¥
9y UNIVERSIDADE ESTADUAL PAULISTA

u nesp ¥ 4{LI0 DE MESQUITA FILHO"

Campus de Sao Jose dos Campos
Instituto de Ciéncia e Tecnologia

RITA MARIA MOREJON RODRIGUEZ

EFEITO DE DIFERENTES TRATAMENTOS DE SUPERFICIE NA
RESISTENCIA AO CISALHAMENTO ENTRE UMA RESINA
NANOHIBRIDA PARA MANUFATURA ADITIVA E CIMENTO

RESINOSO

2023



RITA MARIA MOREJON RODRIGUEZ

EFEITO DE DIFERENTES TRATAMENTOS DE SUPERFICIE NA
RESISTENCIA AO CISALHAMENTO ENTRE UMA RESINA
NANOHIBRIDA PARA MANUFATURA ADITIVA E CIMENTO

RESINOSO

Dissertacdo apresentada ao Instituto de Ciéncia e Tecnologia, Universidade
Estadual Paulista (Unesp), Campus de S&do José dos Campos, como parte dos
requisitos para obteng¢ao do titulo de MESTRE, pelo Programa de Pds-Graduagao
em CIENCIAS APLICADAS A SAUDE BUCAL.

Area: Protese dentaria. Linha de pesquisa: Desempenho de materiais reabilitadores

protéticos.

Orientador: Dr. Marco Antonio Bottino

Coorientador: Profa. Dra. Nathalia de Carvalho Ramos Ribeiro

Sao José dos Campos
2023



Instituto de Ciéncia e Tecnologia [internet]. Normalizacao de tese e dissertagao
[acesso em 2023]. Disponivel em http://www.ict.unesp.br/biblioteca/normalizacao

Apresentacao gréafica e normalizacéo de acordo com as normas estabelecidas pelo Servi¢o de
Normalizacdo de Documentos da Secéo Técnica de Referéncia e Atendimento ao Usuario e
Documentacédo (STRAUD).

Rodriguez, Rita Maria Mrejon

Efeito de diferentes tratamentos de superficie na resisténcia ao
ci sal hanmento entre uma resina nanohibrida para i npressédo 3D e cinento
resinoso / Rita Maria Morejon Rodriguez. - Sao José dos Canpos : [s.n.],
2023.

49 f. @ il.

Di ssertacdo (Mestrado) - POs-G aduacdo em G énci as Aplicadas a Salude Bucal -
Uni ver si dade Estadual Paulista (Unesp), Instituto de G éncia e Tecnol ogi a,
Sdo José dos Canpos, 2023.

Oientador: Marco Antonio Bottino

Coori entadora: Nathéalia de Carval ho Ranps

1. Printing. 2. Three-Dinensional. 3. Polyners. |. Bottino, Mrco
Antonio, orient. Il. Ranps, Nathéalia de Carval ho, coorient. III.
Uni ver si dade Estadual Paulista (Unesp), Instituto de G éncia e Tecnol ogi a,
Sdo José dos Canpos. |V. Universidade Estadual Paulista 'Julio de Mesquita
Filho' - Unesp. V. Universidade Estadual Paulista (Unesp). VI. Titulo.

Ficha catalogréfica elaborada pela Biblioteca Prof. Achille Bassi e Se¢do Técnica de Informatica, ICMC/USP
com adaptacgdes - STATI, STRAUD e DTI do ICT/UNESP.
Renata Aparecida Couto Martins CRB-8/8376



IMPACTO POTENCIAL DESTA PESQUISA

Espera-se estabelecer um protocolo de tratamento de superficie para polimeros
usados em impressao 3D, ja que este material vem sendo preterido em relag&o as
ceramicas e metais por causa da menor adesao a este substrato. Apesar de haver
disponiveis no mercado varias impressoras para fabricagdo de polimeros para
aplicagdes odontologicas, comparado com materiais como ceramicas e metais, 0

uso de polimeros na area restauradora ainda esta em desenvolvimento.

POTENTIAL IMPACT OF THIS RESEARCH

It is expected to establish a surface treatment protocol for polymers used in 3D
printing, as this material has been neglected in relation to ceramics and metals
because of the lower adhesion to this substrate. Although there are several printers
available on the market for the manufacture of polymers for dental applications,
compared to materials such as ceramics and metals, the use of polymers in the

restorative area is still under development.
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"Ha mais na superficie do que nosso olhar alcancga." -Aaron Beck



RESUMO

Rodriguez RMM. Efeito de diferentes tratamentos de superficie na resisténcia ao
cisalhamento entre uma resina nanohibrida para impressdo 3D e cimento resinoso
[dissertagdo]. Sdo José dos Campos (SP): Universidade Estadual Paulista (Unesp),
Instituto de Ciéncia e Tecnologia; 2023.

O objetivo deste trabalho foi avaliar a resisténcia de unido entre uma resina
nanohibrida para impressdo 3D com cimento resinoso apos diferentes tratamentos
de superficie e envelhecimento. Foram fabricados 120 blocos da resina nanohibrida
(Nanolab 3D, Wilcos do Brasil) em tamanhos de 10 x 8 x 2 mm, desenhados no
software Rhinoceros 7 e depois impressos (W3D PRINT, Wilcos do Brasil) por
método digital de processamento de luz (LCD). Foram produzidos também blocos
de mesmo tamanho obtidos a partir de blocos de CAD/CAM de uma resina hibrida
(Hybrid, Blue Dent), como grupo controle. Cinco tratamentos de superficie foram
realizados nos blocos de resina: nenhum tratamento, condicionamento acido com
acido fluoridrico, jateamento com Al;O,, imersdo em monémero de metilmetacrilato
(primer) e um grupo somando o jateamento com imersdo em primer. Foram
construidos cilindros (< 1 mm?) de cimento resinoso convencional dual sobre as
superficies tratadas com auxilio de matriz de silicone. A resisténcia de uniao foi
medida usando uma maquina de ensaio universal e um teste de microcisalhamento
com fio. Metade das amostras de cada grupo foram testadas sete dias apds a
cimentagao, ja a outra metade foi termociclada por 12.000 ciclos térmicos (5-55 °C,
30 segundos cada) e ensaiadas a seguir. Os modos de falha foram analisados por
um estereomicroscopio e imagens representativas foram realizadas com o auxilio do
microscopio eletrénico de varredura. Apos a anadlise inferencial com ANOVA
3-fatores foi possivel observar que houve diferenga estatisticamente significante
tanto para os fatores material, tratamento de superficie e envelhecimento
isoladamente, como para as interagcdes entre eles. A resina hibrida de impressao
mostrou maior resisténcia de unido quando comparada com os blocos CAD/CAM. A
ciclagem térmica aumentou a resisténcia de unido das resinas impressas e diminuiu
a mesma nos blocos de CAD/CAM. E possivel concluir que a aplicagdo de silano é o
melhor tratamento de superficie para as resinas de impressdo 3D ja que
proporcionou bons valores de resisténcia de unido e confiabilidade da interface
adesiva. A resisténcia adesiva a longo prazo da resina hibrida de impressao 3D
(Nanolab) ¢é influenciada positivamente pelo envelhecimento.

Palavras-chave: 3D Print; resinas; adesividade; ciéncia dos materiais.



