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Fernandes Jr VVB. Avaliacao da resisténcia adesiva e caracteristicas da zirconia
ap6s diferentes tratamentos de superficie [tese]. S3o José dos Campos (SP):

Universidade Estadual Paulista (Unesp), Instituto de Ciéncia e Tecnologia;
2017.

RESUMO

O objetivo desse estudo in vitro foi avaliar a resisténcia adesiva, rugosidade
superficial, angulo de contato e o espectro infravermelho da zirconia, apos
diferentes tratamentos de superficie. Para isso, blocos (n=9) de zirconia Y-TZP
(e.max ZirCad - Ivoclar, Schann, Liechtenstein) foram seccionados em 39 fatias
(12 x 11x 3 mm) divididas em grupos de acordo com cada teste. Para resisténcia
adesiva, 20 fatias foram divididos em: 2 grupos controle; JAT, jateamento com
oxido de aluminio e silica + primer (Monobond Plus - Ivoclar, Schann,
Liechtenstein); HFP, condicionamento com &cido fluoridrico 10% + primer, ¢ 3
experimentais: PL, plasma (Plasma Nao Térmico de Superficie - modelo SAP);
PLP, plasma + primer; HFPLP, acido fluoridrico + plasma + primer. Cada fatia
de zirconia foi cimentada (Multilink N - Ivoclair, Schann, Liechtenstein) a um
bloco pré-polimerizado de resina composta. Apds a cimentacdo os espécimes
foram seccionados, e 48 palitos com area adesiva de 1 mm” foram obtidos em
cada grupo para o ensaio de microtragdo (WTBS). Quatro outras fatias foram
submetidas a analise de rugosidade superficial e 12 fatias submetidas a analise
do angulo de contato, apds os seguintes tratamentos de superficie: sem
tratamento (AV), aplicacdo de 4cido fluoridrico a 10% (AHF), aplicacdo de
plasma (AP) e jateamento (AJ), sendo que para o angulo de contato foram feitas
medi¢des imediatamente apos o tratamento, apds 12 e 24 horas. Os resultados
foram submetidos a andlise estatistica Anova e teste de Tukey a 5% (p< 0,05).
Os espectros das ligagdes quimicas da superficie da zirconia foram determinados
em 3 outras amostras apds as seguintes condigdes: sem tratamento (AV),
jateamento (JAT) e aplicacdo de acido fluoridrico 10% seguido da aplicacdo do
plasma (AHFP). Em termos de adesdo, ndo houve diferenga estatistica
significante entre os grupos JAT e HFPLP, porém esses 2 foram estatisticamente
superiores ao grupos HFP, PL e PLP. O jateamento demonstrou aumentar
significantemente a rugosidade superficial em relacdo aos demais grupos. O
plasma demonstrou diminuir o angulo de contato da superficie da zirconia
imediatamente e ao longo de 48 horas.

Palavras-chave: Adesividade. Resisténcia a tracdo. Espectrofotometria
infravermelho.



Fernandes Jr VVB. Bond strength and surface characteristics evaluation of
zirconia after different treatments [doctorate thesis]. Sdo José dos Campos
(SP): Sdao Paulo State University (Unesp), Institute of Science and Technology;,
2017.

ABSTRACT

The purpose of this in vito study was to evaluate zirconia bond strength, surface
roughness, contact angle and to mesure infrared spectrum after different surface
treatments. Y-TZP zirconium (e.max ZirCAD - Ivoclair, Schann, Liechtenstein)
blocks (n=9) were sliced into 36 discs (12 x 11 x 3 mm) and divided (n=4) into
surface treatment groups as following: two control groups: JAT, airborne-
particle abrasion and HFP, 10% hydrofluoric acid etching + primer
(Monobond Plus - Ivoclair, Schann, Liechtenstein)application ,and three
experimental groups: PL, non-thermal plasma (Surface Non-Thermal Plasma
SAP model) application;, PLP non-thermal plasma + primer application, and
HFPLP, 10% hydrofluoric acid etching + non-thermal plasma + primer
application. Each zirconia disk was cemented (Multilink N - Ivoclair, Schann,
Liechtenstein) to a pre-polymerized resin block (Filtek Z350 - 3M, St Paul, MN,
USA). After cementation the specimens were sectioned and 48 sticks with
adhesive area of 1 mm’ obtained from each group for micro-tensile testing
(uTBS). Four discs were submitted to surface roughness analysis and 12 discs to
contact angle analysis, after the following surface treatments: no treatment
(AV), 10% hydrofluoric acid etching (AHF), non-thermal plasma application
(AP); and airborne- particle abrasion (AJ). The results were submitted to
ANOVA and Tukey's test (p < 0.05). Zirconia surface chemical bonds spectrum
was determined in infrared spectroscopy for three specimens after the
conditions.: no treatment, airborne- particle abrasion and hydrofluoric acid
etching + non-thermal plasma application. The results showed no statistically
significant differences between the groups JAT and HFPLP, but these two
groups were statistically superior to HFP, PL and PLP. Airborne- particle
abrasion resulted in a significant increase of surface roughness compared to the
other groups. Non-thermal plasma was shown to decrease the contact angle of
the surface, within 48 hours.

Keywords: Adhesiveness. Tensile Strength. Spectrophotometry, infrared.
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1 INTRODUCAO

A Odontologia Restauradora tem sido modificada em diversos aspectos
que tém instituido novas regras as modalidades terapéuticas com restauragdes
indiretas, em especial com as ceramicas restauradoras (Conrad, 2007) e os
cimentos resinosos (Frankenberger, et al., 2008; Kumbuloglu et al., 2005;
Pameijer, Stanley, 1992). Restauracdes do tipo onlay, inlay, coroas e retentores
intrarradiculares, passam por aperfeicoamentos constantes quanto a composicao
do material restaurador e quanto as técnicas de preparo, porém a cimentacao
sobre a superficie dental ainda ¢ um desafio para a retengdo e longevidade
dessas restauragoes.

As restauracoes estéticas indiretas sdo defendidas por solucionar algumas
deficiéncias relacionadas as restauracdes diretas com resina composta, tais
como: menor resisténcia ao desgaste do material, dificuldade em se estabelecer
contatos proximais, contragdo de polimerizagao, microinfiltragdo e sensibilidade
poOs-operatoria.

As restauragdes metaloceramicas surgiram como uma opg¢ao de
reabilitacdo confiavel em termos de durabilidade e resisténcia, sendo entdo
consideradas como tratamento padrdo em odontologia, devido a elevada taxa de
sucesso (Probster, Diehl, 1992; Isgro et al., 2005). Nesse sistema, falhas
biologicas sdo mais comumente enfatizadas; ja complicagdes mecanicas, tais
como fratura e/ou lascamento da porcelana de cobertura, sdo raramente descritas
(Bottino et al., 2001).

Embora seja relatada uma longevidade clinica para as restauragdes
metaloceramicas, se as tensOes mecanicas e térmicas forem mais bem
controladas, um desempenho clinico semelhante pode ser alcangado por outros

sistemas ceramicos, como por exemplo para os chamados metal-free
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(Raigrodski, 2004).

Apesar de por muito tempo as restauracdoes metaloceramicas terem sido
usadas como modalidade reabilitadora, a sua limitacdao estética, principalmente
em regido anterior, torna o seu uso restrito (Baratieri et al., 2002; Busato et al.,
2004).

A grande procura por restauragdes que se assemelham a estrutura dental,
mais estéticas levou a industria de materiais odontologicos a pesquisar o
desenvolvimento de produtos que pudessem oferecer um resultado estético
bastante satisfatorio, que se aproximasse mais da aparéncia do dente natural.
Esta preocupacdo levou ao emprego de sistemas restauradores totalmente
ceramicos, obtendo em diversas situagdes clinicas, resultados estéticos e
biologicos mais vantajosos. Entretanto, a crescente valorizagdo da estética e a
ampliacdo do seu emprego na regido posterior, exigiram ceramicas mais
resistentes (Bonfante et al., 2009).

Mclean e Hughes (1965) e Andersson e Odén (1993), pesquisaram a
possibilidade de incorporagdo de o6xidos (titdnio, aluminio e zirconia) para
limitar a expansao e as trincas, aumentando assim a rigidez da ceramica. Dessa
maneira, alguns autores (Bonfante et al., 2009; Andreiolli et al., 2009),
realizaram estudos e avaliacdes sobre as caracteristicas e aplicagdes desses
novos sistemas na odontologia.

Dentre os 6xidos utilizados nas ceramicas odontologicas, a zirconia € um
material biocompativel, bioinerte, com alta resisténcia mecanica, estabilidade
quimica, baixa condutividade térmica e excelente estética (Ichikawa et al.,
1992).

A zircOnia quando associada a ceramica feldspatica de cobertura, permite
sua utilizagdo para confec¢do de infraestruturas de coroas unitdrias, multiplas,

pilares e proteses sobre implantes (Andreiolli et al., 2009; Kohorst et al., 2011).
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Com o objetivo de aperfeicoar a adaptacdo marginal e diminuir o tempo
de trabalho laboratorial, avancos tecnoldgicos tem ocorrido. Dentre esses
avangos destacam-se os sistemas CAD/CAM nos quais hé a possibilidade de
fresagem de blocos pré-fabricados, inclusive em zirconia (Hart, Powers, 1994;
Bottino, 2001; Pereira et al., 2015; Arai et al., 2017).

O tratamento de superficie convencional das ceramicas odontoldgicas,
envolve o uso de acidos (Cavalcanti et al., 2009), sendo o mais usado o acido
hidrofluoridrico (HF), em concentracdes que variam de 2 a 12% em periodos
que variam entre 1 a 4 minutos, de acordo com cada fabricante, seguido da
aplicagdo de agente de unido silano (Campos et al., 2005). O uso desse acido ¢
comprovadamente significativo na criacdo de uma retencdo micromecanica
devido a corrosdao da superficie provocada pela acdo dos ions fluoreto sobre a
malha de silicio-oxigénio, potencializando este efeito pela diminui¢do do pH e
aumento da concentragdo de ion fluoreto no acido utilizado (Zavanelli et al.,
2006; Souza et al., 2011).

A zircOnia, apesar das vantagens citadas, possui baixa energia de
superficie, conferindo baixa adesividade apos a cimentagao, mesmo com uso de
cimentos resinosos e tratamentos de superficie com 4acidos ou jateamentos
seguido de aplicacdo de primers (Burke et al., 2002; Blatz et al., 2004). Isso se
deve a composi¢do desse policristalino, que ao contrario de outras ceramicas
odontologicas, possui auséncia de fase vitrea, o que lhe confere alta estabilidade
quimica e resisténcia a corrosao acida (Pereira et al., 2015).

O jateamento com particulas abrasivas de 6xido de aluminio envolvidas
por silica tem sido o melhor caminho encontrado at¢é o momento para se criar
uma retengao micromecanica, pela propria agdo abrasiva do jateamento sob
pressdo controlada e pela mudanca de superficie devido a incorporagdo das
particulas de aluminio envolvidas por silica. Dessa maneira cria-se nao s6 uma

superficie mais reativa a silanizacdo, como também uma melhor interagdo com o
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cimento resinoso (May et al., 2010; Amaral et al., 2014; Ozcan, Bernasconi,
2015).

