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Dantas DCB. Influéncia do tratamento do substrato com plasma nao térmico na
resisténcia de unido em cimentacdo adesiva[tese]. Sdo José dos Campos (SP):
Universidade Estadual Paulista (Unesp), Instituto de Ciéncia e Tecnologia;
2018.

RESUMO

Objetivo: avaliar a influéncia do tratamento de superficie com plasma néo
térmico de argbnio (PLA) na resisténcia de unido de cimentos resinosos ao
esmalte, a dentina e a ceramica de dissilicato de litio. Observar, no esmalte e na
dentina, atraves de espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier
(FTIR) os compostos inorganicos e da cromatografia gasosa a alteracdo dos
compostos organicos volateis nas condicdes experimentais propostas. Material e
Método: Foram avaliados 3 cimentos resinosos: Variolink Esthetic LC e N
(lvoclar Vivadent), e Panavia V5 (Kuraray). Foram utilizados 240 dentes
bovinos, dos quais 150 tiveram a superficie do esmalte exposta e 90 a de
dentina. Foram obtidas 150 Iaminas de ceramica de dissilicato de litio (12 x 14 x
0,5 mm). Os grupos foram divididos de acordo com o tratamento de superficie e
0 substrato. Os tratamentos para as superficies de esmalte e dentina foram: EA
(esmalte/acido fosforico); DA (dentina/acido fosforico); EPS (esmalte/PLA 30
s); EPM (esmalte/PLA 1 min); DPS (dentina/PLA 30 s); EAPS (esmalte/acido
fosforico/PLA 30 s) e EAPM (esmalte/acido fosférico/PLA 1 min); e, DAPS
(dentina/acido fosforico/PLA 30 s). Os tratamentos para as superficies da
ceramica foram: CA (ceramica/acido fluoridrico), CPS (ceramica/PLA 30 s);
CPM (ceramica/PLA 1 min); CAPS (ceramica/acido fluoridrico/PLA 30 s) e
CAPM (ceramica/acido fluoridrico/PLA 1 min). Posterior aos tratamentos,
cilindros dos cimentos resinosos (0,8 mm/1,5 mm) foram confeccionados sobre
as superficies dos substratos. Ap6s 48 h, os espécimes foram submetidos ao
ensaio mecanico de microcisalhamento (10 Kgf/1 mm/min) até a fratura. A area
fraturada foi analisada em estereomicroscopio. As superficies tratadas e a
interface adesiva foram analisadas por Microscopia Eletronica de Varredura
(MEV). Através do FTIR foram observados os espectros de amostras tratadas de
esmalte e dentina. Os dados da resisténcia de unido foram submetidos a analise
estatistica ANOVA e teste de Tukey (5%). Resultados: Para o esmalte os
tratamentos de superficie ndo apresentaram diferenca estatisticamente
significante entre si; para a dentina o grupo DPS apresentou 0os maiores valores
de resisténcia de unido; e, para a ceramica o tratamento CA apresentou 0s
maiores valores de resisténcia de unido. Para esmalte e dentina, o FTIR, mostrou
alteracbes do contetdo da agua, carbonato e fosfato e a cromatografia gasosa
das substancias organicas volateis. Concluséo: O tratamento de superficie com



PLA ndo influencia a resisténcia de unido de cimentos resinosos ao esmalte,
aumenta a dentina e diminui ao dissilicato de litio. As analises observacionais no
FTIR sugerem que o plasma nédo altera compostos do esmalte e da dentina.

Palavras-chave: Ceramica. Plasma. Argbnio. Dentina. Esmalte.



Dantas DCB. Influence of the substrate treatment with non-thermal plasma on
bond strength of adhesive cementation [doctorate thesis]. Sdo José dos Campos
(SP): Sdo Paulo State University (Unesp), Institute of Science and Technology;
2018.

ABSTRACT

Objective: to evaluate the influence of surface treatment with non - thermal
argon plasma (PLA) on bond strength of resin cements to enamel, dentin and
lithium disilicate glass ceramic; and, to observe, through Fourier Transform
Modified Infrared Spectroscopy (FTIR), the inorganic compounds and through
gas chromatography, the alteration of the volatile organic compounds, on the
enamel and dentin, under the experimental conditions. Material and Method:
Three resin cements: Variolink Esthetic LC and N (lvoclar Vivadent) and
Panavia V5 (Kuraray) were evaluated. Twenty hundred and forty bovine teeth
were used, among which 150 specimens with enamel surface exposure and 90
with dentine exposure. One hundred and fifty lithium disilicate glass ceramic
slices (12 x 14 x 0.5 mm) were obtained. The groups were divided according to
the substrate and surface treatment. The treatments for enamel and dentin
surfaces were: EA (enamel / phosphoric acid); DA (dentin / phosphoric acid);
EPS (enamel / PLA 30 s); EPM (enamel / PLA 1 min); DPS (dentin / PLA 30 s);
EAPS (enamel / phosphoric acid / PLA 30 s) and EAPM (enamel / phosphoric
acid / PLA 1 min); and, DAPS (dentin / phosphoric acid / PLA 30 s). The
treatments for the ceramic surfaces were: CA (ceramic / hydrofluoric acid), CPS
(ceramic / PLA 30 s); CPM (ceramic / PLA 1 min); CAPS (ceramic /
hydrofluoric acid / PLA 30s) and CAPM (ceramic / hydrofluoric acid / PLA 1
min). After the treatments, resin cement cylinders (0.8 mm / 1.5 mm) were built
on the substrate’s surfaces. After 48 h storage bond strength tests (USBS) were
performed in a universal testing machine (10 Kgf / 1 mm / min) until failure to
fracture, and failure mode was analyzed under a stereomicroscope. The treated
surfaces and the adhesive interface were analyzed by Scanning Electron
Microscopy (SEM). The FTIR was used to observe the spectra of enamel and
dentin treated samples. Bond strength data were submitted to ANOVA and
Tukey test (5%). Results: for the enamel there was not a statistically significant
difference among surface treatments; for the dentin, the DPS group presented
the highest bond strength; and for the ceramic the AC treatment presented the
highest values of bond strength. For the enamel and the dentin samples, the
FTIR observations showed changes in water, carbonate and phosphate contents
and the gas chromatography in the volatile organic substances. Conclusion:
Surface treatment with PLA does not influence the bond strength of resin



cements to the enamel, increases the bonding to dentin and decreases to the
lithium disilicate. Observational analysis on FTIR suggest that non-thermal
plasma does not alter enamel and dentin compounds.

Keywords: Ceramics. Plasma. Argon. Dentin. Enamel.



1 INTRODUCAO

A longevidade das restauracfes estéticas € altamente dependente das
caracteristicas e composi¢do quimica dos materiais, podendo ser afetada pela
degradacdo biologica e quimica no ambiente oral (Hoorizad Ganjkar et al.,
2017). O desempenho clinico das restauracdes totalmente cerdmicas esta
relacionado a adesdo gerada aos substratos envolvidos (cerdmica e estrutura
dental), dependendo da resisténcia e durabilidade da ligacdo formada entre a
superficie do dente, o agente de cimentacédo e a ceramica (Vinod Kumar et al.,
2014; Naumova et al., 2016).

O conceito de adesdo envolve: adesivo, forcas de unido, energia de
superficie e durabilidade; e hd uma combinacdo entre unibes micromecanicas e
quimicas. A longevidade e resisténcia de unido entre o elemento dental e o
procedimento restaurador direto ou indireto, ainda hoje é objeto de estudo.
Existe uma grande dificuldade em promover uma unido efetiva a estrutura
dental, principalmente quando as margens do preparo encontram-se em dentina
(Guruprasada et al., 2015). O tratamento das superficies dentarias visa melhorar
essa unido e pode ser com a técnica do condicionamento total ou ainda com
adesivos autocondicionantes.

No condicionamento total do esmalte a adesdo ocorre por retencéo
micromecanica e envolve preferencialmente a remogéo dos nucleos dos prismas
de esmalte com o uso do &cido fosférico 37%. O adesivo penetra nas
irregularidades da estrutura de hidroxiapatita desmineralizada pelo
condicionamento acido. J& na dentina, a adesdo ocorre pela acdo do &cido
removendo totalmente a smear layer (material amorfo formado de restos
dentinérios, particulas de esmalte, componentes salivares e bactérias criada

durante o preparo cavitario) dissolvendo a camada peritubular, expondo as fibras
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coldgenas e permitindo a infiltracdo do monbémero no interior da dentina
desmineralizada (VVan Meerbeek et al., 2003; Hanabusa et al., 2012).

Para 0 uso dos adesivos autocondicionantes nao existe a aplicacdo prévia
do &cido fosforico, mas sim a aplicagdo de um primer acido que desempenha as
funcGes do condicionador e do primer propriamente dito, aplicado
separadamente ou em conjunto com o adesivo. Em esmalte, a camada
aprismatica ndo é dissolvida, ocorre um condicionamento discreto deixando o
esmalte mais poroso. Portanto, ainda ndo existe um consenso sobre o0 seu uso
nessa superficie. Em dentina, o uso do primer acido promove a dissolucédo da
camada de smear layer, desmineralizacdo da dentina intertubular, entretanto,
sem a desmineralizacdo da dentina peritubular. A infiltracdo do adesivo forma
uma camada hibrida mais fina, mas sem diminuir a resisténcia adesiva
(Gongalves et al., 1999; Aguilar-Mendoza et al., 2008; Hanabusa et al., 2012;
Barcellos et al., 2016).

Os tratamentos de superficie de materiais ceramicos visam promover
condi¢bes que proporcionem uma adesdo mais efetiva (Guruprasada et al.,
2015). Os métodos de preparacdo atuais envolvem o uso do acido fluoridrico e o
jateamento da superficie com particulas abrasivas de Oxido de aluminio
envolvidas por silica, promovendo uma retengdo micromecanica. A acao
promovida pelo &cido fluoridrico se deve a corrosdo da superficie provocada
pela acdo dos ions fluoreto sobre a malha de silicio-oxigénio. Esse efeito €
potencializado pela diminuicdo do pH e aumento da concentracdo de ion
fluoreto no &cido utilizado. E no jateamento pela acdo abrasiva da incorporacdo
das particulas de aluminio envolvidas por silica na superficie. Com esses
tratamentos € possivel obter uma superficie mais reativa a silanizacdo. O uso do
silano promove uma ligacdo fisica combinada a uma ligagdo quimica entre a
ceramica tratada e o cimento resinoso (Amaral et al., 2014; Ozturk, Bolay,
2014).
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As ceramicas vitreas diferem em conformacéo quimica e microestrutura,
fazendo com que os protocolos para cimentagdo variem de acordo com o
material. A cerdmica de dissilicato de litio, objeto do nosso estudo, vem sendo
cada vez mais eleita em procedimentos restauradores estéticos indiretos. O
dissilicato de litio, € composto por subestrutura de vidro-ceramica a base de
dissilicato de litio 60% (Li2Si205), com um recobrimento estético baseado em
fluorapatita, e pode ser processado pelo sistema CAD/CAM ou pelo sistema
prensado (Della Bona, Anusavice, 2002).

O tratamento de superficie mais amplamente aceito para essa ceramica €
a aplicacdo do &cido fluoridrico (HF) seguida de um agente silano ou primer
ceramico que propicia uma unido quimica entre a fase inorganica da ceramica e
a fase organica do agente de unido aplicado sobre a superficie ceramica por
meio de unides siloxanas. No entanto, devido a toxicidade do HF e o cuidado
necessario a0 manusea-lo na clinica odontologica, estudos estdo sendo sugeridos
para substituir o seu uso (Della Bona, Anusavice, 2002). Estudo anterior
também relatou o tratamento de superficie com laser e a melhora na resisténcia a
tracdo do cimento resinoso ao dissilicato de litio (Feitosa et al., 2017).

Estudo anterior, comparando o tratamento de superficie de uma ceramica
de dissilicato de litio com o uso do HF e o jateamento, demonstrou que o
tratamento de superficie com acido fluoridrico 5% forneceu os maiores valores
de resisténcia mecanica (compresséo e flexural) inicial do que o tratamento com
0 jateamento, entretanto, o &cido fluoridrico 5% tornou o dissilicato de litio mais
susceptivel ao crescimento subcritico de trinca e com menor confiabilidade
estrutural do que com o jateamento de 6xido de aluminio revestido por silica
(Carvalho et al., 2016).

Uma alternativa ao tratamento de superficie, € a aplicacdo de plasma nédo
térmico de argbnio, onde através da interacdo entre ions e elétrons do plasma

ocorre a quebra dos radicais estabilizados formando grupos polares superficiais,
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promovendo assim a descontaminacdo e 0 aumento da reatividade da superficie
e a Interacdo com o cimento resinoso (Ritts et al., 2010; Dong et al., 2013;
Canullo et al., 2014).

A literatura nos relata diferentes tratamentos de superficie dentaria,
considerando restaurages adesivas diretas; irradiacdo a laser (Gongalves et al.,
1999), desproteinizacdo da dentina (Augusto et al., 2018), agentes de ligacéo
cruzada de colageno, condicionamento com diferentes acidos (Pavan et al.,
2010), e até mesmo a aplicacdo de plasma nédo térmico (Ritts et al., 2010; Abreu
et al., 2016; Franco et al., 2016; Liu et al., 2016; Fernandes et al., 2017; Ayres,
Bonvent, et al., 2018).

Os estudos demonstram que 0 uso do plasma nédo térmico garante uma
melhoria na adesdo dentaria, € possivel obter uma maior molhabilidade da
superficie da dentina, melhora a polimerizacdo da resina, e ainda uma
penetracdo mais profunda do adesivo. Entretanto ainda sdo necessarios mais
estudos para a consolidacdo do uso do plasma néo térmico em procedimentos de
restauracdes indiretas.

Considerando ainda que em cimentacGes adesivas em procedimentos
estéticos onde a preservacdo da estrutura dentaria € um fator consideravel, e a
ndo realizacdo de preparos retentivos, a adesdo pode ser considerada
preponderantemente um fator quimico. Torna-se importante a proposicdo de
técnicas que possibilitem uma melhor unido entre os substratos e 0s materiais
envolvidos na técnica restauradora.