ABSTRACT

Rodriguez RMM. Effect of different surface treatments on the shear strength
between a nanohybrid resin for 3D printing and resin cement [dissertation]. Sdo José
dos Campos (SP): Sdo Paulo State University (UNESP), Institute of Science and
Technology; 2023.

The objective of this work was to evaluate the bond strength between a nanohybrid
resin for 3D printing with resin cement after different surface treatments and aging.
120 blocks of nanohybrid resin (Nanolab 3D, Wilcos do Brasil) were manufactured in
sizes of 10 x 8 x 2 mm, designed in the Rhinoceros 7 software and then printed
(W3D PRINT, Wilcos do Brasil) by digital light processing method (LCD ). Blocks of
the same size obtained from CAD/CAM blocks of a hybrid resin (Hybrid, Blue Dent)
were also produced as a control group. Five surface treatments were performed on
the resin blocks: no treatment, acid etching with hydrofluoric acid, sandblasting with
AI302, immersion in methylmethacrylate monomer (primer) and one group adding
the sandblasting with immersion in primer. Cylinders (< 1 mm2) of conventional dual
resin cement were built on the surfaces treated with the aid of a silicone matrix. Bond
strength was measured using a universal testing machine and a wire microshear
test. Half of the samples from each group were tested seven days after cementation,
while the other half was thermocycled through 12,000 thermal cycles (5-55 °C, 30
seconds each) and then tested. Failure modes were analyzed using a
stereomicroscope and representative images were taken using a scanning electron
microscope. After the inferential analysis with 3-way ANOVA, it was possible to
observe that there was a statistically significant difference both for the material,
surface treatment and aging factors alone, as well as for the interactions between
them. The hybrid impression resin showed higher bond strength when compared to
the CAD/CAM blocks. Thermal cycling increased the bond strength of printed resins
and decreased it in CAD/CAM blocks. It is possible to conclude that silane
application is the best surface treatment for 3D printing resins as it provided good
bond strength values and reliability of the adhesive interface. The long-term
adhesive strength of the 3D printing hybrid resin (Nanolab) is positively influenced by

aging.

Keywords: 3D Printing; resins; adhesiveness; materials science.
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1 INTRODUGAO

Uma série de inovagdes tecnoldgicas vém transformando a odontologia nas
ultimas décadas, especialmente desde o advento do CAD/CAM, que criou uma nova
modalidade de trabalho na clinica odontolégica. A onda mais recente do
desenvolvimento tecnolégico em odontologia digital gira em torno do campo da
manufatura aditiva.

A manufatura aditiva ou também chamada impressao 3D foi idealizada no
inicio dos anos 80 por Charles Hull, ele descreveu como estereolitografia (STL) ou a
impressdo de camadas sucessivas de material uma sobre a outra para criar um
objeto 3D (Hull, 2015). Alguns anos depois, em 1999, foi apresentado o primeiro
tratamento odontolégico de um paciente com ajuda dessa modalidade, realizando
um modelo para uma complexa fenda palatina, impresso com tecnologia FDM
(Fused Deposition Modeling) (Dawood et al., 2015).

Atualmente sao descritos quatro processos aditivos: estereolitografia a laser
(SLA), jato de polimero (MJ), processamento digital de luz (DLP) e o processo de
extrusdo de material (ME) usando modelagem de deposicédo fundido (FDM). A
manufatura aditiva, em contraste com o método subtrativo, economiza material, uma
vez que sO usa quantidade como o produto final, e é capaz de produzir geometrias
mais complexas do que os sistemas atuais que s&o limitados pelo menor raio da
ferramenta de fresagem. O desenvolvimento de materiais aptos para a técnica de
impressao 3D oferece vantagens significativas em termos de produtividade, custos,
customizagao e prazos de entrega.

A odontologia € um dos campos que mais podem se beneficiar desta
tecnologia. Fabricagdo de guias cirurgicos, modelos de diagnostico, placas oclusais,
e outras aplicagbes ja sdo uma realidade clinica (Jockusch, Ozcan, 2020). Uma
grande variedade de matérias-primas podem ser utilizadas para fabricagdo de
estruturas devido a diversidade de métodos. A maioria das matérias-primas usadas
para fabricagcdo aditiva com fins odontologicos e médicos podem ser agrupadas em
combinagdes de aglutinante com material em po, incluindo polimeros (resinas e
termoplasticos), ceramicas e metais (Barazanchi et al., 2017).

Apesar das vantagens relatadas nas ceramicas em sistemas CAD/CAM por

manufatura subtrativa para a fabricacdo de restauragdes indiretas, incluindo estética,
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boa mecanica, propriedades O6pticas e biocompatibilidade, as ceramicas também
possuem desvantagens como o desgaste excessivo de dentes antagonistas, alto
custo, alta taxa de crescimento de trincas devido ao conteudo vitreo, e dificuldade de
reparo em caso de falha (delaminagdo) (Zeynep Ozkurt-Kayahan, 2016). Ja as
resinas possuem vantagens como boas propriedades mecéanicas, modulo elastico
mais proximo da estrutura dental, boa estética, entre outras, e pontos negativos,
como menor dureza e maior susceptibilidade ao manchamento do que as ceramicas.
Portanto, materiais hibridos foram idealizados, combinando ceramicas e resinas
(cargas organicas e inorganicas) e ja tem seu excelente comportamento
comprovado quando utilizados nesta técnica (Moura et al., 2021).

Propriedades tais como resisténcia a flexao, dureza, resisténcia ao impacto e
a estabilidade da cor sao importantes para determinar a indicagdo e o uso de
restauragcdes dentarias (Revilla-Ledn et al., 2019). Estudos sobre as propriedades do
material tém surgido, mostrando que boa resisténcia pode ser encontrada nas
resinas de impressao e que essas podem ser indicadas para coroas e proteses fixas
(Chung et al., 2018).

Entretanto, a resisténcia de unido entre a restauracdo e o material de
cimentacdo também é um fator importante no sucesso clinico de uma restauragcao
definitiva (Moura et al., 2021). O efeito da unido adesiva na carga de fratura das
restauragcdes deve ser observado, ja que a resisténcia de unido de restauracdes
pode aumentar os valores de carga de fratura dependendo do protocolo de
cimentagdo (Zimmermann et al., 2018; Mérmann et al., 1998; Bindl et al., 2006).
Diversos trabalhos avaliam o método de pré-tratamento das restauragdes ceramica
e de resina antes da cimentagdo adesiva sugerindo que o condicionamento é
predominantemente indicado (Stawarczyk et al., 2015; Lise et al., 2017). Mas outros
métodos sdo sugeridos para fornecer uma resisténcia de unido adequada entre a
restauracao e o cimento resinoso, como: a abrasédo com broca diamantada, o ataque
com acido fluoridrico ou acido fosfoérico, a abrasdo de ar com particulas de 6xido de
aluminio revestidos ou n&o por silica, e a aplicagao de agente silano (Sismanoglu et
al., 2020).