Apesar do ganho retentivo causado pela mudanga estrutural que o
jateamento promove sobre a superficie da zirconia, devido ao aumento da
rugosidade superficial e impregnagao de particulas de silica, ¢ importante
salientar que esse tratamento introduz microtrincas estruturais, o que pode
resultar em degradagdo significativa no desempenho dessas restauragdes a longo
prazo (Zhang et al., 2004).

Uma alternativa no tratamento de superficie na zirconia ¢ a aplicacao de
plasma nao térmico de argonio, onde uma interacao ocorre entre ions e elétrons
do plasma promovendo quebra dos radicais estabilizados formando grupos
polares superficiais, promovendo descontaminac¢do ¢ aumentando a reatividade
da superficie (Murakami et al., 2013; Canullo et al., 2014; Lopes et al., 2014).

A ciéncia do plasma tem sido de particular interesse para os pesquisadores
em diversas areas de conhecimento, desde os anos 90. Sua evolucdo gerou
pesquisas em diversas aplicacdes, incluindo a esterilizagdo industrial, controle
de poluigdo, a ciéncia dos polimeros, seguranca alimentar e biomedicina. Os
dados que demonstram efeitos positivos sobre as células humanas, tais como a
citolise de células de cancro, melhora na cicatrizagdo de feridas, angiogénese, ¢
outros, na auséncia de efeitos toxicos, certamente promovem futuras aplicagdes
(Lim et al., 2007; Kong et al., 2009; Ferrell et al., 2013, Kim GC et al., 2013).

Nas ciéncias fisicas, o plasma ¢ descrito como o quarto estado da matéria,
além de sélidos, liquidos e gases. Plasmas naturais representam a maior parte do
universo visivel incluindo o sol, as estrelas, a ionosfera da Terra. O plasma
também ¢ produzido artificialmente para ser usado, por exemplo, em monitores
e lampadas fluorescentes, tratamento de superficie de soélidos e, ultimamente,
também no setor biomédico. Anos de investigagdao tem feito enormes progressos

nesta area. Atualmente, um ntimero de diferentes fontes de plasma atmosférico
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esta disponivel para aplicagdao (Heinlin et al., 2011). Na odontologia, se utilizado
correta e eficazmente, o tratamento com o plasma sobre a superficie dentinaria
evita a contaminacdo e prepara a superficie dentindria para uma adesdo forte e
durével para materiais restauradores, como a resina composta (Dong et al., 2013;
Zhang et al., 2014; Ritts et al., 2010; Franco, 2016).

O resultado do condicionamento da zirconia com plasma de argdnio
através do angulo de contato alcancado para o primer MDP dispensado na
superficie de zirconia tem sido observado (Silva et al., 2011). Os autores
obtiveram uma diminui¢do proximo a 0°, relatando forgas quimicas de unido
entre o mondémero de MDP e os ions metéalicos presentes nas ceramicas
odontologicas restauradoras.

Diante da grande dificuldade de se obter uma adesado eficaz e duradoura a
zircOnia sem causar danos estruturais como os que o jateamento pode provocar,
novas abordagens se fazem necessarias em relacao ao tratamento de superficie e
consequentemente em relagao a resisténcia adesiva obtida; fator esse importante

na longevidade do elemento dental reabilitado.
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2 REVISAO DA LITERATURA

Para facilitar a leitura e compreensdo, este capitulo foi dividido em 3

partes:

- cimentos resinosos e resisténcia adesiva;
- zircOnia;

- plasma nao térmico.

2.1 Cimentos resinosos e resisténcia adesiva

Testes laboratoriais convencionais, que determinam valores de retengao
associados a estudos de microscopia eletronica de varredura (MEV) e que
avaliam a qualidade da adesdo, vem sendo utilizados como uma maneira
eficiente para comparar varios tipos de materiais e cimentos. Esses estudos
mostram que, teoricamente, o conjunto com maior resisténcia in vitro teria
menor possibilidade clinica de deslocamento como resultado de forgas normais
da oclusdo (Deutsch et al., 1983).

O teste de microtragdo, tem sido utilizado para avaliar a resisténcia de
unido de adesivo/resina composta com o substrato dentério, parece também ser o
modelo ideal para avaliar a resisténcia de unido cimento/dentina (Goracci et al.,
2005; Mannocci et al., 2001; Bouillaguet et al., 2003). Este teste tem a vantagem
de poder diminuir o nimero dos corpos de prova, pois mede a for¢a de unido de
espécimes de até 0,5 mm” (Gaston, 2001; Sanares et al., 2001) possibilitando
uma distribuicdo uniforme das for¢as durante a aplicagdo da carga, o que evita

fraturas coesivas na dentina radicular sob cargas, permitindo uma correta
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mensuragdo da resisténcia de unido da interface. O teste também mostrou que a
forca de unido dos adesivos a dentina € inversamente proporcional a area de
adesdo (Sano et al., 1994) o que permite uma menor variabilidade do substrato
dentario em pequenas areas de estudo, minimizando a influéncia de fatores
inerentes aos procedimentos de adesao (Pashley et al.,1999, 2003).

Diferentes testes tém sido utilizados para analisar a resisténcia de adesao
de diferentes tipos de cimentos. Os testes de tracdo e compressao com carga
obliqua e extrusdo, que podem ser utilizados para avaliar a resisténcia adesiva,
podem ser altamente influenciados pela falta de padronizagdo dos
procedimentos adesivos (Morris, 2001; De Gee, 2001; Bouillaguet et al., 2003;
Ari et al., 2003) e pelas diferengas na espessura da camada de cimento (Perdigao
et al., 2006).

Della Bona e Anusavice (2002a) testaram se o padrdo da topografia
superficial mudaria de acordo com o tipo de &cido, microestrutura e a
composicao da ceramica. Foi realizada uma analise qualitativa e quantitativa da
microestrutura de 15 ceramicas: Vita VMK opaco (VITA), Vita Omega opaque
(VITA), Vita VMK95 dentina (VITA), Vita Omega dentina (VITA), Vitadur
Alpha (VITA), Vitadur N core (VITA), Vitadur N dentina (VITA), Vita Hi-
Ceramic (VITA), Mirage II Fiber (Mirage), Mirage (Mirage), Fortress
(Mirage), Colorlogic (Ceramco), IPS Classic (Ivoclar) e Duceram LFC
(Ducera). Essas andlises foram feitas por meio de MEV, difragdo optica de
raios-X, perfildmetro oOptico e andlise espectroscopica dispersiva de
comprimento de onda. Os acidos utilizados foram: 1 - Acido fluoridrico a 9,6%;
2 - Fluor fosfato acidulado a 4%; 3 - Acido com gel de amdnia a 10% e para a
utilizacdo de cada um seguiu-se a recomendacdo do fabricante. Os autores
concluiram que houve diferenca na microestrutura € na composi¢do ceramica,
pois os mesmos sdo fatores controlados no desenvolvimento da retengdo micro-

mecanica, produzidos pelo condicionamento 4cido. O mecanismo de
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condicionamento acido foi diferente para os trés acidos, sendo que o HF
produziu o padrio de condicionamento mais proeminente para todas as
ceramicas avaliadas.

Della Bona e Anusavice (2002b) avaliaram, mediante teste de
microtragdo, o efeito do acido fluoridrico sobre os valores de adesao em 7 tipos
de ceramica: Vitadur Alpha (VITA), Vitadur N Core (VITA) Vita Omega Opaco
(VITA), Vita Omega Dentina (VITA), Fortress (Mirage), Mirage 11 (Mirage),
Duceram LFC (Ducera). Quatro condigdes experimentais de condicionamento
de superficie foram testadas: 1 — acido fluoridrico 9,6%; 2 - flaor fosfato
acidulado a 4%; 3 - 4cido com gel de amdnia a 10%; 4 — silano. Quarenta
amostras de cada ceramica foram confeccionadas e divididas em quatro grupos
(n=10) de acordo com o tipo de tratamento de superficie empregado. O cimento
resinoso utilizado foi o RelyX Arc (3M) e a carga utilizada foi de 0,73N. Os
valores de resisténcia adesiva variaram de 2,6 MPa para o grupo da ceramica
Duceram LFC tratada com flaor fosfato acidulado até 11,4 MPa para o grupo da
ceramica Fortress tratada com silano. A cerdmica Duceram LFC tratada com
qualquer um dos trés tipos de acidos produziu os menores valores de resisténcia
adesiva. O uso do silano produziu valores de resisténcia adesiva, superiores
quando comparados a qualquer um os trés tipos de acidos, independente da
ceramica utilizada. Nao houve diferenca estatistica para a ceramica tratada com
fltorfosfato acidulado e com acido com gel de amonia. O condicionamento com
acido HF produziu os maiores valores de resisténcia adesiva para todas as
ceramicas analisadas. A analise por MEV mostrou que todas as falhas ocorreram
na zona adesiva. Os autores concluiram que o condicionamento com acido HF
foi mais efetivo que os outros dois grupos € o uso do silano resultou em uma
contribui¢do relevante para a unido da ceramica com o cimento resinoso.

Hikita et al. (2007), avaliou através de teste de microtragdo a eficiéncia de

adesdo sobre esmalte e dentina, de 5 agentes cimentantes, usando diferentes
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métodos de aplicacdo. Os cimentos utilizados foram: Linkmax (GC), Nexus 2
(Kerr), Panavia F (Kuraray), RelyX Unicem (3M ESPE) e Variolink II (Ivoclar-
Vivadent), utilizados conforme indicado pelos fabricantes. Para alguns agentes
foi modificada a maneira de aplicacdo, resultando em outros 4 grupos
experimentais. Prompt L-Pop + RelyX Unicem (3M ESPE), Scotchbond Etchant
+ RelyX Unicem (3M ESPE), Optibond Solo Plus Activator +Nexus 2 (Kerr)
and KEtchant gel + Panavia-F (Kuraray). Os grupos experimentais foram
classificados de acordo com a adesdao em: self-etching (RelyX), etch-and-rinse
(Optibond Solo Plus Activator +Nexus 2, Nexus 2, KEtchant gel + Panavia-F,
Scotchbond Etchant + RelyX Unicem e self-etch adhesive luting agents
(Linkmax, Prompt L-Pop + RelyX Unicem, Panavia F e Variolink II quando
usado em dentina). Os autores concluiram que ap6s um processo de aplicacao
conforme indicado pelos fabricantes, os agentes de cimentacdo etch-and-rinse,
self-etch e self-adhesive sdao igualmente eficazes na adesdo ao esmalte e dentina.
Varios fatores influenciaram negativamente a for¢a de adesdo, entre eles: a
auséncia de condicionamento prévio do esmalte com acido fosforico antes da
utilizacdo do cimento RelyX Unicem; o condicionamento acido prévio da
dentina antes da utilizagdo do cimento RelyX Unicem; a nao fotopolimerizacao
prévia do adesivo antes da cimentagdo, a utilizagdo de um adesivo fotoativado
convertido para uma versao de cura dual, uso de um agente cimentante de cura
dual com um baixo potencial de auto-polimerizagao.

Sander et al. (2009), avaliaram a resisténcia de unido de cimentos
resinosos autocondicionantes sobre a dentina. Para isso foram utilizados 2
cimentos autocondicionantes: RelyX Unicem (3M ESPE) (G1) e Maxcem (Kerr)
(G2), e um cimento convencional: RelyX ARC (3M ESPE) (G3). Vinte e trés
molares foram seccionados e desgastados, de modo a obter uma superficie
dentinaria plana. Cilindros do cimento de cada grupo foram confeccionados e

cimentados sobre uma area delimitada da superficie dentindria, sendo os
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conjuntos entdo submetidos a ensaio de cisalhamento. Os valores médios para
cada grupo foram (MPa): G1: 7,15 (2,74); G2: 4,15 (1,87); G3: 9,69 (3,02).
Foram observadas diferengas estatisticas significativas entre os 3 grupos
avaliados, sendo o cimento convencional estatisticamente superior aos demais
cimentos. Entre os cimentos autocondicionantes nao houve diferenca estatistica
significante.

