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Silva SCR. Efeito de tratamentos de superficie e da termociclagem sobre a
resisténcia de unido entre uma zirconia Y-TZP e cimentos resinosos [tese de
doutorado]. Araraquara: Faculdade de Odontologia da UNESP; 2020.

RESUMO

Este estudo objetivou analisar a resisténcia de unido entre uma zirconia tetragonal
policristalina estabilizada por itria (Y-TZP) e dois cimentos resinosos, um
convencional e outro autoadesivo, apos tratamentos de superficie e termociclagem,
assim como analisar a caracterizagdo de superficie dos espécimes apds o0s
tratamentos de superficie propostos. Discos (N=356) de Y-TZP (VIPI) foram
cortados, polidos e sinterizados com dimensdes finais de 5,0 mm de diametro e 2,0
mm de altura. A superficie da Y-TZP foi tratada com: 1- Controle - sem tratamento
de superficie (AS); 2- Jateamento com éxido de aluminio 50 um (J); 3- Aplicacéo do
adesivo Single Bond Universal - 3M ESPE (SBU); e 4- Jateamento com oOxido de
aluminio 50 ym + Single Bond Universal (JSBU). Discos de resina composta (Filtek
Z350 XT A3E- 3M ESPE) com 5,0 mm de didmetro e 2,0 mm de altura (N=320)
foram cimentados sobre a superficie da Y-TZP com cimento resinoso convencional
(RelyX Ultimate- 3M ESPE) ou autoadesivo (RelyX U200- 3M ESPE). Metade dos
espécimes (N=160) foi submetida aos ensaios mecanicos de resisténcia de unido ao
cisalhamento por aplicagao de forga de tragdo (EMIC DL2000; célula de carga de 2,0
kN; 1,0 mm/min) apos 24h de armazenagem em agua destilada a 37 °C. A outra
metade (N=160) foi submetida ao ensaios mecanicos apos termociclagem (10,000
ciclos térmicos entre 5-55 °C, com imersdes de 30s). A interface de unido de cada
espécime foi analisada em estereomicroscépio (30x) e as falhas classificadas em
adesivas, coesivas da resina e/ou do cimento, ou mistas. Discos de Y-TZP (N=36),
obtidos nas mesmas condi¢des em relagdo aos tratamentos propostos, foram
submetidos a anadlise de caracterizacdo de superficie por meio de microscopia
eletrbnica de varredura (MEV) e espectroscopia de energia dispersiva-EDS (n=2),
microscopia confocal para avaliar topografia e rugosidade de superficie (n=5), e
difragdo de Raios-X (DRX; n=2). Os dados de resisténcia de unidao (MPa) e
rugosidade de superficie (Sa) foram submetidos aos testes de normalidade e
homocedasticidade, para em seguida serem analisados por métodos estatisticos
nao paramétricos (Kruskal-Wallis + teste de Dunn) e paramétricos (1-way ANOVA +
teste C de Dunnett), respectivamente, com nivel de significancia de 5,0%. A
termociclagem e os diferentes cimentos utilizados ndo apresentaram efeito
significativo sobre os valores de resisténcia de unidao (p>0,05). Apenas o grupo
JSBU produziu aumento na resisténcia de unido (p<0,05). N&do foi encontrada
diferenga significativa entre os demais grupos experimentais (AS, J e SBU; p>0,05).
Os tratamentos dos grupos AS e J ndo produziram diferenga na rugosidade de
superficie da Y-TZP (p=0,980). Contrariamente, os tratamentos dos grupos SBU e
JSBU produziram maiores valores de rugosidade (p<0,001). O tipo de falha foi
predominantemente adesiva para todas as condi¢gdes experimentais. A combinagao



de métodos de tratamentos de superficie, mecanico e quimico, promoveu maior
rugosidade de superficie na zircbnia e favoreceu a resisténcia de unido entre a Y-
TZP e os cimentos resinosos convencional e autoadesivo avaliados. O tipo de
cimento e o envelhecimento ndo foram capazes de interferir nos resultados de
resisténcia de unido.

Palavras-chave: Cimentos de resina. Cimentos dentarios. Ceramica. Resisténcia ao
cisalhamento.



Silva SCR. Effect of surface treatments and thermocycling on the shear bond
strength between a Y-TZP ceramic and resin cements [tese de doutorado].
Araraquara: Faculdade de Odontologia da UNESP; 2020.

ABSTRACT

This study aimed to analyze the bond strength between a yttria-stabilized
polycrystalline tetragonal zirconia (Y-TZP) and two resin cements, one conventional
and the other self-adhesive, after different surface treatments and thermocycling, as
well as analyzing the surface characterization of the specimens after the proposed
surface treatments. Discs (N=356) of Y-TZP (VIPI) were cut, polished and sintered
with final dimensions of 5.0 mm in diameter and 2.0 mm in height. The surface of the
Y-TZP was treated with: 1- Control - no surface treatment (AS); 2- Sandblasting with
50 um aluminum oxide (J); 3- Application of the Single Bond Universal adhesive - 3M
ESPE (SBU); and 4- Sandblasting with 50 pym aluminum oxide + Single Bond
Universal (JSBU). Composite resin discs (Filtek Z350 XT A3E-3M ESPE) with 5.0
mm diameter and 2.0 mm high (N=320) were cemented on the Y-TZP surface with
conventional resin cement (RelyX Ultimate-3M ESPE) or self-adhesive (RelyX U200-
3M ESPE). Half specimens (N=160) were submitted to mechanical tests of shear
bond strength by applying tensile strength (EMIC DL2000, 2.0 kN, 1.0 mm/min) after
24h of storage in distilled water at 37 °C. The other half (N=160) was subjected to
mechanical tests after thermocycling (10.000 thermal cycles between 5-55 °C, with
immersions of 30 s). The bonding interface of each specimen was analyzed in
stereomicroscope (30x) and the failures were classified as adhesive, resin and/or
cement cohesive, or mixed. Y-TZP discs (N=36) obtained under the same conditions
in relation to the proposed treatments were subjected to surface characterization
analysis by scanning electron microscopy (SEM) and dispersive energy spectroscopy
- EDS (n=2), confocal microscopy to assess topography and surface roughness
(n=5), and X-ray diffraction (XRD; n=2). The shear bond strength (MPa) and surface
roughness (Sa) data were submitted to normality and homoscedasticity tests, after
which they were analyzed by non-parametric (Kruskal-Waliis + Dunn test) and
parametric (1-way) methods (ANOVA + Dunnet's C test), respectively, with a
significance level of 5.0%. Thermocycling and the different resin cements used did
not have a significant effect on the bond strength values (p>0.05). Only the JSBU
group produced an increase in bond strength (p<0.05). No significant difference was
found between the other experimental groups (AS, J and SBU; p>0.05). The
treatments of groups AS and J did not produce difference in surface roughness of Y-
TZP (p=0.980). In contrast, the treatments of the SBU and JSBU groups produced
higher values of roughness (p<0.001). The type of failure was predominantly
adhesive for all experimental conditions. The combination of surface treatment
methods, mechanical and chemical, promoted greater surface roughness in zirconia
and favored the bond strength between Y-TZP and the conventional and self-



adhesive resin cements evaluated. The type of cement and aging were not able to
interfere in the results of shear bond strength.

Keywords: Resin cements. Dental cements. Ceramic. Shear strength.
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1 INTRODUGAO

Os procedimentos e materiais odontolégicos capazes de restaurar a fungéo e
estética do paciente sdo cada vez mais demandados. Tratamentos reabilitadores
com materiais ceramicos a base de zirconia tetragonal policristalina parcialmente
estabilizada por oxido de itrio (Y-TZP) tém apresentado destaque devido a esse
material possuir propriedades mecanicas superiores a outros materiais totalmente
ceramicos, como as ceramicas vitreas'? e 6tima biocompatibilidade®’, sendo
favoraveis para aplicagdo dentaria®, em coroas unitarias e préteses fixas multiplas,
anteriores ou posteriores'>*. No entanto, por ser uma ceramica acido resistente, ndo
contendo matriz vitrea, o condicionamento com acido fluoridrico ndo é suficiente
para aumentar a rugosidade superficial e promover resisténcia de unido satisfatoria
aos agentes de cimentagdo. Além disso, se apresenta como um material
relativamente inerte, com baixa energia de superficie e molhamento, o que dificulta
sua ligagdo com materiais utilizados para cimentagdo das restauragbes

protéticas®'°.

Esse aspecto assume fundamental relevancia levando em
consideragao que sua longevidade em fungdo na cavidade bucal também depende
do estabelecimento de uma adequada ades&o zirconia/compdsitos de cimentacdo?.
Para o sucesso de restauragcdes ceramicas submetidas as fung¢des orais, ha
necessidade de um cimento capaz de conferir adesao entre o substrato restaurador
e as estruturas dentarias de suporte, promovendo retengcdo e longevidade ao

tratamento’ "3,

Entretanto, estabelecer adesdo entre a Y-TZP e os cimentos
resinosos de forma satisfatéria € um desafio cientifico e clinico constante', uma vez
gue a adesao quimica tradicional, por meio de silanizacéo, nao é eficaz na superficie
da Y-TZP e métodos de tratamento de superficie sdo necessarios®; isso porque sua
condicdo pouco reativa empobrece a adesdo a outros substratos, sejam eles
sintéticos ou naturais’™", e a rugosidade superficial, apenas, nao fornece
resisténcia adesiva suficiente?’. O conjunto Y-TZP/cimento resinoso/estrutura
dentaria constitui duas interfaces de ligagdo e métodos tém sido desenvolvidos para
fortalecer a unido entre elas®.

A unido na interface ceramica vitrea/resina baseia-se na ligacdo micro-
mecanica e quimica obtidas por meio de condicionamento primario’. O
condicionamento de superficie com acido fluoridrico, seguido da silanizagédo, tem

sido utilizado com sucesso e previsibilidade em ceramicas vitreas, com desempenho
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confiavel e consolidado cientifica e clinicamente. No entanto, esses procedimentos
nao sao aplicaveis de maneira favoravel as Y-TZP, devido a sua auséncia de fase
vitrea'® ou, mais especificamente, didxido de silicio, o que a caracteriza como uma
ceramica cristalina acido resistente’ 9?2, Estudos®?* sobre resisténcia de unido
zircbnia/cimento resinoso/dentina tém demonstrado que falhas de ades&o ocorrem
primariamente e, frequentemente, na interface zircénia/resina.

Trabalhos tém sido frequentemente realizados na tentativa de modificar as
propriedades da Y-TZP, tanto mecanica quanto quimicamente, por meio de varios
tratamentos de superficies. Entre os tratamentos, o jateamento com particulas de

2426 o a silicatizacdo?°, intencionando criar retencgoes

24-26

oxido de aluminio
micromecanicas na superficie de unido e a obtencdo de adesdo mecanico-
quimica, respectivamente, merecem destaque. Outros estudos®'*? tém sido
conduzidos com a utilizagdo da técnica de condicionamento por infiltragdo seletiva
(SIE)®, uso de primers e adesivos contendo mondmeros funcionalizados como o 10-
metacriloiloxidecil di-hidrégenio fosfato (10-MDP), com intuito de melhorar a adesao
das ceramicas a base de zirconia®’?**3¢_ O jateamento com particulas de 6xido de
aluminio € o método mais utilizado como tratamento de superficie, que promove
uma rugosidade superficial e intertravamento mecanico entre a zirconia e agentes de
unido. Além de limpar a superficie, removendo impurezas como contaminantes
organicos, modifica a energia superficial da zircénia, favorecendo seu molhamento
de superficie pelo agente de unido, o que influencia diretamente a resisténcia de
unido da zircdnia aos cimentos resinosos® . A retengdo micromecanica tem
importancia para a adesao do cimento resinoso, sendo a penetracdo do mesmo e a
polimerizagao, responsaveis pela ligagao entre eles®?®. Contudo, apesar de produzir
melhoria na adesdo da restauracio, esse tipo de tratamento pode comprometer a
resisténcia mecanica, criando defeitos de superficie®®, como microtrincas, que
enfraquecem o material, em especial quando elevadas pressdes e tamanho de
particulas sdo utilizadas*®*'.

Acbes mecanicas e térmicas, como o jateamento, podem levar a zirconia a
sofrer uma transformac&o progressiva de fase*’. A zirconia ¢ um material polimoérfico
que pode se apresentar em até 3 formas — monoclinica (m), tetragonal (t) e cubica
(c), de acordo com a temperatura e presséo o qual é submetida*®. Para utilizacdo

clinica, a zirconia utilizada se apresenta com maior quantidade de fase tetragonal, e
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para manter a fase tetragonal estavel, ha uma adicdo de tribxido de itrio para

9,43

estabiliza-la em temperaturas mais baixas™"”, mas ainda é um fase metaestavel em

ambiente uUmido, como a cavidade bucal, o que torna sua longevidade
questionavel*®. Fatores como a temperatura na cavidade bucal, esforgos
mastigatorios ou jateamento com particulas de 6xido de aluminio, revestidas ou n&o
por silica, podem induzir a transformacéao de fase tetragonal para monoclinica nas Y-
TZPs. Essa transformagédo € acompanhada por aumento volumétrico nos graos de
3,0 a 4,0%, induzindo tensbes compressivas ao redor das microtrincas, que
geralmente impedem sua propagagao e contribuem para aumento na tenacidade do
material, melhorando suas propriedades mecanicas®?"3%4243,

Cimentos resinosos modificados, denominados de adesivos, oriundos da
adicdo de monémeros funcionalizados como o 70-MDP, 4-metacriloxietil anidrido
trimelitico (4-META) e metacrilatos derivados do acido fosférico (MEPS), também
tém sido avaliados em relagdo a adesdao com os Oxidos metalicos presentes nas
ceramicas a base de zirconia**“®. Apesar de resultados como os de De Oyague et
al.** mostrarem que cimentos resinosos adesivos podem dispensar a utilizacdo de
métodos mecénicos adicionais, como o jateamento convencional ou com particulas
revestidas por silica, tém sido verificado que a adesdo somente por meios quimicos
pode ser aquém do necessario®®?"*°. Assim, a combinagdo de métodos mecanicos
e quimicos parece inevitavel para a melhoria na resisténcia de unido entre os
cimentos resinosos e a zirconia?’.

