadas ou jateadas? Brocas diamantadas ou carbide?
Armazenamento em agua destilada ou soro fisiolégico? Em temperatura
ambiente ou a 37°C? Por quanto tempo: 24 hs? Meses? Anos?
Termociclagem: temperatura? Tempo de imersdo? Numero de ciclos? Com
relagcdo ao teste: tragdo ou cisalhamento? Imediato ou 24 hs ou meses apos
0os procedimentos adesivos? Os autores ainda citam muito mais variaveis
gue podem influenciar nos valores de resisténcia adesiva tornando dificil a
comparacdo dos resultados entre os estudos de diferentes autores.
Segundo esta revisdo, os testes convencionais ndo podem mais ser usados
para procedimentos adesivos nem para detectar melhoras no
desenvolvimento desses produtos.

4
.43

Phrukkanon et al.™ avaliaram o efeito da forma de seccao

transversal (cilindrica ou retangular) e a area de superficie adesiva na
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resisténcia a microtracdo e distribuicdo de estresse em quatro sistemas
adesivos dentinarios. Além disso, modelos de analise de elementos finitos
foram desenvolvidos para investigar distribuicAo de estresse. Foram
utilizados molares humanos onde tiveram o esmalte oclusal removido e
cortes verticais. Em metade do dente foram preparados espécimes
cilindricos com broca diamantada em alta rotacdo e na outra metade foram
confeccionadas barras cuja interface adesiva foi aparada em forma de
ampulheta. As areas adesivas obtidas foram de 1,1, 1,5 e 3,1 mm? A
velocidade do teste foi de 1mm/min. O resultado encontrado foi que
nenhuma diferenca foi encontrada entre as amostras cilindricas e
retangulares. O modo de fratura combinou o padrdo de distribuicdo de
estresse dos modelos de andlise de elementos finitos. Concluiram que
guanto maior a area adesiva menor a resisténcia adesiva. O método de
teste utilizando menor area adesiva produz altos valores de resisténcia
adesiva do que aqueles usando éareas maiores. O formato da secc¢éo
transversal tem pouco efeito na resisténcia adesiva.

Pashley et al.** realizaram uma revisdo de literatura a
respeito do teste de microtracdo. O objetivo do trabalho foi descrever as
varias modificagdes do teste de microtracdo e sua versatilidade, de modo a
permitir aos pesquisadores selecionar a modificacdo que mais se adequa as
suas necessidades. Concluiram que o teste de microtracdo oferece
versatilidade que ndo pode ser obtida por outros métodos convencionais.
Pode ser considerado um teste trabalhoso do que os testes convencionais,
mas garante um bom potencial para os estudos de adesdo de materiais
restauradores usados em Odontologia em fungéo do tempo.

t°® realizaram uma revisdo de

Sudsangiam e van Noor
literatura com o intuito de rever a validade dos métodos mais utilizados na

mensuracdo da resisténcia adesiva a dentina a suas relevancias no
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desempenho clinico. Os autores relataram a vantagem e desvantagem do
teste de tracdo e cisalhamento e apoiaram o desenvolvimento de um teste
gue melhor distribuisse a forca de carga durante o teste. O teste de
microtracao idealizado por Sano surgiu desta necessidade. Contudo, deve-
se reconhecer que os valores de resisténcia adesiva deveriam ser
cuidadosamente interpretados e, a comparacdo com o0s resultados de
diferentes laboratérios ndo € possivel. A habilidade da interface adesiva
entre dente e restauracdo a resistir a fratura € complexa e ndo pode ser
simplesmente correlacionada com valores de resisténcia adesiva
laboratorial. Concluiram que a Unica fonte de informacao para a sele¢édo dos
adesivos dentinarios é o desempenho clinico de diferentes produtos em um

determinado periodo de tempo.



3 PROPOSICAO

Avaliar a resisténcia a microtracdo de uma resina composta
de uso indireto a um cimento resinoso apods termociclagem, quando
submetida ao tratamento de superficie com &cido fluoridrico (gel 10¥%em

diferentes tempos de condicionamento.



4 MATERIAIS E METODO

4.1 Materiais

A descricdo dos materiais, nome comercial e fabricante estéo

listados no Quadro 1 e a composi¢gdo no Quadro 2.

Quadro 1- Especificagbes dos materiais utilizados (continuagéo)

Material Nome comercial Fabricante
Resina composta indireta Vita VMLC VITA Zahnfabrik,
Lote: 13200 Bad Sackingen,
Alemanha
Resina composta direta W3D MASTER Wilcos do Brasil
microhibrida Lote:007/06 Ind. e Com. Ltda.,
fotopolimerizavel RJ, Brasil
Acido fluoridrico a 10% Condicionador de Dentsply,
Porcelanas Petropolis, RJ,
Lote: 634113 Brasil




Quadro 1- Especificagbes dos materiais utilizados (conclusao)

Material Nome comercial Fabricante
Silano Monobond-S Ivoclar Vivadent,
Lote: H24764 Liechtenstein,
Schaan
Adesivo Excite DSC (Regular) Ivoclar Vivadent,

Lote: H 23024

Liechtenstein

Schaan

Cimento resinoso

Lote: J 19033

Variolink 1l (Base)

(Branco Opaco)

Ivoclar Vivadent,
Liechtenstein

Schaan

Cimento resinoso

Variolink Il (Catalisador)

Ivoclar Vivadent,

Lote: J 09824 (Amarelo A3) Liechtenstein
Schaan

Oxido de aluminio (30 um) Cojet Sand Seefeld, Bayern
Lote: 0006 3M ESPE,
Alemanha

Forno de polimerizagéo Visio-Alfa Seefeld, Bayern
Numero de série: 3M ESPE,
900021000229 Alemanha

Forno de polimerizagéo Visio-Beta Seefeld, Bayern

NUmero de série:
910012000169

3M ESPE,

Alemanha
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Quadro 2- Descrigdo da composi¢gdo dos materiais utilizados para a

confeccao das amostras

Nome comercial Composicéo
Vita VMLC Resina composta microhibrida fotopolimerizavel.
Matriz: mistura de bismetacrilatos
Particulas: silica (40-50 nm) 46% em peso

W3D MASTER Mondmeros metacrilicos, silica pirogénica, silicato de
bario e aluminio

Condicionador de Acido fluoridrico, agua, espessante e corante
Porcelanas
Monobond-S 3-Metacriloxipropil-trimetoxisilano 1% em peso

solugao de agua/etanol com acido acético - pH =4
99% em peso

Adesivo Mistura de dimetacrilatos, alcool, acrilato de acido
fosfonico, HEMA (hidroxietilmetacrilato), SiOo,
iniciadores e estabilizadores

Cimento resinoso Polimerizagao dual

Matriz: monémero de Bis-GMA, dimetacrilato de
uretano, trietilenoglicoldimetacrilato.

Particulas (0,04- 3,0 ym): vidro de bario, trifluoreto
de itérbio, vidro de fluorsilicato de bario e aluminio;
o6xidos mistos esferoidais, catalisadores,
estabilizadores e pigmentos (73,4% em peso)

Oxido de aluminio | Particulas de éxido de aluminio envolvidas por uma
(30 um) camada de silica
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4.2 Método

Inicialmente, foi confeccionado um padrédo de resina acrilica
com dimensdes de 6 mm de altura, 6 mm de largura e 6 mm de
comprimento, como objetivo de se obter blocos de resina composta com

tamanhos semelhantes para todos os grupos (Figura 1).

FIGURA 1- Padrao de resina acrilica para obtencdo dos blocos de resina

composta.

A partir desse padrao, confeccionou-se 42 blocos de RCI que
foram cimentados a blocos de resina composta direta (RCD) e o conjunto foi
fatiado em varias amostras (com areas reduzidas e padronizadas) que foram

submetidas ao ensaio de microtragcéo (etapas descritas a seguir).
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4.2.1 Obtencéo dos blocos de resina composta indireta

O padréao de resina acrilica foi moldado com a massa densa
do silicone (polivinilsiloxano) polimerizado por reacdo de adigdo (Elite HD
Putty, Zhermack, Italia) (Figura 2a), obtendo-se um molde para a confecgéo
do bloco de RCI (Figura 2b). Em seguida, a resina composta indireta (Vita
VMLC, Vita Zahnfabrik — Alemanha) foi levada, com espatula de plastico, ao
interior do molde (Figura 2c) e adaptada em camadas de 1,5 mm. Esta
resina possui um sistema de pré-polimerizagdo das camadas incrementais
com fotoativagao por 5 segundos na unidade Visio-Alfa (3M ESPE) (Figura
2d), que, apo6s o preenchimento do molde (Figura 2e), a fotopolimerizagao
final na unidade Visio-Beta (3M ESPE) (14 minutos de luz + 10 segundos de
vacuo) é realizada (Figura 2f). Estes aparelhos tém sua utilizagdo

recomendada pelo préprio fabricante da resina (Instrucdes de uso®).
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FIGURA 2 - Seqliéncia de confecgdo dos blocos de resina composta indireta: a)
moldagem do bloco de resina acrilica; b) molde obtido; c)
preenchimento do molde com RCI; d) pré-polimerizacao na unidade
Visio Alfa; e) molde preenchido; f) polimerizagdo final na unidade Visio
Beta.

Os blocos de RCI foram armazenados em recipientes

escuros ao abrigo de luz em temperatura ambiente por 24 horas

Em seguida, os 30 blocos de RCI foram divididos
aleatoriamente em 6 grupos (n=5) (Quadro 3), de acordo com o tratamento

de superficie (n=5):
a) Grupo 1 (controle negativo): sem HF;

b) Grupo 2: HF (60 s) + lavagem com 20 mL de agua

destilada + secagem com ar comprimido;

C) Grupo 3: HF (90 s) + lavagem com 20 mL de agua

destilada + secagem com ar comprimido;
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d) Grupo 4: HF (120 s) + lavagem com 20 mL de agua

destilada + secagem com ar comprimido;

e) Grupo 5: HF (180 s) + lavagem com 20 mL de agua

destilada + secagem com ar comprimido;

f) Grupo 6 (controle positivo): jateamento com 6xido de
aluminio (Cojet Sand) por 10 s a uma distancia de 10

mm, com pressao de 2,8 bars.