Como o pré-tratamento da superficie dental e do material restaurador
pode determinar a qualidade da adeséo, e considerando os protocolos ja
estabelecidos na literatura e suas limitacOes, o objetivo do nosso estudo foi
avaliar o tratamento das superficies com plasma ndo térmico, que tem
demonstrado potencial para representar uma evolucdo e alternativa futura na

ativacdo do processo de unido dente/cimento/material restaurador. Avaliando
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sua interferéncia no bindmio substrato/material e buscando

alteracdes estruturais/quimicas promovidas no esmalte e dentina.

identificar as
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2 REVISAO DE LITERATURA

Existem cinco estados da matéria: solido, liquido, gasoso, plasma e
condensado de Bose-Einstein. O plasma é um gas ionizado e descrito como o
quarto estado da matéria, e pode ser encontrado na natureza ou produzido
artificialmente. Sir William Crookes, um fisico britanico, descobriu o plasma em
1879 e Irving Langmuir o nomeou em 1929. Na natureza € descrito como o
fenbmeno da Aurora Boreal, raios, a ionosfera da Terra e o sol. Quando
produzido artificialmente é utilizado em monitores e lampadas fluorescentes,
tratamento de superficie de solidos, purificadores de ar e, atualmente, também
no setor biomedico (Loh, 1999; Ranjan et al., 2017).

O plasma pode ser de baixa pressdo ou pressdo atmosférica. Com base
nas temperaturas relativas dos ions, neutros e elétrons, os plasmas séo
categorizados como “térmicos” ou “ndo térmicos” (Ranjan et al., 2017). O
plasma ndo térmico tem sido amplamente utilizado em aplicacdes biomedicas.
Na odontologia, diversos estudos j& descreveram algumas agdes do tratamento
com plasma: desinfeccdo de raizes e reducéo de bactérias que causam falhas nos
tratamentos endodonticos (Kieft et al., 2004), efeitos sobre a dentina (Pierdzioch
et al., 2016), esterilizacdo de instrumentos (Sung et al., 2013), cicatrizacéo,
liberacdo de hidroxila e outros ions em biossolugdes, remocgéo de bactérias em
fendas gengivais (Kumar et al., 2014), eliminacdo de bactérias cariogénicas,
jatos de plasma geram espécies reativas de oxigénio (intracelulares e
extracelulares), diminuicdo de biofilme (Attri et al., 2015), eliminacdo de P.
gingivalis (Jablonowski et al., 2017), regeneracdo periodontal (Chen et al.,
2013), mudancas na textura da superficie dos implantes dentarios e consequente,
melhor osseointegracdo, controle da coagulacdo sanguinea. Outra possibilidade

€ no uso para o clareamento dental; o componente principal envolvido no
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processo de clareamento dental é conhecido por ser radicais hidroxila (OH), que
€ uma das especies reativas do oxigénio. O plasma pode ser uma boa ferramenta
para o clareamento dental, pois € uma boa fonte de espécies reativas de oxigénio
(Jhaetal., 2017; Ranjan et al., 2017).

Kim et al. (2013) realizaram uma revisao da literatura, afim de elucidar
as diferentes aplicacbes do plasma ndo térmico. Os métodos atuais para
tratamento de doencas infecciosas orais, resumem-se basicamente a remocao
cirirgica efou tratamento com antibidticos. Entretanto, sdo restritos para
mulheres gravidas, pacientes com diabetes e outras condicdes especialis.
Plasmas ndo térmicos mostraram grande potencial como técnicas nobres para
aplicacbes odontoldgicas devido a seguranca e efeitos multifuncionais
alcancados pelos abundantes componentes do plasma, incluindo particulas
carregadas, radiacdo e espécies reativas. A vantagem do uso do plasma
atmosférico esta relacionada a sua alta eficiéncia bactericida, facilidade de
aplicacdo aos tecidos orais, e como o plasma ndo induz danos térmicos, ndo
causa dor nos pacientes. A exposicdo ao plasma elimina a acdo das bactérias
sem danificar os tecidos humanos e sem induzir quimio resisténcia nas bactérias.
O mecanismo de esterilizacdo por plasma estd relacionado a abundéncia de
componentes plasmaticos, incluindo espécies reativas de oxigénio, ions e
elétrons, além de campos UV e eletromagnéticos.

O plasma néo térmico possui a capacidade de modificar as caracteristicas
de superficie de biomateriais. Ele é produzido pela transformacdo de um
composto em um gas. Em seguida, a ionizagcdo da particula de gas ocorre pela
aplicacdo de energia na forma de luz, calor, radiacdo ou corrente elétrica. A
energia presente no campo eletromagnético mantém o estado de plasma, os
elétrons sdo acelerados e resultam em ionizacdo de particulas, radiacéo e criacao
de espécies reativas. Dureza, capacidade de umedecimento, resisténcia a

corrosdo quimica, sdo caracteristicas que podem ser modificadas pelo uso do
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plasma ndo térmico (Ranjan et al., 2017).

A capacidade do plasma de alterar apenas as propriedades fisico-
quimicas da superficie de um material sem alterar suas propriedades mecanicas,
e vantajosa. Se utilizado correta e eficazmente, o tratamento com o plasma da
superficie dentindria deverd evitar a contaminacdo e preparar a superficie
dentindria para uma adesdo forte e durdvel para materiais restauradores
(Yavirach et al., 2009; Ritts et al., 2010).

Quando aplicado em polimeros, possui a capacidade de alterar as
caracteristicas principalmente de hidrofilicidade e molhabilidade de superficies
(Duan et al., 2007). A aplicacdo do plasma ndo térmico no substrato dental
aumenta a molhabilidade, e consequentemente, sua energia de superficie,
deixando a mais susceptivel a ligacdo com sistemas adesivos (Chen et al., 2013).

A elaboracdo desta revisdo de literatura objetiva abordar algumas das
pesquisas mais relevantes que precederam este estudo. Para a melhor
compreensdo do assunto, esta revisdo foi dividida em dois topicos: substrato

dentinario e ceramica dissilicato de litio.

2.1 Substrato Dentario

Ritts et al. (2010) avaliou os efeitos do tratamento com plasma
atmosférico ndo térmico sobre superficie de dentina previamente a restauracfes
em resina composta. Foram utilizados terceiros molares humanos extraidos sem
ruptura, ap6s a remocgdo das coroas, as superficies foram tratadas com acido
fosforico a 35%. Em seguida as superficies de dentina foram tratadas utilizando
um jato de plasma atmosférico de argdnio ndo-térmico por diferentes periodos

de tempo. A estrutura molecular da superficie da dentina desmineralizada antes
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e apds o tratamento com plasma foi monitorada usando um espectrofotémetro de
infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) Perkin-Elmer (Waltham,
MA, EUA) com uma resolucdo de 4 cm-1 na refletancia total atenuada (ATR)
modo de amostragem. O cristal ATR era de diamante com uma faixa de
transmissdo entre 650 a 4000 cm-1. Para avaliar a resisténcia de unido da
interface dente/resina, os dentes restaurados foram seccionados em palitos e
submetidos ao teste de tragdo. Os dados coletados foram analisados pelo teste de
Student Newman Keuls. A analise de superficie por FTIR mostrou mudancas
estruturais na superficie da dentina desmineralizada apds tratamentos com
plasma. Foi observado, um novo pico de ombro em torno de 1760 cm-1
associado ao alongamento de grupos carbonila; e observou-se um desvio de
amida Il de 10 cm-1 (1543 cm-1 antes de 1533 cm-1 ap0s), o que pode indicar
as alteragdes estruturais secundarias do colageno apds o tratamento com plasma.
Para o teste de micro tracdo foi observado aumento na resisténcia de unido (em
64%) para a dentina periférica que foi tratada com plasma por 30 s e essa
condicdo foi observada até a aplicacdo do tempo de 100 s, com o tempo de
tratamento maior, a resisténcia a tracdo diminuiu. No entanto ndo houve melhora
na resisténcia de unido da dentina interna tratada com o plasma.

Ina Koban et al. (2011) investigaram se o0 processo do plasma a pressao
atmosfeérica é capaz de melhorar a capacidade de umedecimento da dentina e
hidroxiapatita, assim como, se 0 aumento da molhabilidade traduz-se em uma
maior capacidade de propagacdo dos osteoblastos. O tratamento das superficies
foi realizado com um jato de plasma em hidroxiapatita, marfim de mamute e
discos de dentina humanos. Discos de dentina 13 mm de didmetro e 3 mm de
espessura foram produzidos através do marfim fossilizado extraido dos restos
fossilizados dos mamutes que foram extintos nos ultimos 10 mil anos, através do
permafrost. Todos os discos foram feitos de um mesmo dente e usados como

controle da dentina de mamiferos, devido a sua menor variabilidade
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interindividual. Foram utilizados também, discos feitos de dentes humanos
extraidos (dois discos por dente). O tratamento foi com plasma de argénio (Ar),
ajustado para 5 slm. A distancia de amostragem de 3 mm. Foram utilizadas 3
composicdes diferentes de gas para o plasma (argonio, argonio + 0,2% oxigénio
/ argbnio + 1% oxigénio) com 3 tempos de aplicacdo (30, 60 e 120 s). O
procedimento de tratamento foi repetido dez vezes. Ao todo, 360 discos foram
tratados (trés superficies x trés misturas gasosas, quatro intervalos de tratamento
e dez repeticdes). Angulos de contato da agua e difusdo de células osteoblastos
MG-63 foram medidos antes e depois do tratamento de plasma. Os autores
observaram como resultados que os angulos de contato dos trés materiais
investigados foram significativamente reduzidos apés a aplicacdo do plasma por
120 s (reduziu os angulos de contato para 0°, indicando uma superficie ultra-
hidrofilica), sendo a reducdo mais eficaz do angulo de contato observada apos
60 ou 120 s de aplicacdo do plasma com a composicdo de Ar + 1% O2.
Também, a area de células de osteoblastos cultivadas em dentina tratada com
plasma de Ar + 1% O2 foi maior do que nas superficies de dentina néo tratadas
(p <0,05). Carbono (C), oxigénio (O), calcio (Ca), magnésio (Mg), fosforo (P) e
sodio (Na) podem ser detectados em discos de marfim de mamute por anélise de
EDX e a quantidade de carbono diminuiu e a quantidade de oxigénio aumentou
apos o tratamento com plasma. Este efeito foi mais pronunciado com o aumento
da adicdo de oxigénio ao plasma. A quantidade de Ca, Mg e P também
aumentou.

Chen et al. (2013) avaliou a eficacia do plasma atmosférico nao térmico
na molhabilidade e modificacdo superficial de substratos dentais e resinosos. Os
efeitos do tratamento com plasma nestas superficies foram analisados com
medidas de angulo de contato, espectroscopia de foto-emisséo de raios X (XPS)
e microscopia eletronica de varredura (MEV). Foram confeccionados oito

espécimes de cada substrato: dentina, esmalte, resinas Filtek Z250 e Filtek LS
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Silorane (3M ESPE, Saint Paul, Minnesota, USA) com 2 mm de espessura e 10
mm de didmetro. O protocolo de aplicacdo do plasma atmosférico ndo térmico
de argonio foi: o caudal de argonio foi fixado a 2000 sccm, o comprimento do
feixe era de 6 a 8 mm, distancia de 2 mm entre o feixe e a superficie da amostra,
temperatura inferior a 38 °C, a poténcia de entrada (5 e 10 W) e o tempo de
tratamento de 5, 15, 30 e 45 s. A molhabilidade das superficies a agua foi
determinada com medidas do angulo de contato estatico. Logo ap0s o tratamento
com plasma, os angulos de contato das superficies de cada grupo (n = 6) foram
medidas usando um goniémetro de angulo de contato (A-100, Rame-hart Inc.,
NJ, EUA). Os resultados foram analisados por ANOV A unidirecional e teste t (a
medida usando espectroscopia de foto emissao de raios X quantitativa, os dados
foram adquiridos usando um espectrémetro eletronico Kratos AXIS HS (Kratos
Analytical Ltd.,, Manchester, Reino Unido). Os resultados do estudo
demonstraram que, para a superficie da dentina: o &ngulo de contato com a agua
da superficie ndo tratada foi de 64,5 £ 5,7 °, apds o tratamento com plasma por
apenas 5 s, foram reduzidos para 11,2 +2,4° (5W) e 11,8 £ 1,7 ° (10 W). Com
um tempo de tratamento de 15 s, os valores permaneceram 0S mesmos; mas
diminuiu ainda mais para 4 ° ap6s 30 s de tratamento. O valor do angulo de
contato sobre o esmalte e as resinas compostas demonstraram a mesma
tendéncia da dentina: os valores diminuiram apds apenas 5 s de tratamento com
plasma. O angulo de contato com a agua da superficie do esmalte caiu de 24,0 +
5,5 ° para 3,3 = 1,0 ° apds 30 s de tratamento com plasma; para a resina Z250,
caiu de 46,0 £ 1,3 ° para5,5+0,8 °; e paraa LS caiu de 102,0 £ 2,4 ° para4,0 =
1,3 ° apés 30 s de tratamento. As analises do XPS demonstraram que antes do
tratamento com plasma, 0 pico mais dominante estava associado ao pico de C 1
s localizado a 285 eV. Apo0s o tratamento com plasma, esse pico diminuiu, e 0
pico de O 1s localizado a 533 eV tornou-se a principal intensidade de foto

emissdo. Ao mesmo tempo, 0 peso espectral de Si 2p localizado em 103 eV
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aumentou enquanto o Zr 3d em 183.6 eV apareceu. Nenhum sinal Ar foi
detectado apds o tratamento com plasma, indicando que nenhum argoénio foi
integrado nas superficies do substrato. O percentual atbmico de carbono (a.% C)
diminuiu em todas as amostras modificadas por plasma: de 24,70% para 14,57%
para dentina, 46,11% para 10,61% para esmalte, 79,22% para 59,43% para Z250
e 78,89% para 46,96% para LS. A porcentagem de nitrogénio (a% N) na dentina
e no esmalte também diminuiu apds o tratamento com plasma. A porcentagem
atdbmica dos seguintes elementos aumentou apds o tratamento com plasma:
oxigénio (O) em todos os 4 substratos; calcio (Ca) e fosforo (P) na dentina e no
esmalte; silicio (Si) e zirconio (Zr) em Z250; Si, itrio (Y) e fldor (F) em LS. A
relacdo O/C de todos os quatro substratos aumentou dramaticamente de acordo
com os resultados calculados. Nenhuma diferenca morfologica significativa
pode ser observada entre as superficies com diferentes tempos de exposi¢do a
escova de plasma. Os autores concluiram que apos 30 s de tratamento, os
valores foram reduzidos a <5° considerado proximo a superficies muito
hidrofilicas. A porcentagem de elementos associados ao mineral na dentina /
esmalte (isto é, %P, %Ca) ou cargas nos compostos (isto é, %Si, %Ar, %Y, %F
etc.) aumentou apds o tratamento com plasma. A porcentagem de carbono (%C)
diminuiu enquanto o oxigénio (%0) aumentou para todos os quatro substratos.
Como resultado, a relagdo O/C dos substratos aumentou dramaticamente,
sugerindo que novas porcOes polares contendo oxigénio foram formadas nas
superficies apo0s o tratamento com plasma. O tratamento com plasma
atmosférico ndo térmico de argbnio pode ser utilizado para melhorar
eficazmente a hidrofilicidade da superficie.