D’ Arcangelo et al. (2009), utilizaram o teste de resisténcia & microtracao
(LTBS) para comparar o 4 diferentes sistemas de cimentos duais. Para isso,
blocos de resina composta com base ceramica (RBC) (Enamel-Plus HFO UD3,
Micerium, Avegno, Genova, Italy) e discos ceramicos de leucita (Reflex,
Wieland Dental & Technik GmbH & Co, Pforzheim, Germany) foram
cimentados sobre a dentina. Quarenta molares recém-extraidos foram
seccionados transversalmente para expor superficie de dentina profunda.
Quarenta amostras cilindricas (5 mm de didmetro ¢ 10 mm de altura), composto
por 20 discos de RBC e 20 discos de ceramica a base de leucita, foram
produzidos. Os discos RBC foram jateados com Al,O; (50 micrometros). Os
discos de ceramica foram condicionados com gel de acido fluoridrico a 9,5% e
aplicagdo de silano. Todos os discos foram, entdo, cimentados a superficie da
dentina de acordo com os cimentos: dois etch-and-rinse (bond XP / CoreXFlow;
Dentsply [XP]) (Enabond / EnaCem HF; MICERIUM [ENA]), um self etch (ED
Primer II A + B / Panavia F2.0; Kuraray-Dental [PAN]) e um self adhesive
(RelyX Unicem, 3M ESPE [UNI]). A resisténcia a fratura média em MPa (DP)
para os grupos RBC (Co) e ceramica (Ce) foram: XP-Co = 31,39 (13,51), ENA-
Co =30,93 (10,17), PAN-Co = 18,29 (10,02), UNI-Co = 19,33 (7,91); XP-Ce =
4,83 (1,86), ENA-Ce = 5,15 (1,66), PAN-Ce = 4,36 (1,80), UNI-Ce = 7,16
(2,52). Para os grupos de ceramica, os grupos XP-Co e ENA-Co nao
apresentaram diferenca estatistica entre ambos, porém foram estatisticamente

superiores aos demais grupos. Para os grupos RBC, o grupo UNI-Ce apresentou
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os maiores valores em relacao aos demais grupos. No que diz respeito ao modo
de falha, foram encontradas diferencgas entre os grupos RBC: para os sistemas
etch-and-rinse (XP-Co e grupos ENA-Co), a maioria das falhas foram coesivas,
enquanto o sistema self-etch (PAN Co-grupo) e self adhesive (UNI-grupo CO)
apresentaram falhas predominantemente adesivas na interface dentina-agente
cimentante. Poucas diferengas foram encontradas entre os grupos de ceramica,
em que o tipo de falha foi principalmente adesivo entre cimento e a ceramica.
Souza et al. (2011), avaliaram o efeito do condicionamento ¢ da
termociclagem (TC) sobre a resisténcia de unido (WTBS) entre blocos ceramicos
feldspaticos e cimentos resinosos. Cinquenta e seis blocos ceramicos
feldspaticos (10 x 7 x 5 mm) (Vita Mark II) foram divididos em grupos de
acordo com os fatores "cimento resinoso" (3 cimentos) e "condicionamento
superficial" (sem condicionamento ou condicionamento [dcido fluoridrico a
10% / 5 min + silanizacdo]) (n = 8): grupo 1: condicionamento + Variolink II
(grupo de controle); Grupo 2: sem condicionamento + Biscem; Grupo 3: sem
condicionamento + RelyX U100; Grupo 4: sem condicionamento + Maxcem
Elite; Grupo 5: condicionamento + Biscem; Grupo 6: condicionamento + RelyX
U100; Grupo 7: condicionamento + Maxcem Elite. Os blocos de ceramica-
cimento foram seccionados para produzir amostras de palitos com interface
adesiva de 1 + 0,1 mm®), que foram divididas em duas condicdes de
armazenamento: seco (imediatamente apds o corte) e apos termociclagem
(12.000 x 5°C / 55°C). O cimento resinoso e a termociclagem afetaram
significativamente o uTBS (p = 0,001). No estado seco, o grupo 5 (18 £+ 6,5
MPa) apresentou os menores valores de pnTBS quando comparado aos demais
grupos. A TC reduziu significativamente os valores médios de uTBS (p <0,05)
para todos os cimentos testados (22,1 + 6,3 MPa para 9,7 £+ 2,3), com excegao
do cimento RelyX U100 (23,5 + 5,4 para 22,1 £ 6,3 MPa). Nos grupos 3 ¢ 4,

nao foi possivel medir os valores de uTBS, uma vez que estes grupos tiveram
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100% de falhas de pré-teste durante o corte. O mesmo ocorreu no grupo 2 apds
TC. Os autores concluiram que o condicionamento com HF e a silaniza¢do da
superficie sobre uma ceramica feldspatica sdo essenciais para adesdo
independentemente do cimento resinoso utilizado e o nao condicionamento da
ceramica feldspatica nao é recomendada.

Naumova et al. (2016), realizaram um estudo in vitro, onde foi comparado
a resisténcia ao cisalhamento (SBS) de diferentes cimentos resinosos ao esmalte
humano ¢ a dentina sob diferentes condi¢des de armazenamento. Foram testados
cinco cimentos e seus sistemas adesivos: Variolink II (Ivoclair, Schann,
Liechtenstein), Multilink Automix (Ivoclair, Schann, Liechtenstein), Panavia F
2.0 (Kuraray, Noritake Dental, Tokyo), RelyX Ultimate Automix (3M ESPE,
Seefeld, Germany) e RelyX Ultimate Clicker (3M ESPE, Seefeld, Germany). Os
dentes foram embutidos e desgastados a fim de expor o esmalte ou a dentina e
em seguida polidos com lixa granulagdo 600. Os sistemas adesivos foram
aplicados de acordo com as instru¢des do fabricante. Os cilindros de ago V,A
foram jateados com o sistema Rocatec-Plus (3M ESPE) e silicatados, sendo em
seguida cimentados sobre as superficies dentais, com uma for¢a padrao de 20
g/mm®. Os espécimes foram entdo armazenados em trés condicdes diferentes: 1)
a 36°C e 100% de umidade relativa de em agua destilada por 24 h, 2) 36°C e
100% de umidade relativa em 4gua destilada por 24 h seguida de termociclagem
5.000 ciclos, 3) 36°C e 100% de umidade relativa em agua destilada por 150
dias, seguido de termociclagem 10.000 ciclos. Realizado o teste uSBS, foram
observadas diferengas significativas entre os cimentos resinosos testados,
dependendo da superficie do dente. As condigdes de armazenamento
influenciaram a resisténcia da unido, independentemente da superficie do dente,
em todos os cimentos testados. A resisténcia adesiva de todos os cimentos

testados ao esmalte ¢ maior do que a das superficies em dentina. A adesividade
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diminui sobre armazenamento em umidade relativa e sob o stress hidrotérmico,
independentemente da superficie do dente.

Fernandes Jr et al. (2016), descreveram mediante revisao de literatura, os
testes mais usados para avaliacdo da forca adesiva in vitro de sistemas adesivos
ou cimentos resinosos, sobre substrato dental ou superficies ceramicas. Os
autores concluiram que o teste de microtragdo demonstra ser o mais utilizado,
devido principalmente a menor incidéncia de falhas coesivas em forcas acima de
20 MPa e maior quantidade de corpos-de-prova que sdao obtidos a partir de um
espécime, quando comparados a outros testes. Os mesmos ainda relatam que a
maneira mais adequada de se interpretar os resultados achados na literatura, ¢
avaliar a tendéncia encontrada para maior ou menor adesdio e nao

especificamente a comparagao numérica dos resultados.

2.2 Zirconia

O material de infraestrutura mais recente para proteses totalmente
ceramicas consiste em policristais de zirconia tetragonal estabilizada com itrio
(Y-TZP). Esses materiais tiveram inicialmente sua aplicacdo introduzida para
uso biomédico na ortopedia, principalmente para artroplastia total do quadril e
tiveram sucesso por causa das excelentes propriedades mecanicas do material e
sua biocompatibilidade (Raigrodski, 2004). Na odontologia, o uso de YTZP se
iniciou em 1990 para a confecg¢do de pinos pré-fabricados e implantes. Desde
entdo este material tem sido considerado como um material de infraestrutura
alternativa ao metal das restauracdes metaloceramicas (Raigrodski, 2004).

Segundo Ichikawa et al. (1992), a zircOnia apresenta biocompatibilidade,

¢ bioinerte, possui alta resisténcia mecanica, estabilidade quimica, baixa
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condutividade térmica e excelente estética, possuindo dentre todas as ceramicas
odontologicas os maiores valores dessas propriedades (Denry, Kelly, 2008),
permitindo assim a criagdo de estruturas de cerdmica antes impossiveis
historicamente.

A zirconia (Y-TZP) possui uma resisténcia que se aproxima do aco
(Manicone et al., 2007). Além de sua excepcional resisténcia a flexdo de 900-
1200 MPa, o modulo de elasticidade intermediario da zirconia (780 GPa)
oferece vantagens em estruturas estratificadas mudando o modo de dano e
fratura na camada de revestimento de porcelana em comparagdo com a protese
de alumina (340 GPa) (Kim JW et al., 2007). Curiosamente, a dureza, sendo
uma combinacdo de mddulo de elasticidade e resisténcia, ¢ menor para zirconia
do que para alumina (Lazar et al.,, 2008). Com propriedades mecanicas
superiores as demais ceramicas, a zirconia (Y-TZP) ampliou as indicacdes das
protese ceramicas para proteses parciais fixas de 3 a 4 elementos em qualquer
regido bucal (Kohorst et al., 2011).

Burke et al. (2002) e Blatz et al. (2004), através de uma revisdo de
literatura, avaliaram diversos estudos clinicos e laboratoriais sobre diversos
sistemas ceramicos. Os mesmos relatam que a zirconia possui vantagens como:
ser bioinerte, biocompativel, ter alta resisténcia mecanica, estabilidade quimica e
baixa condutibilidade térmica. Porém devido a sua baixa energia de superficie e
estabilidade quimica, confere a esse substrato baixa adesividade apos a
cimentagdo adesiva, mesmo mediante os tradicionais tratamentos de superficie
com acidos ou jateamentos seguido de aplicagao de primers.

Zhang et al. (2004) avaliaram o efeito do jateamento de particulas de
Al O3 sobre a 50 um sobre a resisténcia flexural de uma ceramica de alumina e
uma de zirconia Y-TZP. Os autores concluiram que apesar do aumento de
rugosidade verificado por MEV, a resisténcia flexural foi significativamente

menor nos grupos onde as amostras foram jateadas em relagdo as que nao
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passaram por esse processo. Segundo os autores isso se deve a produgao de
microtrincas estruturais decorrente da abrasio das particulas sobre as
superficies, mesmo com pressao contralada.