Quadro 3 - Descri¢cao dos grupos deste estudo conforme o tratamento de superficie

Todos os blocos de RCI, apés o tratamento de superficie,
seja com HF (Figura 3) ou com Cojet (Figura 4) foram armazenados a seco
até o momento da cimentacdo. Dois blocos extras de cada grupo foram

confeccionados sendo um bloco submetido a Microscopia Eletrénica de
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Varredura (MEV) e Espectrosocipia Dispersiva de Raios-X (EDS) e, o outro

analisado em Espectrosocpia de Fotoelétrons Excitados por Raios-X (XPS)

FIGURA 3- Tratamento superficial: a) HF 10% em gel; b) lavagem; c) secagem.

FIGURA 4- Jateamento com Oxido se aluminio (Cojet Sand) por 10 s a uma
distancia de 10 mm com pressao de 2,8 bars.
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4.2.2 Obtencéo dos blocos de resina composta direta

Os blocos de resina composta direta microhibrida (W3D
Master, Wilcos, Brasil) foram confeccionados do mesmo modo como foram
obtidos os blocos de RCI. O padrdo de acrilico foi moldado com silicone
polimerizado por reacdo de adigdo (consisténcia de massa) (Elite HD —
Zhermack) (Figura 5a). Apds a polimerizacdo do material de moldagem, o
bloco foi removido do interior do molde e a RCD adaptada no seu interior em
incrementos de 1,5 mm (Figura 5b). Cada incremento foi fotopolimerizado
por 40 segundos (Ultra-Lume, Ultradent, EUA), com intensidade de luz maior
que 400 mW/cm? (Figura 5c) até o preenchimento completo do molde
(Figura 5d), obtendo-se um bloco de RCD para cada bloco de RCI. Apés a
polimerizacéo final, a superficie de colagem da resina composta direta tinha,
entdo, a mesma dimensao da superficie de colagem do bloco de resina
composta indireta. Os blocos de RCD foram cimentados imediatamente
apos sua confecgao, no intuito de permitir melhor unido ao cimento resinoso

e nao foram submetidos a qualquer tratamento superficial.

FIGURA 5- Confecgéo de resina composta direta: a) moldagem do padrao acrilico;
b) adaptacdo da RCD no interior do molde; c) fotopolimerizagéo; d)
molde preenchido.
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4.2.3 Cimentagao dos blocos

A superficie dos blocos de RCI tratados recebeu aplicagéo do
agente de silanizagdo (Monobond-S, Ivoclar Vivadent). Aguardou-se 5
minutos (recomendacao do fabricante) para a aplicacéo de leve jato de ar
(Figura 6a). Uma camada do agente adesivo dual Excite DSC foi aplicada,
seguindo as recomendacbes do fabricante, sem fotoativacdo (Figura 6b).
Cada bloco foi unido ao seu respectivo bloco de RCD, empregando o agente
cimentante resinoso dual Variolink Il (lvoclar Vivadent) que foi manipulado
seguindo as normas do fabricante e aplicado com auxilio de uma espatula
plastica sobre a superficie tratada (Figura 6¢). Este conjunto foi posicionado
em um delineador adaptado (Figura 6d) para a cimentagdo com a superficie
de colagem perpendicular a aplicagdo de uma carga vertical estatica de 750

g* utilizada durante a fotoativagao.

Apds o posicionamento do conjunto RCl/cimento/RCD, os
excessos de cimentos foram removidos com pincel, sendo realizada a
fotoativagdo por 40 segundos em cada lado do conjunto, utilizando uma
unidade fotoativadora com intensidade de luz maior que 400mW/cm? (Ultra-
Lume LED2, Ultradent) (Figura 6e). Os conjuntos RCl/cimento/RCD foram
armazenados em agua destilada a 37°C por 24 horas, até a preparacao dos

corpos-de-prova.



FIGURA 6- Seqléncia de cimentacdo dos blocos: a) aplicagdo de silano; b)

aplicagdo do agente adesivo; c) aplicacdo do cimento resinoso; d)

posicionamento em delineador adaptado com carga de 750 g; e)
fotoativacao.

Ao final desta etapa foram obtidos cinco conjuntos

RCl/cimento/RCD (n=5) para cada grupo do estudo.

69
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4.2.4 Obtencao dos corpos-de-prova para o teste de microtragéo (palitos)

Para a obtencdo dos CP foram realizados cortes dos
conjuntos RCl/cimento/RCD utilizando-se uma maquina de corte adaptada
por Andreatta et al.'. Esta maquina permitiu realizar cortes com precisdo de
0,1 mm, por meio de uma pega reta com disco diamantado dupla face 7016
(KG Sorensen, Barueri, Brasil) em baixa rotacdo, sob refrigeragdo com
agua, fixado sobre uma mesa de coordenadas que possibilitou movimentos

transversais e longitudinais (Figura 7).

FIGURA 7- Maquina de corte adaptada.

Esses blocos foram fixados com adesivo cianoacrilato gel
(Super Bonder Gel, Loctite Ltda, Piracicaba - SP, Brasil) em uma base
adaptada a maquina de corte, sendo que, a unido adesiva foi posicionada
perpendicularmente ao disco diamantado (Figura 8a). O primeiro corte de

aproximadamente 0,5 mm foi descartado. Em seguida, foram obtidas trés
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fatias de 0,8+0,1mm de espessura. Neste momento tem-se o cuidado de
nao romper essas fatias totalmente, deixando as mesmas unidas por uma
pequena espessura de resina proxima a base da maquina (Figura 8b).
Removeu-se o bloco da base e o reposicionou de modo que este gire em
90° no eixo y em relagdo a primeira posicao. A primeira fatia de 0,5 mm é
descartada, pelo mesmo motivo citado anteriormente. Outras trés fatias
foram realizadas com as mesmas dimensdes, porém a ultima, foi realizada
para separar as fatias entre si (Figura 8c). Desse modo, foram obtidos 9
corpos-de-prova (CP) por bloco (Figura 8d). Considerando que cada grupo

foi constituido por 5 blocos, 45 CP formaram cada grupo (n=45).

A area de todos os palitos foi mensurada antes da execucéo
do ensaio mecanico, empregando um paquimetro digital (Starret Industria e
Comércio Ltda - Sao Paulo, SP, Brasil) com precisdo de centésimo de
milimetro. O valor da area juntamente com o valor de carga para
rompimento da unido serviram para calcular a resisténcia de unido a tracéo
(MPa) que foi calculada pela seguinte formula: Rm=F/A, onde: Rm é a
resisténcia a microtracdo; F, a forca aplicada; e A, area de uniado
RCl/cimento/RCD.

Os palitos apresentaram as seguintes caracteristicas: a)
forma retangular; b) secgédo transversal quadrangular com area de 0,64
mm?, aproximadamente; c) comprimento de 12 mm (baseando-se em

Paschley et al.*").
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FIGURA 8- Sequéncia de preparagdo dos corpos-de-prova para o ensaio de
microtragdo: a) conjunto RCl/cimento/RCD fixado na base metalica; b)

corte do conjunto RCl/cimento/RCD; c) corte da fatia obtida pelo corte
do bloco de RCl/cimento/RCD; d) obtengdo dos 9 palitos apds corte

das fatias.

4.2.5 Ensaio de microtracao

Inicialmente, os CP foram submetidos a termociclagem
durante 6000 ciclos (5°C a 55°C, imersdo por 30 segundos em cada
temperatura).

Para o ensaio de microtracdo, cada CP foi fixado, com

adesivo cianoacrilato gel (Super Bonder Gel, Loctite), nas garras de um
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paquimetro adaptado para o ensaio de modo que a area adesiva ficasse o
mais perpendicular possivel ao eixo de tragdo a fim de evitar forcas de
torcdo na zona adesiva®. Somente as extremidades da amostra foram
utilizadas para a fixagdo, de tal forma que a zona adesiva permaneceu
localizada no espaco livre entre as garras do paquimetro (Figura 9). O
paquimetro, juntamente com o CP, foi acoplado a maquina de ensaio
universal (EMIC DL1000 — Equipamentos e Sistemas Ltda., S&do José dos
Pinhais — PR, Brasil) com célula de carga de 50 kgf e submetido a trac&o
com velocidade de 1 mm/min até o rompimento da unido adesiva da

amostra®.

FIGURA 9 — Paquimetro adaptado para o teste de microtragéo.



74

4.2.6 Delineamento experimental

Experimento em blocos casualizados. Foram obtidos um total
de 30 blocos, divididos aleatoriamente, em seis grupos (quatro
experimentais e dois controles). De cada bloco foram obtidos nove CP

(palitos).

4.2.7 Analise estatistica

Os dados de resisténcia adesiva (MPa) foram analisados
pelo teste da analise de varidancia (ANOVA). O fator bloco foi considerado
efeito aleatorio e o fator tratamento superficial como efeito fixo. Os
programas computacionais utilizados para analise estatistica foram o
STATISTIX software for Windows (Analytical Software, version 8.0, 2003) e
o MINITAB for Windows (Minitab, version 14.12, 2004).