Devido a diferengca nos tratamentos para a obtengdo de adesdo entre os
cimentos resinosos e o0s substratos dentarios e entre os cimentos resinosos e a
zircbnia, sistemas simplificados, baseados, principalmente na ades&do quimica, tém
sido desenvolvidos com intuito de dinamizar e tornar menos confusos os
procedimentos de cimentacdo®. Esses sistemas sdo baseados em sistemas
adesivos de frasco unico, também denominados de adesivos universais, ou em
cimentos resinosos autoadesivos, que dispensam a utilizagdo de primers adicionais
por apresentarem monémeros funcionalizados com afinidade a 6xidos metalicos em
sua composicdo**. Apesar de autores® observarem que esse tipo de adesivo pode
melhorar a resisténcia de unido resina-zirconia, pouco se conhece a respeito do seu
comportamento em associagcdo aos meétodos convencionais de jateamento, bem

como sua longevidade perante a degradacgao hidrolitica em comparagéo aos primers
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especificos para zirconia e aos cimentos resinosos autoadesivos. Segundo Xie et
al.2, a adeséo entre os cimentos resinosos e a Y-TZP parece ser mais susceptivel &
degradacéo hidrolitica quando primers para zircbnia ou sistemas adesivos de frasco
unico sao utilizados em comparacdao a métodos mecanico-quimicos de silicatizacao
e silanizagao.

A continuidade de pesquisas na tentativa de melhorar a adeséo das Y-TZP
aos recém-langados agentes de unido/cimentagao € de extrema importéncia para a
obtencédo de desempenhos de alta performance, tendo em vista o relevante papel da
etapa de cimentagdo no sucesso clinico longitudinal das restauragbes

indiretag?®:34°

. Vale ressaltar, ainda, que a longevidade da unido entre esses
materiais em meios propicios a degradac&o hidrolitica, como ocorre na cavidade
bucal, € de suma importancia na evolugdo e compreensao da eficacia dos agentes
de unido/cimentacao utilizados®*3. A armazenagem em agua e a termociclagem s&o
métodos de envelhecimento comumente utilizados para simular condi¢gbes orais e
que podem afetar a ligacdo de unido da material resinoso a ceramica®. Apesar de
estudos utilizarem métodos térmicos de ciclagem para o envelhecimento de
amostras, o numero de ciclos é frequentemente pequeno, sendo o tempo de contato
da interface adesiva com o meio umido baixo para que se possa verificar o efeito da
degradagdo hidrolitica nesses materiais adesivos. A durabilidade da interface de
unido entre os materiais pode ser prejudicada por fatores bioldgicos e biomecénicos
como degradagao hidrolitica do adesivo, degradagéo enzimatica, estresse térmico e
fadiga dos materiais adesivos®. Para simular as condigdes orais como forca

mastigatéria e umidade, testes laboratoriais in vitro sdo realizados®*°

, COMO ensaios
mecanicos estaticos e dinamicos; entre eles o ensaio mecanico de resisténcia de
unido ao cisalhamento, que € um teste comumente utilizado para avaliar a for¢ca de
unido da zircdnia a resina®.

Considerando os aspectos abordados anteriormente, o presente estudo tem
como hipotese nula que diferentes tratamentos de superficie e a termociclagem nao
influenciam a resisténcia de unido ao cisalhamento entre uma zircénia tetragonal
policristalina parcialmente estabilizada por itria (Y-TZP) e cimentos resinosos
convencional ou autoadesivo. Com base nos resultados a serem obtidos, se espera
contribuir para o aprimoramento no nivel de conhecimento das areas afins e a

aplicacao clinica em relagédo ao papel que os tratamentos de superficie e agentes de
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cimentagdo contemporaneos exercem quanto a resisténcia de unido de uma

ceramica Y-TZP.
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2 PROPOSICAO

Este estudo objetivou analisar o efeito de diferentes tratamentos de superficie
e da termociclagem sobre a resisténcia de unido ao cisalhamento entre uma zirconia
tetragonal policristalina parcialmente estabilizada por itria (Y-TZP) e cimentos
resinosos convencional (RelyX Ultimate) ou autoadesivo (RelyX U200). Além disso,
realizar a caracterizagao de superficie, apds os diferentes tratamentos de superficie
propostos, por meio de microscopia eletrénica de varredura (MEV), espectroscopia
de energia dispersiva (EDS), microscopia confocal (topografia e rugosidade
superficial) e difracdo de Raios-x (DRX).
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3 REVISAO DA LITERATURA

Manicone et al.?, em 2007, realizaram uma revisdo sobre as propriedades
basicas da zircdénia e suas aplicagdes clinicas. Na pesquisa, afirmaram que: a
zircbnia € um material de ceramica com adequada propriedade mecanica para
fabricar dispositivos médicos. A zircbnia estabilizada com oOxido de itrio tem as
melhores propriedades para essas aplicagdes. Quando um estresse ocorre na
superficie de um diéxido de zircbnia, uma modificacdo cristalina se opde a
propagacéo das fraturas. A resisténcia de compresséo do dioxido de zircbnia € de
aproximadamente 2000 MPa. Pesquisas ortopédicas levaram esse material a ser
proposto para a fabricagdo de proteses de cabega de quadril. Antes disso, a
biocompatibilidade da zircénia foi estudada in vivo; nenhuma resposta adversa foi
reportada apds a insercdo de amostras de diéxido de zirconia em osso ou musculo.
Experimentos in vitro demonstraram auséncia de mutagbes e boa viabilidade de
células cultivadas nesse material. Nucleos de zircbnia para proteses parciais fixas
em dentes anteriores e posteriores e em implantes agora estdo disponiveis. Uma
avaliacdo clinica dos pilares e periodonto deve ser realizada antes do uso. A
opacidade da zirconia € muito utii em situagdes clinicas adversas, como, por
exemplo, para mascarar pilares de dentes discromicos. A radiopacidade pode ajudar
na avaliagdo durante os controles radiograficos. As estruturas de zircbnia séo
realizadas usando uma tecnologia de design/manufatura auxiliado por um
computador (CAD/CAM). A cimentacdo das restauragdes de cerdmicas de zirconia
pode ser realizada com cimentacao adesiva. As propriedades mecanicas da zircénia
em protese parcial fixa provaram ser superiores aquelas restauracdes de qualquer
outro material livre de metal. As avaliagdes clinicas, que tém ocorrido por trés anos,
indicaram uma boa taxa de sucesso para as zirconias em protese parcial fixa. Os
implantes de pilares de zirconia também podem ser utilizados para melhorar o
resultado estético de reabilitagbes implanto-suportadas. Implantes de zirconia
propostos recentemente parecem ter boas propriedades mecénicas e bioldgicas;
estudos adicionais s&o necessarios para validar suas aplicagdes.

Kern et al.*®

, em 2009, avaliaram a influencia de tratamentos de superficie
para a unido entre zircbnia e resina. Segundo a pesquisa, a abrasdo a ar parece ser
mandatoria para uma unido duradoura entre zirconia e resina. Contudo, a abraséo a

ar também pode comprometer a resisténcia mecanica da ceramica através do
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surgimento de defeitos de superficie, que podem ser locais de concentracdo de
tensao, levando a falha. Portanto, reduzir a pressao durante a abrasao a ar ou omiti-
la completamente pode ser vantajoso para reduzir os efeitos negativos causados por
esta. Os autores testaram a hipotese nula de que, ao omitir a abraséo a ar ou reduzir
a pressao, a unido entre zirconia e ceramica néo seria afetada, independentemente
da utilizacdo de primers. Para os materiais e métodos, portanto, trés condi¢cbes de
superficie mecénica (polida = sem abras&o a ar, abrasdo a ar com 50 ym Al,O; a
0,05 MPa, ou a 0,25 MPa) e quatro condigdes de primers (sem primer = NP, primer
de metal/zirconia = MZP, primer de liga = AP, ou primer de ceramica Clearfil = CCP)
foram testadas. Depois de diferentes condicionamentos de superficie, amostras de
zircbnia foram unidas, e a forga de ligacdo elastica foi avaliada depois de
armazenamento em agua por trés dias ou por 150 dias com um adicional de 37,500
ciclos de ciclagem térmica para envelhecimento artificial. Os resultados
demonstraram que omitir a abras&do a ar resultou em descolamento das amostras
durante o envelhecimento artificial, independentemente do uso de primers. A
combinagdo de abrasdo a ar e primer melhorou significativamente uma unido
duradoura entre resina e zirconia. Com a abrasao a ar de baixa pressao, a
rugosidade de superficie foi reduzida sem afetar a forga de ligagdo em longo prazo,
desde que primers adesivos adequados fossem aplicados. Falhas adesivas
completas na superficie da zircbnia sem qualquer residuo de resina composta foram
encontradas em: grupos sem abrasdo a ar e primers (depois de 3 e 150 dias de
armazenamento); grupos com abrasdo a ar, mas sem primers (apds 150 dias de
armazenamento); e grupos com primers sem abrasdo a ar (apos 150 dias de
armazenamento). Concluindo, quando cimentos resinosos s&o utilizados sem
qualguer mondmero adesivo, a combinacao de abrasao a ar e primer é necessaria
para alcancar unido duradoura em zircdnia. Para minimizar possiveis efeitos de
danos na superficie, resultantes de abrasédo a ar em pressodes relativamente altas, a
abrasao a ar com baixas pressdes com primers adesivos apropriados parece ser um
meétodo efetivo para formar fortes e duradouras unides entre cimento resinoso e
zircbnia.

Blatz et al.®’

, em 2010, comparou a resisténcia de unido ao cisalhamento de
seis cimentos resinosos autoadesivos (BisCem/BC; Maxcem/MC; G-Cem/GC; RelyX

Unicem Clicker/RUC; RelyX Aplicador Unicem/RUA; Clearfil SA Cement/CSA) na
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zircbnia com e sem jateamento de particulas de 6xido de aluminio de 50 um, apos
termociclagem. Todos os cimentos analisados apresentaram forgas de uni&do
maiores quando a superficie da zirconia foi jateada do que quando nao foram, porém
essas diferencas n&o foram estatisticamente significantes para os grupos BC e MC.
Sem jateamento, os grupos RUA, GC e CSA revelaram maior for¢ca de unido que os
outros cimentos, e com jateamento foram os grupos GC e CSA. O modo de falha foi
100% adesiva. Os autores concluiram que as resisténcias de unido dos cimentos
resinosos autoadesivos a zircbnia eram altamente variaveis e aumentavam com o
jateamento de particulas de oxido de aluminio; e cimentos contendo monémeros
adesivos, como MDP ou 4-META, proporcionam melhor unido do que outros
cimentos.

Attia et al.", em 2011, realizaram um estudo com base na dificuldade de
manter uma unido duravel com a zircénia em condigdes clinicas, efetuando testes
com a aplicagdo de um novo primer universal para avaliar a melhora na durabilidade
dessa unido. Quanto aos materiais utilizados, 96 discos de zirconia foram
fabricados. Os discos foram condicionados de duas maneiras: abrasdo com
particulas aerotransportadas de oxido de aluminio com 110 um (AB) ou revestimento
de silica (SC). Posteriormente, os discos foram limpos com ar isento de éleo (A) ou
por ultrassom (U) em alcool. Um silano convencional - EspeSil (S) ou um primer
universal - Monobond Plus (P) foi aplicado a superficie condicionada. Seis grupos (n
= 16) foram testados: SC-A-S; SC-U-S; SC-A-P; SC-U-P; AB-A-P, e AB-U-P. Tubos
plasticos transparentes preenchidos com resina composta foram colados em discos
de zircbnia pré-tratados com cimento adesivo (Multlink Automix). Cada grupo foi
dividido em dois subgrupos (n = 8), que foram armazenados de duas maneiras: trés
dias em agua a 37 °C sem ciclagem térmica, ou 150 dias em agua a 37 °C e 37,500
ciclos térmicos. Os valores de forga de ligagcéo elastica foram registrados com uma
maquina de teste universal. Analises estatisticas foram conduzidas com ANOVA
unidirecional, bidirecional e tridirecional, e pds-teste de Tukey (HSD) (a=.05). Os
resultados indicaram que o armazenamento em agua de 150 dias com ciclagem
térmica produziu valor médio de forgca de ligacdo elastica (em MPa)
significativamente menor do que o grupo com armazenamento de 3 dias sem a
ciclagem térmica para os seguintes grupos: SC-A-S, (38,3 + 9,7/11,3 £ 5,1); SC-U-S,
(31,5 +£8,5/4,8 £6,9), e AB-A-P, (42,5 +7/21,7 £6). Por outro lado, o armazenamento
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de 150 dias com ciclagem térmica ndo diminuiu o valor de forga de ligagao elastica
para os grupos: SCA-P, (44 +6,4/36 +7,3; P = 0,6); SC-U-P, (45,2 +4,7/38,1 +6,2;
P=0,8); e AB-U-P, (44,1 £8,9 /33 19; P=0,2). Com isso, os autores puderam concluir
que um novo primer universal melhorou significativamente a durabilidade da unido
entre resina e zircbnia do que um silano convencional. Os métodos de limpeza
utilizados depois do condicionamento de superficie tiveram apenas um pequeno
efeito na durabilidade da unido entre zircénia e resina depois do armazenamento de
150 dias em agua e ciclagem térmica.