Aboushilib (2011) avaliou a resisténcia adesiva e a qualidade da interface
adesiva entre discos de zirconia (Procera Zirconia, Nobel Biocare; Gdoteborg,
Sweden) e um cimento resinoso dual (Panavia F 2.0, Kuraray; Osaka, Japan).
Blocos de resina composta (Filtek Z250, 3M ESPE; Seefeld, Germany), foram
confeccionados e cimentados nos seguintes grupos: 1) Controle; 2) jateamento
oxido de aluminio 50 pm a 0.2 MPa a 10 mm por 15 s; 3) Condicionamento por
infiltragdo seletiva, uma mistura composta por 65% de silica, 15% alumina,
10% de 6xido de sédio, 5% oOxido de potassio e 5% de oxido de titanio. Essa
mistura foi aplicada sobre a superficie ¢ levada a uma temperatura de 750°C por
3 minutos, seguida de condicionamento com &cido fluoridrico a 5% e lavagem
em ultrassom por 15 minutos. Os conjuntos pds-cimentacao foram seccionados e
metade dos corpos de prova submetidos a teste de microtragdo, sendo a outra
metade submetida a termociclagem por 10.000 ciclos. O teste de microtragdo foi
realizado imediatamente apos a ciclagem e apos 4, 26, 52 ¢ 104 semanas de
armazenamento em agua destilada a 37°C. Houve diferencas significativas nos
valores de uTBS entre os 3 grupos avaliados. Apds 104 semanas de
armazenamento, todos os espécimes do grupo controle apresentaram falha
espontanea, enquanto que se observou uma reducao significativa na resisténcia
adesiva dos grupos com jateados (21,3 MPa). A resisténcia adesiva do grupo
com infiltra¢do selectiva foi relativamente estavel (44,1 MPa) apds a conclusao
do envelhecimento artificial.

Amaral et al. (2014) investigaram o potencial de novos primers e adesivos
universais sobre a superficie de zirconia tratada. Para isso discos de zirconia (3
mm X 3 mm x 9 mm) foram tratadas e separados segundo os seguintes grupos

(n=90): sem tratamento (C); jateamento com particulas de alumina a 35 um (S);
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jateamento com particulas de silica a 30 um com o uso de 2 sistemas (Rocatec
ou SilJet) e glazeamento (G). Os grupos C e S foram tratados subsequentemente
com 1 dos seguintes primers ou adesivos: ZP (Z-Prime Plus - Bisco), AZ (AZ
Primer - Shofu); MP (Monobond Plus - Ivoclar); SU (ScotchBond Universal —
3M) e EA (adesivo experimental — Cuxhaven — Voco). Os grupos jateados
foram silanizados antes da cimentagdao (Monobond Plus — Ivoclar). Os discos
foram cimentados com o uso do cimentos Multilink (Ivoclar) sobre discos de
resina ceramizadas, sendo em seguida termociclados e submetidas a teste de
tragdo. Os resultados demonstraram que todos os primers e adesivos
apresentaram melhores resultados apos jateamento. Os melhores resultados
foram obtidos sobre os grupos que sofreram jateamento com particulas de silica
ndo havendo diferenga significante entre os grupos Rocatec e SilJet. Os autores
concluiram que os adesivos e primers sdo uma boa alternativa para a adesdo
sobre a zirconia, porém o jateamento prévio ainda € necessario e que quando
realizados com particulas de silica hd& uma melhor interag¢do quimica com o
silano.

Com o intuito de determinar se os iniciadores universais sozinhos podem
fornecer niveis semelhantes de adesdo do cimento resinoso a zirconia quando
comparados com a sua aplicagdo em conjun¢do com a abrasdo de particulas,
Pereira et al. (2015), utilizaram 160 blocos de zirconia (Lava, 3M ESPE),
embedendo-os em resina acrilica e distribuindo os em 16 grupos, de acordo com
o primer universal utilizado e se com jateamento ou nao. Os grupos foram: 1)
CTR: controle, sem aplica¢do de primer universal; 2) AP: Alloy Primer; 3) MP:
Monobond Plus; 4) MZP: Metal Zirconia Primer; 5) MZ: MZ Primer; 6) Sg:
Signum Zirconia Bond; 7) SbU: Singlebond Universal; 8) ZP: Z Prime Plus. Os
primers universais também foram utilizados apds jateamento com particulas de
ALO;3 (110 pum, 2.5 bar, 20 s a 10 mm) da zirconia para formar os seguintes 8

grupos: Ctr-A, AP-A, MP-A, MZP-A, MZ-A, Sg-A, SbU-A, and ZP-A. Todos
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os espécimes foram armazenados em agua destilada (37°C) por 60 dias. Os
resultados mostraram que para os grupos sem jateamento, o SbU apresentou
valores significantemente superior aos demais. O jateamento aumentou a
resisténcia adesiva de todos os grupos, exceto SbU e MZ. O jateamento
diminuiu o angulo de contato de todos os grupos, exceto para o grupo MZP.
Essa diminui¢do sobre o grupo SbU se deve a uma possivel degradacao
hidrolitica ocorrida sobre o primer durante o periodo de armazenamento,
tornando nula a maior retengdo micromecanica que o jateamento produz.
Bagheri et al. (2015), avaliaram o efeito de diferentes tratamentos de
superficie sobre a resisténcia a flexdo biaxial (BFS) de sistemas ceramicos com
diferentes fases cristalinas. Discos com 10 mm de diametro e 1,3 mm de
espessura, foram confeccionados mediante corte de blocos pré-fabricados de 3
tipos de ceramica: 1 ceramica a base de dissilicato de litio (e.max CAD, Ivoclar
Vivadent, Schaan, Liechtenstein); 1 ceramica a base de leucita (VITABLOCS
Mark II, Vita, Bad Sackingen, Germany) e 1 cerdmica a base de zircOnia
(Cercon, DeguDent GmbH, Hanau, Germany). Os discos de dissilicato de litio e
leucita foram testados segundo os seguintes tratamentos de superficie (n=15): 1)
apds corte (controle), 2) apos jateamento com particulas de 6xido de aluminio
50 um, 3) apos HF a 9,5% por 20 segundos. Ja para os discos de zircOnia as
superficies foram testadas: 1) apoOs corte e sinterizagdo (controle), 2) apos
jateamento com particulas de Aluminio 50 um e 3) apo6s irradiagdo com laser de
Nd;YAG. O BFS médio para as superficies cortadas (usinadas) foi
significantemente maior do que para as superficies jateadas e com HF, apenas
para a ceramica a base de leucita. A BFS foi significantemente menor apds
jateamento para o dissilicato de litio comparado com demais grupos. O
jateamento aumentou a BFS para a zirconia, mas diminuiu significantemente
apds aplicacdo de laser. Os autores concluiram que a BFS das ceramicas

CAD/CAM, ¢ afetadas pelo tipo de ceramica e tratamento de superficie. O
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jateamento com particulas de aluminio pode prejudicar a resisténcia das
ceramicas silicatizadas, enquanto o laser de Nd;YAG pode levar a degradacao
substancial da zirconia, devido a emissdo de calor sobre a superficie durante a
sua aplicagdo.

Ozcan e Bernasconi (2015), fizeram uma revisao sistematica da literatura,
para analisar o melhor protocolo de adesdo sobre a zirconia odontoldgica. A
busca foi realizada na base de dados Medline (Pubmed) entre 01/01/1995 até
01/06/2011, sendo selecionado 177 artigos sobre o assunto. Os autores
concluiram que os testes mais usados para essa andlise foram o de
microcisalhamento ¢ o de microtracdo, sendo os melhores resultados de
resisténcia adesiva para esses testes, alcancados por trabalhos onde houve uma
associacdo entre um tratamento fisico (abrasdo por jateamento) e uso de agentes
de unido (primers, adesivos ou cimentos) com a presenca de mondmeros
fosfatados (MDP) em sua composigao.

Arai et al. (2017), avaliaram a resisténcia adesiva e angulo de contato de
discos de zirconia Y-TZP (Lava, 3M ESPE), jateados com 6xido de Aluminio
(50 um a 0,2 MPa por 10 s a 10 mm de distancia) e tratados com 3 diferentes
tipos de primers contendo monomeros fosfatados: um a base de MDP (MD),
outro a base de GPDM (GP) e outro a base de Phenyl-P (PP) e um grupo
controle (Con). Metade dos grupos experimentais foi limpa com etanol por 2
minutos em ultrassom para remog¢ao de mondmeros residuais (e). Os resultados
mostraram que para o angulo de contato, ndo foi possivel mensurar o grupo MD
devido a um espalhamento da agua, sendo que os grupos GP (24,2 + 5,6) e PP
(33,6 = 2,7) apresentaram valores significantemente menores em relagdo ao
grupo Con (51,2 £ 3,2). Apos a limpeza com alcool o angulo do grupo MD-e foi
de 65,4° (+ 3,5), sendo significativamente maior em rela¢do aos demais grupos
(GP-e = 54,9 + 5,0 e PP-e = 49,9 &+ 4,0). Para a resisténcia adesiva os grupos

MD e MD-¢e apresentaram valores significantemente superiores em relacao aos
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demais grupos. A limpeza com etanol tende a aumentar os valores de cada grupo
porém de maneira ndo significante. Segundo os autores os primers a base de
MDP possuem uma interagdo quimica com os grupos hidroxila presentes nas
superficie ceramicas, Segundo os autores acredita-se haver a capacidade dos
mondmeros fosfatados em se ligar quimicamente sobre os 6xidos metalicos da
superficie, resultando em forcas secundarias de van der Waals ou ligacdes de

hidrogénio na interface cimento-zirconia.

2.3 Plasma nao térmico

Duan et al. (2007), descreveram por meio de revisdo de literatura, no que
consiste o uso do plasma nao térmico de argonio. Por esse artigo os autores
explicam o modo de utilizagdo, modo de agdo e possibilidades de uso,
mostrando desde a variagdo de tempo de aplicagdo até a distancia do objeto de
acordo com as caracteristicas do mesmo, tudo demonstrado mediante formulas,
teorias fisicas e quimicas explicando o processo de ionizagdao que esse gas pode
promover. Foi citado também o resultado quando aplicado sobre superficies,
principalmente polimeros, alterando as caracteristicas principalmente de
hidrofilicidade e molhabilidade.

Heinlin et al. (2011), realizaram uma revisao de literatura com o objetivo
de dar uma visao geral das potenciais aplicacdes do plasma na medicina e
resumir as possiveis interagdes entre o plasma e os tecidos vivos. Apds
descrever diferentes aspectos e gamas de possiveis aplicagdes do plasma na
medicina, os autores concluiram que, semelhantemente a qualquer outra area de
pesquisa emergente ¢ dindmica, ainda hd muita margem para novos estudos e
descobertas. Assim eles acreditam que as aplicacdes do plasma tendem a

expandir cada vez mais possiveis indicagdes, € que irdo surgir no contexto da
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investigagao multidisciplinar, tornando importante a colaboragdo e sugestoes de
fisicos, bidlogos, quimicos, engenheiros ¢ médicos para facilitar ainda mais a
evolugdo dessa area. Testes sobre células biologicas, investigagdes fisicas e
estudos randomizados com aplicagdes in vivo tém de ser realizados para que se
entenda os diferentes mecanismos de interagdao entre o plasma, células e tecidos
vivos, propiciando a criacdo de equipamentos de plasma com aplicagdes
especificas.