Os valores obtidos nas condi¢des controle (G1 e G6) foram
comparados com os valores de resisténcia adesiva dos quatro grupos
experimentais (G2, G3, G4 e G5). Por meio do teste de Dunnett, foram
efetuadas as seguintes comparacgdes: G2, G3, G4 e G5 em relagdo ao
controle negativo (G1), e ainda, G2, G3, G4 e G5 em relagédo ao controle
positivo (G6).
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4.2.8 Analise microscopica

4.2.8.1 Andlise por microscopia Optica

Apos a realizagéo dos ensaios mecanicos de resisténcia de
unidao a microtragcéo, as superficies dos CP foram examinadas em lupa
estereoscopica (Microscopia 6ptica CARL ZEISS Stemi 2000-C) com 50

vezes de aumento para determinagéo do padrao de falha.

4.2.8.2 Andlise topografica por microscopia eletrénica de varredura (MEV)

Para analise da microestrutura da RCl e do padréo de
tratamento de superficie, em microscopio eletrénico de varredura (MEV)
(Jeol-JSM-T330A-Scanning Microscope-Japéo®), em aumentos de 500 a
2000 vezes, foi confeccionado um bloco extra para cada grupo (totalizando
seis blocos). A obtengdo das imagens foi efetuada pelo principio da reflexdo
do feixe de elétrons secundarios que foi projetado sobre a superficie da
amostra. Utilizou-se uma distancia de trabalho de 27mm, com voltagem de
aceleracao de 5 kV. Os CP foram posicionados em uma plataforma de
aluminio (stub), e realizou-se um recobrimento com uma fina camada
condutora de ouro (50 a 100 Angstron), depositado via vaporizagdo ou
sputtering idbnico na maquina metalizadora “Denton Vacum Inc” (Modelo
Desk II).

* Laboratério Associado de Sensores e Materiais, do Centro Técnico Aeroespacial, no
Instituto Nacional de Pesquisas Espaciais — LAS/CTA/INPE
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4.2.9 Analise quimica da superficie de RCI

Os dois blocos extras de cada grupo de RCI foram
submetidos a analise quimica para verificacdo da presenca das substancias
presentes na superficie ap6s o tratamento superficial e detectar a possivel
acdo do acido fluoridrico tanto nas particulas de silica como também na
matriz organica. A técnica do XPS permite ndo somente a analise do atomo
presente na superficie como também informa a presenca de grupos
funcionais, como por exemplo -C=C-, -OH, que poderiam influenciar na
unido entre a interface de resina composta indireta tratada e o cimento
resinoso. A presenca de —C=C- na superficie da RCI poderia, teoricamente,
permitir uma ligagcdo quimica aos mondédmeros do cimento resinoso formando
uma cadeia polimérica entrelacada apos a fotoativagdo do mesmo. A
presenca de —OH poderia criar ligacdes de hidrogénio atuando também
como um fator quimico importante na unido entre a RCl e o cimento

resinoso.

4.2.9.1 Anadlise quimica de superficie via EDS

A analise dos elementos quimicos presentes nos substratos
de resina composta indireta foi feita pela técnica do EDS (Espectroscopia
por Energia Dispersiva de Raios X ou Energy Dispersive Spectrometry —
EDS). Esta é baseada na analise das energias caracteristicas de raios X
emitidos por cada elemento componente de uma amostra, como resultado

da incidéncia de um feixe de elétrons na superficie da amostra analisada. O
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espectrometro EDS esta acoplado ao microscoépio eletrébnico de varredura

(MEV) utilizado para analises.

Desta forma, as analises composicionais foram realizadas
pela obtencdo dos espectros de concentragdo de cada elemento quimico
presentes em cada uma das amostras de analise. Pode ser considerada

uma técnica complementar a XPS.

4.2.9.2 Andlise quimica via Espectroscopia de Fotoelétrons Excitados por
Raios X (XPS)

A Espectroscopia de Fotoelétrons Excitados por Raios X
(XPS) é a técnica mais versatil de analise de superficies, sendo empregada
na analise de varios tipos de amostras: metais, polimeros, ceramicas,
compdsitos, semicondutores e amostras bioldgicas; na forma de laminas,
fibras, pos, particulas ou filmes>>.

Uma fonte de radiagdo eletromagnética € usada para ejetar
os elétrons da amostra. Dois tipos de fontes convencionais de fétons séo
usadas: lampada de descarga de hélio, que produz radiacéo ultra-violeta
(hv=21,2 e 40,8 eV para He | e He Il, respectivamente), dando origem a
espectroscopia de fotoelétrons excitados por ultra-violeta (ultraviolet

photoelectron spectroscopy — UPS), e raios X moles™ (hv=1486,6 e 1253,6

* Os raios X moles tém maior comprimento de onda (1A). Penetram menos nos corpos: e
atravessam com grande facilidade as substancias de pequeno peso atdémico, como por
exemplo, os elementos fundamentais dos corpos organicos, carbono, hidrogénio, oxigénio e
nitrogénio.
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eV para as linhas Ka de Al e Mg, respectivamente), usados em XPS. Para
analise de superficies, XPS é muito mais importante que UPS, pois esta é
mais especifica aos elétrons de valéncia®*".

Como os niveis de energias sdo quantizados, os fotoelétrons
possuem uma distribuicdo de energia cinética que consiste de picos
discretos, associados as camadas eletronicas do atomo fotoionizado. Ja que
os termos referentes a funcao-trabalho, ®, podem ser compensados

eletronicamente, a energia cinética do fotoelétron é dada por:

Ek=hV—Eb

Em que E, é a energia de ligacéo deste elétron em relacéo
ao nivel de vacuo e hv & a energia do féton incidente. A identificacdo dos
elementos presentes na superficie é feita diretamente pela determinagéo
das energias de ligagdo dos picos dos fotoelétrons de carogo*. A
intensidade (area integrada do pico fotoelétrico) € proporcional ao niumero
de atomos no volume detectado, permitindo, portanto, obter informacdes
sobre a composicéo da superficie®.

O papel do XPS na caracterizagdo de polimeros tornou-se
tdo importante nos ultimos anos que sua utilizagdo é considerada obrigatéria
para uma descricdo completa do material analisado. E uma técnica
espectroscopica nao-destrutiva e a analise das energias de ligagdo dos

niveis de carogo, bem como de suas intensidades, fornece valiosas

* Elétrons de valéncia s&o os elétrons mais externos de um atomo que participam das
ligagbes quimicas.

“*Elétrons mais préximos do nucleo.
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informacdes a respeito da composicdo e da estrutura quimica das
superficies de macromoléculas™?.

XPS tem a capacidade de detectar pequenas quantidades de
material nas superficies de polimeros. Os polimeros mais comuns sao
compostos por pequeno numero de elementos e, assim, apresentam
espectros simples: o pico fotoelétrico C1s e geralmente mais um ou dois
picos, tais como o O1s, N1s, F1s e Cl2s, 2p. Aditivos ou contaminantes
contém elementos adicionais: S, P, Si, Al, Na, K, Br, Sn, Cr, Ni, Ti, Zn, Ca,
Sb, Ge, e este elementos, mesmo em concentragdes muito baixas, podem
ser detectados por XPS, o que faz com que esta técnica seja usada em
operagdes de controle de qualidade ou na solugcédo de problemas que
envolvam as propriedades (6pticas, adesivas, elétricas e de processamento)
de superficies*>.

Recentes melhoramentos na instrumentagao, principalmente
no que se refere a composicao efetiva de carga e a resolucao espacial, tém
permitido uma melhor caracterizagdo de amostras de polimeros
multicomponentes, tais quais blendas, biomateriais € compositos®.

As analises de XPS foram feitas sob ultra alto vacuo (pressao
abaixo de 107 Pa), usando um espectrémetro HA100 VSW. Para excitagéo
dos elétrons foi utilizada radiacao Al-Ka, 1486,6 eV, operando com uma
corrente de 5mA e voltagem de 13kV. Efeitos de carregamento foram
corrigidos através do ajuste de pico de C1s, com banda de energia de 284,6
eV. O angulo de escape para deteccéao de elétrons foi de 40°.

Os espectros de alta resolugédo C 1s, O 1s, N 1s e Si 2p

foram ajustados com func¢ao gaussiana.



5 RESULTADOS

Os dados obtidos em cada bloco segundo o tratamento superficial s&o

apresentados no apéndice A.

Tabela 1- Média (xdesvio padrdo) dos dados de resisténcia adesiva (MPa)
obtidos nos nove palitos, de acordo com o bloco, sob duas
diferentes condi¢bes de controle (G1: sem HF e sem Cojet; G6:
sem HF e com Cojet)

Blocos . Controle —

Negativo (G1) Positivo (G6)

I 41,26+10,37* 46,34+9,36

Il 29,59+7,47 47,87+16,11

1l 31,52+4,75 38,02+9,92

\Y 39,00+8,61 54,79+9,90

V 36,85+13,51 49,87+8,60

coluna (médiatdp) 35,65+10,03 47,38+11,96

*n=9

Tabela 2- Média (xdesvio padrédo) dos dados de resisténcia adesiva (MPa)
obtidos nos nove palitos, de acordo com o bloco, sob diferentes
tempos de condicionamento com HF.

Blocos Tempo de condicionamento com HF
G2: 60s G3: 90s G4: 120s Gb5: 180s
I 46,21+11,53 | 45,12+9,60 | 44,52+10,80 | 32,26+13,68
Il 40,03+7,94 | 38,12+13,27 | 36,23+6,92 | 37,14+11,49
1l 31,78+9,54 | 33,46+10,62 | 39,61+7,14 | 45,58+16,74
Y 38,62+8,97 | 45,88+8,39 | 40,02+6,12 | 49,61+5,72
V 44,34+14,52 | 42,21+7,80 | 42,68+8,87 | 44,72+5,72
coluna 40,20£11,45 | 40,96+10,73 | 40,61+8,28 | 41,86+13,59
(médiatdp)
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A partir das Tabelas 1 e 2 foram calculadas as respectivas
medidas-resumo numéricas de tendéncia central (média) e de dispersao
(desvio padrao, coeficiente de variacéo e faixa de valores) apresentados na

Tabela 3, mostrada a seguir.