Moon et al.’, em 2011, avaliaram o efeito da ordem de sinterizacdo e
tratamento de superficie na resisténcia de unido ao cisalhamento entre uma Y-TZP e
cimentos resinosos. Os cilindros de Y-TZP foram jateados (particulas de oxido de
aluminio de 70 pm) e depois sinterizados ou sinterizados e depois jateados
(particulas de 6xido de aluminio de 50 ym), e analisados por meio de difracdo de
raios-X, espectroscopia de energia dispersiva de raios-X e microscopia confocal de
varredura a laser. Apos cimentacdo, os espécimes foram submetidos a
termociclagem (5,000 ciclos) previamente ao ensaio mecénico. A Y-TZP pré-
sinterizada apresentava quase 100% de fase tetragonal e apds jateamento (70 pym)
houve transformagéo para fase monoclinica, a qual diminuiu drasticamente apos a
realizacdo da sinterizagdo. Para Y-TZP ja sinterizada, notou-se a transformagéao
para fase monoclinica apés o jateamento. A rugosidade superficial (Sa) foi
semelhantes para ambas as condigbes. Os autores concluiram que o jateamento
com particulas de 6xido de aluminio antes da sinterizagdo tem vantagens como a
reducdo no tempo total de uma restauracido de zircénia, uma vez que o tratamento
térmico apds o jateamento reduz a quantidade de fase monoclinica produzida, o
aumento do conteudo da fase tetragonal apds a sinterizagdo pode ser alcangado e,
com isso, pode haver uma melhora nas propriedades mecanicas da zircdnia, e o tipo
de rugosidade superficial produzido com menor tendéncia de levar ao inicio de
propagacéo de fraturas.

Kim et al.”

, em 2014, tiveram como objetivo comparar a sensitividade de trés
meétodos de teste de cisalhamento medindo a resisténcia de unido ao cisalhamento
do cimento resinoso a ceramica de zircbnia, e avaliaram os efeitos dos métodos de
tratamento de superficie na unido. Os materiais utilizados foram discos de zircénia

polidos (Cercon® base, DeguDent), que foram divididos aleatoriamente em quatro
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grupos, de acordo com o tratamento de superficie: sem tratamento (C), abrasdo com
particulas aerotransportadas (A), condicionamento com primer Alloy (Kurakay
Mecical Co.) (P) e condicionamento com primer Alloy depois da abrasdo com
particulas aerotransportadas (AP). A forga de unido do cimento resinoso (Multilink N,
Ivoclar Vivadent) as amostras de zircOnia de cada grupo foi determinada por trés
testes de resisténcia de unido ao cisalhamento: o teste convencional de resisténcia
de unido ao cisalhamento com preenchimento direto do molde (J 4 x 3 mm) com
cimento resinoso (Método 1), o teste convencional de resisténcia de unido ao
cisalhamento com cimentagao de cilindros compostos (d 4 x 3 mm) usando cimento
resinoso (Método 2), e o teste de micro resisténcia de unido ao cisalhamento com
cimentagdo de cilindros compostos (@ 0.8 x 1 mm) usando cimento resinoso
(Método 3). Os resultados demonstraram que ambos os métodos de testes e o
tratamento de superficie influenciaram significativamente nos valores de resisténcia
de uni&o ao cisalhamento. No Método 3, conforme o valor da resisténcia de unido ao
cisalhamento aumentava, os coeficientes de variacido diminuiram e os parametros
de Weibull aumentaram. Os grupos AP demonstraram o maior valor de resisténcia
de unido ao cisalhamento em todos os métodos testes. Apenas o Método 3 fez com
que o grupo P apresentasse um valor maior de resisténcia de unido ao cisalhamento
que o grupo A. Concluindo, o teste de micro resisténcia de unido ao cisalhamento foi
mais sensivel para diferenciar os efeitos dos métodos de tratamento de superficie do
que os testes convencionais de resisténcia. O condicionamento com o primer foi um
fator contribuinte para a unido da resina na zirconia mais forte do que a abrasdo com
particulas aerotransportadas.

Em 2015, Sciasci et al.?® analisaram o efeito de tratamentos de superficie na
resisténcia de unido ao cisalhamento de cimentos a Y-TZP. Os tratamentos
realizados foram jateamento de particulas de 6xido de aluminio de 50 ym, de 120
pum, particulas de éxido de aluminio revestidas de silica de 30 um (Rocatec Soft), de
110 ym (Rocatec Plus), particulas de 6xido de aluminio de 120 ym + particulas de
oxido de aluminio revestidas de silica de 110 ym (Rocatec Plus). Os discos de Y-
TZP foram cimentados em discos de resina composta com RelyX Luting 2, RelyX
ARC, RelyX U100 e Panavia F, e termociclados apés cimentag¢ao (10,000 ciclos). Os
autores observaram que o tratamento de superficie, cimento e a interacdo entre eles

foram estatisticamente significantes; o modo de falha foi adesivo para todas as
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amostras; as superficies jateadas apresentaram Al e Si na sua composigao (EDS); e
os diferentes tamanhos de particulas jateadas forneceram diferentes padrbes
morfolégicos na superficie (MEV). Foi concluido que o tamanho das particulas
jateadas néo influenciou na resisténcia de unido ao cisalhamento dos grupos
jateados exclusivamente com particulas de oxido de aluminio ou revestidas com
silica, o pré-tratamento com particulas de Oxido de aluminio antes de utilizar o
Rocatec Plus, como € recomendado pelo fabricante, ndo era necessario, o cimento
RelyX ARC foi mais dependente do tratamento de superficie do que o RelyX U100
ou Panavia F.

Xie et al.?2, em 2015, avaliaram a unido entre resina e zirconia tetragonal
policristalina estabilizada com itria (Y-TZP), através de revestimento de silica
seguido de silanizagao, e trés adesivos universais autocondicionantes, com ou sem
condicionamento prévio com um primer de zircbnia. Para a metodologia, trés
amostras de Y-TZP (n=160) foram condicionadas com um revestimento de silica
triboquimica e silanizagdo (CS), ou jateamento de alumina com um dos seguintes
fosfatos de di-hidrogénio metacriloxidecilico (MDP) — os fabricadores alegam que
componentes como esse permitem a unido de superficies sem o0 uso de primers -
contendo adesivos ou primers: Z-Prime PlusTM (primer de zircénia, ZP), Single
Bond UniversalTM (SU), Clearfil Universal BondTM (CU) ou All-Bond UniversalTM
(AU). Ademais, algumas amostras (que ficaram classificadas como ZPSU, ZPCU e
ZPAU) receberam Z-Prime PlusTM seguido de um dos trés adesivos. Depois de
armazenamento em agua por 24 h e “envelhecimento” (20,000 ciclos térmicos mais
um adicional de 40 dias de armazenamento em agua), a resisténcia de unido ao
cisalhamento foi mensurada. Para a caracterizagcdo da unido quimica entre os
primers/adesivos e zircbnia, os autores utilizaram espectroscopia de infravermelho
com transformada de Fourier e espectroscopia de fotoelétrons excitados por raios-x.
Também houve a realizagdo de calculos termodinamicos, para examinar a
estabilidade hidrolitica de duas unides quimicas: entre MDP e zircbnia e entre
diéxido de silicio e silano. Os resultados demonstraram que os grupos CS e ZPCU
revelaram maior resisténcia de unido ao cisalhamento do que os outros seis grupos.
N&o houve grandes diferengas de unido entre ZP, SU, e ZPSU, ou entre ZP, AU e
ZPAU. O envelhecimento levou a uma reducéo significativa de resisténcia de unido

ao cisalhamento para todos os grupos, exceto CS e ZPCU. Nao houve,
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estatisticamente, uma interagdo significante entre tratamento de superficie e
envelhecimento. A espectroscopia de fotoelétrons excitados por raios x determinou
as unides quimicas entre MDP e zircbnia. A espectroscopia de infravermelho com
transformada de Fourier revelou mudancas similares nos picos de fosfato para todos
0os grupos de primer e/ou adesivo. Os calculos termodindmicos mostraram que o
constante equilibrio entre o sistema de diéxido de silicio e silano € muito maior que o
sistema entre MDP e zircOnia na fase tetragonal. Baseado nesse estudo, e dentro
das suas limitagbes, os autores puderam ter as seguintes conclusdes: (1) Para
melhorar a unido da Y-TZP, adesivos autocondicionantes combinados com
jateamento de alumina parecem ser uma alternativa ao revestimento de silica
triboquimica combinado com silanizagéo; (2) Um tratamento prévio nas superficies
da Y-TZP com um primer de zircbnia ndo € necessariamente benéfico para algumas
marcas de adesivos autocondicionantes; (3) A unido entre resina e Y-TZP é mais
suscetivel a hidrolise quando primer de zirconia ou adesivo autocondicionante séo
utilizados sozinhos, quando comparado ao revestimento de silica triboquimica com
silanizagao.

Em 2016, Al-Harbi et al.>* objetivaram comparar o efeito de sistemas adesivos
(primer metalico/cimento resinoso) sobre a resisténcia de unido ao cisalhamento
entre Y-TZP e nucleos metalicos, de zirconia ou de resina composta. Os discos de
zircbnia foram cimentados com Z-Prime Plus/BisCem, Zirconia Primer/Multilink
Automix ou Clearfil Ceramic Primer/Clearfii SA. Como resultado, os autores
observaram que o sistema BisCem/Z-prime Plus e Clearfil SA/Clearfil Ceramic
apresentaram valores maiores de resisténcia de unido do que o sistema Multilink
Automix/Zirconia Primer. Em relacdo ao material do nucleo, a zircdnia apresentou
menor resisténcia quando comparada com o metal (Ni-Cr) e resina composta. O
sistema Clearfil SA/Clearfil Ceramic com nucleo em metal produziu o maior valor de
resisténcia de unido, enquanto o menor foi obtido quando o sistema Multilink
Automix/Zirconia Primer foi utilizado com o nucleo em zirconia. Os autores
concluiram que a utilizacdo do sistema Clearfil SA/Clearfil Ceramic, o qual é
baseado em MDP, aumentou a resisténcia de unido da Y-TZP ligada aos tipos de
materiais de nucleos; os nucleos de resina composta e de metal (Ni-Cr)

apresentaram maiores valores de resisténcia.
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A partir de uma revisao sistematica e metanalise realizada em 2016, Aurélio

et al.¥’

avaliaram os efeitos do jateamento de particulas (tamanho, pressdo ou
duracédo de tempo) sobre a resisténcia mecanica e transformagéo de fases de uma
Y-TZP, imediatamente ou apds envelhecimento. Segundo os autores, ha uma
variedade de estratégias e configuragbes para a realizagcdo de jateamento de
particulas e essa variedade obscurece a compreensao dos efeitos do jateamento na
resisténcia e na transformacgdo de fase da Y-TZP. Os resultados da metanalise
mostraram que o tratamento de superficie por meio do jateamento de particulas
melhorou a resisténcia a flexdo da Y-TZP, independente das condigdes do
jateamento e da realizagdo ou ndo de envelhecimento. Tensbes mecanicas,
temperatura e ambientes umidos podem influenciar na degradagao da forgca da Y-
TZP e o jateamento gera transformacao de fase tetragonal para monoclinica na sua
superficie, criando uma camada de tensdes residuais de compressdo a partir da
expansdo volumétrica de 3 a 4% do graos. A transformacgédo de fase apresenta
tendéncia a ser aumentada pelo jateamento imediatamente ou com até 2 h apos
envelhecimento, mas quando envelhecido por 12 h ou mais, a Y-TZP jateada
apresentou menor quantidade de fase monoclinica quando comparada ao controle.
Vicente et al.?, 2016, avaliaram a influéncia de carga ciclica na resisténcia de
unido ao cisalhamento de um cimento resinoso autoadesivo a superficies da zirconia
apos irradiacdo com laser femtosegundo em diferentes etapas e varios tratamentos
de superficie convencionais. Para os materiais, 150 amostras de zirconia em forma
de quadrado foram dividias em cinco grupos de acordo com o tipo de tratamento de
superficie: grupo NT — sem tratamento/grupo controle; grupo APA25 — abrasdo com
particulas aerotransportadas de alumina (25 um); grupo TSC — revestimento com
silica triboquimica; grupo FS20 — irradiagdo com laser femtosegundo (800 nm, 4 mJ,
40 fs/pulso, 1 kHz, etapa de escaneamento 20 pm); e grupo FS40 — mesmos
procedimentos do grupo anterior, com a mesma irradiagado de laser femtosegundo,
com a diferenca de que a etapa de escaneamento foi 40 ym. Cilindros de cimento
resinoso autoadesivo foram unidos no centro da superficie da zircénia. Todos os
grupos experimentais foram divididos em dois subgrupos, de acordo com a
aplicacdo ou nao de carga ciclica. Para cada grupo experimental, metade das
amostras (n = 15) foi sujeita a carga ciclica sob 90 N (50.000 ciclos, 3