Koban et al. (2011), investigaram se o processo do plasma a pressao
atmosférica ¢ capaz de melhorar a capacidade de umedecimento da dentina e
hidroxiapatita, assim como, se o aumento da molhabilidade traduz-se em uma
maior capacidade de propagacdo dos osteoblastos. A modificagdo das
superficies foi realizada com um jato de plasma em hidroxiapatita, marfim de
mamute e discos de dentina humanos. Foram utilizadas 3 composi¢des
diferentes de gés para o plasma (argonio, argonio + 0.2% oxigénio / argénio +
1% oxigénio) com 3 tempos de aplicacdo (30, 60 e 120 s). Angulos de contato
da agua e propagacdo de células osteoblastos MG-63 foram medidos antes e
depois do tratamento de plasma. Os autores observaram como resultados que os
angulos de contato dos trés materiais investigados foram significativamente
reduzidos apds a aplicacao do plasma por 120 segundos, sendo a redugdao mais
eficaz do angulo de contato observada apos 60 ou 120 segundos de aplicacao do
plasma com a composicdo de Ar + 1%0,. Também, a area de células de
osteoblastos cultivadas em dentina tratada com plasma de Ar + 1% O, foi maior
do que nas superficies de dentina ndo tratadas (p <0,05).

Chen et al. (2012), realizaram um estudo com o objetivo de revelar a
eficacia da aplicagcdo do plasma nao térmico de gas argdnio na molhabilidade e
na modificagdo de quatro substratos diferentes. Foram preparadas amostras de
substratos dentais incluindo dentina, esmalte de terceiros molares recém-

extraidos, e de dois compositos Filtek Z250, Filtek LS Silorane (2 mm de
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espessura, 10 mm de didmetro). As superficies preparadas foram tratadas
durante 5-45 s com o plasma nao térmico trabalhando em temperaturas de 36-
38°C. Os efeitos de tratamento de plasma sobre estas superficies foram
estudadas com medicdo de angulo de contato, espectroscopia de fotoemissao de
raio-x (XPS) e microscopia eletronica de varredura (MEV). Os autores
observaram, como resultados que, a aplicagdo do plasma ndo térmico foi muito
eficaz na melhoria da hidrofilicidade da superficie dos quatro substratos
estudados; valores indicaram que o angulo de contato decresceu
consideravelmente apos apenas 5 segundos de tratamento em todos os substratos
e apds o tratamento de 30 s, os valores foram reduzidos para <5° (ficando perto
de um valor para superficies super-hidrofilicas); andlises em XPS indicaram que
a percentagem de elementos associados com minerais em dentina/esmalte ou
agentes de preenchimento nos compdsitos aumentou, além disso, a porcentagem
de carbono (% C) diminuiu enquanto a porcentagem de oxigénio (% O)
aumentou para todos os quatro substratos. Como resultado, a razao O/C
aumentou consideravelmente, sugerindo que as novas unidades polares contendo
oxigénio foram formadas sobre as superficies depois do tratamento de plasma.
As imagens de MEV da superficie ndo indicaram mudancas significativas na
morfologia apos a exposicao ao plasma.

Kim GC et al. (2013), realizaram um estudo para expor as diferentes
aplicagdes do plasma nao térmico com base na literatura. Primeiramente, foram
descritas doengas orais comumente encontradas clinicamente e seus tratamentos
convencionais. Os autores também exploraram as aplicagdes de materiais
clareadores dentais devido ao seu uso constante em casos de busca de estética.
Em seguida, foram expostos diferentes estudos que mostram a eficacia do
plasma nao térmico em diversos aspetos clinicos, como: eliminacao de bactérias
cariogénicas, diminui¢dao de biofilmes dentais, redugdo de bactérias que causam

falhas nos tratamentos endodonticos, controle da coagulacdo sanguinea e
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melhora efetiva na qualidade do procedimento de clareamento dental. Os autores
concluiram que devido as caracteristicas de facilidade de aplica¢do nos tecidos
orais (visivel a olho nu), alta eficiéncia bactericida e exposi¢cao que ndo afeta o
tecido humano, o uso do plasma atmosférico nao térmico, ¢ adequado para o
tratamento de doencas orais.

Hoffmann et al. (2013), descreveram mediante revisdo de literatura as
possibilidades de uso de plasmas ndo térmicos na biomedicina, incluindo a
odontologia, podendo o mesmo ser dos seguintes gases: hélio, argonio,
nitrogénio, e ar, sendo cada um desses indicado para uma determinada
finalidade dependo da area a ser tratada. Na odontologia, estudos foram
realizados para investigar o efeito antimicrobiano na remocao de biofilmes
dentais e para erradicar patdogenos orais. Segundo os autores, foram encontrados
estudos, mas sem grande resultado associando o plasma com clareamento dental,
porém uma boa acdo a nivel celular, causando apoptose, necrose e
desprendimento celular, interrompendo a fase S de replicagdo de células
tumorais, abrindo assim um potencial de uso na oncologia.

Valverde et al. (2013), avaliaram a caracteristica quimica, os niveis de
energia superficial (SE) e a resisténcia adesiva (WTBS) antes e apos aplicacao de
plasma ndo térmico atmosférico (NTP), sobre discos zirconia Y-TZP,
associando a diferentes métodos de tratamento de superficie. Vinte e quarto
discos Y-TZP (Lava Frame, 3M ESPE, St. Paul, MN) (13,5 mm x 4 mm) foram
obtidos, tendo a mesma quantidade e dimensdes em resina composta (Z-100).
Todos os discos foram polidos e divididos em 8 grupos (n=3): 4 controles (sem
NTP) e 4 experimentais (com NTP por 10 s) (P). Todos os grupos receberam
algum tratamentos prévio de superficie antes da cimentacdo, que foi realizada
com o cimento resinoso RelyX Unicem (3M ESPE): jateamento com particulas
de oxido de aluminio 50 um (0,55 MPa / 10 s) (SB), clearfill ceramic primer
(Kuraray, Okayama, Japan) (MDP), jateamento + MDP (SMDP) e sem
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tratamento (B). Os resultados demonstraram aumento de ions O e diminui¢ao do
elemento C apds a aplicagdo de plasma nao térmico. A fra¢do polar aumentou
para os grupos BP e SBP. Os valores de resisténcia adesiva dos grupos com
aplicagdo plasma BP (21.3 MPa), SBP (31 MPa), MDPP (30.1 MPa), ¢
SBMDPP (32.3 MPa) foram significantemente maiores em relacdo aos sem a
aplicagdo B (9.1 MPa), SB (14.4 MPa), MDP (17.8 MPa) e SBMDP (24.1 MPa).
Os autores concluiram que a diminui¢do do elemento C e o aumento de ions O
elevaram a energia de superficie e consequentemente a fracdo polar, o que
resultou no aumento nos valores de u'TBS da zirconia Y-TZP.

Murakami et al. (2013), descreveram a cinética quimica que ocorre sobre
superficies estaveis apos a aplicacdo de plasma nado térmico de oxigénio/hélio,
variando a umidade relativa do ar. Os autores descrevem a cinética fisico-
quimica do processo que ocorre na interacdo dos atomos reativos do gas
ionizado, com uma superficie, mesmo as que possuem grande estabilidade
quimica. Segundo os autores a interacdo de ions e elétrons do plasma e a micro
atmosfera em torno da zona de tratamento com a superficie da amostra, quebram
as ligacOes fracas estabilizadas, promovendo a formacao de grupos polares para
uma futura nova ligacdo. Os autores relataram também que esse processo nao
gera uma influéncia significante com as variagdes de umidade atmosférica.

Canullo et al. (2014), verificaram a influéncia da limpeza superficial do
plasma ndo térmico de argdénio sobre a resisténcia adesiva (SBS) entre a
superficie de uma zirconia Y-TZP e uma ceramica de cobertura. Para isso as
amostras de zirconia foram divididos nos seguintes grupos: (1) sem tratamento;
(2) com aplicagdo de plasma de argdnio por 375 s; (3) aplicacdo de plasma de
argdénio por 750 s. Para esses grupos foram criados outros 2 subgrupos: (A) com
aplicagdo de ceramica de revestimento; (B) sem a aplicacdo de ceramica de
revestimento. Os resultados demonstraram que a resisténcia adesiva sobre os

grupos com aplicacdo de plasma foram significativamente maiores em relacao
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aos demais. Segundo os autores uma possivel explicagdo seria o aumento da
molhabilidade e o potencial de remog¢ao de residuos de hidrocarbonetos da
superficie da zirconia, apos a aplicacao do plasma. Os autores concluiram que,
para a zircOnia a aplicacdo de plasma de argonio sobre a superficie, resulta na
ndo necessidade de uso de ceramicas de revestimento antes da aplicacdo de
ceramicas de cobertura.

Lopes et al (2014), avaliaram a influéncia sobre o angulo de contato apds
aplicagdo de plasma nao térmico de argonio sobre a superficie de 2 sistemas de
blocos de zirconia dentais (Katana, Kuraray Noritake Dental e Lava, 3M ESPE).
As aplicacdes foram feitas por 1 minuto com distancia de 20 mm e as medigdes
foram feitas imediatamente e a cada 1 hora até um total de 10 horas sobre 7
amostras, sendo uma de cada grupo analisado apds 40, 50, 60 e 70 horas. Todos
os grupos obtiveram diminui¢do significante do angulo de contato apos a
aplicagdo do plasma, porém houve retorno a situacao inicial nos grupos Katana
ap6s 15 h e nos grupos Lava apds 5 h. Segundo os autores isso se deve a criagao
de novos grupos polares reativos, como oxigénio e nitrogénio, na superficie apos
aplicagdo e o maior tempo de manutengao desses por parte do grupo Katana ao
longo do tempo devido a maior porcentagem de 6xidos ndo sinterizados, o que
torna essa superficie mais porosa.

Kim JH et al. (2014), realizaram um estudo com o objetivo de fornecer
um conhecimento basico sobre o plasma através de uma revisao narrativa de
suas aplicacdes na odontologia. Para rever as aplicagdes do plasma na
odontologia, foi feita uma busca eletronica no PubMed, Scopus e Google
académico até dezembro de 2012. Isto foi seguido por uma extensa busca
utilizando listas de referéncias de artigos relevantes. Os autores observaram que
houve tentativas de aplicar a tecnologia do plasma em véarias areas de
odontologia, incluindo modificacdes de superficie de implantes dentarios,

adesdo a substratos dentais, tratamento de caries, tratamento endodontico e
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clareamento dental. Embora muitos estudos estivessem em estagios iniciais, foi
demonstrado o potencial valor do plasma em diversas aplicacdes dentarias.
Assim, para ampliar a gama de aplicagdes do plasma e realizar uma investigacao
relevante para o seu uso pratico, a pesquisa interdisciplinar continua com a
participagao de profissionais de odontologia torna-se necessaria.