Tabela 3- .Estatistica descritiva dos dados de resisténcia adesiva (MPa).

. Desvio Coef. . : .
Grupos N Média N Var. Minimo Maximo Faixa
padrédo (%)
Gl: 5 35,64 4,95 13,88 29,59 41,26 11,67
G2: 5 40,20 5,63 14,00 31,78 46,21 14,43
G3: 5 40,96 5,18 12,65 33,46 45,88 12,42
G4: 5 40,61 3,17 7,80 36,23 44,52 8,29
G5: 5 41,86 7,01 16,74 32,26 49,61 17,35
G6: 5 47,38 6,12 1293 38,02 54,79 16,77

A distribuicdo dos valores de resisténcia a microtragdo em torno das
respectivas médias, e, ainda, a dispersdo dos mesmos, quantificados pelas
medidas dos desvios padrdes, € apresentada de forma grafica por meio dos
gréficos de colunas (médiatdesvio padréo) e de pontos (dotplot) obtidos nas
qguatro condicBes experimentais em relacdo aos dois grupos de controle
(Figura 10).
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FIGURA 10 - Distribuicdo dos valores em torno das respectivas médias (gréafico de
pontos, dotplot) e correspondente grafico de colunas (médiatdp) dos
valores de resisténcia adesiva referentes as condicbes
experimentais.

Pode-se observar das informagBes acima que, quanto a
variabilidade, as condi¢des estabelecidas pelos grupos G5 e G6 apresentam
maior variabilidade frente a condi¢cdo estabelecida pelos grupos G2, G3 e
G4. E, ainda, que os valores de resisténcias médias obtidas pelas condicbes
controle apresentam o maior valor (G6) e o menor valor (G1) em relacdo as
guatro outras condicdes experimentais.

Para avaliar a influéncia do tratamento de superficie quanto a
resisténcia adesiva, os dados obtidos nas quatro condicbes experimentais
(apéndice A) em nosso experimento em blocos ao acaso com repeticoes,
foram submetidos ao modelo estatistico da analise de variancia, apos ser

considerado a distribuicdo dos residuos. Os valores residuos, decorrentes
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do ajuste do modelo adotado, foram examinados para avaliar a
adequabilidade do modelo para vélidas inferéncias estatisticas e foi
determinado que os dados originais possibilitaram um adequado ajuste,
porque se ajustam a uma distribuicdo normal de probabilidade (Figura 11),
e, ainda, que ha uniformidade dos residuos (homocedasticidade) (curva
residuos em relacdo aos valores ajustados) (Figura 12). Conseqiientemente,
nenhuma das suposi¢des do modelo ANOVA foram violadas.

Histograma dos Residuos Curva Normal de Probabilidade
MPa MPa
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FIGURA 11 - Curva normal dos valores residuos do modelo ANOVA para verificar

a distribuicdo dos valores residuos (normalidade) do modelo
ANOVA.
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FIGURA 12 - Diagrama de dispersao dos valores residuos do modelo ANOVA em
relacdo aos valores ajustados pelo modelo para verificar a
uniformidade dos residuos (homocedasticidade).

O teste ANOVA (Tabela 4), indica que o efeito tratamento de

superficie ndo é estatisticamente significante.
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Tabela 4 - Anova para os dados de resisténcia obtidos, com o0 ensaio de

microtracdo, no experimento em blocos ao acaso

Fonte de variagdo 9! SQ QM F P

palitos 8 3065,7 383,211
Blocos 4 1254,8 313,703

Residuo | 32 2323,5 72,608

Grupos (Trat. 3 67,6 22,524 0,19 0,9003

Superf.)

Residuo Il 132 15326,7 116,111

Total 179 22038,2
p>0,05

Quando se comparam o0s grupos G2, G3, G4 e G5 em
relacdo, ao grupo controle negativo (G1) se verifica, por meio do teste de

Dunnett, que apenas o G5 difere do G1 (Tabela 5).

Tabela 5 - Intervalo de confianca para o valor médio de diferenca (95%)
estabelecido na comparacdo entre oS grupos experimentais
em relacdo ao Controle (G1), por meio do teste de Dunnett

Grupos Média Limite  Diferengca  Limite Valor critico
inferior superior de N
comparacéo
1: Controle 35,646
negativo
2: HF (60s) 40,198  -0,932 4,552 10,036 5,4840
3: HF (90s) 40,959 -0,171 5,313 10,797
4: HF (120s) 40,613 -0,517 4,967 10,451

5: HF (180s) 41,861 0,731 6,215* 11,699

Quando se comparam os grupos G2, G3, G4 e G5 em

relacdo ao grupo controle positivo (G6) se verifica, por meio do teste de
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Dunnett, que os tratamentos superficiais G2, G3 e G4 diferem de G6 (Tabela
6).

Tabela 6 - Intervalo de confianca para o valor médio de diferenca (95%)
estabelecido na comparacdo entre 0s grupos experimentais
em relagcdo ao Controle positivo (G6), por meio do teste de

Dunnett
Grupos Média  Limite Diferenca Limite  valor critico
inferior superior de N
comparagéo
6: Controle 47,376
positivo

2: HF (60s) 40,198 -12,793  -7,178* -1,563 5,6151

3: HF (90s) 40,959 -12,032 -6,417*  -0,802

4: HF (120s) 40,613 -12,378  -6,763* -1,148

5: HF (180s) 41,861 -11,130 -5,515 0,100

Nota-se uma predominancia de falhas do tipo coesiva em
RCI (VMLC), em todos os grupos, exceto para o grupo 3, na qual houve
predominancia de falhas do tipo coesiva em cimento e para o grupo 5, na
qual houve uma equivaléncia de valores entre falhas coesiva em VMLC e
coesiva em cimento. As falhas coesivas na resina composta direta (W3D)
foram relativamente menos prevalentes que os outros tipos de falhas e, no

grupo 3 foi observada a auséncia de falhas desta natureza (Figural3).
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FIGURA 13- Porcentagem de falhas encontradas nas amostras em cada grupo. C:
cimento resinoso; V: resina composta indireta VMLC; W: resina
composta direta W3D.

Esta observacéo torna-se mais notavel quando comparamos
a quantidade dos tipos de falhas em relacdo a natureza das mesmas (Figura
14). Nota-se que das 270 falhas existentes, ocorreram: a) 170 falhas
coesivas em VMLC; b) 80 falhas coesivas em cimento resinoso e c) 20
falhas coesivas em W3D. As Figuras 15, 16 e 17 ilustram os trés tipos de

falhas encontradas nos CP.



FIGURA 14- Numero de falhas encontradas, segundo o substrato resinoso.

FIGURA 15 — Fratura coesiva em RCD (W3D).
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FIGURA 16 — Fratura coesiva em cimento resinoso: a) vista lateral; b) resquicios de
cimento resinoso sobre RCI; ¢) resquicios de cimento resinoso sobre
RCD.

FIGURA 17 — Fratura coesiva em RCI (VMLC).
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5.1 Analise topografica com MEV

A microscopia eletrbnica de varredura das superficies dos
blocos foi realizada com o objetivo de avaliar as alteragfes criadas pelo
tratamento de superficie da resina composta indireta. Nas Figuras 18, 19,
20, 21, 22 e 23 podem ser observadas as imagens obtidas com aumento de
500x e 2000x das superficies da RCI, nos grupos 1, 2, 3, 4, 5 e 6 ,

respectivamente.

FIGURA 19 — Superficie de RCI do grupo 2: a) 500x e b) 2000x.



FIGURA 22 - Superficie de RCI do grupo 5:

a)b

[

00x e b) 2000x.

91



92

» kN 0 B A
wly AT TR bt b ‘ﬁn,:ﬂ

FIGURA 23 - Superficie de RCI do grupo 6: a) 500x e b) 2000x.

As imagens indicam que h& uma diferenga na topografia da
resina composta indireta a medida que o tempo de acdo do acido fluoridrico
aumenta. No grupo 5 observou-se uma dissolucdo acentuada da camada
organica da superficie da resina, com formacéao de crateras profundas. Para
0 grupo tratado com Cojet (G6), na qual o tratamento superficial é realizado
por meio de deposicao de silica, a topografia é completamente diferente dos
grupos anteriores, porém com muitas irregularidades, aumentadno a area de
superficie e consequentemente fornecendo maior embricamento mecanico.
Neste caso, 0 grupo controle serviu como comparagdo por ser o tratamento
muito conhecido e um dos mais indicados como meios de tratar a superficie

interna das restauracoes.
5.2 Analise quimica (EDS) das superficies da RCI

A andlise quimica utlizando EDS permitiu a identificacdo dos
elementos quimicos presentes na superficie da resina composta indireta

apos a realizagdo dos tratamentos de superficie.
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As Figuras 24, 25, 26, 27, 28 e 29 indicam os resultados das
analises obtidas para os grupos 1, 2, 3, 4, 5 e 6, respectivamente, apos o
tratamento de superficie. Observou-se que nos grupos 1 e 2 existe uma
guantidade consideravel de silica presente na superficie da RCI, enquanto
nos demais grupos experimentais foi detectada uma drastica reducdo neste
guantidade, exceto o grupo 6 na qual a superficie foi jateada com particulas
de 6xido de aluminio revestidas por silica revelando a maior quantidade
deste elemento. Enquanto a quantidade de silica diminui com o aumento do
tempo de acdo do acido nos grupos experimentais, a quantidade de carbono
e oxigénio aumenta. Apesar da RCI ter sido tratada com &cido fluoridrico
nao foi detectada a presenca de fluoretos em sua presenca. Um quantidade

muito pequena de nitrogénio foi detectada.