ciclos/segundo), e a restante foi armazenada em agua destilada a 37 °C. Todos os
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subgrupos foram testados para resisténcia de unido ao cisalhamento com uma
maquina de teste universal em uma velocidade de cruzeta de 0.5 mm/minuto, até a
fratura. Os resultados foram analisados estatisticamente, utilizando ANOVA e
microscopia eletrénica de varredura. Quando a carga ciclica foi aplicada, todos os
tratamentos de superficie tiveram valores de resisténcia de unido ao cisalhamento
menores, com excegao do grupo APA25. Os autores puderam concluir, portanto,
que, com base nos resultados, quando a carga ciclica é aplicada, a efetividade
adesiva da interface zircdnia-resina diminui quando qualquer um dos tratamentos de
superficie de zircbnia € aplicado previamente, com excecdo da abrasdo com
particulas aerotransportadas de alumina, que nédo é afetada por carga ciclica. O
tratamento de zirconia com irradiagdo a laser femtosegundo e com revestimento de
silica triboquimica melhorou a resisténcia de unido da interface zircOnia-resina. A
irradiagdo com laser femtosegundo nas etapas 20 e 40 tiveram valores similares de
resisténcia de unido ao cisalhamento, mas o tempo de radiacdo na etapa 40 é
metade da etapa 20. Portanto, a etapa 40 € preferivel, por ser mais eficiente e
rapida, e pode ser uma maneira confiavel de alcangar a ades&o desejada e
adequada entre zircbnia e cimentos resinosos.

Noda et al.*® avaliaram o efeito de agentes de tratamentos de superficie
quimicos (sistemas adesivos) na resisténcia de unido ao cisalhamento de ceramicas
(feldspatica, dissilicato de litio e zircénia) submetidas (5,000 ou 10,000 ciclos) ou
nao a termociclagem. Eles observaram que todos os fatores apresentaram efeito
significativo na resisténcia de unido. Para a zirconia, os autores observaram que a
termociclagem diminuiu a resisténcia de unido para todos os grupos apos 5,000
ciclos e mais ainda apdés 10,000 ciclos. A durabilidade da ligagdo cimento
resinoso/cerdmica pode ser avaliada in vitro por armazenagem em agua e/ou
termociclagem, devido a susceptibilidade dos materiais de unido (cimentos resinosos
e sistemas adesivos) sofrerem degradacgéao hidrolitica. Os autores concluiram que o
adesivo universal autocondicionante de uma etapa, que apresenta agua em sua
composi¢cdo, apresentou menor resisténcia de unido aos materiais ceramicos
analisados do que os que ndo apresentam agua. A termociclagem reduziu a
resisténcia de unido de todos os materiais ceramicos, independente do tratamento

de superficie.
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Ainda em 2017, Tostes et al.*®

, analisaram o efeito do jateamento de
diferentes particulas na transformagdo de fase (DRX), rugosidade (perfilometria),
topografia (MEV) e composi¢cdo elementar (EDS) em diferentes tipos de zircénia
(Lava Frame, Lava Plus e IPS ZirCad). Os tratamentos de superficie realizados
foram: sem tratamento, jateamento de particulas de 6xido de aluminio revestidas por
silica (30 ym), jateamento de particulas de éxido de aluminio de 50 e 150 ym. Eles
observaram que apds os tratamentos de superficie, houve transformacao de fase
tetragonal para monoclinica e para cubica para todos os tipos de zircénia. A
rugosidade de superficie (Sa e Sv) foi influenciada pelo tamanho da particula
jateada, com aumento significativo de 30 para 150 ym. Apos os tratamentos de
superficie, todas as ceramicas apresentaram Al e Si na sua composi¢ao superficial
(EDS) de acordo com o tratamento, variando a concentragdo. As imagens de MEV
mostraram que os tratamentos de superficie formaram microrretengcées em forma de
sulco, aumentando com o didmetro das particulas. Os autores concluiram que,
independente do tipo e do tamanho das particulas jateadas, houve transformacéo de
fase tetragonal para monoclinica, aumento da rugosidade de superficie e alteragcéo
da composigcao elementar das zircdnias analisadas. No entanto, quando utilizado
particulas de éxido de aluminio de 150 um, os resultados foram mais eficazes.

Farhan et al.®®

, em 2018, estudaram os efeitos de novos revestimentos de
superficie de zirconia nas propriedades de superficie e resisténcia de unido do
substrato de revestimento de zircdnia. Segundo os autores, as restauragdes dentais
de ceramica de zircbnia demonstraram uma fraca forca de unido ao revestimento de
ceramica porque ndo ha conteudo de vidro inerente junto com uma ligagéo covalente
nao polar na sua matriz. Para os materiais e métodos, portanto, dois revestimentos
de zircbnia por pulverizagado de aerdgrafo foram usados como um novo tratamento
de superficie em substrato de zirconia para criar rugosidade superficial e resisténcia
de unido melhorada a ceramica de revestimento. P6 de zircdnia estabilizada com
itria (YSZ) nao sinterizado foi parcialmente sinterizado a 1100°C para produzir pos
com dois tamanhos diferentes de particulas: A =26.0+ 0.3 ume B =47.0 £ 0.5 pm.
Blocos néo sinterizados de zircénia estabilizada com itria foram seccionados em 50
discos de 25 mm de didametro e 2.5 mm de espessura. Os discos foram divididos de
acordo com os tratamentos de superficie, em trés grupos diferentes: dez discos YSZ

sinterizados foram jateados por abrasdo com particulas aerotransportadas (APA)
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com particulas de 50 um de oxido de aluminio, para servir de grupo controle; vinte
discos YSZ néo-sinterizados foram revestidos com uma mistura de cerédmica de
esmalte e p6 de YSZ (M1); e vinte discos YSZ n&o-sinterizados foram revestidos
com uma mistura de revestimento cerdmico e p6 de YSZ (M2). Por conta dos
diferentes tamanhos das particulas do p6 de YSZ, houve a subdivisdo dos grupos
revestidos em: M1A, M1B, M2A e M2B, cada um contendo dez amostras, sendo A =
26 ym e B = 47 ym. A rugosidade de superficie (Sa) e morfologia, a composi¢ao
elementar, a transicdo de fase e o teste de resisténcia de unido ao cisalhamento
foram acessados. Os dados coletados foram analisados com ANOVA unidirecional e
pos-teste de Tukey (HSD). Os resultados da rugosidade de superficie demonstraram
diferengas significantes entre todos os grupos. Os grupos revestidos (M1 e M2)
revelaram maior valor de rugosidade superficial e resisténcia de unido ao
cisalhamento, com uma diferenga significante em relagdo ao grupo APA. O grupo
M1B mostrou maiores valores de rugosidade de superficie (10.33 pm) e resisténcia
de unido ao cisalhamento (37.54 MPa), se distanciando dos outros grupos testados
por conta do alto valor. Os autores puderam concluir, portanto, que, por mais que o
jateamento de particulas aerotransportadas seja um tratamento de superficie comum
entre a zircbnia estabilizada com itria, ha o efeito adverso de alterar a fase da YSZ
de tetragonal para monoclinica, o que vem acompanhado de geragédo de tensao na
camada de revestimento e diminui a forca de unido ao substrato de zircénia. Os
novos tratamentos com revestimento de superficie sdo promissores e faceis para
obter uma superficie mais rugosa, o que, consequentemente, melhora a for¢ca de
unido a ceramica de revestimento sem mudancas de fase, principalmente o
tratamento do grupo M1B, que revelou os melhores valores em comparagao com o
restante.

Polli et al.*?

, em 2018, avaliaram o efeito do desgaste e da queima de
regeneracao no limite de fadiga flexural e caracterizagdo de superficie de uma Y-
TZP (Lava Frame). Os grupos analisados foram: controle; desgaste com pedra
diamantada sob refrigeragédo; desgaste sem refrigeracdo; controle pds nova queima;
desgaste sob refrigeracdo e sem refrigeragcado e nova queima. O desgaste produziu
mudancas significativas nas caracteristicas da superficie da Y-TZP, sendo maiores
as mudancgas produzidas a partir do desgaste sem refrigeracdo. A queima de

regeneragao e a ciclagem mecanica ndo produziram alteragdes na topografia da
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superficie. O conteudo de fase monoclinica diminuiu apdés a queima e a fase
tetragonal aumentou devido a reversdo de fase causada por uma nova queima do
material, e o desgaste, com ou sem refrigeracdo, diminuiu o conteudo de fase
tetragonal. Apesar de levar a uma transformacao reversa de fases, a nova queima
nao elimina as falhas, microfissuras, presentes no material, 0 que pode culminar na
fratura do mesmo. Os autores concluiram que o limite de fadiga aumentou apds o
desgaste sob refrigeragdo, independente da queima de regeneragdo e esta
aumentou o limite de fadiga da Y-TZP, enquanto reduziu sua for¢a apds o desgaste.
No geral, a queima de regenerac¢ao diminuiu ou zerou o nivel de fase monoclinica.

Barreto et al.**, em 2019, declararam que ainda falta um consenso sobre os
beneficios do jateamento na superficie da zircbnia com particulas de Oxido de
aluminio de diferentes tamanhos. Assim, o objetivo do estudo foi avaliar o efeito de
diferentes tamanhos de particulas de oxido de aluminio jateadas na superficie da
zircbnia em relacdo as suas propriedades mecanicas. As particulas utilizadas foram
de 45 ou 150 ym e metade das amostras foi armazenada em agua e a outra,
submetida a ciclagem mecanica. Foi realizada analise da composic¢ao cristalina da
zircbnia por meio de difracdo de raios-X e espectroscopia micro-Raman. O tamanho
das particulas jateadas nao foi significativo para a resisténcia a flexdo, mas a fadiga
mecanica diminuiu os valores de resisténcia. Todos 0s grupos apresentaram apenas
fase tetragonal em sua composi¢ao cristalina. Os autores observaram que o
jateamento com particulas de oxido de aluminio nado interferiram no desempenho
mecanico da zirconia, indicando que o jateamento pode ser utilizado com seguranga
para promover um melhor intertravamento entre a zirconia e cimentos resinosos, e a
zirconia pode ser afetada pela fadiga mecanica a longo prazo.

Para Chen et al.*®, o método mais utilizado para avaliar a resisténcia de unido
da zircbnia a materiais resinosos é o teste de resisténcia de unido ao cisalhamento,
porém os resultados variam entre diferentes estudos. Os autores, entdo, realizaram
um estudo em 2019 na tentativa de promover uma padronizacdo do teste de
resisténcia de unido ao cisalhamento na avaliacdo da unido da zircbnia e para
investigar os fatores que poderiam afetar os resultados. Espécimes compostos por
zircOnia/cimento resinoso/resina composta foram utilizados para simular uma carga
por forga de cisalhamento pela modelagem de elementos finitos tridimensionais, no

qual a distribuicdo de tensao (uniforme, ndo uniforme), diferentes espessuras de
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cimento resinoso e diferentes modulos de elasticidade da resina composta foram
analisados. A largura plana da carga foi um importante fator para os resultados
obtidos. A diferenca na espessura do cimento resinoso e da resina composta
levaram a variagdo na area de acumulo de tensdo. O resultado do teste de
resisténcia de unido ao cisalhamento mostrou que a carga utilizada era
negativamente correlacionada com a espessura do cimento e positivamente com os
valores de resisténcia. Os autores concluiram que ainda € um desafio garantir a
repetibilidade do teste de cisalhamento devido a auséncia de padronizagdo; durante
o teste de resisténcia, a espessura da resina composta deve ser consistente com a
largura plana da carga para haver uma distribuicdo apropriada da tensdo; quando a
espessura da resina composta era de 3 e 4 mm, uma largura plana de carga igual
era recomendada; a escolha da resina composta com menor moculo de elasticidade
criaria um valor de resisténcia de unido ao cisalhamento maior.

Em 2019, Martins et al.*® avaliaram a influéncia das particulas jateadas na
caracterizacao de superficie e na resisténcia ao cisalhamento de uma Y-TZP com
cimentos resinosos. O jateamento na superficie da zirconia foi realizado com
particulas de 6xido de aluminio de 50 ym e de 120 um e particulas de 6xido de
aluminio revestidas com silica de 30 um e 110 uym, antes, depois e antes e depois
da sinterizagdo da zircénia. Os discos de Y-TZP foram cimentados com cimento
resinoso RelyX ARC. Para caracterizagdo de superficie, os autores analisaram a
rugosidade de superficie, molhabilidade, morfologia e composi¢cdo elementar. A
rugosidade analisada variou de acordo com o momento e tamanho de particulas
jateadas, sendo que apods a sinterizagdo a rugosidade foi menor; o tamanho das
particulas ndo influenciou na molhabilidade da zircénia pelo silano; a resisténcia de
unido variou de acordo com as variaveis. Os autores concluiram que a rugosidade
foi influenciada pelo tamanho das particulas e foi maior quando o jateamento foi
realizado na zircbnia pré-sinterizada; o tipo de particulas influenciou na
molhabilidade, independente do momento que foram jateadas; e a resisténcia de
unido apresentou maiores valores nos trés momentos avaliados.