Atualmente é possivel acessar a uma vasta literatura sobre a resisténcia de
unido de materiais ceramicos e resinosos, porém, o desenvolvimento de novos

materiais hibridos e que combinam propriedades das ceramicas e resinas geram
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uma nova necessidade de estudar esses materiais para a manufatura por adigao.
Desta forma, o objetivo deste trabalho foi avaliar a resisténcia de unido de um novo
composito hibrido, indicado pelo fabricante para restauragdes definitivas (a
impressao de facetas, onlays, inlays e préteses fixas temporarias), com o cimento
resinoso apos diferentes tratamentos de superficie, propondo estabelecer um
protocolo de tratamento de superficie para resina nanohibrida processada por

manufatura aditiva para restauragdes permanentes.
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2 REVISAO DE LITERATURA

2.1 Impressao 3D

Para obter um objeto por manufatura aditiva € necessario uma sequéncia de
etapas, sendo estas: a aquisicdo de dados (geralmente mediante tomografia
computadorizada, ressonéncia magnética e varredura a laser), o processamento dos
dados num software CAD (desenho virtual do objeto), a impressédo e o
pos-processamento, limpeza do objeto e pds-cura para a finalizagado do processo de
polimerizagao (Calvache et al., 2020).

Cada uma destas etapas devem ser minuciosamente executadas, pois sao
inumeros os fatores que influenciam no resultado final, incluindo pardametros como
quantidade de material de apoio no desenho virtual (Puebla et al., 2012), espessura
da camada de impressao (Zhang et al., 2019), a intensidade e velocidade do laser,
angulo e orientacdo de impressao (Shim et al., 2020; Hada et al., 2020), absorgao
de feixe de laser e coeficientes de reflexdo, fonte de energia e poténcia e a
temperatura de fusao, (Ji et al., 2020) entre outras.

No contexto clinico odontologico ja podem ser aplicaveis dentes obtidos por
manufatura aditiva, pois tem mostrado resultados semelhantes de resisténcia ao
lascamento quando comparados com dentes de protese de resina pré-fabricados
convencionalmente (Chung et al., 2018). Material restaurador provisério imprimivel
em 3D (NextDent C&B) tem demonstrado propriedades mecéanicas suficientes para
uso intraoral, semelhante com materiais dentarios provisorios de cura convencional
(Integrity®, Jet®); no mesmo estudo foram usados parédmetros de 90- de orientacéo
de impressao e em uma configuragdo de cor de resina branca, apresentando uma
precisdo comparativamente mais alta (até 22% de erro), reprodutibilidade e uso de
material, e ndo houve correlagao direta entre a espessura da camada de impressao

e o modulo elastico ou pico de tensao (Tahayeri et al., 2018).
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2.1.1 Resinas de impressao e materiais hibridos

Com alguns desafios apresentados pelas ceramicas, ja no CAD/CAM vém
sendo utilizados materiais hibridos como ceramica infiltrada por polimero, devido ao
seu menor modulo de elasticidade (Awada, Nathanson, 2015) e dureza Vickers que
reduz a propagacao de trincas e fissuras. (Steinbrenner, 2018; Castro et al., 2020) O
modulo de elasticidade das ceramicas hibridas € semelhante ao da dentina, o que
torna a distribuicdo de tensdo muito diferente de uma cerémica feldspatica (mais
friavel). Estes valores inferiores de dureza e modulo de elasticidade também podem
representar melhor usinabilidade, levando a mais adaptagao interna e precisdo dos
materiais hibridos quando comparados com as ceramicas. (Bottino et al., 2015)

Atualmente a maioria dos materiais odontologicos restauradores s&o hibridos,
abrangem compostos de distintas fases: uma matriz organica polimérica que é
reforcada por particulas vitreas/ceramicas, ou por uma estrutura porosa
tridimensional ceramica. O reforgo entre as duas fases somente € obtido por meio de
uma interagao interfacial efetiva. Para que isso ocorra € necessario que as fases
sejam quimicamente compativeis ou que exista outro material entre as superficies
para fazer a interagao entre estas. (Kaizer, 2015)

Nos anos 2000 foi langada a primeira geracao de blocos CAD/CAM a base de
polimeros, o Paradigm MZ100 (3M ESPE, St. Paul, MN, EUA), obtido através da
polimerizagao industrial de uma resina composta (Filtek Z100, 3M ESPE) o que
resultaria em maior resisténcia flexural (Awada, Nathanson, 2015), mas este e outros
materiais similares foram marcados pelo elevado desgaste superficial, fraturas,
perda de polimento e instabilidade de cor (Douglas, 2000; Dhawanet al., 2003; Behr
et al., 2003). Logo foram comercialmente disponibilizados novos blocos CAD/CAM
compostos por uma matriz polimérica e por particulas de carga utilizadas nas
ceramicas vitreas, resina-ceramica (Della Bona et al., 2014), e tém por objetivo
combinar as vantagens das ceramicas (durabilidade e estabilidade de cor) com as
melhores propriedades dos compdsitos (propriedades flexurais e baixa abrasividade)
(Coldea et al., 2013). Em estudos in vitro, alguns destes blocos mostraram taxa de
desgaste de superficie similar ou até inferior a uma ceradmica feldspatica

(Stawarczyk et al., 2015) e tem sido reportado que o polimento de superficie obtido
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em algumas restauragdes do tipo resina-ceramica € comparavel ao glazeamento de
ceramicas vitreas (Kim et al., 2006), com resultados promissores de resisténcia ao

manchamento apds pigmentacao simulada (De Oliveira et al., 2015).

2.2 Adesao de materiais restauradores

Para a longevidade de uma restauragdo indireta, além das propriedades
mecanicas adequadas do material, outro fator importante € a cimentacédo adesiva,
pois a adesao proporciona a formagao de um corpo unico, que reduz a possibilidade
de fraturas envolvendo as duas interfaces: dental-cimento e cimento-ceramica ou
material restaurador (Soares et al., 2005).

As técnicas de adesao mecanica tem como objetivo criar microretengdes na
superficie dos materiais restauradores, aumentando a rugosidade e a area de
energia de superficie e por sua vez a molhabilidade e a adesao (Kimmich, Stappert,
2013). A adesdo micromecénica da ceramica ou do metal a resina é feita através do
jateamento ou de condicionamento com &cido hidrofluoridrico (Kimmich, Stappert,
2013). Na literatura é descrito que ambos s&o meios eficazes na reparagao e adesao
mecanica as ceramicas, contudo somente a criagado de microrugosidades resultante
da preparagao mecanica nao € suficiente para obter bons niveis de adesao, sendo
necessario a aplicagéao posterior do silano (Xie et al., 2015).