FIGURA 24 — EDS da superficie da RCI néo tratada (Grupol).



FIGURA 25- EDS da superficie da RCI tratada com HF 60 s (Grupo 2).

FIGURA 26- EDS da superficie da RCI tratada com HF 90 s (Grupo 3).
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FIGURA 27- EDS da superficie da RCI tratada com HF 120 s (Grupo 4).

FIGURA 28- EDS da superficie da RCI tratada com HF 180 s (Grupo 5).
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FIGURA 29- EDS da superficie da RCI tratada com Cojet (Grupo 6).

5.3 Analise da superficie por meio de XPS

A anadlise quimica por meio de XPS (Tabela 7 e Apéndice B)
revela que os componentes presentes na superficie da resina composta
diminuem ou aumentam de acordo com o tempo de acdo do HF. No grupo
controle negativo (G1) existe 64% da presenca de ligacbes C-C e C-H,
diminuindo essa concentracdo para 56% quando o tempo aumenta para 60
segundos. Ja no grupo 3, na qual o HF age por 90 segundos, a quantidade
dessas ligacdes voltam a 64%, chega até 66% no grupo 4 (HF 120 s),
decresce até 53% no grupo 5 (180 s) e aumenta 2 pontos percentuais (55%)
no grupo controle positivo (Cojet). Os mesmo padrdes de diminuicdo e
aumento da porcentagem das ligagbes séo observadas no C-O, C-N sendo

gque no grupo 4 a porcentagem chega a diminuir em até 9 pontos



97

percentuais e volta a aumentar novamente no grupo 5. Um fato interessante
acontece nas ligacdes C=0 e O-C=0 na qual existe um decréscimo de 9
pontos percentuais chegando a 4%. Com relacdo a formacdo de OH, O
adsorvido, C=0, C-O e H,O a porcentagem dessas ligacdes varia, ora
aumentando ora diminuindo sem seguir uma tendéncia. No grupo controle
negativo, o XPS para o silano detecta apenas 5% dessa molécula na
superficie enquanto no grupo 3 (HF 90 s), essa porcentagem chega até
70%. Talvez isso explique a baixa porcentagem de SiO, encontrada no
mesmo grupo - apenas 30% quando comparados os 95% do grupo controle
negativo. O grupo controle positivo (Cojet) serve como um parametro de
comparagdo, pois o tratamento de superficie € diferente. Apresenta 83% de

SiO2 e 17% de silano em sua superficie.

Tabela 7- Porcentagem de componentes na superficie da RCI por XPS

Componentes Energiadeligaggdo G1 G2 G3 G4 G5 G6

(ev)*

Cls
C-C,C-H 284,6 64 56 64 66 53 55
C-O, C-N 286,3 23 19 24 14 23 12
C=0, O-C=0 288,6 13 11 12 4 10 2

N1s
N-C 399,2 100 100 100 100 100 91

Ols
OH, Oads 530 13 14 23 19 18 18
C=0 532 66 54 59 52 58 25
C-0, H,0O 533,2 21 25 18 21 18 51

Si2p
Silano 102,5 5 11 70 15 26 17
SiO, 103,5 95 88 30 85 74 83

* Referéncia de energias de ligacdo com variagdo de + 0,3. Calibracdo: C1s 284,6 eV.



6 DISCUSSAO

De acordo com os resultados obtidos e analisados
estatisticamente, o tratamento de superficie foi efetivo e ndo apresentou
diferenca estatisticamente significante na resisténcia a microtracdo entre
resina composta indireta/cimento resinoso. Contudo, quando o teste de
Dunnet é aplicado verificou-se que o condicionamento com &cido fluoridrico,
em gel a 10%, por 180s, proporcionou, na média, os maiores valores de
resisténcia adesiva (estatisticamente significante) que o grupo controle
negativo. A aplicacdo do agente adesivo pode ter sido o fator favoravel na
resisténcia a microtracdo. Mesmo assim, a comparacao entre as pesquisas
e dificil de ser realizada devido as inumeras variaveis envolvidas nos
diferentes estudos. Por esta razdo, os procedimentos de tratamento de
superficie encontrados na literatura sao, muitas vezes, controversos.

O grande percentual de falhas coesivas na resina composta
indireta (VMLC) talvez possa ser explicado pelo alto grau de polimerizacéo
da resina, tornando-a “mais friavel” a ponte de néo resistir tdo bem a um
teste de microtracdo do que uma resina cuja polimerizacao da cadeia € um
pouco menor, deixando-a um pouco mais “flexivel” para resistir a essas
forcas.. De qualquer forma, foi observado no grupo 3, onde houve
predominancia de falhas do tipo coesiva em cimento resinoso, que 0S
valores de resisténcia adesiva foram relativamente altos em relagdo ao
grupo 2, porém nao estatisticamente significante. Os resultados da anélise
por MEV, EDS e XPS demonstram que a partir do condicionamento com

acido fluoridrico a 90 s existe uma drastica diminui¢cdo de particulas de silica
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na superficie da resina composta e um aumento na concentracdo de
carbono e oxigénio, o que nos leva a crer que, provavelmente, o acido tenha
causado alguma reacao nas cadeias de carbono das moléculas. Talvez este
fator possa estar associado a unido quimica entre as moléculas da
superficie da resina composta ao cimento resinoso por meio da aplicacdo de
silano e adesivo. A analise em MEV no grupo 5 sugeriu uma dissolugéo
acentuada da camada organica da superficie da resina, com formacao de
crateras profundas. Apesar desses achados, a resisténcia de unido foi maior
que todos o0s grupos experimentais. Por isso, existe a suspeita de que nao
somente o embricamento mecéanico causado pela dissolucdo das particulas
de silica tenha colaborado na resisténcia de unido, como também pode
haver uma unido quimica entre as moléculas da superficie da resina
composta e o cimento resinoso, por meio do silano e adesivo, agindo como
sinergista, promovendo uma unido muito mais forte.

Apesar da termociclagem influenciar negativamente nos

36 e38 gg altos valores de resisténcia obtidos

valores de resisténcia adesiva
em nosso estudo, mesmo apo6s a termociclagem por 6000 ciclos, demonstra
gue a unido entre a interface de resina composta indireta tratada com acido
fluoridrico em gel a 10% por 180 segundos foi estavel e cujo significado
clinico podera ser uma restauragdo com maior longevidade.

Apesar do tratamento de superficie com acido fluoridrico ser
contra-indicado por muitos autores, pela hipétese do amolecimento™ ¢ °” ou
mesmo a absorcdo do &cido pela matriz organica®’ prejudicando a ades&o,
nenhum estudo na literatura até agora, comprovou esta teoria. Cada
fabricante especifica um protocolo de cimentagcdo que geralmente é
complexo e varia muito de acordo com o tipo de material.

7
3

Segundo Ozcan et al,>" em porcelanas feldspaticas, o acido

fluoridrico dissolve tanto os componentes vitreos como os cristalinos da



100

cerdmica dependendo da concentracdo do é&cido e da composicdo do
material a ser condicionado.

A subsequente aplicacdo do silano, recomendado por alguns
fabricantes, aumenta a molhabilidade, na superficie interna da restauracao
melhorando a resisténcia de unido entre a restauracdo e o cimento®
Contrariando esses autores, Brosch et al. Soderholm e Roberts> e Swift et
al.°” acreditam que a efetividade do agente de ligacdo silano em melhorar a
unido de resina composta a superficie resina composta previamente jateada
é equivocada. Segundo Brosh et al.” o fator mais importante para a
resisténcia adesiva € o embricamento mecanico e entéo, o silano parece ser
desnecessario para reparos em resina composta. Com as analises quimicas
obtidas em nosso estudo existe uma forte tendéncia em haver um fator
guimico auxiliando na resisténcia de unido entre os materiais. Acreditamos
gue o sillano desempenhe uma fungcdo de colaboracdo na resisténcia de
unido entre os materiais. Por meio das fotomicrografias e andlise quimica
observou-se a presenca de particulas de silica e de irregularidades cada vez
mais acentuadas na superficie das RCl a medida que o tempo de acdo do

1.51 e Swift et al.®’

acido fluoridrico aumentou. De acordo com Soares et a a
silanizagdo néo teve efeito apds o condicionamento com &cido fluoridrico,
porque o condicionamento removeu as particulas de vidro, ndo deixando
particulas disponiveis para adesdo na superficie da resina composta e por
esta razdo ndo haveria necessidade de silanizacdo deste superficie. Este
fato ndo ocorreu em nosso estudo. As fotografias observadas em MEV
associdas as analises quimicas por EDS e XPS revelaramm a presenca de
particulas de silica na superficie da resina composta indireta mesmo apoés o
condicionamento &cido Portanto, nesta pesquisa, 0 silano exerceu sua
funcdo. Sabendo-se que o silano é um agente de ligacdo e sua molécula

bifuncional se une a particulas expostas na resina composta e ao adesivo
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permitindo as moléculas reagirem com o0s grupos metacrilatos no agente
adesivo®, consideramos o uso do silano importante para se criar este tipo
de unido entre o0 substrato resinoso e o agente adesivo. Além disso, de
acordo com estudos de Hooshmand et al.,'® o armazenamento em agua
teve um pequeno efeito nos espécimes tratados com silano. Este achado

demonstra a importancia do uso do silano para a adesdo em longo prazo®?©

> principalmente em casos onde os espécimes foram submetidos a
termociclagem.