Dong et al. (2013) em estudo avaliou a eficacia do tratamento com
plasma para melhorar interface adesiva através da realizacdo de teste de
resisténcia de micro tracao (WTBS). Foram extraidos e utilizados doze terceiros

molares humanos nédo irrompidos. Para cada superficie de dentina, uma metade

25



foi tratada com o plasma de argdnio ndo térmico, enquanto outra metade foi
protegida com lamina de vidro e usada como controle ndo tratado. O feixe de
plasma foi operado em um nivel atual de 6 mA (equivalente a um nivel de
poténcia de 2-3 W) usando a fonte de alimentacdo Spellman HV SL60
(Spellman, Nova York, EUA) e uma taxa de fluxo de argénio de 3.000 sccm por
minuto. O tempo de tratamento com plasma foi de 30 s, e ap6s a aplicacdo, a
superficie da dentina era molhada para ficar visivelmente Umida antes de aplicar
0 adesivo dental. O adesivo Adper Single Bond Plus e a resina composta Filtek
Z250 (3M ESPE, Saint Paul, Minnesota, USA) foram utilizados para a
restauracdo. O adesivo dental aplicado e fotopolimerizado por 10 s usando
Spectrum 800 (Dentsply, Milford, DE, EUA). Em seguida, realizada a
restauracdo e fotopolimerizado por 20 s. As amostras foram armazenadas em
agua destilada a 37 °C por 24 h antes da obtencéo dos palitos. Os resultados do
teste mostraram que os espécimes tratados com plasma apresentaram valores de
resisténcia de unido substancialmente mais forte do que 0s seus correspondentes
controles. Quanto ao tipo de falhas, falha na interface adesiva foi observada com
maior frequéncia nos espécimes obtidos dos controles ndo tratados do que nos
espécimes tratados com plasma. Através do microscopio éptico, notou-se que 0s
especimes tratados com plasma tinham menos defeitos ou espacos vazios na
interface dentina / adesivo / resina composta, do que os controles do mesmo
dente ndo tratados. Atraves do programa Image J a espessura da camada hibrida
para amostras de plasma tratadas era 1,92 + 0,15 um, valor este maior do que a
de 1,13 £ 0,15 um para as amostras nao tratadas. Foi também observado o
comprimento de tags de resina, em amostras com tratamento do plasma foi de
38,47 £ 10,80 um, que foi mais longo do que o comprimento de 20,17 = 5,50
um nos especimes nao tratados.

Ayres et al. (2018) avaliaram a influéncia de dois tempos de aplicacéo de

plasma atmosférico ndo-térmico (NTAP) e dois tempos de armazenamento na
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resisténcia de microtragdo (WTBS) a dentina. Foram utilizados quarenta e oito
molares humanos. Espécimes de dentina foram obtidos e metade de cada
superficie dentinaria recebeu condicionamento com acido fosférico, enquanto a
outra metade foi coberta com uma barreira metalica e permaneceu sem
tratamento. Posteriormente, o NTAP foi aplicado em toda a superficie da
dentina (condicionada ou ndo) por 10 ou 30 s. Grupos controle ndo receberam
tratamento com NTAP. O adesivo utilizado nesse estudo foi o Scotchbond
Universal (SBU; 3M ESPE), e seguiu-se o procedimento restaurador com resina
composta. Apds 24 h de armazenamento de 4gua a 37 °C, 0s espécimes foram
seccionados perpendicularmente a interface de forma a obter amostras com
condicionamento total e amostras autocondicionante. Metade dos espéecimes de
uTBS foram testadas imediatamente até a falha, enquanto a outra metade foi
armazenada em agua deionizada por dois anos. A influéncia do NTAP nas
propriedades mecanicas da interface dentina-resina foi estudada por meio da
analise de nanodureza (NH) e médulo de Young (YM). A analise do angulo de
contato da a&gua foi realizada utilizando um goniémetro e as imagens das
goticulas na superficie de dentina foram capturadas em diferentes tempos de
deposicdo de agua (5 a 55 s). A andlise de variancia bidirecional revelou
diferencas significativas nos valores de uTBS do adesivo para a dentina ap0s
dois anos de armazenamento na agua para 0 grupo sem tratamento acido na
superficie. Apos dois anos de envelhecimento na 4gua, o grupo controle acido e
0 grupo acido mais aplicacdo de NTAP por 10 s apresentaram menores médias
de uTBS em compara¢do ao grupo tratado com acido mais aplicacdo de NTAP
por 30 s. O plasma atmosferico ndo-térmico resultou em maior NH e YM para a
camada hibrida. A influéncia do tratamento com plasma na hidrofilicidade foi
mais evidente nas amostras de hidroxiapatita. A hidrofilicidade da dentina
aumentou ligeiramente ap0s 10 s de NTAP, mas a diferenga foi maior quando o

plasma foi usado por 30 s. Os autores concluiram que o tratamento com NTAP
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na dentina por 30 s contribuiu para maiores niveis de pTBS ap0s dois anos de
armazenamento na agua para 0 grupo que recebeu o condicionamento acido,
engquanto nenhuma diferenca foi observada entre os tratamentos no grupo sem
acido. Esse resultado pode estar correlacionado ao aumento da nanodureza e do
modulo de Young da camada hibrida e a melhor infiltracdo do adesivo, uma vez
que a hidrofilicidade da dentina também foi melhorada. Embora alguns efeitos
tenham sido observados com o uso do NTAP por 10 s, os resultados sugerem

que 30 s é o tempo de tratamento mais indicado.

2.2 Ceramica de dissilicato de litio

Han et al. (2012) em revisdo sistematica discutiu os varios fatores
envolvidos na unido entre as ceramicas vitreas e 0s cimentos resinosos. Oitenta e
trés artigos foram incluidos nesta revisdo. Varios fatores que tém um possivel
impacto na unido entre ceramicas vitreas e cimentos resinosos foram discutidos,
incluindo tipo cerdmico, estrutura cristalina de ceramica, cimentos resinosos,
fotopolimerizacdo, tratamentos superficiais e metodologia de testes
laboratoriais. Sobre os cimentos resinosos e a ceramica de dissilicato de litio, os
autores apresentaram o0s seguintes resultados: a resisténcia ao cisalhamento apos
a termociclagem mais elevada foi obtida com a utiliza¢do do cimento Variolink
I (Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) ou RelyX Unicem (3M ESPE, Saint
Paul, Minnesota, USA) com tratamendo de superficie com HF e silano, em
comparacdo com Panavia F (Kuraray Noritake Dental International, Okayama,
Japan) (Piwowarczyk et al., 2004). Em outro estudo demonstraram que, apés
termociclagem os cimentos Multilink (Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein)

ou RelyX Unicem apresentaram maior resisténcia de unido a microtragdo do que
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0 grupo Panavia F (Pisani-Proenca et al., 2006). Outro estudo utilizando
termociclagem mostrou que o Variolink Il apresentou uma resisténcia ao
cisalhamento estatisticamente superior do que os cimentos Panavia 21, Panavia
F, RelyX Unicem e RelyX ARC (Kumbuloglu et al., 2005). Embora o Panavia
seja considerado um padrdo ouro para 0s cimentos resinosos, nos estudos
apresentados ele demonstrou resisténcia adesiva menor em comparagdo com
outros cimentos resinosos. E comparado 0S cimentos  resinosos
fotopolimerizaveis com os duais, concluiu-se que os materiais ativados por luz
apresentaram melhor desempenho do que os cimentos duais (Uctasli et al.,
1994).

Vechiato Filho et al. (2014) em estudo avaliou a avaliou a energia
superficial da ceramica de dissilicato de litio ap0s o tratamento com plasma néo
térmico (NTP) e caracterizou a rugosidade superficial com um perfildometro e
composicdo quimica superficial com espectroscopia de energia dispersiva (EDS)
associada a microscopia eletrdnica de varredura (MEV). Foram confeccionados
vinte e um espécimes de dissilicato de litio (10 mm de didmetro e 3 mm de
espessura) e divididos em 3 grupos de acordo com o tratamento de superficie. O
grupo controle ndo foi submetido a nenhum tratamento, exceto polimento
superficial com lixa abrasiva. O polimento foi sequencial em uma polidora
automatica com lixas abrasivas de granulacdo 320, 400, 600 e 800 com irrigacao
constante. O grupo NTP foi submetido ao tratamento: NTP + mondmero
HMDSO antes da deposicdo de oxigénio (O2); para o grupo &cido fluoridrico
(HF): aplicagdo de HF 10% por 20 s. Em seguida, aplicacdo de silano por 2 min
em todos os espéecimes. ApoOs a aplicacdo do silano, os especimes foram
colocados em estufa, aquecidos a 100°C por 1 min e lavados com agua a 80°C
por 15 s. Os plasmas de aplicacéo foram preparados a partir de misturas de 85%
de vapor de HMDSO e 15% de Ar a uma radiofrequéncia de 13,56 MHz (50 W).

Presséo de 8 Pa. Estudos prévios indicaram que esta metodologia proporciona
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excelente adesdo a superficies metalicas e que o filme de organossilicio fino é
fisicamente estdvel. No entanto, uma vez que esses filmes se tornaram
hidrofébicos, O tratamento pds deposicdo com plasma foi necessario para
transformar a fina pelicula de organossilicio em uma camada de silica altamente
hidrofilica. Imediatamente ap0s a Ultima deposicdo, HMDSO + Ar foi
interrompido O2 foi aplicado a 1,3 Pa. O plasma foi estabelecido com uma
radiofrequéncia de 13,56 MHz (50 W). O angulo de contato foi medido para
calcular a energia da superficie. Além disso, a rugosidade superficial foi medida
e analisada por microscopia eletronica de varredura, e a composi¢ao quimica foi
caracterizada por analise espectroscopica por energia dispersiva. Os resultados
demonstraram que 0s espécimes tratados com HF exibiram valores de
rugosidade estatisticamente maiores do que os grupos controle e NTP. Nenhuma
diferenca significativa foi encontrada na rugosidade da superficie entre 0s
grupos controle e NTP. Uma diferenca significativa nos valores da energia
superficial total foi observada entre os tratamentos, o grupo controle e HF
exibiram valores de energia superficial total estatisticamente inferiores ao
tratamento com NTP. Quanto aos componentes dispersivos e polares, observou-
se pequeno aumento nos componentes dispersivos do grupo NTP. Os resultados
do MEV revelaram uma superficie mais homogénea para o grupo NTP do que a
encontrada no grupo controle, indicando a adesdo de uma pelicula fina de silica.
Por fim, a analise EDS encontrou altos niveis de O e silicio (Si) e uma grande
reducdo dos niveis de C na superficie dos espécimes ap0s 0 tratamento com
NTP.

Lise et al. (2015) investigaram o efeito da corrosao pelo acido fluoridrico
(HF), solucéo de silano e aplicacdo do sistema adesivo na resisténcia de unido ao
microcisalhamento (USBS) da ceramica de dissilicato de litio (LD) a trés
cimentos resinosos. Trinta e seis blocos IPS e.max CAD (lvoclar Vivadent)

foram cortados em 72 secOes retangulares (16 mm x 2 mm). Apos limpeza
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ultrassdnica com agua destilada por 15 min, os espécimes LD foram ao forno
para 0 processo de cristalizacdo recomendado pelo fabricante. Apds o
resfriamento, as amostras foram embutidas em resina epoxi e a superficie polida
com lixa de carboneto de silicio de granulacdo 600 por um min. A delimitacéo
da area de colagem foi conduzida de acordo com o método de Shimaoka: uma
fita adesiva dupla face, resistente aos acidos (Scotch Permanent Double Sided
Tape, 3M, St Paul, MN, EUA) foi perfurada com trés orificios de 0,8 mm de
didmetro e posicionada sobre a superficie da ceramica. Os tratamentos foram:
Tratamento de superficie: 1) NT = sem tratamento; 2) HF = HF 4,8% (IPS
Ceramic Etching Gel, Ivoclar Vivadent) por 20 s. Solugdo de silano: 1) Sem
silano; 2) Monobond Plus (Ivoclar Vivadent), aplicado e deixado reagir durante
60 s. 3) Monobond Plus + ExciTE F DSC (lvoclar Vivadent), adesivo aplicado
por 10 s e seco ao ar por cinco segundos. Cimento de resina: 1) Variolink 11
(Ivoclar Vivadent), 2) Multilink Automix (lvoclar Vivadent), 3) RelyX Unicem
2 (3M ESPE). Tubos Tygon (@ = 0,8 mm) foram utilizados como matrizes de
cilindros para aplicacdo de cimento resinoso. Apds 24 h de armazenamento de
agua, os espécimes foram submetidos ao teste uSBS. O modo de falha foi
avaliado em microscépio dptico e classificado como adesivo, misto, coesivo em
cimento resinoso ou coesivo em cerdmica. Os dados foram analisados
estatisticamente com andlise de variancia de trés vias e teste de Dunnett (p
<0,05). Os resultados do estudo demonstraram que, quando as médias foram
agrupadas para o tratamento da superficie dos fatores, a HF resultou em um
uSBS significativamente maior do que o NT (p <0,0001). Em relacdo ao uso de
solucdo de silano, os valores médios de uSBS obtidos com Monobond Plus e
Monobond Plus + ExciTE F DSC ndo foram significativamente diferentes, mas
foram superiores aos obtidos sem silano (p <0,001). Considerando o fator
cimento resinoso, o Variolink Il resultou em uma média significativamente

maior de uSBS do que o RelyX Unicem 2 (p <0,03). A média uSBS para
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Multilink Automix ndo foi significativamente diferente das de Variolink 1l e
RelyX Unicem 2. De acordo com o teste post hoc de Dunnett (p<0,05), ndo
houve diferenga significativa em pSBS entre os diferentes cimentos resinosos
para superficies LD condicionadas com HF e silanizadas (com ou sem aplicacédo
adesiva).