Para as ceramicas vitreas ja existe um protocolo bem definido,
condicionamento com acido hidrofluoridrico (HF) e silanizagéo (Lise et al., 2015) . O
acido hidrofluoridrico tem a capacidade de condicionar a ceramica de forma seletiva
atacando a fase amorfa vitrea e expondo a porcéao cristalina criando uma superficie
porosa irregular, aumentando a penetragao e a retencdo micromecanica do agente
cimentante (Kimmich, Stappert, 2013). Este também quebra as liga¢des de silicato e
leva a formagédo de ligagdes insaturadas de oxigénio que se vao ligar ao silano
(Kimmich, Stappert, 2013). O jateamento com AlI203 ndo sé cria uma superficie
rugosa, mas também torna mais receptiva a adesédo quimica, a camada de alumina
que se forme na superficie do substrato apos a silanizagdo forma ligagdes por

pontes de hidrogénio Si-O-Al, esta ligacdo € mais suscetivel a hidrélise e mais fraca



20

que a ligagdo Si-O-Si formada nas ceramicas vitreas ou quando se recorre ao
jateamento Al203 reforgado por silica de 30 um (Rocha et al., 2016; Matinlinna et
al., 2018). A molécula bifuncional do silano permite a ligagdo quimica entre a porgao
inorganica da ceramica e o componente organico do agente cimentante resinoso
(Matinlinna et al., 2018). Para as resinas compostas indiretas, o tratamento de
superficie indicado é o jateamento da superficie interna da restauragédo com
particulas de 6xido de aluminio (AlI203) seguido de silanizagao (Soares et al., 2005),
enquanto aos materiais hibridos, tipo resina-ceramica, até mesmo as orientagcoes
dos préprios fabricantes sao diversas. (Spitznagel et al., 2014).

Alguns fabricantes recomendam tratamento de superficie com ataque acido
ou jato de areia; no entanto, outros estudos também descreveram polimento e
aplicagao de primer ceramico autocondicionante. (Da Silva et al., 2018; Tribst et al.,
2020). Tratamentos de superficie como condicionamento com acido fluoridrico a 5%,
jateamento com 6xido de aluminio, e a aplicagdo de silano podem favorecer a
resisténcia ao desgaste, e também podem influenciar na longevidade da
restauracdo. (Dal Piva et al., 2020; Tribst et al., 2020; Grangeiro et al., 2021) Um
estudo in vitro que compara diversos tratamentos de superficie em blocos Vita
Enamic (Vita Zahnfab-rique; Bad Sackingen, Alemanha) infere que a superficie com
ataque de HF 5%, seguido do aplicagéo de primer ceramico autocondicionante, sao
os melhores tratamentos de superficie para a adesao da camada de caracterizagao
(Grangeiro et al., 2021). Porém em aqueles materiais compostos por um maior teor
de resina composta, o ataque acido com HF ndo é recomendado (Diogo et al.,
2015).

Alguns tratamentos de superficie para melhorar a resisténcia de unido entre
reparos de ceramica e resina composta sao: retificacdo da superficie com aplicagao
de ponta diamantada e aplicagdo de silano (Elsaka, 2015), condicionamento
superficial com &cido fosférico 40% (Blum et al., 2012) associado a aplicagéo de
sistema adesivo (Rohr et al., 2017), condicionamento superficial com Acido
fluoridrico a 9,5% seguido de silanizagao e aplicagdo de adesivo, abrasdo a ar com
particulas de alumina ou revestimento triboquimico de silica, (Ozcan et al., 2009) e
uso de adesivo universal (Rohr et al., 2017; Zaghloul et al., 2014).

Um estudo que avalia a forgca de uniao entre uma rede ceramica infiltrada com

polimeros e um compdsito para reparacdo utilizando diversos tratamentos de
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superficie concluiu que a retificagdo da superficie seguida da aplicagdo de adesivo
universal promoveu a maior adesdo, e parece ser o melhor método para reparar
ceramicas hibridas. No entanto, os tratamentos de superficie testados
(condicionamento com &cido fluoridrico 10% e Oxido de aluminio) ndo levaram &
estabilidade de unido apdés 6 meses em agua, demonstrando que novos métodos de
condicionamento para materiais hibridos devem ser investigados (Da Silva et al.,
2018).

Enquanto as resinas impressas em 3D, com fins temporarios (Nextdent C&B,
Vertex-Dental B. V., Soesterberg, Holanda) cimentadas a varios materiais de reparo,
embora a abrasdo usando Oxido de aluminio 50 pm (Al203) mostraram
caracteristicas micro-retentivas em imagens de MEV, nao houve diferencga
estatisticamente significativa em resisténcia ao cisalhamento em comparacédo ao
grupo controle sem tratamento nem quimico nem mecéanico. (Link, Shin, 2020).
Diferente de outro estudo que experimentou com a mesma resina impressa
(Nextdent C&B, Vertex-Dental B. V., Soesterberg, Holanda) onde o grupo jateado
com Oxido de aluminio de 50 ym (Al203) por 10 segundos a uma distancia de 10
mm apresentou os maiores valores médios de resisténcia ao cisalhamento. (Jeong,
Kim, 2019)

2.2.1 Teste de adesao em materiais dentarios

Com o objetivo de verificar a eficacia e aprimorar produtos e técnicas
adesivas de inumeros materiais dentarios, na literatura encontramos diferentes
metodologias para avaliar a resisténcia de unido como os testes de tragdo e
cisalhamento, e seus microtestes equivalentes (Scherrer et al., 2010; Braga et al.,
2010). Estes quando empregados corretamente, pode-se ter ideia do
comportamento clinico dos materiais embora que a decisao clinico pratica com base
em resultados in vitro € questionavel (Sirisha et al., 2014).

Para a realizagédo dos testes é aplicada uma forga que gera tenséo até gerar
uma falha na interface adesiva, a resisténcia de unido é medida estaticamente

usando amostras de diferentes configuragdes e seus valores s&o calculados
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dividindo-se a forga maxima aplicada, pela area da superficie cimentada (Van
Meerbeek et al., 2010). Corpos de prova com area cimentada inferior a 3 mm2
(micro-testes) apresentam maior numero de falhas na regiao de interesse, ou seja,
na interface adesiva, devido a menor suscetibilidade de defeitos criticos, pelo que
sdo os mais indicados (Sirisha et al., 2014). Além disso, quando comparado ao teste
em sua versao macro, apresentam valores mais altos e especificos de resisténcia
adesiva devido a diminuicao da sua interface, ja que quanto maior a superficie da
interface adesiva, menores serdo os resultados obtidos em testes (Lopes et al.,
2021).

Para obter valores de resisténcia adesiva confiaveis, independentemente da
metodologia utilizada € importante que a incidéncia de carga sobre a interface seja
aplicada de modo uniforme (Ozcan, Bernasconi, 2015), na realizagdo dos testes
neste trabalho foi usado um fio de aco (Bottino et al., 2014).

O teste de microcisalhamento demonstra uma maior capacidade de
especificacao de resultados dos efeitos de tratamento de superficie uma vez que os
resultados obtidos sdo mais padronizados e que as tensdes sao encontrados
principalmente na interface adesiva (Mosharrafet et al., 2011), outros acreditam que
o teste de microcisalhamento produz ainda menos estresse no substrato, garantindo
falhas ainda menos coesivas do que os testes de cisalhamento (Braga et al., 2010).
Deste modo foi a metodologia de testagem selecionada, visando a maior preciséo e

consequente confiabilidade de dados apesar de suas limitacdes.
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3 PROPOSIGCAO

A proposicao geral do estudo € avaliar a resisténcia de unido e a
confiabilidade da interface adesiva entre uma resina nanohibrida para manufatura

aditiva e o cimento resinoso apoés diferentes tratamentos de superficie.