Martins et al.’®, ainda em 2019, analisaram a influéncia do momento do
jateamento (antes ou depois da sinterizagdo), do tamanho das particulas jateadas
(particulas de oxido de aluminio de 50 ou 120 ym) e do envelhecimento (24h,

mecanico ou hidrotérmico) na resisténcia a flexao biaxial de uma Y-TZP. Os autores
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também analisaram a transformacdo de fase do material ceramico. O
envelhecimento, quando comparado com o grupo controle de 24h, aumento
significativamente a resisténcia dos grupos nao jateados antes da sinterizagao, sem
influéncia nos grupos jateados apds a sinterizagdo. Os grupos jateados com
particulas de 120 uym apds a sinterizacdo alcangcaram os maiores valores de
resisténcia a flexdo. Os grupos jateados com particulas de 120 pm, antes da
sinterizagcdo e apds 24h de armazenagem, e o jateado com particulas de 50 pm
antes da sinterizacdo apresentaram os menores valores de resisténcia. O
jateamento aumentou a quantidade de fase monoclinica na zircbnia antes da
sinterizagdo, tendo um maior aumento quando realizado jateamento com particulas
de 50 ym do que com de 120 ym. A sinterizagdo eliminou o conteudo de fase
monoclinica e o jateamento apds a sinterizagdo induziu a transformagédo de fase
tetragonal para monoclinica de 12, 5% e 32,3% para as particulas de 50 e 120 um,
respectivamente. Os autores concluiram que o tratamento de superficie antes da
sinterizagcdo produziu um desempenho inferior comparado apds a sinterizagao sob
as condigbes de envelhecimento e a resisténcia a flexdo foi determinada pelo
tamanho das particulas e pelo momento do jateamento.

Ainda em 2019, uma revisdo sistematica realizada por Russo et al.®*
classificou e analisou os métodos e materiais existentes indicados para melhorar a
adesao da zircbnia ao substrato dental por meio de cimentos resinosos, explorando
a atualidade de métodos de tratamentos de superficie. A armazenagem em agua a
longo prazo e a termociclagem sao métodos de envelhecimento artificial comumente
utilizados e que afetam a unido da zircénia a cimentos resinosos e, por isso, foram
incluidas nas analises. Os principais protocolos de adesdo a zirconia envolvem a
etapa do condicionamento mecanico seguido da aplicagdo de um agente de adesao
quimico. O jateamento de particulas de 6xido de aluminio € um processo que utiliza
a energia liberada pelo impacto das particulas, emitida por um fonte de alta
velocidade, promovendo a erosao do material com a formagado de uma superficie
aspera, limpa e molhada, mas também pode levar a formacg&o de danos, defeitos e
rachaduras na superficie. Os agentes de adesdo, como cimentos e primers
baseados em 10-MDP s&o utilizados. Solugdes contendo 10-MDP podem promover
melhor adesdo, mas os cimentos com 10-MDP por si s6 ndo sao capazes de manter

a adesdo apos a termociclagem e o uso de um agente de unido baseado em 10-
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MDP pode ser capaz de aumentar a resisténcia de unido tanto de um cimento
resinoso autoadesivo como convencional. Os autores concluiram que a combinagao
de um tratamento mecanico e quimico é essencial para uma boa adesao, sendo eles
o jateamento com particulas de 6xido de aluminio ou revestidas com silica e o uso
de agente de unido quimicos baseados em 10-MDP. Um protocolo de adeséo que
apresente resultados inequivocos ainda nao foi estabelecido.

Ja em 2020, Kansal et al.®

compararam a resisténcia de unido ao
cisalhamento de ceramicas de alta resisténcia (dissilicato de litio e zircbnia) a
estrutura dental, influenciada por diferentes tipos de cimentos resinosos (RelyX
U200 e RelyX Ultimate) apos a termociclagem. A termociclagem afetou a resisténcia
de unido para ambos os materiais ceramicos cimentados com ambos cimentos
resinosos. O RelyX Ultimate, utilizado com o Single Bond Universal, apresentou
maior resisténcia de unido do que o RelyX U200 quando utilizado no dissilicato de
litio, com e sem termociclagem. Foi observada uma alta diferenca na resisténcia
entre os cimentos apos a termociclagem quando utilizados na zircénia. Os autores
concluiram que o RelyX Ultimate, juntamente com o Single Bond Universal, foi
considerado superior em comparagdo ao RelyX U200; a termociclagem afetou a
resisténcia de unido de ambas as ceramicas cimentadas com ambos materiais; e a
zircbnia apresentou maior resisténcia de unido ao cisalhamento em comparacio ao
dissilicato de litio, com ou sem termociclagem.

Liu et al.®’

, em 2020, investigaram a resisténcia de unido e o envelhecimento
(5,000 ciclos térmicos) no desempenho de cinco agentes de cimentacdo (RelyX
Ultimate/RUI, Panavia F/PF, Clearfil SA Luting/SAC, Multilink Speed/MS e RelyX
Unicem/RUn) unidos a zircbnia, antes e apds o jateamento com particulas de 6xido
de aluminio de 50 um. As imagens obtidas por meio de MEV mostraram que apos o
jateamento, a superficie da zircOnia apresentou grdos e a rugosidade pareceu
aumentar significativamente. Apds armazenagem em agua por 24h, a resisténcia de
uniao foi MS>PF>RUI>SAC>RUn, e apos termociclagem foi
MS>SAC=RUI>PF=RUn. Os autores observaram que o cimento Clearfil SA Luting
apresentou boa forga inicial e resisténcia mais duravel, superior aos 17 MPa
exigidos para os dentes em funcdo, e € altamente recomendado para unir

restauragdes de zirconia . O uso de sistemas baseados em 10-MDP pode aumentar
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a resisténcia de unido da zircbnia e o cimento como um adesivo de resina de dupla

cura, autocondicionante e de uma etapa.
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4 MATERIAL E METODO

4.1 Obtenc¢ao dos Discos de Zirconia

Blocos pré-sinterizados de zirconia tetragonal parcialmente estabilizada por
itria (3,0% Y203) (VIPI BLOCK ZIRCONN; VIPI Industria, Comércio, Exportagédo e
Importagdo de Produtos Odontologicos Ltda., Pirassununga, SP, Brasil) foram
usinados, sob irrigagdo com agua, em cilindros, os quais foram seccionados em
cortadeira metalografica (Isomet 1000; Buehler Ltd., Lake Bluff, IL, EUA) para a
obtengdo de 356 discos (6,25 mm de diametro X 2,5 mm de altura), necessarios
para a execugdao da metodologia. Os discos de Y-TZP foram submetidos a
sequéncia de polimento manual com lixas abrasivas de carbeto de silicio
(granulagées 600, 1000 e 1200*°) e, posteriormente, limpos em ultrassom com agua
destilada durante 15 min** e secos com papel absorvente. Apds essa etapa, foi
realizada a sinterizacdo em forno especifico para zircénia (Zirkonofen 600/V2;
Zirkonzhan GmbH, Gais, Italia), utilizando ciclo recomendado pelo fabricante
(rampa= 8°C/min até a temperatura final de 1530 °C, mantida durante 120 min).
ApoOs a sinterizagdo, os discos de Y-TZP com dimensdes finais de 5,0 mm de
didmetro X 2,0 mm de altura (Figura 1) foram aleatoriamente divididos em 4 grupos
experimentais (N=80), de acordo com os tratamentos de superficie propostos no
Quadro 1.

Figura 1 — Discos de zirconia utilizados para obtenc&o dos espécimes

Fonte: Arquivo pessoal do autor.



Quadro 1- Grupos experimentais, siglas e tratamentos de superficie da zircénia

Grupo Experimental (Sigla)

Tratamento de Superficie

Controle (AS)

Limpeza em cuba ultrassbnica com agua
destilada durante 15 min** e secagem com
papel absorvente.

Jateado (V)

Jateamento (Microjateador Basic Classic;
Renfert GmbH, Hilzingen, Alemanha) com
particulas de oOxido de aluminio de 50 pm
(BEGO Korox, Bremen, Alemanha) durante
20 s, pressao de 2,8 bar, com distancia de 10
mm?°, seguido de limpeza em cuba
ultrassdnica com agua destilada durante 15

min*°,

Adesivo Universal (SBU)

Limpeza em cuba ultrassbnica com agua
destilada durante 15 min, secagem com
papel absorvente, seguida da aplicagao ativa
de uma camada do adesivo Single Bond
Universal (3M ESPE, St. Paul, MN, EUA) por
esfregaco por 20 s, seguida de fotoativagao
por 20 s.

Jateado + Adesivo Universal
(JSBU)

Jateamento seguido da aplicagdo do Single
Bond Universal, conforme descricdo dos
grupos J e SBU, respectivamente.

Fonte: Elaboragéo propria.
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Apos os tratamentos de superficie, os discos de zircbnia foram submetidos a

cimentagdo de discos de resina composta nanoparticulada (Filtek Z350 XT; 3M

ESPE, St. Paul, MN, EUA)®2.

4.2 Obtencgao dos Discos de Resina Composta

Para isso, 320 discos de resina composta, com as mesmas dimensdes (5,0

mm de diametro X 2,0 mm de altura), foram obtidos por um unico operador, por meio

de matriz metalica bipartida (Figura 2). Apés acomodagdo na matriz, com tiras de

poliéster revestindo suas porgcdes superior e inferior, a resina composta foi

fotopolimerizada por 40 s em suas superficies superior e inferior*®, totalizando 80 s.

O procedimento de fotoativagao foi realizado com fotopolimerizador LED (Radii-Cal,
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SDI Ltd., Bayswater, Australia), com intensidade de luz de 1200 mW/cm?, estando a
extremidade da unidade fotopolimerizadora sobreposta a tira de poliéster.

Figura 2 — Matriz metalica bipartida utilizada na confecgao dos discos de resina composta

L N

Fonte: Arquivo pessoal do autor.

4.3 Cimentacao dos Discos

Os discos de resina composta (N=320) foram cimentados a superficie tratada
dos discos de zircbnia com os cimentos resinosos convencional RelyX Ultimate
(RXUltimate) ou autoadesivo RelyX U200 (RXUZ200; ambos da 3M ESPE, St. Paul,
MN, EUA), conforme organograma representado na Figura 3. Os cimentos foram

proporcionados em massa (0,020 g de cada pasta)®

em balanga de precisédo
(x0,0001 g), espatulados por 10 s e aplicados sobre a superficie da zirconia e da
resina composta. Em seguida, os discos de zircOnia e resina composta foram
cimentados sob carga constante de 1000 gf por 5 min, sendo o excesso de cimento
imediatamente removido com auxilio de aplicadores descartaveis e a interface de
cimentacdo submetida a fotopolimerizacdo por 40 s em cada area exposta do

conjunto, totalizando 120 s* (Figuras 4 e 5).
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Figura 3 — Organograma dos grupos experimentais (AS, J, SBU e JSBU), cimentos (RelyX
U200 e RelyX Ultimate) e ensaio mecanico (24h = realizado apds 24h de armazenagem em
agua destilada, TC = realizado apés termociclagem)

Discos de Y-TZP (N=320)

24h 24h
RXU200 < RXU200 <
TC

TC
AS J

24h 24h

RXUltimate

/\

RXUltimate <
TC TC

24h 24h
RXU200 < RXU200 <
TC TC

SBU JSBU

RXUltimate

24h 24h
RXUltimate <
TC

TC

Z\

Fonte: Elaboragéo propria.
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Figura 4 — Dispositivo utilizado para a cimentagdo dos discos de zircbnia e de resina
composta, com carga de 1000 gf

Fonte: Arquivo pessoal do autor.
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Figura 5 — Cimentacdo dos discos de zirconia e de resina composta

A: posicionamento dos discos no dispositivo; B: remocédo dos excessos de cimento com
aplicador descartavel; C: remogao dos excessos com tira de poliéster; D: fotopolimerizagao
da interface de cimentacao.

Fonte: Arquivo pessoal do autor.

Apoés cimentacao dos discos (Figura 6), os espécimes foram submetidos a
armazenagem em agua destilada em estufa a 37 °C por 24 h, previamente aos
ensaios mecanicos.

As composi¢des quimicas dos cimentos utilizados, assim como do adesivo
aplicado na superficie da zircbnia nos grupos SBU e JSBU, encontram-se na Tabela
1.
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Figura 6 — Espécimes representativos obtidos apds a cimentacédo dos discos de zircOnia e
de resina composta

Fonte: Arquivo pessoal do autor.