Dos Santos et al. (2016) em um estudo in vitro avaliou a superficie do
dissilicato de litio ap6s o deposito de um filme de organossilicio com o
tratamento NTP e verificou a energia superficial antes e apos o envelhecimento
atmosférico até 30 dias. Dezesseis discos de dissilicato de litio (10 mm de
diametro 3 mm de espessura) foram confeccionadas e realizadas as anélises
iniciais de caracterizacao superficial e energia superficial (T0). Em seguida, uma
pelicula fina organossilicio foi depositada por tratamento com NTP.
Imediatamente apos sua aplicacdo (T1) e apos a aplicacdo do ar atmosférico para
7 (T2), 15 (T3) e 30 dias (T4), novas analises foram realizadas. Para o
tratamento de NTP, filmes de organossilicio foram depositados a partir de uma
mistura de 85% de vapor hexametildisiloxano e 15% de argonio (Ar) sob
pressdo de 8,0 Pa, resultando em uma pressdo constante de trabalho de 20,0 Pa.
Essa mistura foi interrompida e um tratamento de superficie com oxigénio
plasma (02) foi admitido sob pressdo de 1,3 Pa, resultando em pressdo de
trabalho de 13,5 Pa. Os tratamentos foram realizados com aplicacdo de energia
de radiofrequéncia (13,56 MHz, 50 W) por 30 min. A superficie de dissilicato
com filme de organossilicio foi caracterizada por microscopia eletrénica de
varredura (MEV) e microscopia de forca atomica (AFM). Os principais
elementos quimicos da superficie do disco foram identificados através da
espectroscopia de energia dispersiva (EDS). Os resultados deste estudo,
demonstraram que o tratamento com NTP produziu um filme homogéneo na
superficie da ceramica. Estes resultados indicam a presenca de um filme de

organossilicio com boa estabilidade aderida as superficies de dissilicato de litio.
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Os resultados iniciais do mapeamento EDS (T0) detectaram a presenca de zinco
(Zn), aluminio (Al), carbono (C), oxigénio (O) e silicio (Si), comumente
observados em ceramica de dissilicato de litio. Apos tratamento com NTP (T1,
T2, T3 e T4), foram observadas grandes quantidades de C, O e Si, sugerindo
aderéncia do filme organossilicio na superficie cerdmica e sua manutencéo
durante o envelhecimento no ar atmosférico. Os elementos quimicos iniciais Zn
e Al ndo foram observados na superficie da ceramica, sugerindo que a espessura
do filme é semelhante ou ligeiramente superior a profundidade maxima atingida
pelo método EDS. A energia superficial foi estatisticamente maior no periodo
imediatamente ap0s a deposicdo do filme de organossilicio (T1) e foi
semelhante nos periodos TO, T2, T3 e T4. Houve uma reducdo do angulo de
contato imediatamente apds o tratamento com NTP (0 graus). Isto indica um
ligeiro aumento nos componentes polares na superficie da ceramica
imediatamente apos o tratamento com NTP (T1) e a sua diminui¢cdo com o
envelhecimento, assemelhando-se aos resultados da linha de base (T0). Foi
observada uma tendéncia a aumentar a proporcdo de C e O nas superficies
envelhecidas por 7 dias, consistente com a reducdo de energia superficial. Com
base nos resultados deste estudo in vitro, os autores concluiram que o tratamento
com NTP pode promover a ligacédo as superficies de dissilicato de litio devido a
sua alta molhabilidade superficial. No entanto, apds o envelhecimento do ar, a
molhabilidade ndo foi duravel.

Sundfeld et al. (2018) avaliou como as concentragdes de acido
fluoridrico (HF) aplicadas a uma vitro ceramica de dissilicato de litio (EMAX)
afetam a morfologia superficial e a resisténcia de unido a microtracao (LTBS) da
cerdmica a dentina, utilizando cimentos resinosos fotopolimerizados com e sem
UDMA em sua formulagédo. Foram utilizados sessenta e cinco terceiros molares
humanos recém-extraidos. Sessenta e trés blocos de cerdamica EMAX foram

condicionados por 20 s, utilizando diferentes concentracdes de HF (1%, 5% e
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10%). Estes foram cimentados a dentina usando dois tipos de combinacOes de
cimento resinoso: BisGMA / TEGDMA e BisGMA / TEGDMA / UDMA (n =
10). Metade dos palitos foram testados apds 24 h e a outra metade ap0s 6 meses
de armazenamento em &gua. Os dados foram avaliados usando ANOVA trés
fatores e teste de Tukey (0=0,05). As amostras foram analisadas em um
microscopio eletrdnico de varredura de emissdo de campo (FE-SEM) para
caracterizar o padrdo de rugosidade da superficie. De acordo com as imagens foi
observado que o0 aumento da concentracdo de HF de 1 para 5 e depois para 10%
levou ao aumento da remocéo da matriz vitrea e a maior exposi¢cdo dos cristais
de dissilicato de litio. A concentracdo de HF a 10% produziu maior resisténcia
de unido quando comparada com 1% para a formulacdo BisGMA / TEGDMA (p
<0,05); enquanto HF 1% e 5% apresentaram valores similares de resisténcia de
unido quando comparados a 10% HF para matriz de resina BisGMA / TEGDMA
/ UDMA (p> 0,05) em ambos os tempos de armazenamento. O envelhecimento
da agua diminuiu os valores de resisténcia de unido (p <0,05), exceto quando
10% HF foi associado ao cimento resinoso BisGMA / TEGDMA. Na avaliacdo
de 24 h verificou-se uma predominancia de falha adesiva, coesiva em ceramica e
mista. Apds 6 meses, houve uma prevaléncia de falha mista para todos 0s grupos
testados e uma diminuicdo nas falhas coesivas na dentina para 0s grupos

condicionados com 5% de HF.

34



3 PROPOSICAO

O objetivo foi avaliar a influéncia do tratamento de superficie com
plasma ndo térmico de argbnio na resisténcia de unido ao esmalte, dentina e a
ceramica de dissilicato de litio. E através de espectroscopia de infravermelho e
cromatografia gasosa a observacdo dos compostos orgénicos e inorganicos

formados ou alterados.
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4 MATERIAL E METODOS

4.1 Delineamento Experimental

Unidade Experimental:
e 240 espécimes bovinos: 150 de esmalte e 90 de dentina

e 150 espécimes de dissilicato de litio

Substratos:
e Esmalte
e Dentina

e Dissilicato de litio

Tempo de aplicacdo do PLA (esmalte/dissilicato de litio):
e 30 segundos

e 1 minuto

Fatores em Estudo:

e Tratamentos de superficie — 3 niveis
Acido: condicionamento acido

PLA: aplicacdo de plasma

Acido + PLA: condicionamento &cido da superficie + aplicacio de PLA

Variaveis-resposta:
e Alteracdo na resisténcia de unido, e alteracdes quimicas no esmalte e

dentina



Metodologias:

e Ensaio mecénico de microcisalhamento para mensuracdo da
resisténcia de unido, espectroscopia de infravermelho e cromatografia
gasosa para a mensuracdo dos compostos formados ou alterados, e
microscopia eletrdnica de varredura para mensuracdo visual de

alteracOes superficiais nos substratos estudados.

Desenho do estudo:

e Dividido em duas fases: 1) a avaliacdo da resisténcia de unido aos
substratos: esmalte, dentina e ceramica de dissilicato de litio, tratados
com PLA,; Il) a avaliacdo observacional das alteragdes organicas e

inorgénicas nos substratos dentais.

4.2 Aspectos éticos

O presente estudo usou amostras de esmalte e dente bovino de origem
bovina. Por determinagédo da Lei n°11.794 de 08/10/2018 — Lei “Arouca”, ndo e
necessaria submissdo do projeto para analise do comité de ética em pesquisa
com animais, por se tratar de uma pesquisa que envolve o0 uso de dentes bovinos

como substrato comercialmente viavel e ndo o uso de vertebrados.

4.3 Fase |: resisténcia de unido

Foram selecionados os trés cimentos citados no quadro 1 e a adesdo ao
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substrato dental: esmalte e dentina; e ao material restaurador: ceramica IPS

e.max (lvoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein).

Quadro 1 - Cimento, fabricante e composicao

Cimento | Fabricante Composicgéo
o - Mondmero:
| Dimetacrilato de uretano, mondmeros de metacrilato
% g Ivoclar - Carga Inorgéanica (0,04-0,2 pm):
£ £ | Vivadent, Trifluoreto de itérbio e 6xidos mistos esferoidais.
uxJ § Schaan, 38% em volume
% E Liechtenstein | - Fotoiniciador Ivocerin:
'E Compostos de germanio, bis(4-metoxibenzoil), diethyl

germane Ge-3

- Mondmero:
Bis-GMA, dimetacrilato de uretano, dimetacrilato de

< trietilenoglicol
E Ivoclar - Carga Inorgénica (0,04-3,0 um):
& § Vivadent, Vidro de bério, trifluoreto de itérbio, vidro de fluorsilicato
x S | Schaan, de bario e aluminio e 6xidos mistos esferoidais.
E Liechtenstein | 43-47% em volume
§ - Fotoiniciador Ivocerin:
Compostos de germanio, bis (4-metoxibenzoil), diethyl
germane Ge-3
- Mondmero:
Pasta A: MDP, Bis-GMA, TEGDMA, dimetacrilato
Kuraray aromatico hidrofébico, HEMA.
© Noritake Pasta B: dimetacrilato  aromatico  hidrofdbico,
o = | Dental dimetacrilato alifatico hidrofdbico.
§ 33 International, | - Carga Inorganica (0,02-20 pum):
& Okayama, Particulas de vidro de bério silanizado, silica coloidal
Japan silanizada.

40% em volume
- Fotoiniciador: Canforoquinona

Legenda: BisGMA: Bisfenol A diglicidil éter dimetacrilato, MDP: 10-Metacriloiloxidecil
TEGDMA: Dimetacrilato de trietilenoglicol, HEMA: 2-hidroxietil metacrilato.
Fonte: Elaborado pelo autor.
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4.3.1 Adesao ao substrato dental

Foram selecionados duzentos e quarenta dentes bovinos obtidos de
animais recém-abatidos, com idade entre 2 a 4 anos. Apds a extracdo, os dentes
foram limpos com l&minas de bisturi e armazenados em solucdo salina contendo
0,1% de timol a 4 °C e usados dentro de duas semanas. Os dentes foram
cortados transversalmente ao seu longo eixo, abaixo da juncdo amelocementario,
para remocdo da raiz, com disco diamantado de dupla face (KG Sorensen,

Barueri, SP, Brasil). Somente a porcao coronaria foi utilizada (Figura 1A e 1B).

Figura 1 — Seccdo dos espécimes

Fonte: Elaborada pelo autor.

Apbs a remocdo da porcdo radicular, os espécimes foram divididos de
acordo com o substrato de preparo: esmalte (n=150) e dentina (n=90). A
superficie da face vestibular foi planificada, empregando uma lixa d’agua de
granulacdo P600 (Fepa-P, Panambra, Sdo Paulo, SP, Brasil), acoplado a uma
politriz circular (DP-10, Panambra, Sdo Paulo, SP, Brasil) até a obtencdo do

substrato necessario: esmalte ou dentina (Figura 2A e 2B).
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Figura 2 — Desgaste na superficie da face vestibular

Legenda: A) desgaste do esmalte; B) exposicdo da dentina.
Fonte: Elaborada pelo autor.

Na face lingual, na regido de cingulo, foi realizada uma abertura
corondria através do uso de uma ponta diamantada esférica 1016 (KG Sorensen,
Rio de Janeiro, RJ, Brasil) possibilitando a mensuracdo e a padronizagdo da
espessura dentinaria (Figura 3A e 3B). A remocdo da polpa foi feita com o
auxilio de curetas e limas endodonticas atraves do orificio radicular criado e a
limpeza da camara pulpar foi complementada com lavagem e secagem com jatos
de ar/agua da seringa triplice.

Devido as diferentes caracteristicas da dentina (como as variacbes de
diametro, de orientacdo e de densidade dos tdbulos dentinarios), sua espessura
remanescente foi padronizada em aproximadamente 2,0 mm, mensurada em um
espessimetro (Golgran, S&o Caetano do Sul, SP, Brasil) pela introducdo de uma
das pontas através do acesso pela face lingual e a outra posicionada sobre a
superficie dentinaria (Figura 3C).

Em seguida, a camara pulpar foi preenchida com cera utilidade
(Technew, Rio de Janeiro, RJ, Brasil) (Figura 3D).
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Figura 3 — Padronizacao da espessura dentinéria

Legenda: A) abertura coronaria; B) localizacdo da abertura por lingual; C) mensuracdo da espessura
dentinaria; D) camara pulpar preenchida com cera utilidade.
Fonte: Elaborada pelo autor.

Em seguida, os espécimes foram embutidos em um cano de PVC de 25
mm em resina acrilica transparente ativadas quimicamente (Jet-Classico, S&o
Paulo, SP, Brasil) em um molde de silicone de formato cilindrico. Foram
posicionados no interior do molde com a superficie de cimentacdo voltada para
o fundo do molde (Figura 4A). Apos a presa final da resina, os cilindros obtidos
foram polidos na politriz circular (Fepa-P, Panambra, Sdo Paulo, SP, Brasil)
seguindo os seguintes protocolos para planificar e padronizar a textura da
superficie: esmalte e dentina com lixa P600 por 30 segundos (Pashley et al.,
1995)(Figura 4B). Os espécimes polidos foram imersos em agua destilada em
banho ultrassonico, durante 10 min (Ultrasonic Cleaner, Odontobras, Ribeirdo

Preto, SP, Brasil) para remover qualquer residuo ou contaminante da superficie.
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Figura 4 — Obtencdo dos espécimes embutidos

-~

Legenda: A) espécime embutido em tubo de PVC com resina acrilica; B) polimento na politriz.
Fonte: Elaborada pelo autor.

4.3.1.1 Distribuicéo Experimental

As amostras de dente bovino foram divididas de acordo com o substrato:
esmalte (n=150) e dentina (n=90). Em seguida, subdividas de acordo com o
cimento (Nww=80 para cada, sendo Nesmaie=50 € Ngentina=30) € na sequéncia com a
condicdo do tratamento de superficie (n=10).

Sendo denominados os tratamentos de superficie: A (&cido), P (plasma) e

AP (acido + plasma), conforme o Quadro 2.



Quadro 2 - Distribuicdo experimental para substrato dentinario

GRUPO | SUBSTRATO TRATAMENTO
EA Esmalte (n=10) Acido fosforico 37% por 30 s
DA Dentina (n=10) Acido fosforico 37% por 15 s
EPS Esmalte (n=10) Plasma por 30 s
EPM Esmalte (n=10) Plasma por 1 min
DPS Dentina (n=10) Plasma por 30 s
EAPS Esmalte (n=10) Acido fosforico 37% por 30 s + Plasma por 30 s
EAPM | Esmalte (n=10) Acido fosforico 37% por 30 s + Plasma por 1 min
DAPS Dentina (n=10) Acido fosforico 37% por 15 s + Plasma por 30 s

Fonte: Elaborado pelo autor.

O fluxograma de distribuicdo experimental de acordo com os cimentos

estd na Figura 5.
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Figura 5 — Fluxograma distribuicdo experimental dentes bovinos
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4.3.2 Adesao a ceramica de dissilicato de litio

Os espécimes foram obtidos a partir blocos pré-sinterizados de ceramica
de dissilicato de litio, IPS e.max CAD (lvoclar Vivadent, Schann,
Liechtenstein), de tamanho C14 (12 mm x 14 mm x 18 mm), e HT (Alta
translucidez) (Figura 6).