Noro et al. (2015), avaliaram, mediante resisténcia adesiva por
cisalhamento, a influéncia da aplicacdo de plasma atmosférico, raios ultra-
violeta e primer sobre a superficie de discos de zirconia Y-TZP, com o intuito de
melhorar a hidrofilicidade superficial e consequentemente a adesividade. Discos
de 13 mm de didmetro de zirconia Y-TZP (TZ-3YB-E, Tosoh, Tokyo, Japan),
foram preparados com 2 mm de espessura e jateadas com particulas de 6xido de
aluminio a 50 um por 20 s com 1 cm de distancia. Apds limpeza em ultrassom
as amostras foram dividas em 3 grupos: irradiacdo com plasma atmosférico por
10 s (NJZ-2820, Nagano Japan Radio Co., Ltd a 4 mm de distancia taxa de fluxo
6 L/min); tratamento com UV por 60 s (BioForce Nanosciences, Stockholm,
Sweden 19mW/cm®; aplicacio de primer para cerdmica (Kuraray Noritake
Dental, Primer, Tokyo, Japan) e sem tratamento (controle). Sobre essas
superficies foram aplicados 2 tipos de adesivo: Clearfil Protect Bond (CPB) e
Clearfil S Bond Plus (SBP) (Kuraray Noritake Dental, Tokyo, Japan). Os
resultados mostraram que nao houve diferenca significante entre os 4 tipos de
tratamento de superficie. O plasma aumentou significantemente a resisténcia
adesiva com o adesivo SBP. Nao houve diferenca significante em relagdo ao
angulo de contato para os grupos analisados e em relagdo a presenga do
jateamento. O autor concluiu que mesmo com a diminui¢do do angulo de
contato causado pelos tratamentos superficiais, este ndo foi significante, nao
contribuindo assim para o aumento da molhabilidade desse material. O uso de
primer nao influenciou a molhabilidade superficial devido & auséncia de silica

nesse substrato.
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3 PROPOSICAO

Avaliar a resisténcia adesiva, rugosidade de superficie, angulo de contato e
espectofotometria da superficie de uma zirconia Y-TZP, apds tratamentos

convencionais € experimentais associado ao plasma nao térmico de argonio.
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4 MATERIAL E METODOS

4.1 Preparo dos espécimes

Dez blocos eMax ZirCad (Ivoclar, Schann, Liechtenstein) foram
seccionados por meio da cortadeira Labcut 1010 (Extec, Enfield, CT, USA) em
4 porgdes de 14,5 x 15,5 x 4 mm, que apds sinterizacao resultaram em 39 fatias
de 12 x 11 x 3 mm. Os mesmos foram polidos em politriz com discos de lixa de
carboneto de silicio (Extec Corp., Enfield, CT, EUA) de granulagao 600 e 800 a
300 rpm sob refrigeragdo com agua. As superficies das fatias foram submetidas
a diferentes tratamentos antes da cimentacdo, e previamente aos ensaios
mecanicos de resisténcia de unido, andlise da rugosidade superficial, angulo de
contato e espectofotometria de superficie.

Para ensaio de microtragdo, 20 fatias, foram divididos em 2 grupos

controle: e 3 experimentais, conforme descri¢ao e fluxograma (Figura 1) abaixo:

¢ Grupos JAT: jateamento com Oxido de Aluminio e Silica + Primer:
jateamento com particulas de 6xido de aluminio envolvidas por silica
(Rocatec-Plus - 3M ESPE, Seefeld, Germany), 110 um a 2,5 bars de
pressao por 10 s e aplicagdo de primer Monobond Plus (Ivoclar, Schann,
Liechtenstein) com o aguardo de 1 minuto;

* Grupos HFP: 4cido fluoridrico a 10% (1 min) + Primer: aplicacdo de
acido fluoridrico a 10% (Dentsply), por 1 minuto, sendo em seguida
lavados com spray de ar/dgua por 1 minuto, limpos por uma camada de
acido fosforico (Condac, FGM, Joinville, SC, Brasil) a 37% por 1 min,

lavados novamente com spray ar/agua 30 segundos, secos com spray de
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ar por Iminuto e aplicagdo de primer Monobond Plus com aguardo de 1
minuto;

* Grupo PL: plasma: aplicagdo de plasma ndo térmico de argonio por 1
minuto a 10 mm de distancia;

* Grupo PLP: plasma + Primer: aplicacdo de plasma nao térmico de
argénio por 1 minuto a 10 mm de distancia e aplicagdo de primer
Monobond Plus;

* Grupo HPLP: acido fluoridrico a 10% (1 min) + Plasma + Primer:
aplicacao de acido fluoridrico a 10% (Dentsply), por 1 minuto, sendo em
seguida lavados com spray de ar/agua por 1 minuto, limpa por uma
camada de 4cido fosforico (Condac, FGM, Joinville, SC, Brasil) a 37%
por 1 minuto, lavado novamente com spray ar/dgua 30 segundos,
secados com spray de ar por 1 minuto, aplicagdo de plasma nao térmico

de argonio por 1 minuto a 10 mm de distdncia e aplicagdo de primer

Monobond Plus.

Figura 1 — Fluxograma com distribui¢ao dos grupos para microtragao

5 blocos Zircbnia

| | | | |
HFP JAT HFPLP P PLP

1 bloco 1 bloco 1 bloco 1bloco 1 bloco

4 fatias 4 fatias 4 fatias 4 fatias 4 fatias

48 palitos 48 palitos 48 palitos 48 palitos 48 palitos

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Os blocos de cada grupo foram submetidos a cimentagdo sobre blocos,
previamente confeccionados, em resina Filtek Z350 (3M, St Paul, MN, USA),
mediante o uso de cimento resinoso Multilink N (Ivoclair, Schann,

Liechtenstein). A descri¢ao dos produtos utilizados nessa pesquisa se encontra

no quadro 1.

Quadro 1 — Descrigao dos produtos utilizados

Fabricante Produto Composicao Intrucoes do
Quimica Fabricante
Multilink N | Cimento resinoso Dimetacrilato, Porgdes iguais da
autopolimerizavel | HEMA e particulas pasta base e
inorganicas catalizadora. Obter
mistura homogénea.
Aplicar na pega.
Aguardar 8 min apds
cimentacao.
Monobond Universal Primer | Alcool, metacrilato Aplicar uma gota
Plus de sulfeto, MDP, sobre a superficie,
Y-MPTS aguardar 60 s e
aplicar spray de ar
por 5 s.
7 350 Resina composta BisGMA, Inserir incrementos
BisEMA, UDMA, de 2 mm.
TEGDMA, Fotopolimerizar cada
nanoparticulas de | incremento por 20 s.
zirconia/silica
Condicionador | Acido Fluoridrico | Acido Fluoridrico Aplicar sobre a
de porcelanas a 10% superficie de zirconia
por 1 min, lavar por 1
min e secar com
spray de ar.
Condac Acido fosforico | Acido fosférico a Aplicar sobre a
37% superficie por 1 min,
lavar e secar com
spray de ar.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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4.2 Uso do Plasma nao Térmico

O equipamento utilizado foi o Plasma de Superficie modelo SAP para
aplicagdo em laboratério (Surface — Engenharia e Solucdes de Plasma LTDA,
Campinas, SP, Brasil) (Figura 2), a temperatura ambiente (22°C). Foi
empregado o gas argdnio a uma taxa de fluxo de massa de 1l/minuto. (Praxair
4.8, White Martins Gases Ind. S. A., Rio de Janeiro, RJ, Brasil), que gera um
facho de emissdo de plasma de 20 mm de comprimento. O bocal da canula de
emissdo do plasma foi colocado a uma distancia de 10 mm das superficies que
receberam o tratamento. O tempo de exposicdo foi de 1 minuto para as
superficies da zirconia. O plasma foi incidido verticalmente a superficie no ato

da aplicacdo e o facho movimentado sobre a area a ser tratada.

Figura 2 — Equipamento do plasma nao térmico

Legenda: A) Equipamento do plasma de superficie modelo SAP; B) Aspecto da chama do plasma no
momento proprio para aplicagao.
Fonte: Lucas Franco Teixeira.
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4.3 Cimentac¢ao

Blocos de resina composta foram confeccionados previamente baseados
em uma matriz de silicone (Figura 3 A-B) realizada a partir da duplicagdo dos
blocos (fatias) de zirconia. Sobre essa matriz incrementos de 2mm de resina
composta Filtek Z350 (3M, St Paul, MN, USA) A3 foram inseridos e
fotopolimerizados por 20s (recomendagdes do fabricante — Tabela 1) com
aparelho LED (Radii-cal, SDI Dental Limited, Victoria, Austradlia) com uma

irradiancia de 1200 mW/cm>.

Figura 3 — Matriz para confeccao dos blocos de resina composta

Legenda: A) Incremento de resina composta depositada sobre a matriz; B) Incremento final depositado
e fotopolimerizado.
Fonte: Elaborado pelo autor.

Apos tratamento de superficie da zirconia, conforme descrito
anteriormente, os blocos foram acomodados em dispositivo para cimentacao
(Figura 4 A-D), onde o cimento resinoso autopolimerizavel Multilink N
(Ivoclar, Schann, Liechtenstein) foi manipulado mediante uso de seringas

automix na propor¢cdo de 1:1 e aplicado sobre toda a superficie, sendo
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homogeneizado com uso de espatula de inser¢dao. Logo em seguida os blocos de
resina composta foram acomodados no dispositivo de cimentagdo e travados em
posi¢ao coincidente com a superficie do dispositivo mediante o uso de uma
placa de vidro. O excesso de cimento se escoou por meio das canaletas laterais
do dispositivo de cimentacao, sendo aguardados 8 minutos para a sua completa

polimerizagao.

Figura 4 — Dispositivo para cimentacao

Legenda: A) Dispositivo para cimentacdo; B) Bloco de zirconia acomodado sobre o dispositivo; C)
Cimento inserido sobre a superficie da zirconia; D) Vis@o do conjunto pos cimentagio.
Fonte: Elaborado pelo autor

ApoOs o armazenamento de 48 horas em estufa a 37°C, os conjuntos
resina/zirconia, foram fixados em uma base de resina acrilica RAAQ (2,5 cm de
didmetro x 2 cm de altura), com cera utilidade ao redor de todo o conjunto

(Figura 5).
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Figura 5 — Base de resina para fixacao dos conjuntos em cera

Fonte: Elaborado pelo autor.

4.4 Teste de microtraciao

Os conjuntos fixados sobre a base de resina acrilica, foram posicionados
na cortadeira Labcut 1010 (Extec Corp., Enfield, CT, EUA) para a realizacao de
cortes paralelos no longo eixo do conjunto (Figura 6), em baixa velocidade e sob
refrigeracdo abundante com agua. Apos as seccoes de, aproximadamente, Imm
de espessura , foi aplicado uma pequena porcao de alginato espatulado com agua
nos espacos obtidos, assegurando que os palitos nao saissem de posi¢do durante
os cortes perpendiculares aos anteriores. Depois, os palitos de resina-zirconia
(36 a 48 para cada grupo) ficaram armazenados em tubos identificados (vol. 2
mL) do tipo Eppendorf (Eppendorf, Sao Paulo, SP, Brasil), em estufa 37°C, por
24 h antes do teste de resisténcia adesiva (microtracdo). Previamente ao ensaio
de microtracao, a area de todos os palitos foi medida com um paquimetro digital
(Starrett Industria e Comércio Ltda., Itu, SP, Brasil). Em seguida, cada palito foi

fixado pelas extremidades, com cola de cianoacrilato em gel (Loctite 454,
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Henkel Ltda., Sao Paulo, SP, Brasil), no dispositivo metalico OD03d (Odeme
Equipamentos Médico e Odontologicos Ltda., Joagaba, SC, Brasil). O conjunto
(espécime/dispositivo) foi acoplado @ maquina de ensaio universal (DL-200MF,
EMIC, Sao José dos Pinhais, PR, Brasil) com célula de carga de 10 kg (Figura 7
A-B), a velocidade de Imm/minuto, segundo as normas descritas na ISO/TS
11405 (2003). No momento da fratura o ensaio foi interrompido
automaticamente (Figura 8 A-B).