De acordo com os estudos de Bouschlicher et al.® trés
possiveis mecanismos estdo relacionados com o0 uso de adesivos,
associados ou ndo ao silano, na superficie de restauragdes indiretas:
formacdo de unido quimica a matriz resinosa da resina composta, unides
silandis as particulas expostas, e retengcdo micromecéanica causada pela
penetracdo do mondmero nas microporosidades da matriz condicionada.
Segundo Shahdad e Kennedy®®, esses materiais geralmente tém um
coeficiente de penetracdo que ajuda no processo de adesdo. Hisamatsu et
al.'” preconizam o uso de silano e adesivo na superficie de resinas
compostas para uma unido consistente entre os materiais resinosos. O uso
de adesivo na superficie interna da restauracdo molha a superficie, ativa
radicais livres e aumenta a superficie para melhorar as propriedades de
unigo™.

Nos trabalhos de Hauptmann e Mandarino® e Latta e
Barkmeier?’ os resultados mostraram proximidade de valores entre os
corpos-de-prova de resina composta e porcelana que foram condicionados
ou nao com acido fluoridrico. E ainda, afirmam que tanto o jateamento ou o
uso de acido fluoridrico sdo importantes para melhorar a adesdo destes
materiais restauradores. Apesar do jateamento com particulas de 6xido de

aluminio e silicatizacdo serem empregados e indicados na literatura como os
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procedimentos mais adequados para tratar a superficie de resina composta

ou CerémiCa4'5'7'9'16'27'31'36'39'48'51'55'57'64 e 66

, hesta pesquisa, os resultados
sugeriram a utilizacdo do HF para cimentacdo de restauragbes do tipo
onlay/inlay/overlay. Os valores de resisténcia de unido obtidos por meio do
condicionamento com &cido fluoridrico foram muito préximos aqueles
alcancados quando a superficie de resina é tratada por jateamento.

Gracas a pesquisadores como Sano et al.*® foi possivel o
desenvolvimento de um teste capaz de eliminar ou diminuir a distribuicéo
nao-uniforme de estresse na interface adesiva revertendo ao mais
tradicional desenho do espécime na forma de haltere. A este teste foi dado o
nome de microtracdo que, naquela época, envolvia a aplicacdo do sistema
adesivo sobre a superficie oclusal aplainada do dente na qual era recoberta
com uma resina composta. O teste de microtragdo mostrou uma melhora
nos entendimentos das propriedades da interface adesiva e deveria,
teoricamente, desenvolver uma distribuicdo de estresse uniforme se houver
um correto alinhamento da amostra®’. O uso de espécimes pequenos requer
dispositivos especiais que garantam a aplicacdo de forcas de tracdo pura
evitando forcas de torcdo. Os espécimes inicialmente eram exclusivamente
preparados em forma de ampulheta®®, porém o uso de canetas de alta
rotacdo a mao livre para reduzir a area adesiva pode causar falhas
prematuras devido aos movimentos excéntricos da broca, gerando vibragdes
no espécime, assim como um uma forca de corte desigual. Baseando-se
nestes estudos, 0s espécimes desta pesquisa foram cortados em forma de
palitos com média de area seccional em torno de 0,64 mm?. Sano et al.*
relataram que existe uma relacdo inversamente proporcional entre a area de
superficie adesiva e a resisténcia de unido dos materiais adesivos. Quanto
menor a area adesiva do substrato maiores valores de resisténcia adesiva

serdo obtidos no teste de microtragéao.
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van Noort et al.®

objetivaram estabelecer uma padronizacéo
dos testes de resisténcia adesiva (tracdo e cisalhamento). A analise por
elementos finitos da distribuicAo de estresse que ocorre nas amostras
durante os testes foi realizada e constatou-se que os valores de resisténcia
adesiva podem apenas ser usados para comparar a efetividade dos agentes
de unido e ndo podem ser relacionados diretamente ao que acontece
clinicamente. Isto porque ainda h& pouco conhecimento do estresse na
interface que € gerado clinicamente em dentes restaurados devido a
aplicacédo de uma carga oclusal. Os autores relataram ainda que existem
dois recursos potenciais para a grande diferenca nos valores de resisténcia
adesiva. Primeiro, poderia haver essa diferenca devido as diferencas na
dureza da resina composta usada e variagcdes no ponto de aplicacdo da
carga, na qual contribuirdo para a diferenca experimental dos dados dentro
de uma mesma pesquisa. Segundo, pequenas mudancas no rearranjo
geomeétrico e o modo de aplicacdo da carga, na qual inevitavelmente varia
entre diferentes pesquisadores quando ndo ha técnicas padronizadas,
contribuiriam para a variagdo de dados entre estes diferentes
pesquisadores. ldealmente, o teste de resisténcia adesiva deveria ser
baseado nos resultados de andlises de estresse detalhadas de modo que os
pesquisadores pudessem interpretar a carga de fratura como uma
resisténcia local verdadeira. No estudo de van Noort et al.®’, uma
observacao frequente nos espécimes testados por cisalhamento foi a
presenca de meia-lua de cimento na superficie da resina e no caso do teste
de tracdo, os cimentos resinoso geralmente ficavam aderidos na periferia.
Esses padrbes de fratura podem ter acontecido pela concentragdo de
estresse levando a uma propagacédo de fratura durante o procedimento do
teste. Ressaltaram, ainda, que para evitar efeitos que possam ocorrer pela

sobrextensao (flash) do material adesivo sobre a superficie tratada, a area
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adesiva deve ser limitada. E desejavel que o excesso de material para além
das bordas da dentina tratada seja o menor possivel. A analise de
elementos finitos mostrou que pequenas extensdes de material adesivo
poderdo causar uma concentracdo de estresse na periferia do material
adesivo durante a execucao dos testes. Por essa razdo, durante a obtencéo
dos corpos-de-prova desta pesquisa, optamos por remover 0,5 mm durante
0 corte da fatia e do palito para remover eventual excesso de cimento que
poderia influenciar na resisténcia adesiva.

De acordo com Della Bona et al.l®

para realmente ser
analisada a qualidade da unido adesiva, os testes de microtracdo associado
a analise microscopica das superficies fraturadas poderiam produzir uma
descricdo consistente e completa dos processos de fratura e modos de
falhas. O modo de falha e as analises fractograficas poderiam fornecer
informacdes importantes levando a predigcbes de limite de desempenho
clinico.

Alguns fatores sdo apontados como potencialmente
significantes na influéncia da resisténcia de unido: viscosidade da agente
adesivo, rugosidade da superficie do substrato, envelhecimento do substrato
resinoso, concentracdes e tipos de particulas, bolhas, e formulacdes de
resina *> © **. A concentracéo e disponibilidade de grupos metacrilatos ndo
reagidos no substrato resinoso e a viscosidade de, ambos, agente adesivo e
resina de reparo, sdo considerados importantes fatores na formacao de
unides quimicas interfaciais ® © ®>. A concentracdo de grupos metacrilatos
nao reagidos e a viscosidade da resina aumentam assim como a
concentracdo de mondmeros aromaticos também aumenta *° © ®. Tipos de
mondmeros e concentracdes variam de marcas comerciais, gerando dessa
forma diferencas em sua capacidade de formar novas unibes covalentes

com a resina de composi¢do semelhante.
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Podemos observar em muitos estudos #°%17:26:27:36,51,55,62,63 e

® que a grande maioria preconiza o polimento da superficie das resinas
compostas com lixas d"agua. Segundo Bouschlicher et al.°, as resinas
laboratoriais possuem uma superficie altamente polimerizada (alto grau de
conversdao de monémeros) ndo remanescendo a camada de inibicdo ou
radicais livres ndo reagidos disponiveis para unido ao cimento resinoso.
Acreditamos que este fato pode estar associado com os menores valores de
resisténcia de unido obtidos nessas pesquisas, uma vez que a camada de
inibicdo, que contém mondémeros residuais livres para reagirem com
mondmeros dos agentes resinosos, € removida ou diminuida. Além disso, o
calor gerado pelo atrito da lixa na superficie da resina contribui para um
aumento no grau de conversdo da resina diminuindo ainda mais o0s
mondmeros livres.

Segundo Ozcan®® a durabilidade dos valores de resisténcia
adesiva sob estresse do meio oral é importante para a previsibilidade dos
materiais dentarios. Geralmente, esses materiais estao sujeitos a variacdes
mecanicas, térmicas e quimicas na boca durante as funcdes orais. A
termociclagem e o armazenamento em agua in vitro € um modo comum de
testar a estabilidade dos materiais dentarios e suas conveniéncias em uso in
vivo. Soderholm e Roberts®® observaram uma tendéncia para perda de
resisténcia das resinas com o tempo de estocagem em agua e degradacao
hidrolitica. A termociclagem produziu uma diminuicdo na resisténcia adesiva
em reparos*’. A mudanca de temperatura cria um estresse na interface de
dois materiais devido a diferenca no coeficiente de expansdo térmica. A
maioria dos estudos com reparos envolvem diferentes tempos de
termociclagem, mas ha um consenso de que a termociclagem diminui a
resisténcia adesiva enfraquecendo a estrutura da resina®®. A relevancia de

estudos na qual a termociclagem foi aplicada por um curto periodo de tempo
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deveria ser questionada. A principal razdo disso poderia ser atribuida aos
varios tempos de termociclagem nos experimentos*®. Segundo Kallio et al.?*
a variagdo dos coeficientes de expansdo térmica das materiais e
especialmente dos adesivos poderia ser um fator responséavel pela perda
resultante da resisténcia adesiva apoOs ciclagem térmica. Os autores
concluiram que os adesivos ndo sdo necessariamente utilizados em resinas
compostas de baixa viscosidade, contudo, alguns produtos claramente sao
beneficiados pelo uso deles.

Apesar da termociclagem, os resultados obtidos neste estudo
demonstraram uma alta resisténcia adesiva, embora a resisténcia de uniéo
necessaria para retencdo e selamento marginal em longo prazo das
restauracbes em resina composta indireta ainda nao tenha sido
determinada®’.