Cento e cinquenta laminas com as dimensdes de 14 mm de
comprimento, 12 mm de largura e 0,5 mm de espessura foram confeccionadas.
Para a confeccdo dos espécimes, os blocos ceramicos foram fatiados em uma
cortadeira de alta precisdo (IsoMet 1000, Buehler LTd., Lake Flud, IL, EUA),
utilizando disco de corte diamantado Extec High Concentration Modelo 12205
(Extec, Enfield, CT, EUA) a uma velocidade de 300 rpm (Figura 7A, 7B e 7C).

O polimento de todos os espécimes obtidos foi realizado manualmente
com lixa d’agua de granula¢ao P240, P400, P600 por 30 segundos e P1200 por 1
min (Fepa-P, Extec, Enfield, CT, EUA), acopladas a uma politriz circular (DP-
10, Panambra, Sdo Paulo, SP, Brasil) a uma velocidade de 600 rpm sob
refrigeracdo constante com agua (Vechiato Filho et al., 2014). A espessura final
foi aferida utilizando um paquimetro digital (Starret, Itu, Sdo Paulo, Brasil).

Os espécimes polidos foram imersos em agua destilada em banho
ultrassénico, durante 10 min (Ultrasonic Cleaner, Odontobras, Ribeirdo Preto,
SP, Brasil) para remover qualquer residuo ou contaminante da superficie

ceramica antes do processo de cristalizagdo (Figura 8A e 8B).
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Figura 6 — Blocos ceramicos de dissilicato de litio

Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 7 — Seccdo dos espécimes ceramicos

Legenda: a) bloco ceramico colocado em cortadeira de precisdo IsoMet; b) corte dos espécimes
ceramicos; ¢) espécimes ceramicos apos o corte.
Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 8 — Polimento dos espécimes ceramicos

oooo

Legenda: a) polimento dos espécimes em politriz; b) medida final do espécime ap6s o corte e
polimento.
Fonte: Elaborado pelo autor.

Os especimes obtidos foram levados ao interior do forno Programat EP
5000 (lvoclar Vivadent) para o processo de cristalizacdo da ceramica, que
confere a resisténcia final do material. Utilizando o programa especifico de
cristalizacdo (P81), que regula a velocidade gradual de fechamento/abertura,
bem como aquecimento e resfriamento. A temperatura para a cristalizacéo da
ceramica foi de 840 °C, durante 25 a 30 min. Entre os espécimes e a base
refrataria, foi colocada uma esponja especial para evitar a deformacdo das finas
laminas (Figura 9A, 9B e 9C, Figura 10A e 10B).

Os espécimes finais cristalizados foram embutidos em tubos de
policloreto de vinil (PVC). Esses tubos foram posicionados num molde de
silicone industrial, (Rhodorsil/Artigos Odontoldgicos Classicos, Campo Limpo
Paulista, Sdo Paulo, Brasil) de formato cilindrico com medidas internas de 2,0
cm de altura e 2,0 cm de didmetro; para permitir um melhor paralelismo entre as
superficies do tubo de PVC e a lamina. Uma face da lamina de ceramica de
dissilicato de litio foi posicionada dentro do tubo de PVC sobre a matriz de

silicone que posteriormente foi totalmente preenchido com resina acrilica
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quimicamente ativada incolor (Jet, Artigos Odontolégicos Classicos, Sdo Paulo,
SP, Brasil) durante sua fase pegajosa; de forma que a lamina ficou sobre a
superficie de um dos lados do bloco de resina (Figura 11 A e B). Apos esse
procedimento, o conjunto foi imerso em &gua para evitar o aumento da
temperatura devido a reacdo exotérmica do acrilico e evitar alteragdes na
estrutura e/ou superficie ceramica. Finalizada a polimerizacdo da resina acrilica
0s espécimes foram retirados do molde e armazenados a temperatura ambiente
(Figura 12).

Figura 9 — Cristalizacdo dos espécimes ceramicos

—_—
8 sn MCAD estratificado
" | cristalizagao MO, LT, HT

V850 | Queimar
V5770

vV, 770 l

S 06:00 H00:10 H;10:00 )

b

Legenda: a) forno Programat EP 5000; b) programa para cristalizacdo das ceramicas; c) espécimes
colocados no forno para a cristalizagdo.
Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 10 — Espécimes ceramicos finais

a

Legenda: a) espécimes ceramicos cristalizados; b) medidas finais dos espécimes cristalizados.
Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 11 — Embutimento dos espécimes ceramicos

Legenda: a) tubo de PVC colocado no molde de silicone para obtencdo de paralelismo das superficies;
b) preenchimento com resina acrilica com a ldmina de cerdmica posicionada em contato com a matriz
de silicone.

Fonte: Elaborado pelo autor.



Figura 12 — Espécimes ceramicos embutidos

Fonte: Elaborado pelo autor.

4.3.2.1 Distribuicéo Experimental

As amostras de ceramica (n=150) foram divididas de acordo com
cimento (n=50 para cada) e na sequéncia com a condicdo do tratamento de
superficie (n=10). Sendo denominados os tratamentos de superficie: A (&cido), P
(plasma) e AP (&cido + plasma), conforme o quadro 3. O fluxograma de

distribuicdo experimental de acordo com o0s cimentos esta na Figura 13.

Quadro 3 - Distribuicdo experimental de cada cimento para ceramica

GRUPO CERAMICA TRATAMENTO
CA Acido fluoridrico a 5% por 20 s
CPS Plasma por 30 s
CPM Plasma por 1 min
CAPS Acido fluoridrico a 5% por 20 s + Plasma por 30 s
CAPM Acido fluoridrico a 5% por 20 s + Plasma por 1 min

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 13 — Fluxograma distribuicdo experimental dentes bovinos

Ceramica

CAPS

CAPM CAPM

Fonte: Elaborado pelo autor.

4.3.3 Procedimento adesivo

Foram fabricadas matrizes cilindricas utilizando macarrdo perfurado
(Figura 14A, 14B e 14C). As matrizes tiveram seu volume interno preenchido

cuidadosamente com o cimento, e fotoativado por 40 s com aparelho LED
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fotopolimerizador (Bluephase N- Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) com
intensidade de 1200 mW/cm?. Depois de 48 h de armazenamento dos espécimes
em agua destilada (37 °C), as matrizes e fita foram cuidadosamente removidas

para expor os cilindros de cimento resinoso (0,85 mm x 1,5 mm).

Figura 14 — Confeccdo matriz de macarréao

Legenda: A) dispositivo para corte do macarrdo; B) macarrdo em posigdo para corte; C) lixa cortando
macarrdo e obtencdo do cilindro com 1 mm.
Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 15 — Confeccéo dos cilindros de cimento resinoso

~
y

Legenda: A) cimento resinoso; B) preenchimento das matrizes com cimento resinoso; C)
fotopolimerizacao do cimento.
Fonte: Elaborado pelo autor.
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4.3.4 Uso do plasma ndo térmico de argénio

O equipamento utilizado foi o Plasma de Superficie modelo SAP para
aplicacdo em laboratorio (Surface — Engenharia e Solugbes de Plasma LTDA,
Campinas, SP, Brasil), a temperatura ambiente (22 °C). Foi empregado o gas
argonio a uma taxa de fluxo de massa de 1 L/min. (Praxair 4.8, White Martins
Gases Ind. S. A., Rio de Janeiro, RJ, Brasil), que gera um facho de emisséo de
plasma de 20 mm de comprimento. O bocal da canula de emisséo do plasma foi
colocado a uma distancia de 10 mm das superficies que receberdo o tratamento
com um tempo de exposicdo de 30 s e 1 min para esmalte, 30 s para dentinae 1
min para superficie da cerdmica (Figura 16A). O plasma foi incidido
verticalmente a superficie no ato da aplicacdo e o facho movimentado sobre a

area a ser tratada (Figura 16B).

Figura 16 — Equipamento plasma ndo térmico de argonio

Legenda: A) dispositivo plasma de superficie modelo SAP; B) aplicacdo na superficie do substrato.
Fonte: Elaborada pelo autor.
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4.3.5 Avaliacoes

4.3.5.1 Ensaio de resisténcia de unidao ao microcisalhamento

Os espécimes foram adaptados a um dispositivo para ensaio de
resisténcia de unido ao microcisalhamento acoplado a maquina de ensaios
mecanicos (EMIC 2000, Sdo José dos Pinhais, PR, Brasil), com célula de carga
de 10 Kgf. O carregamento foi realizado com velocidade de 1 mm/min até a
fratura dos espécimes. A resisténcia de unido ao microcisalhamento foi
calculada dividindo-se a forga maxima registrada durante o ensaio (em N) pela
area de unido (em mm?) e expressa em MPa. A area de unido considerada foi de
0,57 mm? (Figura 17A e 17B).

Figura 17 — Ensaio de resisténcia ao microcisalhamento

Legenda: A) maquina de ensaios mecanicos; B) posicionamento do cilindro para teste.
Fonte: Elaborada pelo autor.
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4.3.5.2 Analise das fraturas

Apds a realizacdo do teste de microcisalnamento, 0s espécimes
ensaiados foram analisados em estereomicroscopio (Discovery V20, ZEISS,
Oberkochen, Alemanha). A regido da fratura de cada espécime foi analisada e
classificada conforme a classificacdo proposta por Della Bonna et al. (2003),

quadros 4 e 5.

Quadro 4 - Classificacdo dos tipos de fratura para adesdo ao substrato dentinario

Classificacéo Descricdo

Adesiva Representada prevalentemente pela falha na interface
entre cimento e substrato dentinario

Coesiva em cimento Representada prevalentemente pela fratura coesiva do
cimento

Coesiva em substrato dentinario Representada prevalentemente pela fratura coesiva do
substrato dentinario

Mista Quando ndo houver predominancia de qualquer tipo de
falha

Fonte: Elaborado pelo autor.

Quadro 5 - Classificagdo dos tipos de fratura para ceramica

Classificacéo Descricdo

Adesiva Representada prevalentemente pela falha na interface
entre cimento e ceramica

Coesiva em cimento Representada prevalentemente pela fratura coesiva do
cimento

Coesiva em cerdmica Representada prevalentemente pela fratura coesiva da
ceramica

Mista Quando ndo houver predominancia de qualquer tipo de
falha

Fonte: Elaborado pelo autor.



4.3.5.3 Microscopia eletronica de varredura (MEV)

A microscopia seguiu duas metodologias distintas. A primeira foi
analisada as superficies dos substratos posterior as fraturas dos palitos
provenientes do teste de microcisalhamento.

A segunda foi obtida espécimes de esmalte e dentina (seguindo a
metodologia ja& descrita) e na sequéncia, os protocolos de tratamento de
superficie propostos nesse estudo, e entdo confeccionadas restauracbes com o
cimento resinoso inserido em incremento Unico através de uma matriz siliconada
e fotoativado por 40 s com aparelho LED fotopolimerizador (Bluephase N-
Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) com intensidade de 1200 mW/cm?.
Depois de 48 h de armazenamento dos espécimes em agua destilada (37 °C),
foram seccionados transversalmente, e cada metade polida em lixa d’agua de
granulacdo P1200 e P2400 por 30 s, acopladas a uma politriz circular a uma
velocidade de 600 rpm sob refrigeracdo constante com agua; com esse preparo

foi possivel a anélise da interface adesiva (Figura 18A e 18B).

Figura 18 — Obtencéo espécime para microscopia da interface adesiva

Legenda: A) confeccdo do espécime através da matriz siliconada; B) posicionamento para corte
transversal.
Fonte: Elaborada pelo autor.
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Para ambas metodologias, a superficie de interesse foi condicionada com
acido fosforico 37% sem silica por 15 s. Os espécimes foram mantidos em uma
campanula a vacuo contendo silica para desidratacdo, e em seguida foram
montados em stubs de aluminio e submetidos a metalizacdo (Emitech 5C7620,
Fountain Inn, South Carolina, USA) através da deposicdo de liga de ouro
(Figura 19A e 19B).

Figura 19 — Obtencdo espécime para microscopia da interface adesiva

Legenda: A) confecgdo do espécime através da matriz siliconada; B) posicionamento para corte
transversal.
Fonte: Elaborada pelo autor.

4.4 Fase I1: avaliacdo dos substratos dentais

Para obtencdo de amostras circulares de dimensbes padronizadas foi
utilizada a “Maquina para Corte de Amostras Circulares”, desenvolvida pelo
professor Dr. Carlos Rocha Gomes Torres (Figura 20A). Os dentes foram

estabilizados na morsa de fixacdo, ao qual era posicionada dentro do recipiente
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de coleta de fluidos (Figura 20B). O recipiente de coleta foi conectado a uma
articulacéo esférica que permite o alinhamento da superficie plana, no centro da
face vestibular, perpendicularmente ao longo eixo da ponta diamantada tipo
trefina, com 6,0 mm de didmetro interno e margens recobertas com diamante
aglutinado (Figura 20C e 20D). A ponta diamantada foi colocada em movimento

e deslocada no sentido vertical, com abundante irrigacdo (Figura 20E e 20F).
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Figura 20 — Obtencao de amostras circulares

Legenda: A) Maquina de corte de amostras circulares (UNESP- S8o José dos Campos); B) Morsa para
fixacdo de dente bovino; C e D) Alinhamento da camara de coleta de agua para que a superficie
vestibular do incisivo ficasse perpendicular ao longo eixo da trefina; E e F) Corte do espécime

circular.
Fonte: Elaborado pelo autor.
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Apo6s o término do corte, fragmentos com didmetro exato de 6,0mm

foram removidos do remanescente dental (Figura 21A e 21B).

Figura 21 —Amostras circulares de dente bovino

Legenda: A e B) Fragmentos com diametro exato de 6,0 mm.
Fonte: ElaboradO pelo autor.

A espessura do esmalte e da dentina foi padronizada posicionando-se 0
especime num dispositivo metélico para desgaste que possui uma perfuracédo de
tamanho ligeiramente maior que o0 espécime, e um parafuso que permite o ajuste
da profundidade do orificio, o qual foi ajustado em 1 mm, utilizando-se um
paquimetro digital (Starret, Itu, Sdo Paulo, Brasil) (Figura 22A). Os espécimes
foram posicionados neste dispositivo de tal forma que o substrato de escolha
ficasse voltado para baixo. Sendo assim, 0 excesso permaneceu fora do orificio e
foi desgastada em uma lixa d’agua de granulagdao 1200 (Fepa-P, Panambra, Sdo
Paulo, SP, Brasil) (Figura 22B), acoplada a uma politriz circular (DP-10,
Panambra, S&o Paulo, SP, Brasil). Feito este desgaste, o dispositivo foi ajustado
entdo os espécimes foram posicionados com o substrato escolhido voltado para a
para fora, o qual foi polido com lixa d’4gua de granulag¢ao 2500 e 4000 (Fepa-P,
Panambra, Sdo Paulo, SP, Brasil), por 20 s (Figura 22C e 22D), restando assim
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espécimes de esmalte e dentina com 1,0 mm de espessura para cada tecido.