Tabela 1 — Composicao quimica dos materiais utilizados para cimentagao

Material

Composicao

RelyX U200

RelyX Ultimate

Single Bond
Universal

Pasta base: PO de vidro tratado com silano, acido 2-
propendico, 2-metil, 1,1’-[1-(hydroximetil)-1,2-ethanodiyl]
éster, dimecrilato de trietileno glicol (TEG-DMA), silica tratada
com silano, fibra de vidro, persulfato de sédio de sodio e per-
3,5,5-trimetil-hexanoato t-butila. Pasta catalisadora: P6 de
vidro tratado com silano, dimetacrilato substituto, silica
tratado com silano, p-toluenosulfonato de sédio, 1-benzil-5-
fenil-acido  barico, sais de calcio, 1,12-dodecano
dimetacrilato, hidroxido de calcio e didxido de titanio.

Pasta base: P6 de vidro tratado com silano, 2-propandico, 2-
metil, 1,1’-[1-(hidroximetil)-1,2-etanodiilo] éster, produtos de
reacdo com 2-hidroxi-1,3-propanodiilodimetacrilato e éxido de
fésforo, dimetacrilato de ftrietilenoglicol (TEGDMA), silica
tratada com silano, fibra de vidro, persulfato de sédio e per-
3,5,5-trimetil-hexanoato t-butila. Pasta catalisadora: P6 de
vidro tratado com silano, dimetacrilato substituida, silica
tratada com silano, 1-benzil-5-fenil-acido barbaturico, sal de
calcio, p-toluenosulfato de sodio, 1,12-dodecano
dimetacrilato, hidroxido de calcio, 2-acido propidnico, 2-metil,
[(3-metoxipropil)mina] di-2,1-etanodiil éster e diéxido de
titanio.

Bisfenol A diglicidil éter dimetacrilato (BIS-GMA), metacrilato
de 2-hidroxietila, silica tratada com silicio, alcool etilico,
decametileno dimetacrilato, agua, 1,10-decanodiol fosfato
metacrilato, copolimero de acrilico e acido itacbnico,
canforoquinona, N,N-dimetilbenzocaina, metacrilato de 2-
dimetilamonoetilo, metil etil cetona.

Composigdo de acordo com a bula dos respectivos fabricantes.

Fonte: Elaboragéo propria.

4.4 Ensaios Mecanicos

Os espécimes (N=320) foram submetidos a ensaios mecanicos por meio de

cisalhamento por forca de tracdo, em maquina de ensaios eletromecanica EMIC
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DL2000 (EMIC Equipamentos e Sistemas de Ensino Ltda., S&do José dos Pinhais,

PR, Brasil), acoplada com célula de carga de 2,0 kN e velocidade do atuador de 1,0
mm/min® (Figura 7), utilizando dispositivo idealizado por Sciasci et al.?° (Figura 8). Os

dados de resisténcia de unido ao cisalhamento foram obtidos em Newton e

convertidos para MPa com base na seguinte formula:
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F N N
o= — o= > o =—
A mm 19.63

Onde, F=Newton e A=mm?. Sendo 4 = r2 e r = 2,52.

by

Figura 7 — Maquina de ensaio eletromecanica acoplada a célula de carga e ao
dispositivo utilizado para o ensaio

Fonte: Arquivo pessoal do autor.
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Figura 8 — Dispositivo utilizado para o ensaio de cisalhamento por aplicacdo de forga de
tracao

= P S

Fonte: Arquivo pessoal do autor.

Metade dos espécimes (N=160) foi submetida aos ensaios mecénicos apds
armazenagem em agua destilada em estufa a 37 °C por 24 h. A outra metade
(N=160) foi submetida a termociclagem (10,000 ciclos térmicos entre 5-55 °C, com
banhos de imersdo de 30 s, equivalente a aproximadamente 1 ano em funcéo in
vivo**, em maquina termocicladora®*®® (MSCT-3; Marcelo Nucci - ME; Sao Carlos,
S&o Paulo, Brasil), para posterior ensaio mecanico, conforme descrigao prévia.

ApOs os ensaios mecanicos, a interface de unido dos espécimes de cada
condicdo experimental foi avaliada em estereomicroscopio (modelo M80; Leica
Microsystems Ltd., Heerbrugg, Suiga) com aumento de 20x, sendo as imagens
capturadas no programa Leica Application Suite EZ (Leica Microsystems Ltd.,
Heerbrugg, Suiga) e as falhas classificadas em adesivas, coesivas da resina e/ou do

cimento, ou mistas.
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4.5 Caracterizagao de Superficie

Amostras de cada condicdo experimental foram submetidas a analises para
caracterizagao de superficie. Para isso, amostras (N=36) nas mesmas dimensdes
finais apos sinterizacédo, foram submetidas aos tratamentos de superficie propostos
no Quadro 1 e analisadas por meio de microscopia eletrénica de varredura (MEV),
espectroscopia de energia dispersiva (EDS), microscopia confocal (topografia e
rugosidade superficial) e difragdo de Raios-X (DRX).

4.5.1 Microscopia eletronica de varredura (MEV) e espectroscopia de energia
dispersiva de raios-X (EDS)

Para analisar a morfologia superficial, as amostras (n=2) de cada condigao
experimental foram submetidas a analise por microscopia eletronica de varredura
com canhdo de emissdo de campo (MEV-FEG, JSM-7500F; JEOL Ltd., Peabody,
MA, EUA), com magnificagdes de 100 e 500x, operado com voltagem de aceleragao
de 2,0 kV, obtendo imagens em duplicata para cada amostra. As amostras foram
preparadas com revestimento condutor de carbono previamente a analise.

Para analisar a fracdo de massa de cada elemento presente na superficie das
mesmas amostras, a composi¢ao quimica elementar foi qualitativamente e semi-
quantitativamente analisada pela técnica de espectroscopia por dispersdo em
energia de raios-X (Ultra Dry; Thermo Scientific; EUA), acoplada ao MEV-FEG, onde
as mesmas amostras foram analisados com magnificagcdo de 500x e aceleracao de
10,0 kV. As analises foram realizadas em duplicata para cada amostra.

4.5.2 Microscopia confocal

A topografia e rugosidade de superficie (Sa) das amostras (n=5) de cada
grupo experimental foram analisadas em microscépio confocal de varredura a laser
3D (LEXT OLS4100; Olympus, Téquio, Japado), com lente de aumento de 5x
(IMPLAPONSXLEXT, Olympus) e magnificagdo de 100x. A mensuragdo da
rugosidade de superficie (Sa) foi realizada por meio do software LEXT (Olympus) e

os valores obtidos em pm.
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4.5.3 Difragao de raios-X (DRX)

A distribuicdo de fases presente nas amostras (n=2) de cada grupo
experimental foi determinada por meio de um difratdmetro de raios-X (D8 Advance
ECO; Bruker AXS GmbH, Karlsruhe, Alemanha) com anodo de cobre (40 kV, 25
mA) e radiagao “Cu-Ka’no intervalo de 20 a 80°, passo de 0,02° (28), 0,3 s por ponto
de varredura*’. Foi realizado refinamento de Rietveld para quantificar as fases
presentes na superficie da zirconia com o software Match!© v 3,0, (Crystal Impact,
Bonn, Alemanha), tendo como referéncia de base de dados a COD-Inorg
(Crystallography Open Database — Inorganic), para gerar um codigo e identificar as
fases presentes.

4.6 Analise Estatistica

Os resultados de resisténcia de unido ao cisalhamento (MPa) e de rugosidade
de superficie (Sa) foram avaliados quanto a normalidade e homocedasticidade, para
se verificar a distribuicdo dos dados amostrais. Em seguida, foram empregados
meétodos estatisticos para avaliar a influéncia ou n&o das variaveis independentes
sobre os dados de resisténcia de unido ao cisalhamento e de rugosidade de
superficie. As variaveis independentes foram tratamento de superficie, agente de
cimentagdo e termociclagem para resisténcia de unido e tratamento de superficie
para rugosidade de superficie. As analises foram realizadas com auxilio do
programa IBM SPSS Statistics versdo 20 (IBM Corporation, Armonk, NY, EUA), com
nivel de significancia de 5,0%.

Os dados de resisténcia de unido nao apresentaram aderéncia a curva de
normalidade (Shapiro-Wilk; p<0,001), nem proporcionaram homogeneidade de
variancias (Levene; p<0,05), sendo aplicada a analise de variancia nao paramétrica
de Kruskal-Wallis, seguida pelo pos teste de Dunn para comparagdes aos pares,
com nivel de significancia de 5,0%. Os dados de rugosidade de superficie
produziram distribuicdo normal (Shapiro-Wilk; 0,066<p<0,970), mas ndo foram
homocedasticos (Levene; p<0,021). Dessa forma, aplicou-se analise de variancia
paramétrica a um critério (1-way ANOVA), seguida pelo teste C de Dunnett para
comparagdes aos pares, também com nivel de significancia de 5,0%.

As imagens obtidas por meio do estereomicroscépio, para classificagdo das

falhas, foram analisadas qualitativamente, assim como as obtidas para
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caracterizagao de superficie por meio de microscopia eletrénica de varredura (MEV),
energia dispersiva de raios-X (EDS) e microscopia confocal. Em complementacédo, O
EDS forneceu uma analise semi-quantitativa dos elementos presentes na superficie
das amostras. Os dados de transformacéo de fase por meio de difragao de raios-X

foram analisados qualitativa e quantitativamente (Refinamento de Rietveld).
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5 RESULTADOS

5.1 Resisténcia de Uniao

A analise de varidncia ndo paramétrica de Kruskal-Wallis apontou efeito
significativo sobre a resisténcia de unido dos grupos experimentais [x*(2) = 195,989;
p<0,001]. Na Tabela 2, sdo apresentadas as medianas dos valores de resisténcia de
unido ao cisalhamento dos grupos nas diferentes condigbes experimentais, bem

como as diferengas significativas apontadas pelo pos teste de Dunn.

Tabela 2 - Medianas dos valores de resisténcia de unido ao cisalhamento, em MPa, das
condi¢cOes experimentais e diferengas significativas apontadas pelo pés teste de Dunn

Condicao experimental Resisténcia de Uniao

24 h AS RXU200 77,11 ABCD
AS RXUltimate 82,21 ABCD
J RXU200 148,86 DEF
J RXUltimate 141,04 DEF
SBU RXU200 107,79 BCDE
SBU RXUltimate 104,25 ABCDE
JSBU RXU200 209,86 F
JSBU RXUltimate 206,79 F

Termociclados AS RXUZ200 49,29 ABC
AS RXUltimate 20,89 A
J RXU200 82,64 ABCD
J RXUltimate 128,86 CDEF
SBU RXU200 44,93 ABC
SBU RXUltimate 26,14 AB
JSBU RXU200 180,11 EF
JSBU RXUltimate 189,25 EF

Letras iguais indicam igualdade estatistica entre os grupos experimentais (p>0,05).

Fonte: Elaboragéo propria.

Na Tabela 2 verifica-se que dentro de cada condicdo experimental,
independentemente do cimento utilizado, n&o houve efeito significativo da
termociclagem sobre a resisténcia de unido (p>0,05). O jateamento, apesar de n&o

ter propiciado aumento na resisténcia de unido das amostras do periodo de 24h em
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relagdo ao controle (p>005), foi eficaz em melhorar a resisténcia de unido do
material RelyX Ultimate em relagdo ao controle nas amostras submetidas a
termociclagem (p<0,05). A aplicagdo do sistema adesivo universal n&o alterou
(p>0,05) os resultados de resisténcia de unido em relagdo ao controle,
independentemente da condicdo experimental. A combinagdo de tratamentos com
jateamento, seguido da aplicagdo do sistema adesivo universal (tratamento
mecanico-quimico), produziu aumento na resisténcia de unido em relacdo aos
grupos controle e tratado apenas com sistema adesivo (p<0,05). Apdés 24h de
armazenagem, independentemente dos cimentos utilizados, ndo houve diferenga
estatisticamente significativa (p>0,05) entre o tratamento mecénico-quimico em
relagdo aos grupos tratados somente com jateamento. De maneira geral, apos
termociclagem os maiores valores de resisténcia de unido foram produzidos pelos
grupos que receberam tratamento mecanico-quimico (p<0,05); com exceg¢ao das
amostras jateadas cimentadas com RelyX Ultimate, que apresentaram valores iguais
(p>0,05) aos grupos tratados com jateamento seguido de sistema adesivo universal.
Apo6s termociclagem, as amostras cimentadas com RelyX U200 produziram maiores
valores de resisténcia de unido quando houve associagcdo do jateamento e do

adesivo universal; diferentemente do que recomenda o fabricante do material.