Foi observado por Kupiec e Barkmeier®®, que os maiores
valores de resisténcia adesiva estdo relacionados a falhas coesivas. Os
espécimes resina/resina foram usados para evitar adesdo a estrutura
dentéria, que poderia interferir com os valores de microtragdo adesiva,
devido & variabilidade regional da dentina*.

Segundo Della Bona et al.'?, a area adesiva consiste em:
regido da interface entre cimento resinoso e resina composta na qual ha
uma interacdo molecular e unido quimica, e, cimento resinoso e interface
ceramica. Da mesma forma consideramos area adesiva aquela em que ha a
presenca do cimento resinoso entre duas interfaces, no caso desta
pesquisa, de uma resina composta de uso indireto e outra de resina
composta direta.

No estudo de revisdo de literatura realizado por Blatz et al.*
0S autores comentaram a respeito da composicao de cimentos resin0sos.

Geralmente 0s cimentos resinosos sao a base de Bis-GMA, TEGDMA e
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UDMA e seu modo de ativacdo pode ser autopolimerizaevel (quimico),
fotopolimerizavel ou a mistura de ambas as polimerizacbes denominada de
dual (polimerizagdo tanto foto como quimica). Os cimentos de cura dual
oferecem um bom tempo de trabalho e polimerizacédo controlada embora a
ativacdo quimica garanta um alto grau de conversédo de polimerizacdo. Os
cimentos resinosos com reduzida quantidade de particulas inorganicas
oferecem uma melhora na viscosidade, aumento na molhabilidade, e 6timo
posicionamento da restauracdo no momento da cimentacédo. Contudo, 0s
cimentos com alto teor de carga revelaram maiores valores de resisténcia
adesiva do que o0s cimentos sem carga, e 0S compoésitos hibridos
produziram melhores resultados do que os microparticulados. Os cimentos
com alto teor de carga, como o utilizados nesta pesquisa, podem melhorar a
resisténcia a abrasédo na area marginal e reduzir a tensdo formada durante a
contragcdo de polimerizacao e facilitam a remoc¢&o do excesso de cimento.

A grande porcentagem de falhas coesivas obtidas neste
estudo 61,49%, corroboram com os estudos de Bouschlicher et al.”, na qual
obteve grande proporc¢ao de falhas coesivas em relacéo as falhas adesivas.
Por outro lado, estes achados contrariam os estudos de Hummel et al.®,
Latta e Barkmeier®’, Swift et al.>’ e Trajtenberg e Powers®®, por observarem
grande porcentagem de falhas do tipo adesivas nos grupos cujas resinas
compostas foram tratadas com acido fluoridrico, na qual atribui a isto o fato
deste tratamento de superficie ndo produzir rugosidade suficiente para criar
retencdo micromecanica.

A ndo-padronizacdo da classificacdo das falhas por alguns
autores torna a comparagcdo entre as pesquisas um pouco dificil.
Diferentemente da classificacdo preconizada em nosso estudo, Bouschlicher

et al.” consideraram falha adesiva aquela cuja fratura ocorre na interface ou
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no cimento. NOs entendemos que fratura em cimento é considerada falha
coesiva.

Segundo Boushclicher et al.’>, em estudo comparativo de
métodos de tratamento de superficie, com o0 uso ou ndo de agentes
adesivos, na unido de cimentos resinosos em certas resinas laboratoriais ao
cisalhamento, relataram que as altas porcentagens de falhas coesivas ou
fraturas de substrato parecem estar associadas aos altos valores de
resisténcia ao cisalhamento enquanto as falhas adesivas parecem mais
associadas a baixos valores de resisténcia

Por meio dos resultados obtidos nesta pesquisa, nota-se
gue, os valores de resisténcia adesiva apresentaram valores de resisténcia
a microtracdo considerados crescentes quando o tempo de acao do HF é
aumentado, havendo diferenca estatisticamente significante entre o grupo 5
e 0 grupo controle negativo (G1). Contudo, as fotomicrografias obtidas com
MEV a 500x e 2000x de aumento revelam uma superficie completamente
diferente dos grupos experimentais em relagdo ao grupo controle negativo.
Enquanto este Ultimo apresenta uma superficie mais lisa, os demais grupos
experimentais revelam uma superficie cada vez mais rugosa a medida que o
tempo de acdo do HF aumenta. No grupo 5 (HF 180 s), nota-se uma
topografia bem mais rugosa, porém com a presenca de crateras muito
profundas. Talvez, esta caracteristica possa contra-indicar a utilizacao do
HF por 180 s sobre a superficie da RCI, caso o silano, o agente adesivo e
consequentemente 0 cimento resinoso ndo preencham esse espaco.
Consequentemente, existiria a presenca de uma falha ndo preenchida que
poderia levar a restauracdo a fratura quando submetida aos esforgos
mastigatérios. Porém, para certificar este fato, seria necessario mais
estudos a respeito da profundidade de acdo do HF sobre a RCI. A

microscopia de for¢a atbmica seria de grande ajuda.
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Uma analise mais detalhada dos espectros obtidos por
Espectroscopia de Fotoelétrons Excitados por Raios-X (XPS) revela uma
diminuicdo da porcentagem de ligagbes de carbono (C-C, C-H, C-O, C-N,
C=0, 0-C=0) e da porcentagem de Si a medida que o tempo de acdo do
acido atinge 120 s, apos este periodo, foi observado que, novamente, a
porcentagem dos grupos funcionais voltou a aumentar. Apesar desta
observagcao, esta diminuicdo ou aumento da porcentagem dos grupos
funcionais ndo seguem um padrdo. Uma hipétese que poderia explicar esse
fenbmeno seria a ablacdo quimica do HF causando um efeito de “peeling”
sobre a superficie da RCI. O HF agiria na superficie dissolvendo e/ou
expondo as particulas de silica e atacando a matriz organica. Por isso, 0s
valores de porcentagem dos grupos funcionais, apesar de diminuirem com o
tempo de acdo do &cido, ndo foram tdo diferentes quando se comparam 0s
grupos experimentais (G2, G3 e G4) ao grupo controle negativo. Esse fato
poderia refletir também nos valores das médias de resisténcia de unido
destes grupos, que apesar de serem maiores quando mais tempo o acido
age sobre a superficie, ndo ha diferenca estatisticamente significante entre
eles.

O XPS associado a analise topografica da RCI em MEV
permitiram duas hipo6teses: a) quanto maior o tempo de acao do HF, maior a
porcentagem de ligacbes de carbono que s&do removidas e maior a
rugosidade da superficie. Porém, as camadas subsuperficiais sdo expostas
com uma distribuicdo de silica e matéria organica semelhantes a superficie
previamente atacada pelo acido. Por isso, os valores de resisténcia adesiva
sao praticamente os mesmos; b) a diminuicdo de C=0 e O-C=0 poderia ser
explicada pela formacéo de outro componente, como por exemplo, C-OH.
Essa hidroxila na superficie da RCI poderia ser um componente sinergista

na unido entre os materiais resinosos por meio de ligagdes de hidrogénio.
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Essa diminuicdo ou transformacdo de grupos funcionais é mais marcante
guando o HF age por 120 s na superficie da RCI.

Mais estudos sdo necessarios para a compreensao dos
fenbmenos envolvidos no processo de adesdo quimica dos materiais
resinosos. Esta pesquisa pode ser considerada uma ponta do “iceberg” para
desvendar as razfes pelas quais existem tantas controvérsias na literatura a
respeito do uso do HF sobre a superficie de RCI.

Acreditamos que no tratamento da superficie de resina
composta indireta com &cido fluoridrico, o uso de agente silano, sistema
adesivos eficientes e cimentos resinosos, possam ser uma alternativa viavel
para clinicos e protesistas, desde que o profissional conheca a exata
composi¢ao do material que esta sendo indicado para o paciente. Com este
estudo, inferimos que a matriz organica, por meio de sua cadeia polimérica,
possa contribuir para a unido aos mondémeros do adesivo, as custas do
silano, promovendo uma interacdo molecular entre a resina composta
indireta e cimento resinoso. Portanto, mais pesquisas a respeito dessa uniao
devem ser realizadas, principalmente no que diz respeito ao estudo da
composi¢ao quimica e estrutural da superficie da matriz organica da resina
apos o condicionamento com HF.

A simples comparacao entre as pesquisas é complexa, pois
existem variaveis que podem influenciar nos valores de resisténcia adesiva:
nameros de ciclos de termociclagem, tempo de imersdo em cada banho,
tipos de testes utilizados (cisalhamento, microtracdo), marcas comerciais
diferentes (resinas compostas, silano, agentes adesivos), distribuicéo,
tamanho e tipo de particulas na matriz resinosa, aplicacdo ou ndo de
adesivo ou silano, concentracdo e tempo de acdo do acido fluoridrico,
distancia, pressdo e tempo do jateamento com Oxido de aluminio ou da

silicatizagdo, tamanho das particulas. Além disso, mesmo em testes de
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ensaio semelhantes, podem existir varidveis como a carga aplicada e a
velocidade de ensaio.

Mesmo que exista futuramente uma padronizacdo dos testes,
ou dos ciclos da termociclagem, os protocolos de cimentacdo das
restauracdes indiretas continuardo diferentes entre si, pois para cada marca
comercial havera uma recomendacdao diferente de cada fabricante.

Diante desta situacdo, em que praticamente € impossivel
comparar os valores de resisténcia de unido entre as pesquisas,
conjecturamos o estabelecimento um valor minimo necessario para uma boa
resisténcia de unido entre restauracdes indiretas e cimento resinoso,
salvaguardando, deste modo, a integridade marginal, garantindo o sucesso
clinico da restauracdo em longo prazo. E, indo além, associa¢ao do teste de
microtracdo e analise das fraturas em microscopia eletrdnica de varredura,
poderiam produzir uma descricdo completa dos modos de falhas™.