Figura 22 — Polimento e padronizagédo dos substratos dente bovino

Legenda: A) Paquimetro digital padronizando espessura do orificio no dispositivo metalico; B)
Posicionamento do espécime no orificio, excesso se projetando além da superficie; C e D) Desgaste
na politriz.

Fonte: Elaborado pelo autor.

4.4.1 Distribuicao experimental

A distribuicdo dos espécimes de cada substrato dental com os



tratamentos de superficie estd demonstrada na Figura 23.

Para o esmalte: grupo controle, onde as superficies ndo receberam
nenhum pré tratamento; grupo &cido, 30 s; grupo plasma, 30 seg ou 1 min de
aplicacdo; e grupo acido+plasma, 30 s do acido + 30 s ou 1 min de aplicacdo do
plasma.

Para a dentina: grupo controle, onde as superficies ndo receberam
nenhum pré tratamento; grupo acido, 15 s; grupo plasma, 30 s de aplicacéo; e

grupo acido+plasma, 15 s do 4cido + 30 s de aplicacdo do plasma.

Figura 23 — Fluxograma de distribuicdo experimental

= Controle (Sem tratamento)

+ Acido 30 segundos

* Plasma 30 segundos

+ Acido 30 segundos + Plasma 30 segundos

= Controle (Sem tratamento)

Esmalte [1 Kok

+ Acido 30 segundos + Plasma 1 minuto

. (;DHIIOIE (Sem tratamento)
= Acido 15 segundos

Dentina  [Fiseryssns
= Acido 15 segundos + Plasma 30 segundos

Fonte: Elaborado pelo autor.

4.4.2 Espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR)
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As andlises de alteracbes na matéria organica nos substratos dentais
foram analisadas através da espectroscopia de infravermelho por transformada
de Fourier (FTIR) considerado um método simples, direto, flexivel e sensitivo
para amostras que contém componentes complexos. Foi realizada com a técnica
de reflectancia atenuada (UATR) no intuito de conhecer os tipos de ligacdes
quimicas entre 0s &tomos presentes nos componentes organicos dos cimentos.

A técnica consiste na colecdo da radiacdo refletida da interface entre o
material e o prisma ou cristal (ATR)?, evidenciando a transformacéo das duplas
ligacGes de carbono (C=C) na faixa de intensidade de 1637 cm™ em ligacGes
simples (C-C), na faixa de 1608 cm™.

Foi utilizado um espectrofotometro Frontier (Perkin Elmer, Waltham,
Massachusetts, EUA), resolucdo 4 cm™ ganho 50 varreduras. Uma amostra de
cada substrato foi depositada sobre o cristal ATR do equipamento FTIR, e na
sequéncia os protocolos de tratamento de superficie com: &cido, plasma, e

acido+plasma.

4.4.3 Cromatografia gasosa/espectrometria de massas (MDGC/GCMS)

A cromatografia & um método fisico-quimico de separacdo dos
componentes de uma mistura, constituido de duas fases em contato intimo: uma
fase que permanece estacionaria durante todo o processo, enquanto que a outra
move-se através dela. Quando a fase mdvel é um gas, o0 método € denominado
Cromatografia em Fase gasosa, sendo que, neste caso, a fase estacionaria podera
ser tanto um solido quanto um liquido disperso sobre um suporte inerte. A
amostra, por meio de um sistema de injecdo, € introduzida em uma coluna

contendo a fase estaciondria. O uso de temperaturas convenientes no local de
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injecdo da amostra e na coluna possibilita a vaporizacdo dessas substancias que,
de acordo com suas propriedades e as da fase estacionaria, sdo retidas por
tempos determinados e chegam a saida da coluna em tempos diferentes. O uso
de um detector adequado na saida da coluna torna possivel a deteccdo e
quantificacdo dessas substancias .

A técnica de headspace (HS) estatico é usada para analise de organicos
volateis e semi-volateis em amostras sélidas, liquidas e gasosas. E uma técnica
relativamente simples e de facil aplicacdo. Na extracdo por HS, a amostra é
normalmente colocada em um frasco selado e mantido em aguecimento até os
compostos alcancarem o equilibrio com a fase gasosa. A ilustracdo do

procedimento de analise cromatografica esta na Figura 24.

Figura 24 — Fluxograma de distribuicdo experimental

| AMOSTRAS: ESMALTE E DENTINA I

Fonte: Elaborado pelo autor.

4.4.3.1 Procedimento analitico CG- HS- FID

As condicGes cromatograficas utilizadas neste trabalho foram injetoras
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PTV e detector FID (detector de ionizacdo de chama) em temperaturas de 280
°C. A programacéo de temperatura do forno foi inicialmente de 30 °C por 2 min,
seguido de rampa de aquecimento a 5 °C/min até a temperatura final de 200 °C,
mantida por 4 min. A coluna analitica utilizada na CG foi a coluna RTX-Wax
(fase estacionaria de 100% polietilenoglicol; 30 m, 0,25 mm, 0,25 pm). Como
gas de arraste foi utilizado Hélio, fluxo de 1,0 mL/min (velocidade linear
constante de 24,5 cm/s). As condigdes de headspace foram 2 g de amostra (em
vial de 20 mL), com temperatura de incubacdo de 140 °C por 20 min. Foram
injetados 1 mL da amostra usando uma razéo de divisdo de fluxo na ordem de
1:20 (Figuras 25A e 25B).

Figura 25 — Equipamento para cromatografia gasosa

Legenda: A) Equipamento para cromatografia e B) Coluna analitica localizada dentro do equipamento.
Fonte: Elaborado pelo autor.

4.4.3.2 Metodologia CG- HS- MS

Inicialmente as amostras de 10,0 mL foram acondicionadas em frascos

de headspace de 20,0 mL de capacidade. O frasco vedado foi agitado
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vigorosamente por um min e mantido envolto em um bloco de aluminio
aquecido em forno a 140°C por 20 min. Apos este periodo de extracdo foram
recolhidos 1,00 mL do ar confinado no frasco, por meio de uma seringa do tipo
gas-tight previamente lavada com metanol e aquecida a 150°C, e em seguida

injetado no cromatografo.

4.5 Analise estatistica

Segundo a proposta deste estudo, as hipoteses de nulidade avaliadas

foram:

Hoi — 0 tratamento de superficie com plasma néo térmico de argbnio néo
apresenta influéncia sobre a resisténcia de unido nos substratos: esmalte, dentina
e ceramica de dissilicato de litio;

Ho: — 0 tipo de cimento adesivo ndo apresenta influéncia sobre a
resisténcia de unido nos substratos: esmalte, dentina e ceramica de dissilicato de
litio.

Hos — 0 tratamento de superficie com plasma néo térmico de argbnio nédo

modifica a estrutura organica e inorganica dos substratos dentais.

4.5.1 Tamanho da amostra

Foi considerada uma amostra de dez espécimes para cada subgrupo.

Power (poder) acima de 87% para o efeito interacdo entre trés fatores
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(tratamento de superficie/ cimento/ superficie); Alfa = 0,05 e um desvio padréo
esperado de 0,05. Assim se considera que uma amostra de dez espécimes por
grupo € a necessaria para atingir esse fim, usando o modelo de analise de

variancia de acordo com o célculo proposto por Chen (2013).

4.5.2 Analise dos dados

Os dados foram avaliados quanto a normalidade. E a estatistica realizada
por meio do programa STATISTICA. Para anélise da resisténcia de unido em
esmalte e ceramica foi realizado o teste ANOVA dois fatores, considerando o
tempo e o protocolo de tratamento da superficie como fatores; e para analise da
resisténcia de unido em dentina foi realizado o teste ANOVA um fator,
considerando o protocolo de tratamento da superficie como fator. A comparacao
entre os fatores para a avaliacdo das diferencas estatisticas foi realizada pelo
Teste post-hoc de Tukey. Todos o0s testes empregados admitiram como nivel de

significancia estatistica 5%.



5 RESULTADO

Os dados obtidos por meio do teste de microcisalnamento para 0s
substratos: esmalte e ceramica foram submetidos a Analise de Variancia 2
Fatores (Two-Way ANOVA), para o substrato dentina usamos a Analise de
Variancia 1 Fator (One-Way ANOVA). A comparacdo entre os fatores para a
avaliacdo das diferencas estatisticas foi realizada pelo Teste post-hoc de Tukey.
Todos os testes empregados admitiram como nivel de significancia estatistica
5%.

5.1 Esmalte

De forma a melhorar a apresentacdo dos dados, 0s cimentos estdo
agrupados nas Tabelas a seguir, em toda a descricdo deste capitulo. O
agrupamento dos cimentos foi para simplificar a apresentacdo dos resultados,
entretanto, eles ndo foram considerados uma variavel nas estatisticas.

A Tabela 1 apresenta os resultados da ANOVA para os fatores: tempo e

tratamento estudados para o esmalte.
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Tabela 1 — Resultado ANOVA 2 fatores grupo esmalte

FATOR CIMENTO F P
VARIOLINK LC 0,04 0,82
TEMPO VARIOLINK N 0,01 0,90
PANAVIA V5 0,48 0,49
VARIOLINK LC 2,08 0,13
TRATAMENTO VARIOLINK N 0,89 0,41
PANAVIA V5 1,80 0,17
VARIOLINK LC 0,08 0,92
TEMPO*TRATAMENTO VARIOLINK N 0,01 0,98
PANAVIA V5 0,64 0,52

Legenda: * - p<0,05 - Diferengas Estatisticas.
Fonte: Elaborada pelo autor.

Podem observar pela Tabela 1 que nenhum dos fatores apresentaram
diferenca estatisticamente significante (valores de p).

As médias e os desvios-padrdo das diferencas dos valores da resisténcia
de unido para cada um dos tratamentos de superficie estudados agrupando o0s

cimentos avaliados estdo na Tabela 2.



Tabela 2 — Valores de média e de desvio-padrdo dos valores da resisténcia de

unido ao esmalte para cada um dos tratamentos de superficie estudados

TEMPO TRATAMENTO  CIMENTO Mpa
VARIOLINK LC 16,96 (2,17)

A VARIOLINK N 24,65 (2,36)

0 PANAVIAV5 21,15 (5,28)
é VARIOLINK LC 17,37 (2,15)
3 P VARIOLINK N 25,95 (2,47)
”gJ PANAVIAV5 23,96 (5,01)
« VARIOLINK LC 18,79 (1,76)
AP VARIOLINK N 25,63 (2,00)
PANAVIAV5 23,39 (4,52)

VARIOLINK LC 16,96 (3,49)

A VARIOLINK N 24,65 (2,46)

PANAVIAV5 23,25 (1,72)

E VARIOLINK LC 17,93 (2,99)
= P VARIOLINK N 25,68 (4,35)
= PANAVIA V5 24,46 (1,66)
VARIOLINK LC 18,70 (3,59)

AP VARIOLINK N 25,61 (3,50)
PANAVIAV5 23,81 (2,30)

Fonte: Elaborada pelo autor.

As Tabelas 3 a 5 apresentam 0s valores de média e os resultados do
Teste de Tukey para o esmalte para o fator tratamentos de superficie em cada

um dos cimentos avaliados.



Tabela 3 — Resultado do Teste de Tukey para o cimento Variolink LC no

esmalte

TRATAMENTO MEDIA  CONJUNTOS HOMOGENEOS*

A 16,96 A
P 17,65 A
AP 18,74 A

Legenda: * Conjuntos com a mesma letra ndo apresentam diferengas significativas.
Fonte: Elaborada pelo autor.

Tabela 4 — Resultado do Teste de Tukey para o cimento Variolink N no esmalte

TRATAMENTO MEDIA  CONJUNTOS HOMOGENEOS*

A 24,65 A
P 25,82 A
AP 25,62 A

Legenda: * Conjuntos com a mesma letra ndo apresentam diferencas significativas.
Fonte: Elaborada pelo autor.

Tabela 5 — Resultado do Teste de Tukey para o cimento Panavia V5 no esmalte

TRATAMENTO MEDIA  CONJUNTOS HOMOGENEOS*

A 22,20 A
P 24,21 A
AP 24,10 A

Legenda: * Conjuntos com a mesma letra ndo apresentam diferengas significativas.
Fonte: Elaborada pelo autor.

Podemos observar um aumento nos valores com o tratamento das
superficies envolvendo o PLA, entretanto, os valores ndo foram considerados

estatisticamente significantes.
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5.2 Dentina

De forma a melhorar a apresentacdo dos dados, 0s cimentos estdo
agrupados nas Tabelas a seguir, em toda a descricdo deste capitulo. O
agrupamento dos cimentos foi para simplificar a apresentacdo dos resultados,
entretanto, eles ndo foram considerados uma variavel nas estatisticas.

A Tabela 6 apresenta os resultados da ANOVA para os tratamentos de

superficie estudados para a dentina.

Tabela 6 — Resultado ANOVA 1 fator grupo dentina

FATOR CIMENTO F P
VARIOLINK LC 50,70 0,00*
TRATAMENTO VARIOLINK N 29,24 0,00*
PANAVIA V5 162,29 0,00*

Legenda: * - p<0,05 - Diferencas Estatisticas.
Fonte: Elaborada pelo autor.

Podem observar pela Tabela 6 que o fator tratamento de superficie
apresentou diferenca estatisticamente significante em todos os cimentos
avaliados (valores de p).

As médias e os desvios-padrao das diferencas dos valores da resisténcia
de unido para cada um dos tratamentos estudados agrupando os cimentos

avaliados estdo na Tabela 7.



Tabela 7 — Valores de média e de desvio-padrdo dos valores da resisténcia de

unido na dentina para cada um dos tratamentos de superficie estudados

TRATAMENTO CIMENTO MPa
VARIOLINK LC 5,65 (1,47)
AP VARIOLINKN 8,37 (2,00)

PANAVIA V5 7,13 (1,88)
VARIOLINK LC 9,19 (1,32)

A VARIOLINK N 12,64 (2,87)

PANAVIAV5 1585 (2,59)
VARIOLINK LC 13,39 (2,22)

P VARIOLINK N 18,06 (3,44)
PANAVIAV5 24,39 (1,86)

Fonte: Elaborada pelo autor.

Podemos observar que o tratamento P apresentou os maiores valores de
resisténcia de unido para os trés cimentos avaliados.

Foi aplicado entdo o Teste de Tukey em cada um dos cimentos
avaliados. As Tabelas 8 a 10 apresentam os valores de média e os resultados do

Teste de Tukey.