5.1.1 Classificacao das falhas

ApOs os ensaios mecanicos de resisténcia ao cisalhamento, a superficie de
todos os espécimes foi analisada em estereomicroscopio para classificacdo do tipo
de falha. Na Tabela 3 encontra-se a quantidade de espécimes para cada tipo de
falha observada (adesiva; predominantemente adesiva com pequenas areas de
falha coesiva do cimento; e mista). Em seguida, imagens representativas das falhas
para cada condi¢c&o experimental (Figura 9).
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Tabela 3 - Quantidade de espécimes para cada tipo de falha observada apds ensaio
mecanico para todas as condi¢des experimentais

CondigGes Experimentais (n=20)

Tipos de Falhas

Adesiva + Coesiva

Adesiva Mista
do Cimento*
24h 18 2 (=5%) 0
RXU200
10.000 TC 20 0 0
AS
24h 20 0 0
RXUltimate
10.000 TC 20 0 0
24h 15 5 (=5%) 0
RXU200
J 10.000 TC 15 4 (=15%) 1
24h 15 5 (=10%) 0
RXUltimate
10.000 TC 19 1 (=2%) 0
24h 18 2 (210%) 0
RXU200
10.000 TC 20 0 0
SBU
24h 18 2 (=5%) 0
RXUltimate
10.000 TC 18 2 (=5%) 0
24h 19 1(=10%) 0
RXU200
10.000 TC 13 4 (=10%) 3
JSBU
24h 19 1(=5%) 0
RXUltimate
10.000 TC 12 6 (=15%) 2

*Porcentagem aproximada (=) da area de falha coesiva do cimento na superficie do
espécime com falha predominantemente adesiva.

Fonte: Elaboracéo propria.
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Figura 9 — Espécimes representativos para cada tipo de falha encontrada em cada grupo
experimental

Sendo, (ad) para falha do tipo adesiva, (adc) para falha predominantemente adesiva com
pequenas areas com falha coesiva do cimento, e (m) para falha mista. A e B: Grupo AS; C,
D e E: Grupo J; F e G: Grupo SBU; H, | e J: Grupo JSBU.

Fonte: Elaboracéo proépria.
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5.2 Caracterizagao de Superficie

A partir das analises por microscopia eletrbnica de varredura apds os
tratamentos de superficie em cada condicdo experimental, pode-se observar no
grupo controle (AS) a presenca de sulcos oriundos do polimento da superficie da
zircOnia pré-sinterizada (Figura 10). No grupo onde as amostras foram submetidas
ao jateamento com oxido de aluminio (J) houve mudancga na topografia, observando
a formacdo de vales e depressbes (Figura 11), compativeis com aumento da
rugosidade de superficie e remog¢ao dos sulcos oriundos do polimento. Para o grupo
submetido a aplicagdo do sistema adesivo universal (SBU) nota-se a presenca de
areas com maior concentragcdo de adesivo, uma area mais elevada formando uma
pelicula, e areas com menor concentragao, sendo possivel observar a superficie da
zirconia (Figura 12). No grupo onde realizou-se a combinagcdo de tratamentos,
jateamento com oxido de aluminio e aplicagado do sistema adesivo universal (JSBU),
pode-se observar areas com diferentes concentragdes de adesivo, variando a
espessura da pelicula, e areas semelhantes as encontradas no grupo jateado
(Figura 13).

Figura 10 - Imagem de MEV-FEG representativa da superficie das amostras do grupo
controle (AS), com magnificacdo de 100x (A) e 500x (B)

— 100pm IQ-UNESP 2/5/2020 B ’ — 10pm IQ-UNESP 2/5/2020

2.00kV SEI M WD 7.0mm 2:52:36 2.00kV SEI M WD 7.0mm 3:03:10

Fonte: Elaboracéo propria.
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Figura 11 - Imagem de MEV-FEG representativa da superficie das amostras do grupo
submetido ao jateamento com éxido de aluminio (J), com magnificagao de 100x (A) e 500x

(B)

»
7z /

— 100pm IQ-UNESP 2/5/2020 ’ — 10pm IQ-UNESP 2/5/2020
2.00kV SEI M WD 7.omm 3:28:23 B 2.00kV SEI M WD 7.0mm 3:29:39

Fonte: Elaboracéo propria.

Figura 12 - Imagem de MEV-FEG representativa da superficie das amostras do grupo
submetido a aplicacao do sistema adesivo universal (SBU), com magnificacdo de 100x (A) e
500x (B)

P

— 100pm IQ-UNESP 2/5/2020 B —_— 10pm IQ-UNESP 2/5/2020

2.00kV SEI M WD 7.0mm 3:11:45 2.00kV SEI M WD 7.0mm 3:13:04

Fonte: Elaboracéo propria.
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Figura 13 - Imagem de MEV-FEG representativa da superficie das amostras do grupo
submetido ao jateamento com oxido de aluminio e aplicagdo do sistema adesivo universal
(JSBU), com magnificacao de 100x (A) e 500x (B)

— 100pm IQ-UNESP 2/5/2020 — 10pm IQ-UNESP 2/5/2020

2.00kV SEI M WD 7.0mm 3:38:19 B 2.00kV SEI M WD 7.0mm 3:39:39

Fonte: Elaboracéo propria.

Por meio da analise de espectroscopia dispersiva de energia por raios-X
(DRX), pode-se observar os elementos quimicos presentes na superficie das
amostras apds os diferentes tratamentos de superficie. Os elementos encontrados
estdo dispostos em grafico, para cada grupo experimental, na Figura 14. Com esse
meétodo foi possivel obter uma analise semi-quantitativa (massa %) dos elementos

presentes na mesma superficie (Tabela 4).
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Figura 14 - Analise quimica qualitativa da superficie das amostras para cada condigao

experimental por meio de espectroscopia dispersiva de energia de raios-X
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A: Grupo AS; B: Grupo J; C: Grupo SBU; e D: Grupo JSBU.

Fonte: Elaboragéo propria.
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Tabela 4 - Analise quimica semi-quantitativa dos componentes quimicos encontrados na
superficie das amostras apds tratamento de superficie, em massa (%), obtida por meio de
espectroscopia dispersiva de energia (EDS)

Grupo
C (o) Al Si Zr
Experimental
AS - 22,66 - - 77,34
J 0,05 26,09 2,67 - 71,21
SBU 0,66 37,07 - 6,80 55,56
JSBU 1,08 43,03 3,11 9,68 43,18

Fonte: Elaboragéo propria.

A microscopia confocal de varredura a laser 3D nos forneceu a mensuragao
(um) da rugosidade de superficie (Sa) das amostras apds os tratamentos de
superficie. A analise de varidncia a um critério apontou efeito significativo dos
tratamentos de superficie sobre a rugosidade das amostras Y-TZP (p<0,001). Na
Tabela 5, sdo apresentadas as médias e desvios-padrao dos valores de rugosidade
de superficie dos diferentes tratamentos, bem como as diferengas significativas
apontadas pelo pos teste de Dunnett.

Tabela 5 - Médias e desvios-padrao () dos valores de rugosidade de superficie (Sa) para
os diferentes tratamentos de superficie e diferengas significativas apontadas pelo pos teste
de Dunnett

Tratamento de Superficie Rugosidade de Superficie
Controle (AS) 3,47 (1,48) A
Jateado (Al,O3 50 um) (J) 3,12 (0,32) A
Single Bond Universal (SBU) 7,96 (1,87)B
Jateado + Adesivo (JSBU) 8,12 (1,48)B

Letras iguais indicam igualdade estatistica entre os grupos experimentais (p>0,05).

Fonte: Elaboragéo propria.

Na Tabela 5 verifica-se que o jateamento produziu rugosidade de superficie
estatisticamente semelhante ao grupo controle (p=0,980) e inferior aos demais
tratamentos (p<0,001). As superficies tratadas com o adesivo universal e com a
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combinagao de jateamento seguido da aplicagao de adesivo universal produziram os
maiores valores de rugosidade (p<0,001). Em seguida, observam-se imagens
topograficas tridimensionais representativas para cada grupo experimental (Figura
15), onde pode-se verificar a semelhanga entre os grupos AS e J, e SBU e JSBU,
equivalente ao apresentado na Tabela 5.

Figura 15 — Imagens tridimensionais (um) da topografia de superficie obtidas com
microscopia confocal de varredura a laser dos grupos experimentais

A: Grupo AS; B: Grupo J; C: Grupo SBU; e D: Grupo JSBU.

Fonte: Elaboragéo propria.

A partir da difracdo de raios-X (DRX) obteve-se informagbes sobre a
transformacdo de fase do material analisado apds os tratamentos de superficie
(Figura 16). Pode-se observar que apenas a intensidade dos picos se altera em
relagdo aos grupos analisados. Em seguida, encontra-se a imagem da analise
individual para cada grupo experimental (Figura 17). Foi realizado o refinamento de
Rietveld e a quantificacdo de cada fase cristalina presente na superficie das
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amostras (Tabela 6). As fases foram identificadas pelo software Match! (Verséo 3.0,
Crystal Impact, Alemanha) em fase tetragonal, monoclinica e cubica, através dos
codigos 96-152-1475%, 96-152-2144°%" e 96-210-1235%, respectivamente.

Figura 16 - Analise da superficie das amostras de cada grupo experimental obtida por meio
de difracao de raios-X
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Fonte: Elaboragéo propria.
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Figura 17 - Difracdo de raios-X das amostras para cada grupo experimental,
individualmente, com a identificacdo dos picos
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Fases cristalinas identificadas — T: tetragonal; M: Monoclinica; C: cubica.

Fonte: Elaboragéo propria.
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Tabela 6 - Analise de refinamento Rietveld dos grupo experimentais com a quantificagdo
(%) das fases cristalinas encontradas apos os tratamentos de superficie

Grupo (66

Fase tetragonal®® Fase monoclinica® Fase cubica®®

experimental

AS 63,0 10,0 26,0
J 58,0 11,8 30,0
SBU 56,8 14,7 28,5
JSBU 52,0 13,6 34,5

Fonte: Elaboragéo propria.

No grafico obtido apds o refinamento de Rietveld (Figura 18) observa-se a
presenca de mais de uma fase no mesmo pico. Para detalhar e comprovar se
realmente havia mais fases em um mesmo pico, realizou-se a deconvolugéo. Para
isso, foi utilizado o método da Gausiana (Figura 19), pode meio do software Origin 9
(OriginLab Corporation, Northampton, Massachusetts, Estados Unidos), indicando
que no pico principal (101), localizado em 30,25°, havia a sobreposi¢cao de dois picos

que, de acordo com a literatura® %>

, Sua presenga sugere as fases tetragonal e
cubica, as quais foram comprovadas pela anadlise de Rietveld (Tabela 6). A
deconvolucéo foi realizada para todos as condi¢gdes experimentais, tendo o mesmo

comportamento para todos os grupos.
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Figura 18 - Imagem representativa do refinamento de Ritveld
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950 Calculated pattern (exp. peaks) (Rp=17.9 %)
[96-152-1475] 01.9516 Y0.0952 Z10.9044 ((Zr 02)0.95 (Y2 03)0.05)0.952 ( 63.4%)

3004
7504
7004
6504
600
5504
5004
4504
4004
3504
300
2504
2004
150

1004

504
JP A e il | | A_A..A__
(RRTI T T u|||||‘ H}\H I (]
| | | I I [ Il [
\ | |
L | I AN T I IO IR LI LI
25700 30‘00 35!00 40?00 tS‘ﬂﬂ 50.00 55?00 60'00 55?00 70'00 75'00

Cu-Ka1 (1.540598 A) 2theta

130 Experimental pattern: Grupo AS
Calculated pattern (exp. peaks) (Rp=17.9 %)

[96-152-1475] 01.9516 Y0.0952 Zr0.9044 ((Zr 02)0.95 (Y2 03)0.05)0.952 ( 63.4%)
1254 [96-210-1235] 02 Zr (2
1204
1154
1104

105

1004

T T T T T T T T T T T T T T T T T
28.40 2860 28.80 29.00 2920 29.40 2960 29.80 30.00 30.20 30.40 3060 30.80 31.00 3120 31.40 31.60 31.80 3200 3220
Cu-Kat (1.540598A) 2theta

A) visado geral do grafico; B) visdo ampliada do primeiro pico do grafico.

Fonte: Elaboracéo propria.
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Figura 19 - Difragdo de raios-X (DRX) representativa da deconvolugédo das fases cubica e
tetragonal em um mesmo pico

—— Grupo controle AS
—— Zircdnia cubica
Zircdnia tetragonal
—— Zircbnia cubica + tetragonal
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Fonte: Elaboragé&o propria.
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6 DISCUSSAO

Este estudo in vitro rejeitou parcialmente a hipotese nula de que os
tratamentos de superficie e a termociclagem nao influenciariam a resisténcia de
unido ao cisalhamento entre uma zirconia tetragonal policristalina parcialmente
estabilizada por itria (Y-TZP) e cimentos resinosos convencional ou autoadesivo.
Adicionalmente, realizou-se a caracterizagao de superficie dos grupos experimentais
ap6s os tratamentos de superficie para analisar seu efeito sobre a superficie e
complementar as inferéncias realizadas com base nos resultados quantitativos de
resisténcia de unido e rugosidade de superficie.