Objetivos especificos
a. Avaliar o comportamento adesivo entre a resina nanohibrida para manufatura
aditiva (3D PRINT) e o cimento resinoso apos diferentes tratamentos de

superficie, comparado com uma resina de manufatura subtrativa (CAD/CAM).

b. Avaliar a resisténcia ao cisalhamento da resina nanohibrida sem tratamento
de superficie e apods a aplicagao de acido, primer com MDP e/ou jateamento,
com o cimento resinoso.

c. Avaliar a susceptibilidade ao envelhecimento térmico da interface adesiva das
resinas nanohibridas e cimento resinoso.

d. Analisar a confiabilidade adesiva da interface resina nanohibrida e cimento

resinoso com a analise de Weibull.

H,. Todos os tratamentos de superficie da resina nanohibrida irdo promover
semelhante resisténcia ao cisalhamento com o cimento resinoso, bem como essas

interfaces nao serdo suscetiveis ao envelhecimento térmico.

H,. Ambas resinas, de 3D PRINT e de CAD/CAM, apresentarao semelhantes
resultados de resisténcia ao cisalhamento na interface adesiva e susceptibilidade ao

envelhecimento.
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4 MATERIAL E METODOS

4.1 Confecgao dos espécimes

Foram fabricados 120 blocos da resina nanohibrida (Nanolab 3D, Wilcos do
Brasil, Petropdlis-RJ, Brasil) em tamanhos de 10 x 8 mm de comprimento e largura,
e 2 mm de espessura desenhadas no software Rhinoceros 7 (Robert McNeel &
Associates, Seattle, WA, EE. UU) e usando uma Impressora 3D (W3D Print, Wilcos
do Brasil, Petropdlis, RJ, Brasil) por método digital de processamento de luz (LCD).
Os espécimes impressos em angulo de 90 graus, com os suportes colocados no
lado oposto ao lado da superficie de teste foram limpos em alcool isopropilico por 20
minutos usando um limpador ultrassdnico e secos com ar comprimido isento de 6leo
por 20 segundos, logo polimerizados (W3D flash, Wilcos do Brasil, Petropdlis, RJ,
Brasil) por 15 minutos para garantir a conversdo dos mondémeros. Para o grupo
controle foram cortados 120 blocos da resina Hybrid (Blue Dent, Pirassununga - SP,
Brasil) no mesmo tamanho com um disco de diamante (IsoMet 1000, Buehler; Lake
Bluff, IL, EUA)

No software Minitab (Power Curve for Fratorial Completo Geral; State College,
PA, EUA) calculou-se considerando um intervalo de confianga bicaudal de 95%, para
um minimo de 10 amostras por grupo, um poder amostral de 90%. Depois disso, as
amostras foram aleatoriamente divididas em 10 grupos de acordo com o tratamento
de superficie e envelhecimento (n = 10) (Quadro 1).

(1) Sem tratamento de superficie adicional.

(2) Condicionamento com &cido: aplicagdo Acido fluoridrico 10% (Condac
Porcelana, FGM Dental Group, Joinville, SC, Brasil) por 30 segundos, limpeza com
agua por 30 segundos e seco com ar.

(3) Abraséo a ar: jateamento com particulas de 6xido de aluminio (Al,O3) de
50 uym usando uma abrasdo de particulas a ar (Cobra, Renfert GmbH, Hilzinger,
Alemanha) a uma distancia de 10 mm, pressédo de 0,2 MPa por 10 segundos. A
amostra foi lavada com agua por 10 segundos e seco com ar comprimido isento de

Oleo por 10 segundos.
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(4) Primer: um silano contendo MDP (Monobond N, Ivoclar Vivadent, Barueri,

SP, Brasil) sera aplicado na superficie de cimentagdo das amostras durante 40

segundos ativamente. Em seguida, os espécimes serdo secos com jato de ar por 10
segundos.

(5) Jateamento + Primer: esse tratamento sera a combinagdo dos processos

descritos anteriormente, primeiro as amostras serao jateadas, limpas e em seguida

sera aplicado o primer com MDP.

Quadro 1 - Classificagao e abreviagdes dos grupos de teste

Tratamentos de superficie
Sem Acido Jateam | Primer | Jateame
Tratame | Fluoridrico ento nto +
nto 10% Primer
Resina Nao ST AC JAT SIL JS
nanohibrida | envelhecidos
(Nanolab (Imediato)
3D)- (3D
PRINT) Envelhecidos ST AC JAT |SIL JS
Resina Nao ST AC JAT SIL JS
Hybrid envelhecidos
(Blue Dent)- [ (Imediato)
(CAD/CAM)
Envelhecidos ST AC JAT |SIL JS

Fonte: Elaborada pelo autor.

Apos os tratamentos de superficie, construiu-se cilindros com cimento

resinoso (Variolink N, Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) na superficie dos
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blocos de resina que foram tratadas (@ = 0,8 mm e h = 2 mm) e fotopolimerizados

por 1 minuto (Valo LED, Ultradent; South Jordan, UT, USA) (Figura 1).

Figura 1- Confecgéo dos espécimes

il

Cilindro de cimento
resinoso

Bloco de resina
NANOLAB 3D -

de impressdo 3D
Bloco de resina
Hybrid — CAD/CAM

* Tubo de PVC

Fonte: Elaborada pelo autor.

Cada grupo foi subdividido em 2 subgrupos (n=10) de acordo com o
protocolo de envelhecimento térmico (envelhecidos ou nao). Os grupos nao
envelhecidos foram testados sete dias apdés a cimentagcdo, enquanto os grupos

envelhecidos serdo termociclados realizando 12 mil ciclos (banhos de 5 e 55°C, 30

segundos cada), e testados logo a seguir (Figura 2).
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Figura 2 — Esquema ilustrativo da distribuicdo dos espécimes nos grupos. Os
espécimes com fundo cinza representam os grupos envelhecidos na maquina de

termociclagem

n=120
\
Condicionamento Jateamento (JAT) Primer (SIL) Jateamento + Primer (JS)
Tratamento (ST) com HF 10% (AC) n=20 n=20 h=20
n=20 n=20 ’_‘_‘ ’—‘—‘
] i —~
q4*)r 4« ]

] ] ® = @ o @
n=10 n=10 = = = = =10 n=10 n=10

Fonte: Elaborada pelo autor.

4.1.1 Ensaio de resisténcia de uniao

Realizou-se o teste de microcisalhamento (USBS) numa maquina de ensaio
universal (DL- 1000 EMIC, S&o José dos Pinhais, Brasil), com carga aplicada sobre
a base do cilindro através de um fio de ago (0,2 mm de didmetro) na velocidade de
0,5 mm/min e célula de carga de 50 Kgf, até o espécime fraturar. A resisténcia
adesiva foi calculada pela férmula:

R=F/A

onde R = Resisténcia adesiva (MPa); F = Forca (N); e A = Area da interface (mm?).
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Figura 3- Figura ilustrativa do ensaio de microcisalhamento na maquina de ensaio

universal

Fonte: Elaborada pelo autor.

4.1.2 Analise das superficies

As superficies dos espécimes tratados foram observadas em
estereomicroscopio (Stereo Discovery V20, Zeiss, Gottingen, Germany). Para cada
grupo, amostras representativas foram analisadas quanto a sua morfologia
superficial no microscépio eletrénico de varredura (MEV, Inspect S50, FEI Company,
Brno, Republica Tcheca) onde as amostras receberam cobertura com camada fina

de ouro.