Tabela 8 — Resultado do Teste de Tukey para o cimento Variolink LC na dentina

PROTOCOLO MEDIA  CONJUNTOS HOMOGENEOS*

AP 5,65 A
A 9,19 B
P 13,39 C

Legenda: * Conjuntos com a mesma letra ndo apresentam diferencas significativas.
Fonte: Elaborada pelo autor.



Tabela 9 — Resultado do Teste de Tukey para o cimento Variolink N na dentina

PROTOCOLO MEDIA  CONJUNTOS HOMOGENEOS*

AP 8,37 A
A 12,64 B
P 18,06 C

Legenda: * Conjuntos com a mesma letra ndo apresentam diferencas significativas.
Fonte: Elaborada pelo autor.

Tabela 10 — Resultado do Teste de Tukey para o cimento Panavia V5 na dentina

PROTOCOLO MEDIA  CONJUNTOS HOMOGENEOS*

AP 7,13 A
A 15,85 B
P 24,39 C

Legenda: * Conjuntos com a mesma letra ndo apresentam diferengas significativas.
Fonte: Elaborada pelo autor.

Atraves dos dados das Tabelas de 8 a 10 podemos observar que em todos
os tratamentos de superficie para o substrato dentinario o cimento fotoativado

Variolink LC apresentou as menores medias.

5.3 Ceramica

De forma a melhorar a apresentacdo dos dados, 0s cimentos estdo
agrupados nas Tabelas a seguir, em toda a descricdo deste capitulo. O
agrupamento dos cimentos foi para simplificar a apresentacdo dos resultados,
entretanto, eles ndo foram considerados uma variavel nas estatisticas.

A Tabela 11 apresenta os resultados da ANOVA para os tratamentos de

superficie agrupando os cimentos avaliados no substrato ceramica.
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Tabela 11 — Resultado ANOVA 2 fatores grupo ceramica

FATOR CIMENTO F P
VARIOLINK LC 0,00 0,94
TEMPO VARIOLINK N 1,82 0,18
PANAVIA V5 0,00 0,97
VARIOLINK LC 112,80 0,00*
TRATAMENTO VARIOLINK N 88,33 0,00*
PANAVIA V5 99,58 0,00*
VARIOLINK LC 1,92 0,15
TEMPO*TRATAMENTO VARIOLINK N 1,79 0,17
PANAVIA V5 0,09 0,91

Legenda: * - p<0,05 - Diferengas Estatisticas.
Fonte: Elaborada pelo autor.

Podem observar pela Tabela 11 que apenas o fator tratamento apresentou
diferenca estatisticamente significante em todos os cimentos avaliados (valores
de p).

As medias e os desvios-padrdo das diferencas dos valores da resisténcia

de unido para cada um dos tratamentos estudados estdo na Tabela 12.

Tabela 12 — Valores de média e de desvio-padrdo dos valores da resisténcia de
unido na ceramica para cada um dos tratamentos de superficie estudados

(continuacao)

TEMPO TRATAMENTO CIMENTO MPa
VARIOLINK LC 4,98 (1,08)
3 P VARIOLINK N 8,17 (2,73)
% PANAVIA V5 4,31 (0,95)
Q VARIOLINK LC 8,91 (1,39)
§ AP VARIOLINK N 14,97 (1,66)

PANAVIA V5 7,03 (1,94)
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Tabela 12 — Valores de média e de desvio-padrdo dos valores da resisténcia de

unido na ceramica para cada um dos tratamentos de superficie estudados

TEMPO TRATAMENTO CIMENTO
VARIOLINK LC
A VARIOLINK N
PANAVIA V5
VARIOLINK LC
P VARIOLINK N
PANAVIA V5
VARIOLINK LC
AP VARIOLINK N
PANAVIA V5
VARIOLINK LC
A VARIOLINK N
PANAVIA V5

1 MINUTO

(concluséo)

MPa
13,49 (2,34)
18,74 (3,15)
12,82 (2,80)
5,99 (1,04)
8,15 (1,61)
4,06 (1,14)
7,80 (1,50)
12,35 (2,30)
7,31 (1,18)
13,49 (2,34)
18,74 (3,15)
12,82 (2,80)

Fonte: Elaborada pelo autor.

Podemos observar que os valores das medias e dos desvios-padrao para

as superficies da ceramica que receberam tratamento PLA apresentaram reducao

da resisténcia de unido para os trés cimentos avaliados.

Foi aplicado entdo o Teste de Tukey em cada um dos cimentos

avaliados. A Tabela 13 apresenta os valores de média e os resultados do Teste

de Tukey para o fator tempo.
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Tabela 13 — Resultado do Teste de Tukey para os tempos 30 s e 1 min na

ceramica
CIMENTO TEMPO MEDIA _ CONJUNTOS HOMOGENEOS*
30 SEGUNDOS 0,13 A
VARIOLINK LC S o A
30 SEGUNDOS 13.96 B
VARIOLINK N 1 MINUTO 13,08 B
30 SEGUNDOS 8.05 C
PANAVIA V5 1 MINUTO 8.06 C

Legenda: * Conjuntos com a mesma letra ndo apresentam diferencas significativas.
Fonte: Elaborada pelo autor.

Podemos observar que ndo houve diferenga estatisticamente significante
considerando o tempo para o substrato ceramica.
A Tabela 14 apresenta os valores de média e os resultados do Teste de

Tukey para o fator tratamento com o cimento Variolink LC.

Tabela 14 — Resultado do Teste de Tukey para o tratamento com o cimento

Variolink LC na ceramica

TRATAMENTO MEDIA  CONJUNTOS HOMOGENEOS*

P 5,49 A
AP 8,36 B
A 13,49 C

Legenda: * Conjuntos com a mesma letra ndo apresentam diferencas significativas.
Fonte: Elaborada pelo autor.

A Tabela 15 apresenta os valores de média e os resultados do Teste de

Tukey para o fator tratamento com o cimento Variolink N.
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Tabela 15 — Resultado do Teste de Tukey para o tratamento com o cimento

Variolink N na ceramica

TRATAMENTO MEDIA  CONJUNTOS HOMOGENEOS*

P 8,16 A
AP 13,66 B
A 18,74 C

Legenda: * Conjuntos com a mesma letra ndo apresentam diferengas significativas.
Fonte: Elaborada pelo autor.

A Tabela 16 apresenta os valores de média e os resultados do Teste de

Tukey para o fator tratamento com o cimento Panavia V5.

Tabela 16 — Resultado do Teste de Tukey para o tratamento com o cimento

Panavia V5 na ceramica

TRATAMENTO MEDIA  CONJUNTOS HOMOGENEOS*

P 4,18 A
AP 7,17 B
A 12,82 C

Legenda: * Conjuntos com a mesma letra ndo apresentam diferengas significativas.
Fonte: Elaborada pelo autor.

Através dos dados das Tabelas podemos observar que para o substrato
ceramica o tratamento acido apresentou as maiores médias de resisténcia de

unido.
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5.4 Analise Fractogréfica

Com relacdo ao tipo de falha observada em estereomicroscopio, posterior
a0 ensaio mecanico de microcisalnamento, foram encontradas fraturas mistas e
adesivas. Para o substrato do esmalte e dentina houve predominéncia de fraturas
mistas em todos os tratamentos de superficie. Para o substrato da ceramica
houve predominancia de fraturas adesivas, entretanto, foi consideravel o nimero
de falhas pré-testes (quando o cilindro deslocava da superficie da ceramica,
antes mesmo ao teste), por isso, julgamos necessaria a apresentacdo desses
dados (Figura 26).

Figura 26 — Porcentagem do modo de falha

Tipos de Fraturas

X
=T
e
=y
=L
(T
L
o
)
(]
@)
b=

W Adesiva Mista M Falhas pré-teste

Fonte: Elaborada pelo autor.

79



5.5 Microscopia eletrénica de varredura

Considerando os resultados da Fase I, o insucesso dos protocolos com
plasma sobre o substrato da cerdmica de dissilicato de litio, optamos pela
exclusdo desses espécimes para a microscopia eletrénica de varredura.
Considerando ainda, que os cimentos resinosos nao apresentaram diferencas
entre si, dentro de cada protocolo de tratamento de superficie, optamos pela
escolha de apenas um dos cimentos para a microscopia; pois o objetivo principal
do nosso estudo consistia na analise dos substratos submetidos aos diferentes

tratamentos de superficie propostos.

5.5.1 Primeira etapa do MEV: analise da area de fratura nos substratos

Na primeira analise foram avaliadas as superficies do esmalte e da dentina
na area da fratura proveniente do teste de microcisalhamento.

As imagens a seguir, sdo da superficie do esmalte (Figura 27 (A e B), 28
(AeB),29(AeB), 30 (AeB)e 31 (AeB)) e dentina (Figura 32 (A e B), 33

(A eB), 34 (A e B)com os trés tratamentos propostos.
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Figura 27 — Substrato esmalte: tratamento com acido

HV [mag O |spot] WD |det| _ HV  [mag O [spot| WD | det [————— n
20.00 kV|2000x | 6.0 [14.7 mm|ETD ICT - UNESP 20.00 kV|[4000x | 6.0 [14.7 mm|ETD ICT - UNESP

Legenda: Esmalte tratamento com acido e aumento de 2000 e 4000 x.
Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 28 — Substrato esmalte: tratamento com plasma por 30 s

N  SEENEN

HV  [mag O[spot| WD | det | 50 = HV [mag O[spot| WD | det [——40ym —
20.00 kV| 2000 x| 6.0 |14.4 mm|ETD/ 0.00 V| 4 000 x | 6.0 [14.4 mm|ETD ICT - UNESP

Legenda: Esmalte tratamento com plasma por 30 s e aumento de 2000 e 4000 x.
Fonte: Elaborada pelo autor.
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Figura 29 — Substrato esmalte: tratamento com plasma por 1 min

| HV | mag O|spot| WD | det| T — HV  |mag OJ|spot| WD | det | ————————— 40 pm-
2000 kV/| 2000 x | 6.0 |14.4 mm |ETD] g b0.00 kV| 4000 x | 6.0 |14.4 mm|ETD| ICT - UNESP

Legenda: Esmalte tratamento com plasma por 1 min e aumento de 2000 e 4000 x.
Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 30 — Substrato esmalte: tratamento com acido + plasma por 30 s

HV  [mag O0[spot| WD [ det | — 50 pm — HV  [mag O [spot| WD [ det | ————— 40 ym —
20.00 kV| 2000 x | 6.0 |15.1 mm|ETD ICT - UNESP 20.00 kV| 4 000 x | 6.0 [15.1 mm|ETD ICT - UNESP

Legenda: Esmalte tratamento com &cido + plasma por 30 s e aumento de 2000 e 4000 x.
Fonte: Elaborada pelo autor.
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Figura 31 — Substrato esmalte: tratamento com acido + plasma por 1 min

HV [mag O 'spot‘ WD | det | 50 pm HV  [mag OO |spot] WD | det |
20.00 kV/ 2000 x | 6.0 |14.9 mm|ETD ICT - UNESP 20.00 kV' 4000 x | 6.0 {149 mm|ETD |

40 pm

ICT - UNESP

Legenda: Esmalte tratamento com acido + plasma por 1 min e aumento de 2000 e 4000 x.

Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 32 — Substrato dentina: tratamento com acido

a 5 o

N i, L',

N AT & [ — -
HV |mag OO |spot| WD det 50 ym HV  Imag O0|spot| WD det
25.00 kV[2000x | 6.0 [14.4 mm | ETD ICT - UNESP 25.00 kV| 4000 x | 6.0 [14.4 mm|ETD

Legenda: Dentina tratamento com &cido e aumento de 2000 e 4000 X.
Fonte: Elaborada pelo autor.

ICT - UNESP



Figura 33 — Substrato dentina: tratamento com plasma por 30 s

4

HV  [mag O[spot| WD [ det 50 ym HV [mag O|spot| WD |det [——————40um
20.00 kV[2000x | 6.0 {15.0 mm|ETD ICT - UNESP 20.00 kV| 4000 x | 6.0 |15.0 mm ETD ICT - UNESP

Legenda: Dentina tratamento com plasma por 30 s e aumento de 2000 e 4000 x.
Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 34 — Substrato dentina: tratamento com acido + plasma por 30 s

HV [mag Ospot| WD |det] - - 50 pm - HV [mag O[spot] WD [det | ————40um:
25.00 kV|2000x [ 6.0 |115.5 mm|ETD ICT - UNESP 25.00 kV|4 000 x | 6.0 |15.5 mm|ETD ICT - UNESP

Legenda: Dentina tratamento com &cido + plasma por 30 s e aumento de 2000 e 4000 x.
Fonte: Elaborada pelo autor.

Atraves das imagens acima podemos observar que para a superficie do
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esmalte o tratamento de superficie com &cido ou o plasma ndo demonstraram
alteracbes na morfologia dos prismas, enquanto que para o tratamento com
acido+plasma nos dois tempos estudados (30 s e 1 min) parecem deixar a
superficie com o aspecto mais rugoso.

Para o substrato dentinério, podemos observar nitidamente a presenca da
dentina peritubular no grupo com tratamento acido; no entanto, nos grupos onde
foi aplicado o plasma na superficie ndo notamos uma evidéncia dessa area da

dentina.

5.4.2 Segunda etapa do MEV: analise da interface adesiva dos substratos

Na segunda andlise foram avaliadas as interfaces adesivas de todos os
tratamentos propostos no estudo.

As imagens a seguir, sdo da superficie do esmalte (Figura 35 (A e B), 36
(AeB),37(AeB), 38 (AeB)e 39 (AeB)) edentina (Figura 40 (A e B), 41

(A eB),42 (A e B) com os trés tratamentos propostos.

85



Figura 35 — Substrato esmalte: tratamento com acido

" HV  |mag Ospot] WD | det 100 pm HV  [mag O |spot] WD | det |
20.00 kV|1000x | 6.0 [14.9 mm|ETD ICT - UNESP 20.00 kV|[2000x | 6.0 [14.9 mm|ETD

Legenda: Esmalte tratamento com acido e aumento de 1000 e 2000 x.
Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 36 — Substrato esmalte: tratamento com plasma por 30 s

= - > % . 3 2 - > 2 PSSR Wk, 7 it
HV mag O |spot| WD det 100 ym HV mag O |spot| WD det
20.00 kV| 1000 x| 6.0 |114.8 mm|ETD ICT - UNESP 20.00kV|2000x | 6.0 |14.8 mm|ETD

Legenda: Esmalte tratamento com plasma por 30 s e aumento de 1000 e 2000 x.
Fonte: Elaborada pelo autor.