Os resultados foram submetidos a andlise estatistica ANOVA one-way

seguido do teste de Tukey com significincia de 5%.

Figura 6 — Fixacdao dos conjuntos para cortes dos palitos

Fonte: Elaborado pelo autor.



Figura 7 — Equipamento de ensaio universal (EMIC)

-

Legenda: A) EMIC; B) Dispositivo para fixagao dos palitos acomodado sobre a EMIC.
Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 8 — Palito fixado sobre dispositivo para ensaio de microtragao

. B A0S R
Legenda: Palito sobre o dispositivo para ensaio de microtragdo antes (A) e apos o ensaio (B).
Fonte: Elaborado pelo autor.
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4.5 Analise das fraturas

Apos ensaio de microtragdo, as duas porgdes do corpo-de-prova foram

avaliadas no estereomicroscopio quanto ao padrdo de fratura, de acordo com o

tipo de falha. As fraturas foram classificadas em (Cavalcanti et al., 2007):

a)

b)

d)

adesiva: quando a falha ocorreu na interface cimento-zirconia em mais
de 75% da area analisada;

coesiva em zirconia: quando a falha ocorreu no interior da zirconia, em
mais de 75% da area analisada;

coesiva em resina: quando a falha ocorreu no interior da resina
composta em mais de 75% da éarea analisada;

mista: quando ndao houve predominincia maior que 75% de qualquer

tipo de falha.

4.6 Rugosidade superficial

Para a medi¢do da rugosidade superficial, foram empregadas 4 fatias de

zircOnia, divididas em 4 grupos:

sem tratamento (AV);
com 4cido fluoridrico a 10% por 1 minuto (AHF);
com aplicacdo de plasma nao térmico (AP);

com jateamento com 6xido de aluminio e silica (AJ).
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As amostras foram analisadas no Instituto de Estudos Avangados (IEAvV),
por meio de um Interferdmetro de luz branca NewView 200 (Zigo, Middelfield,
USA) (Figura 9). Foram feitas 5 medidas em regides diferentes de cada amostra,

onde os valores de Ra obtidos foram analisados estatisticamente.

Figura 9 — Equipamento para andlise da rugosidade superficial (interferometro
NewView 200)

90

Fonte: Artisan Technology roup, 2017.

4.7 Mensuracao do angulo de contato

Para a medi¢do do angulo de contato, 12 fatias foram divididas nos
mesmos 4 grupos usados na rugosidade superficial (AV, AHF, AJ e AP). Para a
mensuragdo do angulo de contato uma gota de 4gua destilada (aproximadamente

10 uL) foi gotejada a temperatura ambiente sobre a superficie de cada um das
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fatias de zirconia, apds tratamento de superficie de cada grupo e seu contato
registrado utilizando um gonidémetro (TL100; Attension) (Figura 10). A
gravagao foi realizada em 12 frames por s, sendo o tempo total de gravagdo 15 s
a partir do primeiro toque da gota, porém a andlise do angulo de contato
comecou a ser realizada apds 3 s, para que a gota tivesse tempo de se assentar
nesse periodo. Esse processo foi repetido 3 vezes sobre cada amostra de cada
grupo, a fim de se obter uma média por amostra, tendo uma amostra de cada
grupo analisada imediatamente apoOs o tratamento de superficie, apds 12 horas e

ap6s 24 horas.

Figura 10 — Equipamento para mediacdo do angulo de contato (Gonidmetro
TL100 Attension)

Fonte: Elaborado pelo autor.

O angulo de contato foi calculado bilateralmente pela equacao de Young-

Laplace usando o software OneAttension.
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4.8 Espectroscopia por infravermelho (FTIR)

Com o objetivo de determinar a caracterizagao de ligagdes quimicas da
superficie da zircOnia, trés amostras foram separadas segundo os seguintes
tratamentos: sem tratamento (AV), com jateamento (AJ) e com aplicacdo de
acido fluoridrico seguido de plasma nao térmico de argdénio (AHFP). As
amostras foram avaliadas por meio de um Espectrofotometro Frontier (Perkin
Elmer, Waltham, Massachusetts, EUA) (Figura 13) na regido de 400-550 cm™,
resolucdo 4 cm' ganho 30 varreduras. As amostras em fatias de zirconia foram
depositadas sobre o cristal ATR do equipamento FTIR, conforme esquema da

figura 11.

Figura 11 — Esquema do posicionamento da amostra no FTIR

Light curing ————p

Myla

r
Golden sealing v "/ Sample Stainless steel

ATR crystal ZnSe focusing element T

From IRsource To detector

Fonte: Elaborado pelo autor.
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4.9 Planejamento estatistico

4.9.1 Planejamento experimental

Para a resisténcia adesiva, a variavel experimental foi o tratamento de
superficie da zirconia: HF + primer; jateamento; aplicacdo de plasma; aplicacao
de plasma + primer e HF + aplicacdo de plasma + primer. Para avaliagdao da
rugosidade de superficie e angulo de contato: amostra sem tratamento; amostra
com &cido fluoridrico a 10% por 1 minuto; amostra com aplicagdo de plasma
nao térmico e amostra com jateamento com 6xido de aluminio e silica.

A variavel resposta foi o valor, em MPa, obtido no teste de resisténcia
adesiva de unido a microtracdo, e Ra em um no teste de rugosidade superficial.
A unidade experimental foram os conjuntos zirconia/cimento/resina composta
(n=3), obtidos apds a cimentagdo e utilizados no teste de resisténcia adesiva.
Para o teste de rugosidade, foram empregados fatias de zirconia com 5 pontos de
mensuragcdo (n=5). Para mensuragdo do angulo de contato, foram feitas 3
gotejamentos sobre cada amostra (n=3). Para a espectroscopia 1 amostra de cada
grupo teve sua superficie analisada. Os blocos preparados foram aleatoriamente

designados as condi¢des experimentais.

4.9.2 Hipoteses de nulidade

a) HOa — o tratamento com plasma ndo térmico, na superficie da zirconia,

antes da cimentagdo, ndao resulta em influéncia significante na
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resisténcia de uniao;

b) HOb - o tratamento com plasma ndo térmico, na superficie da zirconia,
antes da cimentagdo, ndo resulta em influéncia significante sobre a
rugosidade superficial;

c) HOc - o tratamento com plasma ndo térmico, na superficie da zirconia,
antes da cimentagdo, nao resulta em influéncia significante no angulo de

contato.

4.9.3 Analise de dados

Para a andlise estatistica, foi calculada uma média dos espécimes (palitos)
testados de cada conjunto zircOnia/cimento/resina composta. Os dados foram
submetidos a andlise estatistica por meio dos programas computacionais:
Minitab (versdo 16.1, Minitab, 2010 e Statistica ) (versdo 9.1, StatSoft, 2010).

A estatistica descritiva consistiu no calculo das médias e desvio padrdao. A
estatistica inferencial consistiu nos testes: analise de variancia (ANOVA) sob 1
fator (tratamento de superficie da zirconia) e teste de Tukey com nivel de
significancia de 5% (p< 0,05), para verificar as diferencas estatisticamente
significantes entre as condi¢des experimentais. Essa mesma analise foi feita para
a rugosidade superficial.

Para o angulo de contato foi utilizado anélise de variancia (ANOVA) sob 2
fatores (tratamento de superficie da zirconia e tempo) com teste de Tukey com

nivel de significancia de 5% (p< 0,05).



55

5 RESULTADOS

A andlise estatistica dos resultados obtidos serd apresentada em cinco
topicos: resisténcia adesiva, modo de fratura, rugosidade superficial, angulo de

contato e espectroscopia por infravermelho.

5.1 Resisténcia adesiva

Os grupos PL e PLP, como apresentaram falha adesiva durante os cortes
dos conjuntos cimentados, tiveram seus resultados excluidos da analise
estatistica da resisténcia adesiva.

A figura 12 apresenta os valores da média e desvio padrdao dos 3 grupos

analisados.
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Figura 12 — Gréfico com os valores das médias e desvio padrdo para resisténcia

adesiva
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Legenda: (HFP): acido fluoridrico + primer; (JAT): jateamento + primer; (HFPPI): acido fluoridrico +

plasma + primer.
Fonte: Elaborado pelo autor.

A tabela 1 contém os resultados do teste de Tukey para os grupos com

diferentes tratamentos de superficie da zirconia em relagdo a resisténcia adesiva.

Tabela 1 — Resultado de teste de Tukey para resisténcia adesiva

TRATAMENTO | MEDIA (MPa) + DP | GRUPOS HOMOGENIOS
HFP 8,88+ 5,15 A
JAT 11,69 £ 5,97 AB
HFPLP 13,26 + 5,75 B

Legenda: (HFP): acido fluoridrico + primer; (JAT): jateamento + primer; (HFPLP): 4cido fluoridrico +

plasma + primer.
Fonte: elaborado pelo autor.
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5.2 Modo de fratura

Com relacdo aos tipos de fratura encontrados nos diferentes grupos
obtivemos em todos os grupos predominio de falha adesiva (HFP - 55.7%) (JAT
- 83,8%) (HFPLP — 62,5%) (PL — 100%) (PLP — 100%) (Figura 13).

Figura 13 — Grafico com as porcentagens dos tipos de fratura de cada grupo
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Legenda: (HFP): acido fluoridrico + primer; (JAT): jateamento + primer; (HFPLP): acido fluoridrico +
plasma + primer; (PL): plasma; (PLP): plasma + primer.
Fonte: Elaborado pelo autor.

5.3 Rugosidade superficial

A figura 14 apresenta os valores da média e desvio padrdo dos 4 grupos

analisados.
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Figura 14 — Gréafico com os valores das médias e desvio padrdo para rugosidade

superficial
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Legenda: (AV): Amostra sem tratamento; (AHF): acido fluoridrico; (AP): plasma; (AJ): jateamento.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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A tabela 2 contém os resultados do teste de Tukey para os grupos com

diferentes tratamentos de superficie da zirconia em relagdo a rugosidade

superficial.

Tabela 2 - Resultado de teste de Tukey rugosidade superficial

TRATAMENTO | MEDIA (um)+ DP | GRUPOS HOMOGENIOS
AV 0,094 + 0,008 A
AHF 0,137 + 0,015 B
AP 0,152 + 0,028 B
Al 0,264 + 0,009 C

Legenda: (AV): Amostra sem tratamento; (AHF): acido fluoridrico; (AP): plasma; (AJ): jateamento.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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5.4 Angulo de contato

A tabela 3 apresenta o resultado de ANOVA 2 fatores (tratamento e tampo)
(Tabela 4), onde apenas para fator tratamento apresentou diferenca (p<0,001),
sendo que o grupo AV (amostra sem tratamento) apresentou média de angulo de
contato estatisticamente maior. A interacao entre os fatores tratamento x tempo,
foi significativa (p=0,0047), sendo que o grupo AP (plasma) obteve aumento
estatisticamente significante do angulo de contato quando da comparagdo com a

leitura imediata apds 24 horas.

Tabela 3 — Resultado de ANOVA 2 fatores

Effect SS Degr of MS F P
Freedom

intercept 106156.5 |1 106156.5 |1244.439 |0.000000

tratamento 5026.7 3 1675.6 19.642 0.000001

tempo 77.7 2 38.8 0.455 0.639610

tratamento*tempo | 2168.7 6 361.4 4.237 0.004782

Error 2047.3 24 85.3

Fonte: Elaborado pelo autor.