4.1.3 Analise das Falhas

As superficies dos espécimes fraturados foram examinadas em

estereomicroscopio (Stereo Discovery V20, Zeiss, Gottingen, Germany) e os tipos de

falha foram classificadas em: A) Adesiva na interface entre resina e cimento; B)
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Coesiva da resina nanohibrida; C) Coesiva do cimento; D) Mista (adesiva mais

coesiva).

4.1.4 Analise estatistica dos dados

As médias e desvios padrao do ySBS de cada amostra foram calculadas e
analisadas estatisticamente. Os dados foram testados quanto a normalidade, em
seguida, submetidos a ANOVA 3-fatores: “tratamento de superficie",
"envelhecimento " e"material ". Entdo, o teste de Tukey foi empregado para
comparar as médias, com significancia fixada em a = 0,05.

Para a determinagdo da confiabilidade da unido adesiva foi realizada a
analise de Weibull através do método dos minimos quadrados, também com nivel de
significancia de 5%. Com essa distribuicdo, foram determinados o médulo de
Weibull, que representa a homogeneidade ou confiabilidade das interfaces adesivas,
e a resisténcia adesiva caracteristica, que é a resisténcia em que 63,2% das

interfaces adesivas irdo falhar (Arenas et al., 2020).
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5 RESULTADOS

5.1 Resisténcia de uniao

Apds a analise inferencial com ANOVA 3-fatores (material x envelhecimento x
tratamento de superficie) foi possivel observar que houve diferenga estatisticamente
significante tanto para os fatores, “material” (p=0,000), “tratamento de superficie”
(p=0,000) e envelhecimento (p=0,421) isoladamente, como para as interagdes entre
eles “material*tratamento de superficie" (p=0,000), material*envelhecimento
(p=0,000) e envelhecimento*tratamento de superficies (p=0,000).

O teste de comparagao multipla de Tukey (95%) para o fator Material mostrou
maior resisténcia de unido da resina de impresséo (3D PRINT) com uma média de
23,29 MPa quando comparada com os blocos CAD/CAM com média de 6,1 MPa.
Para o fator envelhecimento, € possivel observar que a ciclagem térmica aumentou
a resisténcia de unidao das resinas impressas e diminuiu a mesma nos blocos de

manufatura subtrativa (Tabela 1).

Tabela 1- Resultados do teste de comparagao multipla de Tukey (95%) para o fator

envelhecimento

Grupos Média Agrupamento (Tukey 95%)
3D PRINT Envelhecido 27,42 A

3D PRINT Imediato 19,15 B

CAD CAM Imediato 9,52 C

CAD CAM Envelhecido 2,67 D

Fonte: Elaborada pelo autor.
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Para facilitar a analise dos dados considerando que os grupos de resina
impressa e resina CAD/CAM mostraram comportamentos muito diferentes, foi
realizado um Anova 2-fatores (envelhecimento e tratamento de superficie) somente
para analise da resisténcia de unido da resina impressa com cimento resinoso
(Tabela 2). Houve diferenga estatisticamente significante tanto para os fatores
tratamento de superficie (p=0,000) e envelhecimento (p=0,000) isoladamente, como
para as interagdes entre eles envelhecimento*tratamento de superficies (p=0,000).
O teste de comparagdo multipla de Tukey (95%) mostrou que as amostras
envelhecidas apresentaram superioridade na resisténcia ao cisalhamento com a
maioria dos tratamentos em comparagao aos grupos imediatos, sendo o grupo JAT
(jateamento) envelhecido o mais resistente de todos. Nos testes imediatos, somente
resinas com aplicacdo de silano (SIL) tiveram resultados com semelhanga aos
testes posteriores a termociclagem, resinas sem tratamento de superficie (ST) e

aplicacao de jateamento mais silano (JS) tiveram o pior desempenho.

Tabela 2- Resultados do teste de comparagao multipla de Tukey (95%) das resinas

de impresséao para os fatores envelhecimento e tratamento de superficie

Grupos Meédia Agrupamento (Tukey 95%)

JAT Envelhecido 33,46 + 7,64 A

ST Envelhecido 30,75+10,12 |AB

SIL Envelhecido 26,94 + 12,09 BC

SIL Imediato 24,70 + 4,06 BCD
AC Envelhecido 24,25+ 6,13 BCD
JS Envelhecido 21,72 + 6,03 CD
AC Imediato 19,75 £ 5,47 DE
JAT Imediato 18,15+ 4,85 DE
ST Imediato 16,96 + 7,20 E
JS Imediato 16,34 £ 6,13 E

Fonte: Elaborada pelo autor.
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Para as resinas de CAD-CAM na andlise interferencial Anova 2-fatores,
envelhecimento e tratamento de superficie também mostraram diferencas
estatisticamente significantes para os fatores tratamento de superficie (p=0,001) e
envelhecimento (p=0,000). A Tabela 3 mostra os resultados do teste de comparagao
multipla de Tukey (95%) das resinas CAD-CAM para o fator tratamento de superficie
do grupo sem envelhecimento, onde o grupo tratado com aplicacao de silano (SIL)
apresentou o melhor resultado junto com o Jateamento + silano (JS), ja as amostras
somente jateadas (JAT), sem tratamento (ST) e com condicionamento acido (AC)
mostraram resisténcias de unido mais baixas (Tabela 4). Apds o envelhecimento, os
grupos acido (AC) e sem tratamento (ST) apresentaram 100% de falhas pré-teste,
os grupos SIL, JAT e JS tiveram cerca de 50% de falhas pré-teste e média de 2,17
MPa, 2,48 MPa e 1,68 MPa de resisténcia de unido respectivamente para os

sobreviventes.

Tabela 3- Resultados do teste de comparagado multipla de Tukey (95%) das resinas

CAD-CAM para o fator tratamento de superficie sem envelhecimento

Grupos Média Agrupamento (Tukey 95%)
SIL 13,95 £ 6,51 A

JS 12,80 + 4,36 A

JAT 6,94 + 2,31 B

ST 6,07 £ 5,69 BC

AC 5,27 £ 2,82 C

Fonte: Elaborada pelo autor.

Na analise de Weibull, observamos que o grupo CAD/CAM tratado com acido

(AC), CAD/CAM jateado (JAT) e resina impressa com silano (SIL) apresentaram
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maior mdédulo de Weibull, acordo com a interposi¢ao dos intervalos de confianca. Os

maiores valores a resisténcia caracteristica foram observados no material CAD/CAM

tratados com jateamento e sem tratamento (Tabela 4).

Tabela 4- Dados da analise de Weibull

Grupos Modulo de | Intervalo  de | Resisténcia Intervalo  de
Weibull (m) Confianga de | caracteristica | Confianga de
m (00) 0o
3D PRINT AC | 4,06 2,908- 5,669 21,72 19,54- 24,16
3D PRINT ST |2,55 1,822- 3,591 19,03 16,14- 22,44
3D PRINT SIL | 7,65 6,307- 9,297 | 26,20 24,65- 27,83
3D PRINT JAT | 3,74 2,483-5,650 (20,12 18,22- 22,21
3DPRINTJS |2,85 2,078- 3,935 18,28 16,04- 20,80
CAD CAM AC |8,08 6,685- 9,770 | 25,61 24,06- 27,25
CAD CAM ST | 4,52 3,5634- 5,785 33,39 30,03- 37,11
CAD CAM SIL | 3,04 2,523-3,675 29,44 26,26- 33,01
CAD CAM JAT | 6,14 5,041- 7,480 35,77 33,50- 38,20
CAD CAM JS |3,34 2,015- 5,552 24,26 21,72-27,10

Fonte: Elaborada pelo autor.