O grupo submetido a combinagéo de tratamentos, jateamento com Oxido de
aluminio e aplicagdo do adesivo Single Bond Universal, se diferenciou
estatisticamente dos demais grupos experimentais. Nos grupos onde houve apenas
um tipo de tratamento de superficie nao foram observadas diferencas
estatisticamente significantes. Esse achado corrobora a ideia de que um unico
meétodo de tratamento de superficie, seja ele quimico ou mecénico, geralmente
promove adesdo aquém da necessaria>>?"°%%’. Assim, a combinacédo de métodos
quimicos e mecanicos parece inevitavel para o aumento na resisténcia de uniado
entre os cimentos resinosos e a zirconia®’. Observando os valores absolutos de
resisténcia de unido para cada condicdo experimental, nota-se que a resisténcia
aumenta na ordem AS>SBU>J>JSBU, sendo o maior valor de resisténcia obtido no
grupo onde houve mais de um tratamento de superficie, independente do cimento
utilizado e da condigdo de envelhecimento. Apesar de os resultados entre os grupos
controle (AS), sem tratamento de superficie, e aquele tratado apenas com sistema
adesivo universal (SBU) nao terem apresentado diferenca estatistica, os mesmos
apresentaram menores valores absolutos de adesdo. Esses resultados corroboram

25,27,50

os achados de autores que verificaram que a adesdo somente por meios

quimicos, como a aplicacdo do adesivo Single Bond Universal, pode ser aquém da

almejada. Ozcan et al.”

verificaram que a adesado entre a zirconia e cimentos
resinosos foi influenciada pelo método de tratamento de superficie, tipo de cimento,
teste utilizado e condicdo de envelhecimento. Entre os resultados produzidos, uma

maior adesao foi obtida apds o tratamento fisico-quimico (jateamento com particulas



65

de oxido de aluminio de 50 ym ou de alumina revestida por silica de 110 ym e
agentes de unido) da superficie da zirconia’".

O jateamento da superficie da Y-TZP com particulas de 6xido de aluminio de
50 ym é recomendado’® e considerado benéfico para a resisténcia de unido ao

cisalhamento®?%%7 24267173

, promovendo maiores valores de resisténcia de uniao
jateamento aumenta a rugosidade e modifica a energia de superficie da zirconia,
favorecendo seu molhamento pelo agente de unigo®®>">. A partir da analise da
rugosidade de superficie (Sa), os grupos SBU e JSBU foram diferentes
estatisticamente dos grupos AS e J, provavelmente devido a presencga da pelicula de
adesivo aplicada sobre a superficie da zircbnia e ndo foi observada diferenca
estatistica entre o grupo controle (AS), sem tratamento de superficie, e o grupo
somente jateado (J), 0 que comprovaria que o jateamento com particulas de 50 pym
nao € considerado agressivo a ponto de comprometer a resisténcia mecanica da
zircbnia. Pode-se observar, pelas imagens obtidas por meio de microscopia
eletrbnica de varredura, apenas uma mudancga na topografia de superficie entre os
grupos controle e jateado, porém sem interferir na resisténcia de unido dos mesmos.
No entanto, quando analisado o grupo onde houve a combinagéo de tratamentos de
superficie, jateamento e aplicagdo do adesivo universal (JSBU), encontrou-se
diferenca estatisticamente significante, havendo maior resisténcia de unido. Esse

achado corrobora o resultado encontrado por outros autores®”’*7°

, que mostraram
que o jateamento com o6xido de aluminio aumentou os valores de resisténcia de
unido dos cimentos resinosos autoadesivos contendo MDP, promovendo ligagao
forte e confiavel a longo prazo. O jateamento promove um depdsito de alumina na
superficie da zircdnia, ocorrendo uma reacéo entre o silano®® presente no adesivo e,
quando realizado previamente ao uso de um agente contendo MDP, como o Single
Bond Universal, seguido de um cimento resinoso contendo metacrilato de acido
fosforico, proporcionam forte ligagdo, como a ligagdo de Van der Waals ou pontes de
hidrogénio, aumentando a resisténcia de unido®®"’; o que reforca os resultados
obtidos para o grupo JSBU.

A analise realizada por meio de espectroscopia de energia dispersiva por
raios-X demonstrou que os tratamentos de superficie promoveram alteragdes na
composi¢ao elementar da Y-TZP, mostrando diminuicdo no conteudo de Zr a partir

do aparecimento de Al, O e/ou Si, assim como observado no estudo de Tostes et
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al.>®, que justifica que a energia cinética do jateamento de particulas é liberada em
forma de energia térmica, causando uma fuséo da superficie da zircénia, o que pode
levar a inclusdo dessas particulas na superficie. A analise semi-quantitativa
demonstrou que no grupo JSBU, onde houve a combinagdo de tratamentos, a
quantidade de silicio foi maior do que no grupo SBU, onde houve apenas a
aplicacdo de adesivo. Este achado pode ser justificado devido ao aumento da
energia de superficie promovida pelo jateamento, favorecendo o molhamento da
superficie pelo adesivo®°. O aumento da rugosidade de superficie observado no
presente estudo para grupo JSBU afeta positivamente a adesdo entre a zirconia e
cimentos resinosos, uma vez que O mesmo remove a camada rica em
contaminantes orgénicos, que reduzem o molhamento do material, 0 que favorece a
interacdo entre a zircdnia e os agentes de unido, tornando o método mais eficaz>®.
Outro fator relacionado ao jateamento € o aumento da area de superficie, com a
producdo de vales profundos, observados na imagem obtida por MEV (Figura 10),
havendo mais locais disponiveis para o imbricamento e retencdo do cimento
resinoso®”.

N&do observou-se diferenga entre os cimentos resinosos empregados,
convencional (RXUltimate) ou autoadesivo (RXUZ200). Ambos apresentam baixa
viscosidade, fazendo com que fluam mais facilmente na superficie’ e foram
utilizados em uma mesma propor¢do, seguindo um protocolo de cimentagdo e
promovendo padronizagdo nesse momento. Em relacdo a sua composicao,
encontramos diferengcas. O cimento convencional RXUltimate nao possui
mondémeros acidos com potencial de unido a zircbnia, diferente do que ocorre com o
cimento autoadesivo RXUZ200. RXUltimate foi desenvolvido para se copolimerizar
com o adesivo universal de frasco unico Single Bond Universal, que contém MDP
em sua composi¢ao. Esse fato pode ter contribuido para a ligagdo quimica a
superficie da zircénia, melhorando o molhamento e o imbricamento micromecanico
dos cimentos. A condigao experimental na qual foi realizado o jateamento com 6xido
de aluminio e utilizado o cimento RXUltimate, apds a termociclagem, apresentou
melhor adesdo, provavelmente pelo fato dos materiais, cimento e adesivo (Single
Bond Universal) se copolimerizarem, aumentando a ligagao entre eles. Grupamentos
metacrilatos derivados do acido fosforico presentes na composi¢cao dos cimentos

autoadesivos, como o RXUZ200, possuem afinidade quimica aos grupamentos
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hidroxila presentes no 6xido de zircénio’®. O mondmero acido éster fosfatado 10-

metacriloiloxidecil dihidrogénio fosfato (10-MDP) tem sido amplamente estudado®®3+

%57 o utilizado com os grupamentos de hidroxila presentes no Oxido de

zirconio®*” "’ para melhorar a resisténcia de unido entre a zirconia e compésitos
resinosos. Apesar de De Oyague et al.** demostrarem que cimentos resinosos
adesivos podem dispensar a utilizagdo de métodos de tratamento de superficie, foi
verificado que a adesdo quimica unicamente produz resultados menores de

resisténcia de unigo®>?"*°

, 0 que também podemos observar no presente estudo.
Como alternativa para promover uma melhor adeséo a zirconia, sistemas adesivos
que contenham MDP e MPS (silano)’®, como encontrado no adesivo universal
utilizado nesta pesquisa (Single Bond Universal), tém sido utilizados. Além do
potencial do MDP, o molhamento proporcionado pelo adesivo na superficie jateada
provavelmente contribuiu para valores de adesdo maiores no grupo JSBU, onde
houve associagado de métodos de tratamento de superficie.

Armazenar os espécimes em agua ou submeté-los a termociclagem sao
métodos de envelhecimento comumente utilizados para simular as condigdes da
cavidade bucal e que podem afetar a unido da materiais resinosos a ceramicas®*’®.
Aurélio et al.>’ demonstraram em revisdo sistematica que o envelhecimento é
importante na estimativa a longo prazo das restauragbes de zirconia. Noda et al.>®
observaram que o envelhecimento por meio de termociclagem (10,000 ciclos)
reduziu a resisténcia de unido entre a zircbnia e o cimento resinoso independente do
agente de unido utilizado. Esse resultado vai contra ao obtido no presente estudo,
onde nao foi encontrada diferenca estatistica entre os resultados apos 24 h e
termociclagem. O resultado do presente estudo também difere do achado por
Kansal et al.?°, em que foram utilizados os mesmos cimentos RXU200 e RXUltimate,
e a termociclagem interferiu diminuindo a resisténcia de unido a zirconia. Vale
ressaltar que os discos de zirconia foram cimentados a dentes recém extraidos,
diferentemente desse estudo que utilizou discos de resina composta para
cimentagdo a zircbnia. No entanto, quando observado os valores absolutos da
resisténcia de wunido para o0s grupos experimentais, nota-se que apds a
termociclagem houve diminuicdo nos valores de resisténcia, apesar de néo ter
apresentado diferenga significativa na inferéncia realizada. Esse fato pode possuir

relagdo com a analise ndo paramétrica a um critério empregada no presente estudo,
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devido as condicbes de ndo homocedasticidade e aderéncia a curva de
normalidade, a qual apresenta menor poder de deteccdo de efeitos. Os autores®®
justificaram a redug&o na resisténcia de unido na susceptibilidade da interface
cimento resinoso/ceramica sofrer degradagao hidrolitica devido a presenga de
HEMA e agua na composig¢ao dos agentes de uniéo.

Como analise complementar, foi realizada a caracterizagcdo de superficie das
amostras apos os tratamentos de superficie para embasar os resultados
quantitativos produzidos no presente estudo. Dentre as analises, a difragdo de raios-
X proporcionou informagdes sobre as fases cristalinas presentes na superficie de
cada grupo experimental. Martins et al.'® relataram que a transformagao do contetido
de fase monoclinica aumenta com o aumento do tamanho da particula jateada. Para
nao haver grande transformacao de fase tetragonal para monoclinica, Barreto et al.*®
recomendam o jateamento com particulas de até 50 um, promovendo rugosidade de
superficie para favorecer a adesao a zircOnia, além de proporcionar ligeira mudanga
de volume dos graos para evitar danos a superficie por meio do efeito protetivo da

camada de tensdo compressiva®®*?

, sendo mais uma justificativa para os resultados
encontrados no presente estudo, apesar de o mesmo nao ter analisado a resisténcia
mecanica da zircbnia em relagdo as fases cristalinas. Pode-se observar que os
tratamentos de superficie aumentaram a quantidade de fase monoclinica em relagao
ao controle. Esses resultados corroboram os achados de Moon et al.’. Agdes
mecanicas e térmicas podem levar a uma transformagdo progressiva de fase

tetragonal para monoclinica*’. Segundo Tostes et al.*®

, a intensidade do pico da fase
monoclinica aumenta de acordo com o tamanho da particula de 6xido de aluminio
jateada, ocorrendo distorgbes permanentes da estrutura cristalina induzidas pela
acdo mecanica produzida pelo impacto das particulas. Os autores®® também
observaram transformacdo para fase cubica apds os tratamentos de superficie,
assim como no presente estudo, justificando que o tipo de transformagdo esta
relacionado ao tipo de tensdo presente, sendo transformacdo de fase tetragonal
para monoclinica na presenga de tensao de tragao e cisalhamento e transformacao
para fase cubica na presenga de tensdo compressiva. O jateamento produz mais
tensdo compressiva, assim espera-se que a fase cubica possa ser maior do que a
fase monoclinica apos o jateamento. Pode-se observar no presente estudo, um

aumento na intensidade do pico da fase monoclinica e presenga da fase cubica nos
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grupos onde houve o jateamento da superficie, provavelmente relacionado a
geracdo de tensdo compressiva pelo aumento volumétrico dos graos (3 a 4%)
proporcionado pelo jateamento de particulas de 6xido de aluminio, o que corrobora
os achados pelos autores®*>°.

O presente estudo mostrou um efeito significativo da combinagdo de
tratamentos de superficie na obtencao de resisténcia de unido entre a Y-TZP e
cimentos resinosos, ambos materiais muito utilizados na pratica clinica
contemporanea. Novos estudos devem ser realizados comparando os tratamentos
de superficie na resisténcia de unido e mecanica de espécimes com formato
anatdmico, devido a sua aproximacdo com condi¢gdes bucais clinicas as quais os
materiais s&o constantemente submetidos, visando o aumento da significdncia na
pratica clinica dos resultados obtidos e a busca de novos resultados que promovam
aumento na resisténcia de unido a zircdnia, uma vez que esse ainda € um desafio

presente.
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7 CONCLUSOES

Com base na metodologia empregada e nas limitagbes do estudo pode-se
concluir que:

v" A resisténcia de unido ao cisalhamento entre a Y-TZP e cimentos resinosos é
aumentada quando ha a combinacdo de métodos, mecanico e quimico, de
tratamentos de superficie;

v O tipo de cimento resinoso utilizado, convencional ou autoadesivo, e o
envelhecimento por meio da termociclagem n&o influenciaram a resisténcia
de unido;

v" A combinag¢do de métodos de tratamentos de superficie promove aumento na
rugosidade de superficie da zirconia;

v' As andlises de caracterizacdo de superficie mostraram que houve
transformacdo de fase cristalina independente do tratamento de superficie,
mudanga na rugosidade de superficie e alteracdo na composi¢céo elementar
da superficie da zircbnia.
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