A tabela 4 apresenta os resultados do teste de Tukey para o fator tratamento

de superficie.
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Tabela 4 — Resultados do teste de Tukey para o fator tratamento de superficie

TRATAMENTO | MEDIA (°)+ DP | GRUPOS HOMOGENIOS
AV 74,65 + 10,84 A
AHF 49,04 + 7,68 B
AP 45,56 + 15,65 B
Al 47,94 + 10,73 B

Legenda: (AV): Amostra sem tratamento; (AHF): acido fluoridrico; (AP): plasma; (AJ): jateamento
Fonte: Elaborado pelo autor.

A tabela 5 e a figura 15 apresentam os resultados do teste de Tukey para a

interagdo tratamento X tempo.

Tabela 5 — Resultados do teste de Tukey para a interacdo tratamento de
superficie x tempo

TRATAMENTO | TEMPO | ANGULO (MEDIA) GRUPOS
+ DP HOMOGENIOS

AV Imediato 84,55+5,06 C
AV 12h 69,30+12,75 A C
AV 24h 70,11+7,83 A C
AHF Imediato 48,22+2.86 A B
AHF 12h 53,97+12,33 A B
AHF 24h 44,9443 ,60 A B
AP Imediato 30,77+3,23 B
AP 12h 43,2442 46 A B
AP 24h 62,68+13,70 A C
Al Imediato 52,96+18,32 A B
AJ 12h 43,87+1,48 A B
AJ 24h 47,00+7,68 A B

Legenda: (AV): Amostra sem tratamento; (AHF): acido fluoridrico; (AP): plasma; (AJ): jateamento.
Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 15 - Grafico com os valores das médias e desvio padrdo para o angulo de
contato
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Legenda : (AV): Amostra sem tratamento; (AHF): acido fluoridrico; (AP): plasma; (AJ): jateamento.
Fonte: Elaborado pelo autor.

5.5 Espectroscopia por infravermelho

Os resultados do FTIR, presentes na figura 16, demonstraram mediante
descendéncia das curvas espectrais entre 1200 a 900 cm'e a ascendéncia entre
900 a 520 cm™' que ha uma similaridade no padrio das curvas de espectro entre a
amostra jateada (AJ) e a amostra com aplicagdo de HF seguido de plasma nao

térmico de argonio (AHFP), quando comparado com a amostra sem tratamento

(AV), sugestivo de forte presenga de grupos OH e -COOH.



Figura 16 — Grafico com as curvas de espectros referentes a andlise em FTIR
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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6 DISCUSSAO

A zircOnia, dentre as suas caracteristicas, possui baixa energia de
superficie, conferindo por consequéncia, baixa adesividade apds a cimentacao,
mesmo com uso de cimentos resinosos e tratamentos de superficie com acidos
ou jateamentos seguido de aplicagdo de primers (Burke et al., 2002; Blatz et al.,
2004). Isso se deve a composi¢ao desse policristalino, que ao contrario de outras
ceramicas odontologicas, possui uma fase vitrea muito pequena, o que lhe
confere alta estabilidade quimica e resisténcia a corrosao acida (Pereira et al.,
2015).

O tratamento com melhores resultados, at¢ o momento ¢ conseguido
mediante jateamentos por meio de particulas abrasivas, que modificam o padrao
de rugosidade e pode tornar a superficie silanizavel devido a incorporagdo de
6xido de silicio (Amaral et al., 2014; Ozcan, Bernasconi, 2015). Porém a
pressdo exercida para o jateamento pode promover fissuras microscopicas, o que
podera gerar falha adesiva bem como fratura da pega protética (Zhang et al.,
2004).

O presente estudo teve como objetivo testar um novo protocolo de
tratamento de superficie desse substrato, com o proposito de avaliar a
possibilidade da ndo utilizagdao de jateamentos com particulas abrasivas.

O teste de microtracdo, foi o utilizado, em nosso trabalho, para avaliar a
resisténcia de unido, pois segundo Goracci et al. (2005), Mannocci et al. (2001),
Bouillaguet et al. (2003), este teste tem a vantagem de poder diminuir o nimero
dos corpos de prova, pois mede a forca de unido de espécimes de até 0,5 mm’
possibilitando uma distribuicdo uniforme das for¢as durante a aplicagdo da
carga, o que evita fraturas coesivas na dentina radicular sob cargas, permitindo

uma correta mensuracdo da resisténcia de unido da interface.
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Nossos resultados demonstraram que a aplicacdo de plasma ndo térmico
de argdnio aumenta a resisténcia adesiva, ao ponto de equivaler a um tratamento
padrio por meio de jateamento (Tabela 2), porém sem resultar em uma
modificacdo acentuada no padrdao de rugosidade na superficie da zirconia
(Tabela 3), o que pode indicar uma diminui¢do no risco de eventuais fissuras e
trincas.

Dentre os grupos em que foi utilizado o plasma de argdnio, para o teste de
resisténcia adesiva (WTBS), apenas o grupo em que foi aplicado HF a 10%
(HPLP) foi possivel obter palitos. Segundo Noro et al. (2015), como a zirconia €
um substrato extremamente cristalino (em torno de 98% de sua composi¢do) e
consequentemente com resisténcia ao tratamento acido (Pereira et al., 2015), a
aplicagdo prévia do HF funciona principalmente como meio de remog¢do de
residuos inorganicos presente na superficie, oriundo do processo de corte dos
blocos e da deposi¢do de particulas do ar atmosférico Bagueri et al. (2015).
Dessa maneira o HF torna a aplicacdo do plasma de argénio mais efetiva sobre a
superficie da zirconia, resultando em uma resisténcia adesiva proxima ao
tratamento padrao com jateamento, fato esse comprovado mediante analise das
curvas de espectro registradas por meio de FTIR, onde se nota uma proximidade
de padrao entre as curvas de espectros das amostras jateadas e com HF seguido
de plasma.

Esse aumento na resisténcia adesiva, com uso de plasma ocorre, uma vez
que os atomos reativos, do plasma de argonio e espécies reativas oxigenadas e
nitrogenadas, formadas a partir da interacdo do feixe de plasma com a micro
atmosfera em torno da superficie da amostra da zirconia, quebram as ligagdes
fracas estabilizadas, promovendo a formagdo de grupos polares que ficam
disponiveis para uma nova ligagdo (Duan et al., 2007; Murakami et al., 2013).

Em resumo, o tratamento com plasma desestabiliza a energia idnica da
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superficie, tornando-a reativa, devido a formag¢do de radicais ativos
principalmente de oxigénio e nitrogé€nio (Murakami et al., 2013).

Outra explicacdo para a melhora na adesdo, ¢ a propriedade adicional de
limpeza que o plasma promove sobre uma superficie, pela quebra de ligagdes
C-H e C-C, criando novos sitios quimicos através da redug¢do do teor de
hidrocarbonetos e moléculas organicas, que se depositam na superficie da
zirconia em contato com o ar atmosférico. Ao contrario da abrasdo e tratamento
triboquimico, a aplicagdo do plasma ndo produz contaminacao por impurezas ou
afeta a conformacao da superficie de zirconia. Isso pode afetar positivamente a
resisténcia da unido e a sua estabilidade a longo prazo (Canullo et al., 2014).

Em decorréncia desse processo de modificagdo de superficie, onde ha a
criagdo de grupos polares, a superficie da zircOnia se torna mais reativa,
favorecendo a molhabilidade e consequentemente a diminui¢do do angulo de
contato (Valverde et al., 2013; Lopes et al., 2014; Noro et al., 2015). Isso foi
comprovado em nossos resultados onde houve uma diminui¢do acentuada do
angulo de contato, nos grupos apo6s aplicagdo do plasma de argonio,
corroborando com estudos de Lopes et al. (2014) e Noro et al. (2015). Os
autores obtiveram também redug¢do no angulo de contato apds aplicagdo do
plasma sobre zirconia, relatando a diminuicdo imediata significante do angulo
quando comparado com as amostras sem tratamento (30,77° / 84,55°) e
permanéncia de efetividade por até 12 horas (43,24°).

Os primers comercialmente disponiveis podem melhorar a resisténcia de
unido e alterar o angulo de contato para valores entre 30° a 40°. A razdo para o
uso de primers ¢ alterar a inércia de superficie da zirconia. A diminuicao do
angulo de contato indica que a superficie se tornou hidrofilica € com maior
energia de superficie (Valverde et al., 2013), aumentando assim o seu potencial
de ligagdo com resinas a base de acrilato presentes em adesivos, primers ¢

cimentos resinosos (Lopes et al., 2014).
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A avalia¢do em estereomicroscopio, da area adesiva dos palitos testados,
apés o ensaio de microtragdo, revelou modo de fratura predominantemente
adesivo, estando em concordancia com estudos de Amaral et al. (2014) e
Canullo et al. (2014), que avaliaram, pds teste de resisténcia adesiva por
microtracdo essa mesma predominancia de falha sobre amostras de zirconia.

Optamos por nao realizar avaliagdo em MEV, visto que o padrio da
superficie de zircOnia apoOs os tratamentos convencionais, como os utilizados em
nosso trabalho, ja ¢ conhecido na literatura, sendo novamente avaliado por
Bagueri et al. (2015), onde se verificou uma alteracdo no padrao de superficie
apenas para as mostras com jateamento. Ainda segundo Chen et al. (2012),
amostras submetidas a aplicagdo de plasma ndo térmico ndo apresentaram
mudangas significativas em sua morfologia de superficie, visto que a alteracao
promovida por essa modalidade de tratamento € a nivel idnico.

O uso da zirconia tem sido cada vez mais usado, aprimorado e difundido
por parte de empresas e pelos clinicos. Suas propriedades j& conhecidas,
possibilitam a sua utilizagdo nas diversas modalidades terapéuticas
reabilitadoras da odontologia, inclusive em areas estéticas. Por isso ha a
preocupagdao em se alcancar um padrao de adesdo confiavel, duradouro e que
ndo comprometa mecanicamente a estrutura protética. Logo ¢ de suma
importancia que se busque alternativas ao tratamento de superficie desse
substrato, visto que, futuramente, seu uso podera ser ainda ampliado no meio
clinico, podendo inclusive vir a ser usado em pecas de espessura ultrafina, o que
requerera cuidados adicionais em relacdo a tratamentos convencionais ja
estabelecidos como os por jateamento com particulas abrasivas.

Logo, mais pesquisas laboratoriais sdo necessarias, no sentido de reforcar
os resultados encontrados, buscando novas informagdes quanto a longevidade e
a eficacia sobre outros sistemas ceramicos, bem como sobre a interface zirconia-

ceramicas de cobertura, além de estudos com o uso de outras modalidades de
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plasma existente. E também importante, segundo Kim JH et al. (2014), o
aprimoramento dos equipamentos de plasma, para tornar possivel a criagdo de
um protocolo de utilizacdo visando sua viabilizagdo para a futura aplicacdo
clinica na técnica restauradora adesiva ou como método de pesquisa

interdisciplinar.
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7 CONCLUSAO

Baseado na metodologia proposta e nos resultados obtidos € possivel

concluir que a aplicagdo do plasma nao térmico sobre a zirconia Y-TZP:

a) ndo apresentou diferenca significante na resisténcia de unido quando
comparado com o jateamento com particulas de Al,Oj3;

b) ndo modifica significativamente o padrao de rugosidade de superficie,
quando comparado ao jateamento;

c¢) reduz significantemente o angulo de contato.
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