5.2 Analise das superficies

Espécimes representativos foram observados em MEV para analisar quanto

a sua morfologia superficial no microscopio eletronico de varredura (MEV, Inspect

S50, FEI Company, Brno, Republica Tcheca).
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Figura 4 — Imagens de MEV dos espécimes de resina impressa

Legenda: a) Sem tratamento de superficie; b) Aplicagdo de acido fluoridrico 10%; c¢) Jateamento com
particulas de 6xido de aluminio (Al,O3); d) Aplicacdo de Silano; e€) Jateamento com particulas de
6xido de aluminio (Al,O3) seguido de aplicagéo de silano.

Fonte: Elaborada pelo autor.
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Figura 5 - Imagens de MEV dos espécimes de resina CAD/CAM

HV }1vag [=} 75;)01
25.00 kV| 4000 x | 6.0 [14.3 mm|ETD

HV mag O spot| WD [ R — O |11 R —
25.00 kV[4000x | 6.0 [14.2 mm|ETD ICT - UNESP

HV mag O [spot| WD [ — |11 —
25.00 kV|[4 000 x | 6.0 [14.4 mm|ETD ICT - UNESP

Legenda: f) Sem tratamento de superficie; g) Aplicagao de acido fluoridrico 10%; h) Jateamento com
particulas de 6xido de aluminio (Al,Os); i) Aplicagdo de Silano; j) Jateamento com particulas de 6xido
de aluminio (Al,O;) seguido de aplicacdo de silano.

Fonte: Elaborada pelo autor.
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5.3 Analise de falhas

Apds os testes de microcisalhamento todas as amostras foram observadas
em estereomicroscopio para classificacdo das falhas, sendo predominantes os tipos
de falhas mistas (adesiva mais coesiva) e coesivas da resina para o material
impresso, contrario aos blocos de resina CAD/CAM, onde o tipo de falha adesiva na

interface entre resina e cimento foi o que mais houve (Figura 6 e 7).

Figura 6- Grafico de barras das distribuicbes dos modos de falha para a camada de

caracterizagao ligada a resina nanohibrida (3D PRINT)

Coesiva Cimento, Coesiva Resina, Adesiva e Mista

B Mista Adesiva [ Coesiva Resina [ Coesiva Cimento
100% -
50%
25%
0%

ST JAT SIL AC Js

Legenda: Modos de falha: a) Mista (adesiva mais coesiva); b) Adesiva na interface entre resina e
cimento; c) Coesiva da resina nanohibrida; d) Coesiva do cimento.

Fonte: Elaborada pelo autor.
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Figura 7- Grafico de barras das distribuicbes dos modos de falha para a camada de

caracterizagao ligada a resina (CAD CAM)

Coesiva Cemento, Coesiva Resina, Adesiva e Mixta

B mixta | Adesiva [ CoesivaResina [ Coesiva Cemento

100%

75%

50%

25%

0%
5T JAT SIL AC Js

Legenda: Modos de falha: a) Mista (adesiva mais coesiva); b) Adesiva na interface entre resina e
cimento; c) Coesiva da resina; d) Coesiva do cimento.
Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 8- Micrografias do modo de falhas mista e adesiva (130x de ampliagcéo)

Fonte: Elaborada pelo autor.
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6 DISCUSSAO

A proposigao do estudo foi avaliar a resisténcia de unido e a confiabilidade da
interface adesiva entre uma resina nanohibrida para manufatura aditiva (impressao
3D) e o cimento resinoso submetidas ao teste de microcisalhamento apés diferentes
tratamentos de superficie, com e sem envelhecimento térmico; assim como a
comparagao dos resultados com a resisténcia de unido de uma resina hibrida usada
na manufatura subtrativa (CAD-CAM) com o cimento resinoso. As evidéncias
mostraram que os tratamentos de superficie da resina nanohibrida para impressao
3D promoveram diferentes resisténcias ao cisalhamento com o cimento resinoso.
Além disso, foi possivel perceber que as amostras obtidas por manufatura aditiva
apresentaram superioridade na resisténcia ao cisalhamento com todos os
tratamentos quando comparadas com os blocos de resinas CAD-CAM. Dessa
forma, todas hipoteses do estudo foram rejeitadas.

Os maiores valores de microcisalhamento (uSBS) foram apresentados pelas
resinas de impressao nesse estudo, enquanto a resina hibrida CAD/CAM mostrou
valores muito inferiores. A superioridade nos valores de uSBS da resina nanohibrida
pode estar relacionada com a organizagao da estrutura em camadas deste material,
que proporciona maior rugosidade favorecendo o principio de adesao por adsorgao.
A analise qualitativa no MEV mostrou dita caracteristica do material de impresséao
com todos os tratamentos (Figura 4). Ja a topografia da superficie da resina
CAD-CAM (Figura 5), mostra as superficies mais homogéneas e com menos
defeitos, o que desfavorece a retengdo mecanica.

Melhorar a for¢a de ligagédo entre dois materiais pode envolver o aumento da
rugosidade da superficie para promover retengdo mecanica e aplicagdo de um
agente de ligacdo para promover a ligagcdo quimica, como realizados para
ceramicas e até para esmalte e dentina. Entretanto, nesse estudo, tratamentos
como aplicagdo de silano (SIL) e jateamento (JAT) apresentaram resultados
estatisticamente semelhantes com o grupo sem tratamento (ST) antes e depois do
envelhecimento térmico. O jateamento mais silano (JS) mostrou o pior
comportamento na resisténcia a unido, junto com o condicionamento de acido
fosforico (AC). As concentragcbes e o tempo de exposicdo ao acido fosférico

promoveram aumento do tamanho dos poros, no entanto, quanto maior a
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concentracdo e exposicao, maior a deterioragcao da superficie, 0 que pode levar a
falhas coesivas e estas foram encontradas na analise da interface no
estereomicroscopio para este tratamento. O jateamento com Al,O; ndo so6 cria uma
superficie rugosa, mas também torna mais receptiva a adesédo quimica. A camada
de alumina que se forma na superficie do substrato e apds a silanizagdo forma
ligacbes por pontes de hidrogénio Si-O-Al, mas este tipo de ligacdo é mais
suscetivel a hidrélise, o que pode ter deteriorado a interface apds a termociclagem.
Atualmente sdo abordadas preocupacodes sobre a estabilidade hidrolitica da ligagao
siloxano formada de agentes de acoplamento de silano com resinas compostas e
materiais restauradores que contém silica na sua composicao (Lung et al., 2012).
Uma outra explicagcdo € que sistemas com particulas de carga que apresentam
silano em sua composicao, que, apesar de ser fundamental para a adesao entre a
carga e a matriz resinosa, interferem na cura do material. Além disso, camadas mais
espessas de monbmeros resinosos facilitam a inclusdo de oxigénio entre suas
moléculas. Esse oxigénio reduz a formacgao de cadeias poliméricas, ocasionando a
presenca de mondmeros nao polimerizados que funcionam como defeitos (Eliades,
1994). O jateamento mostrou ser um método eficiente para modificar a morfologia
superficial de materiais como polimeros, as alteragdes na morfologia da superficie
mudam a molhabilidade e levam a uma aparente estabilizacdo dos parametros de
rugosidade. Estudos também referem que o jateamento resulta em maiores niveis
de rugosidade em materiais reforcados com fibras do que nos nao reforgcados
(Rocha et al., 2016).