O tratamento da superficie interna da restauragdo se faz
necessaria uma vez que a mesma é realizada e manipulada em laboratério,
devendo sua superficie ser tratada no consultério antes da cimentacdo. Os
maiores valores médios de resisténcia adesiva sdo encontrados no grupo 5.
De acordo com os resultados de nossa pesquisa sugerimos a utilizacdo de
HF a 180 s para cimentacdo adesiva de restauracoes de inlay/onlay/overlay
de RCI confeccionada com Vita VMLC.



7 CONCLUSAO

Baseando-se nos resultados obtidos e nas limitacdes deste
estudo conclui-se ge o tratamento de superficie, com éido Hdrofluoridrico
(gel 10% da resina composta indireta VitaVMC, por 180 segundos
produi 0s maiores valores de resisténcia amicrotracdo a um cimento

resinoso apoés termociclagem.
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Apéndice A - Dados originais obtidos apds o0 ensaio de microtracao.

Tabela 8- Valores individuais de cada amostra (MPa) (continuag&o)

Grupos Blocos Repeticdes Dados (MPa)

RN
[N

42,03
48,34
29,89
57,81
41,03
52,49
28,47
30,47
40,82
28,88
37,02
25,74
26,29
28,84
18,13
44,4
26,16
30,87
26,14
27,26
35,64
35,55
30,51
25,56
37,00
29,21
36,85
26,6
32,72
48,93
46,06
44,62
37,98
29,03
49,43
35,66
34,83
59,42
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Tabela 8- Valores individuais de cada amostra (MPa) (continuag&o)

Grupos Blocos Repeticdes Dados (MPa)

al
w

53,33
27,56
25,76
26,27
26,38
28,19
49,9
32,73
60,35
29,93
59,6
38,51
40,32
46,14
51,33
57,02
30,83
44,04
48,6
33,13
36,18
33,61
42,51
36,85
54,54
22,62
49,21
28,97
28,12
34,88
25,35
36,73
40,94
19,17
42,84
48,97
29,69
44,41
37,8
50,37
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Tabela 8- Valores individuais de cada amostra (MPa) (continuag&o)

Grupos Blocos Repeticdes Dados (MPa)
2 4 7 38,84
2 4 8 24,83
2 4 9 29,85
2 5 1 54,02
2 5 2 27,68
2 5 3 50,16
2 5 4 48,87
2 5 5 31,86
2 5 6 50,57
2 5 7 62,23
2 5 8 54,67
2 5 9 19,03
3 1 1 40,57
3 1 2 36,83
3 1 3 52,7
3 1 4 34,99
3 1 5 53,57
3 1 6 40,11
3 1 7 37,40
3 1 8 46,66
3 1 9 63,27
3 2 1 34,09
3 2 2 48,27
3 2 3 13,05
3 2 4 47,12
3 2 5 29,81
3 2 6 37,24
3 2 7 42,57
3 2 8 31,64
3 2 9 59,29
3 3 1 30,1
3 3 2 22,43
3 3 3 43,07
3 3 4 50,04
3 3 5 25,91
3 3 6 26,99
3 3 7 47,9
3 3 8 30,61
3 3 9 24,11
3 4 1 50,61
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Tabela 8- Valores individuais de cada amostra (MPa) (continuag&o)

Grupos Blocos Repeticdes Dados (MPa)

w
SN
N

51,56
27,03
46,98
48,69
36,87
49,28
51,22
50,71
33,28
42,37
35,17
43,42
32,94
39,85
47,29
50,05
55,51
38,68
49,42
25,24
59,13
50,38
35,93
55,8
38,02
48,04
35,22
28,78
23,5
39,11
46,43
43,31
35,96
36,14
37,66
32,56
48,89
32,29
41,75
29,71
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Tabela 8- Valores individuais de cada amostra (MPa) (continuag&o)

Grupos Blocos Repeticdes Dados (MPa)

N
w
o

45,81
39,62
48,22
37,65
30,58
36,51
41,15
43,03
33,15
45,79
43,27
37,26
49,44
40,24
50,72
28,5
57,2
35,53
50,2
38,14
38,91
44,72
57,28
37,76
27,51
33,61
25,02
16,14
16,99
27,87
48,16
24,33
41,00
28,13
56,45
19,19
45,86
40,57
38,00
40,75
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Tabela 8- Valores individuais de cada amostra (MPa) (continuag&o)

Grupos Blocos Repeticdes Dados (MPa)
5 3 1 62,64
5 3 2 48,76
5 3 3 17,95
5 3 4 38,46
5 3 5 40,46
5 3 6 25,62
5 3 7 69,01
5 3 8 50,19
5 3 9 57,11
5 4 1 53,27
5 4 2 53,36
5 4 3 38,65
5 4 4 49,65
5 4 5 45,38
5 4 6 45,58
5 4 7 50,74
5 4 8 58,29
5 4 9 51,55
5 5 1 44,98
5 5 2 54,59
5 5 3 28,37
5 5 4 63,65
5 5 5 40,63
5 5 6 41,09
5 5 7 24,18
5 5 8 52,3
5 5 9 52,65
6 1 1 46,74
6 1 2 45,14
6 1 3 34,7
6 1 4 43,24
6 1 5 60,58
6 1 6 42,33
6 1 7 43,96
6 1 8 62,41
6 1 9 37,92
6 2 1 56,6
6 2 2 44,62
6 2 3 22,89
6 2 4 52,88
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Tabela 8- Valores individuais de cada amostra (MPa) (concluséo)

Grupos Blocos Repeticdes Dados (MPa)

N
al

58,25
41,66
64,16
23,54
66,2
38,66
24,75
31,85
50,21
48,3
29,94
26,65
46,01
45,8
58,92
37,84
54,25
66,15
62,3
39,66
60,1
60,71
53,21
51,83
46,87
58,16
54,69
39,85
49,28
56,59
33,38
58,14
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Apéndice B — Espectros de XPS obtidos ap0s tratamento de superficie.

FIGURA 30- Espectro de XPS do C1s da amostra do grupol.

FIGURA 31- Espectro de XPS do N1s da amostra do grupo 1.
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FIGURA 32- Espectro de XPS do O1s da amostra do grupo 1.

FIGURA 33- Espectro de XPS do Si 2p da amostra do grupo 1.
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FIGURA 34- Espectro de XPS do C1s da amostra do grupo 2.

FIGURA 35- Espectro de XPS do N1s da amostra do grupo 2.
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FIGURA 36- Espectro de XPS do O1s da amostra do grupo 2.

FIGURA 37- Espectro de XPS do Si2p da amostra do grupo 2.
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FIGURA 38- Espectro de XPS do C1s da amostra do grupo 3.

FIGURA 39- Espectro de XPS do N1s da amostra do grupo 3.
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FIGURA 40- Espectro de XPS do O1ls da amostra do grupo 3.

FIGURA 41- Espectro de XPS do Si2p da amostra do grupo 3.
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FIGURA 42- Espectro de XPS do C1s da amostra do grupo 4.

FIGURA 43- Espectro de XPS do N1s da amostra do grupo 4.
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FIGURA 44- Espectro de XPS do O1l1s da amostra do grupo 4.

FIGURA 45- Espectro de XPS do Si2p da amostra do grupo 4.
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FIGURA 46- Espectro de XPS do C1s da amostra do grupo 5.

FIGURA 47- Espectro de XPS do N1s da amostra do grupo 5.
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FIGURA 48- Espectro de XPS do O1l1s da amostra do grupo 5.

FIGURA 49- Espectro de XPS do Si2p da amostra do grupo 5.
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FIGURA 50- Espectro de XPS do C1s da amostra do grupo 6.

FIGURA 51- Espectro de XPS do N1s da amostra do grupo 6.
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FIGURA 52- Espectro de XPS do O1l1s da amostra do grupo 6.

FIGURA 53- Espectro de XPS do Si2p da amostra do grupo 6.



Michida, SMS. Effect of the surface treatment of indirect composite resin on
bonding to a resin cement by microtenilse bond strength [dissertation]. Sdo Joseé
dos Campos: Faculdade de Odontologia de Sdo José dos Campos, Universidade
Estadual Paulista. Sdo José dos Campos; 2007.

ABSTRACT

The aim of this study was to evaluate the microtensile bond strength of an indirect
composite resin, after surface treatment with hydrofluoridric acid in different periods of
etching time and thermocycling, to a resin cement. An acrylic block (6 x 6 x 6mm) was
molded with polivinilsiloxane obtaining a mold to build 30 blocks of indirect composite resin
(ICR) (Vita VMLC) The blocks were divided in 6 groups (n=5): G1 (negative control):
without HF; G2: HF 60s; Group 3: HF 90s; G4: HF 120s; G5: HF 180s; G6 (positive
control): sandblasting (Cojet Sand). On the ICR block surface was applied silane
(Monobond-S), adhesive system (Excites DSC) and it was cemented to direct composite
resin (DCR) blocks, built on the same way that the ICR blocks were made, with dual resin
cement. The ICR/cement/DCR were stored in distilled water (37°C/24hs) and cut in
machine obtaining 9 samples (n=9). They were submitted to thermocycling (6000 cycles,
5°C to 55°C, 30s) and to the microtensile bond strength test in an universal machine
(EMIC). ANOVA (a=0.05) showed that the bond strength (Mpa) was not affected by the
surface treatment (p>0.001). It was verified that G5 (41.86+7.01b) was statistically different
from G1 (35.64+4.95a); and G2 (40.20+5.63a), G3 (40.96+5.18a), G4 (40.61+3.17a) was
statistically different from G6 (47.38+6.12b) (Dunnet test). It was concluded that the ICR
surface treatment with HF 180s produced the highest values of microtensile bond strenght
to a resin cement, after thermocycling.

KEYWORDS: hidrofluoridric acid; composite resin; microtensile bond strength;
surface treatment.
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