De forma geral os resultados obtidos sdo semelhantes aos de Lim e Shin
(2020), em que resinas impressas em 3D com fins temporarios (Nextdent C&B,
Vertex-Dental B. V., Soesterberg, Holanda) foram cimentadas a varios materiais de
reparo, e embora a abrasdo usando o6xido de aluminio 50 um (Al,O;) tenha
mostrado caracteristicas micro retentivas em imagens de MEV, nao houve diferenca
estatisticamente significativa na resisténcia ao cisalhamento em comparagado ao
grupo controle sem tratamento, nem quimico nem mecanico (Lim, Shin, 2020).
Outro estudo usando a mesma resina de impressédo (Nextdent C&B), teve o grupo
jateado com 6xido de aluminio de 50 pym (Al,O3;) apresentando os maiores valores
médios de resisténcia ao cisalhamento (Jeong, Kim, 2019). A razdo para esta

diferenca pode ser devido a estrutura em camadas da resina impressa em 3D.
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Materiais com estrutura de camadas podem mostrar diferentes comportamentos de
ligacédo de acordo a diferentes regides dentro do material, dependendo da extensao
da reticulacdo das moléculas de resina e a estrutura em camadas (Papazoglou et
al., 1999).

Nos resultados das resinas CAD-CAM o grupo tratado com primer (SIL)
apresentou o melhor resultado, e as amostras sem tratamento (ST) ou com
condicionamento acido (AC) foram as piores, corroborando que somente a criagao
de microrugosidades resultante da preparagcdo mecanica nao € suficiente para obter
bons niveis de adesao, sendo necessario a aplicagao do silano para uma adesao
por um periodo mais prolongado neste tipo de material (Dal Piva et al., 2020; Tribst
et al., 2020; Grangeiro et al., 2021). Campos e colaboradores avaliaram a
resisténcia de unido entre uma ceramica hibrida CAD/CAM (Vita Enamic, Vita
Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha) e cimento resinoso, tendo em conta
diferentes tratamentos de superficie envelhecimento térmico com 6.000 ciclos.
Antes do envelhecimento, o grupo jateado mostrou a maior resisténcia de uniao,
sendo semelhantes aos grupos atacados com acido fosférico e fluoridrico.
Entretanto, apdés o envelhecimento o grupo condicionado com acido fluoridrico
apresentou maior resisténcia de unido (Campos et al., 2016). Um outro estudo in
vitro também compara diversos tratamentos de superficie em blocos Vita Enamic
infere que a superficie com ataque de HF 5%, seguido da aplicacédo de primer
ceramico autocondicionante, sdo os melhores tratamentos de superficie para a
adesdo da camada de caracterizagdo (Grangeiro et al., 2021). Porém em aqueles
materiais compostos por um maior teor de resina composta, o ataque acido com HF
nao é recomendado (Diogo et al., 2015).

A termociclagem foi realizada para a simulacdo do ambiente bucal de um
paciente, caracterizada por promover um tipo de envelhecimento sobre o material.
Neste estudo foi possivel notar a susceptibilidade ao envelhecimento térmico nos
grupos de resina CAD-CAM, mas n&o no grupo das resinas impressas. Sabe-se que
neste teste ocorre difusdo da agua, transferéncia térmica e certa tensao na interface
adesiva que tendem a acelerar a degradacao hidrolitica das estruturas de polimeros
adesivos, diminuindo consequentemente, a adesao de cimentos resinosos. Tal fato
corrobora com dados de estudos anteriormente citados, sendo possivel perceber

certa redugdo nos valores de resisténcia adesiva apds a realizagdo de ciclos
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térmicos e submisséo a testes adesivos (Grangeiro et al., 2021). Enquanto para a
resina nanohibrida os valores de uSBS aumentaram consideravelmente apds a
termociclagem. Isto pode acontecer porque em resinas de manufatura aditiva a
termociclagem pode atuar aumentando o embricamento mecanico, pela
intensificagdo do processo de pos-polimerizagdo da resina (Piwowarczyk et al.,
2004). Como mostra a Figura 6, estes grupos também apresentaram uma taxa
consideravel de falhas mistas e coesivas.

Esse estudo também realizou a analise de Weibull da resisténcia de unio,
determinando com o médulo de Weibull o grupos com maior e menor confiabilidade
adesiva (Nadal et al., 2022). Os tratamentos de superficie que mostraram maior
confiabilidade ou homogeneidade da interface adesiva foram aplicagdo do silano
para a resina de impressao e aplicacdo de acido e jateamento para a resina
CAD/CAM. Na analise de Weibull também foi determinada a resisténcia
caracteristica, que é a resisténcia em que 63,2% das interfaces adesivas irdo falhar.
O maior valor de resisténcia caracteristica foi encontrado para as resinas de
CAD/CAM com jateamento e sem tratamento. Com essa analise podemos observar
maior previsibilidade no comportamento adesivo das resinas para CAD/CAM do que
para as resinas impressas, mesmo que as fresadas tenham menores valores de
resisténcia de unido.

Alguns fatores acabam trazendo certa dificuldade de elucidagcao e
especificidade dos dados, como a falta de padronizacdo dos testes de resisténcia
adesiva (Lopes et al.,, 2021) e a grande quantidade de estudos com diferentes
protocolos de envelhecimento térmico. O uso limitado de técnicas de tratamento de
superficie, a realizacdo de apenas uma modalidade de teste de resisténcia adesiva,
a utilizagdo de um unico tipo de cimento e um numero especifico de ciclos térmicos
séo fatores limitantes encontrados neste estudo. Sendo assim, mais estudos sao
necessarios para melhor entendimento e conclusées mais especificas da diferenga

do comportamento adesivo entre diferentes resinas com diferentes composicoes.
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7 CONCLUSAO

De acordo com os achados deste estudo, € possivel concluir que a aplicagao
de silano é o melhor tratamento de superficie para as resinas de impresséao 3D, ja
que proporcionou bons valores de resisténcia de unido e maior confiabilidade da
interface adesiva. Para as resinas de CAD/CAM, apesar do condicionamento acido
ter mostrado maiores valores de uSBS, recomenda-se estudos que avaliem outras
opc¢oes de tratamentos de superficie que possam otimizar a adesao nesse material.

A resisténcia adesiva a longo prazo de uma resina nanohibrida para
impressao 3D € alta e pode ser influenciada positivamente pelo envelhecimento,
contrario aos materiais obtidos por manufatura subtrativa que sofrem degradacao na

interface.
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