50 ym

ICT - UNESP

50 ym
ICT - UNESP
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Figura 37 — Substrato esmalte: tratamento com plasma por 1 min

50 pm

™ HY mag WD | det
ICT - UNESP

HV mag O |sp 100 ym
20.00 kV/| 1 000 x ICT - UNESP 20.00 kV/| 2 000 9 mm ETD

Legenda: Esmalt tratamento com plasma por 1 min e aumento de 1000 e 2000 x.
Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 38 — Substrato esmalte: tratamento com acido + plasma por 30 s

50 pm
ICT - UNESP

HV mag O |spot| WD det
20.00kV/ 2000 x | 6.0 |116.3 mm|ETD

HV mag O |spot] WD | det 100 pm
20.00kV|1000x | 6.0 |116.3 mm|ETD ICT - UNESP

Legenda: Esmalte tratamento com acido + plasma por 30 s e aumento de 1000 e 2000 x.
Fonte: Elaborada pelo autor.




Figura 39 — Substrato esmalte: tratamento com acido + plasma por 1 min

HV [mag O |spot] WD | det | 100 pm — ~ i HV [mag O |spot] WD | det | = 50 ym
20.00 kV| 1000 x| 6.0 |16.3 mm|ETD ICT - UNESP 20.00kV|2000x | 6.0 |16.3 mm|ETD ICT - UNESP

Legenda: Esmalte tratamento com acido + plasma por 1min e aumento de 1000 e 2000 X.
Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 40 — Substrato dentina: tratamento com acido

HV mag [ [spot| WD = 100 pm HV mag OJ |spot| WD det 50 ym
20.00 kV[ 1000 x| 6.0 |15.0 mm |ETD ICT - UNESP 20.00 kV|2000x | 6.0 |17.2 mm|ETD ICT - UNESP

Legenda: Dentina tratamento com &cido e aumento de 1000 e 2000 x.
Fonte: Elaborada pelo autor.




Figura 41 — Substrato dentina: tratamento com plasma por 30 s

[ HV ‘rﬁag[j spot| WD | det | = — 100 pm — T HV  [mag D"sp'ot WD [ det T —
20.00kV|1000x | 6.0 [15.4 mm ETD ICT - UNESP 20.00 kV|2000x | 6.0 [15.4 mm|ETD

Legenda: Dentina tratamento com plasma por 30 s e aumento de 1000 e 2000 x.
Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 42 — Substrato dentina: tratamento com acido + plasma por 30 s

HV  [mag O[spot] WD ) HV [mag O spoITWTj det

20.00 kV|1000x | 6.0 ‘161 mm|ETD ICT - UNESP 1 20.00 kV| 2000 x | 6.0 |16.1 mm|ETD

Legenda: Dentina tratamento com &cido + plasma por 30 s e aumento de 1000 e 2000 x.
Fonte: Elaborada pelo autor.
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5.5 Espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR)

As imagens a seguir apresentam as alteracbes na absorbancia dos

espectros para o substrato esmalte (Figura 43) e para a dentina (Figura 44).

Figura 43 — Espectros FTIR substrato esmalte

CH PO, CO57

A
S /
b
. ,m/
F
40000 5:':3:- 5::212- :E:Z{- :-1:3:- :-Z-IZ{-. ]E:Z{- ]f-IZ-Z- ]-1:2{- ]::Z-Z- ]-Z-IZ{- E-ZI-Z- '-Z*IZ-.-Z-

ol

Legenda: Agua (OH), Fosfato (PO,*) e Carbonato (COs*). Tratamentos: A (sem tratamento); B
(&cido); C(Plasma 30 s);D (Plasma 1 min); E (&cido+plasma 30 s);e, F (&cido+plasma 1 min).
Fonte: Elaborada pelo autor.
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A curva do espectro A representa o grupo controle, ou seja, sem nenhum
tratamento de superficie; a curva B o tratamento com &cido a C o tratamento
com plasma por 30 s; a D o tratamento plasma por 1 min; a E o tratamento com

acido + plasma por 30 s; e, a F o tratamento com plasma + acido por 1 min.

Figura 44 — Espectros FT-IR substrato dentina

Pirrolidinicas
Armida 1l

OH
Amida |
Anéis

40000 3600 3200 280D 2400 200D 1800 15600 1400 1240 1000
-l

Legenda: Dentina.
Fonte: Elaborada pelo autor.

A curva do espectro A representa o grupo controle, ou seja, sem nenhum
tratamento de superficie; B o tratamento com &cido; C o tratamento com plasma;

e D o tratamento acido+plasma por 30 seg.
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Nos espectros FTIR dos grupos de esmalte, os modos normais de fosfato
PO,* foram observados em 1048 cm? e em 956 cm, sendo observado um
deslocamento apds as condi¢cdes de tratamento; além de bandas referentes as
vibracdes de carbonato COs* (872 cm?, 1400 cm?, 1446 cm™ e 1540 cm?)
(Feurstein et al., 2005; Pon-on et al., 2008).

Foi possivel observar uma diminuicao nos picos de referéncia da agua OH
(3600 a 3200 cm™) em todos os tratamentos que envolveram a aplicacdo do
plasma, entretanto, para o0 grupo que recebeu o tratamento somente com o &cido,
observamos 0 aumento desse pico.

Nos grupos que receberam tratamento na superficie comparado ao grupo
controle, notou-se que a banda referente a0 modo do PO, ficou menos intensa.
Além disso, os picos estdo cerca de 10 cm™ deslocadas para a esquerda em
relacdo ao grupo controle.

Nos espectros FTIR de dentina, os modos de PO,* apareceram em 1028
cm™ em todos os grupos e 958 cm™ para o grupo controle e plasma. Os modos
de COs%*, em 868 cm-1, 1442 cm-1 e 1544 cm-1. No grupo controle e no grupo
plasma foi possivel observar bandas mais semelhantes entre si a partir de 2800
cm?®. A banda do COs* apresentou intensidade maior nos grupos controle e
plasma, e as bandas dos grupos acido e acido+plasma intensidades menores.

Para a dentina também foi possivel observar uma diminuicdo nos picos de
referéncia da agua (3600 a 3200 cm™) em todos os tratamentos que envolveram
a aplicacdo do plasma, entretanto, para 0 grupo que recebeu o tratamento

somente com o acido, observamos o aumento desse pico.
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5.6 Cromatografia gasosa/espectrometria de massas (MDGC/GCMS) —

(Estudo em andamento)

Os resultados iniciais das avaliagdes dos compostos volateis presentes no
substrato do esmalte e da dentina estdo apresentados nos espectros a seguir
(Figuras 45 a 50).

Com essas primeiras avaliagcbes observamos que as condicOes dos
tratamentos estdo diretamente relacionadas a presenca ou ndo dos compostos.
Entretanto, esta analise complementar ndo foi concluida. Apresentamos 0s
resultados do FID para as condicgdes estudadas. A identificacdo e quantificacédo
das alteracOes observadas estdo nas propostas de estudos futuros ja em

andamento.
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Figura 45 — Cromatogramas expandidos para o substrato do esmalte
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Figura 46 — Cromatogramas sobrepostos expandidos para o substrato do esmalte

o g

i

Lt

0%

0%

0t

i3

0%

0T

i3

8]

i

i

0y

0y

012

0%

0

*101ne oad epesoge|3 :83u04
'S 0€ Jod ewise|d+0pIoe WOI opelel) 8)jewss :Wollew
3 ‘s 0€ Jod ewse|d WOo opeIel] B)[RWSS :|NZE ‘OPIdJR WOJ OpelRJ] 8)eWSa (S0l ‘(0juaLielel) Was) 8104309 d)jewss :01a1d repusbo]

0Tt

i

05 0% ol

e s L |

«,4

620

050

60

007

K7
WweiBorewony)

(oo0‘oran



96

Figura 47 — Cromatogramas sobrepostos ampliados para o pico com o tempo de
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Figura 48 — Cromatogramas expandidos para o substrato da dentina
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Figura 49 — Cromatogramas sobrepostos expandidos para o substrato da dentina
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Figura 50 — Cromatogramas sobrepostos ampliados para o pico com o tempo de

retencao de 27,121 minutos para o substrato da dentina
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6 DISCUSSAO

6.1 Metodologia

O perfil atual da Odontologia envolve procedimentos que sejam estéticos
e preconizem técnicas conservadoras. Baseados nisso, 0s laminados
odontologicos se tornaram uma solucdo restauradora segura e eficaz que
recupera a harmonia do sorriso, equilibrando as necessidades funcionais e
estéticas para a denti¢do anterior.

Algumas consideragfes para 0 sucesso da técnica devem ser pensadas
durante o planejamento, sendo que uma delas é a escolha do agente de
cimentacdo. A literatura relata os cimentos fotoativados como a melhor
alternativa devido as caracteristicas de estabilidade de cor ao longo do tempo,
mas recentemente cimentos duais livres de amina tercidria comegaram a ser
empregados (Behle, 1998; Vichi et al., 2004). O material restaurador também
possui importancia e 0 mais utilizado atualmente com essa indicacdo estética séo
as ceramicas de dissilicato de litio. Entretanto, deve-se levar em consideracdo 0s
fatores biologicos na longevidade e resisténcia de unido dos procedimentos
adesivos (Lenzi et al., 2013).

Os dentes bovinos sdo conhecidos por apresentarem microestrutura com
propriedades fisicas e quimicas similares ao dente humano, além de possuirem
uma maior facilidade de obtencédo e padronizagdo sendo assim uma alternativa
vidvel e ética para estudos in vitro. Obtivemos espessuras padronizadas de
esmalte e dentina, de forma a promover a cimentacdo em uma condigdo
experimental mais proxima possivel de uma condicéo in vivo.

Consideramos a avaliacdo da resisténcia de unido, através do teste de

microcisalhamento. A opc¢édo pelo teste se baseia no fato de que nos testes



“macros” (tra¢do/cisalhamento), é possivel observar um grande ndmero de
falhas coesivas, quando comparados a testes onde 0 espécime possui tamanho
reduzido (microtracdo e microcisalnamento). De acordo com a literatura, a
probabilidade de tais falhas ocorrerem é reduzida devido a menor area de
superficie de unido. Com isso, € possivel observar resultados mais precisos
avaliando a resisténcia de unido entre a ceramica e cimento resinoso (Della Bona
et al., 2003). No presente estudo a sele¢do do teste de microcisalhamento nos
permitiu a verificacdo de apenas falhas adesivas na interface adesiva. Além
disso, todas as falhas pre-testes foram excluidas da analise estatistica. Com este
teste € possivel simular esforcos similares aqueles sofridos pela restauracéo,
dentro da cavidade bucal. Os espécimes foram armazenados por 48 h (em agua
deionizada e estufa a 37°C) apds o procedimento adesivo permitindo um tempo
de pods-cura adequado dos materiais. Foi obtida uma média dos valores para
palitos de cada dente que correspondeu a resisténcia adesiva daquele dente.

A escolha da matriz de macarrdo para a fabricacdo dos cilindros de
cimento resinoso baseou-se no fato de que ndo ocorre tensdo durante sua
remocdo devido a absorcdo de é&gua pelo macarrdo no periodo de
armazenamento dos espécimes. A &gua gelatiniza as moléculas de amido
presentes no macarrdo, e, consequentemente, reduz a sua rigidez. A matriz se
solta facilmente do pilar de cimento, fazendo que o processo de remocao gere
menos tensdo sobre o cilindro de cimento e, consequentemente, dependa muito
menos da habilidade do operador quando comparada com as matrizes que
necessitam de cortes para serem retiradas (Vieira et al., 2016).

A justificativa para a selecdo de protocolos onde os acidos utilizados no
pré tratamento das superficies pudessem ser substituidos pelo plasma é relatada
pela citotoxicidade desses materiais e ainda a delicada manipulagédo que exigem
tanto dentro, quanto fora da cavidade bucal. E para a ceramica de dissilicato de

litio a literatura sugere que o tratamento de superficie com HF seja eliminado do
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processo de cimentacdo, pois pode afetar as propriedades fisicas das ceramicas
cristalinas e produzir sais de silica-fluoreto insolGveis que podem interferem na
adesdo (Fabianelli et al., 2010; Queiroz et al., 2012).

6.2 Resultados

De acordo com os resultados deste estudo, a primeira hipétese de
nulidade foi parcialmente aceita; pois, o tratamento de superficie com plasma
nédo termico de argonio ndo apresentou influéncia sobre a resisténcia de unido no
substrato esmalte, entretanto, sobre dentina e ceramica de dissilicato de litio
gerou diferencas estaticamente significantes.

Em relacdo aos substratos dentais, as diferencas encontradas no resultado
deste estudo podem estar associadas a constituicdo dos tecidos dentais. O
esmalte é um tecido muito mineralizado composto principalmente por mineral
de hidroxiapatita 97% enquanto a dentina é composta por 70% em peso de
material inorganico (mineral), 20% em peso de material organico (matriz de
colageno) e 10% em peso de fluidos orais (principalmente agua) (Xu et al.,
2009). Carbono (C), oxigénio (O), nitrogénio (N), calcio (Ca) e fosforo (P)
puderam ser detectados tanto na dentina quanto no esmalte (Chen et al., 2013).

O tratamento de superficie com plasma ndo térmico de argbnio no
substrato esmalte demonstrou resultados muito interessantes. Foi possivel
observar que nos dois tempos de aplicacdo: 30 s e 1 min, houve aumento nos
valores das médias do teste de resisténcia de unido. Entretanto, esses valores ndo
foram considerados estatisticamente significantes.

Os nossos resultados indicam que o tratamento de superficie com plasma

pode ter melhorado a hidrofilia do tecido mineral inorganico, explicando dessa



forma os valores encontrados para o esmalte; que apesar de ndo terem sido
quantitativamente suficientes para evidenciar uma diferenca estatisticamente
significante, demonstram, a nosso ver, uma tendéncia na melhoria de resisténcia
de unido. Chen et al. (2013) observaram um aumento no angulo de contato da
superficie do esmalte que recebeu tratamento com plasma com uma poténcia de
5 W por 5 e 30 s em seu estudo, 0 que poderia justificar a tendéncia de aumento
da resisténcia de unido observada. No entanto, se fazem necessarios estudos
complementares avaliando tempos e poténcias de aplicacdo do plasma sobre a
superficie do esmalte, para elucidar a interacdo PLA/esmalte; que € pouco
evidenciada na literatura cientifica.

Atraves das imagens de microscopia eletronica de varredura foi possivel
observar que para o substrato esmalte ndo se observa uma alteracdo superficial
nos grupos que receberam tratamento somente com o plasma em comparagdo ao
grupo controle. Esses dados estdo de acordo com estudo anterior onde a
morfologia do esmalte ndo foi influenciada pelo tratamento com o plasma (Sun
et al., 2010). A primeira justificativa pode estar no fato de que por ser um tecido
mais mineralizado, o esmalte é mais resistente a corrosdo por plasma, de modo
que a morfologia da superficie primaria ndo foi alterada (Chen et al., 2013). A
segunda hipdtese pode estar relacionada a poténcia de aplicagdo 50 W em nosso
estudo, em comparacdo a estudo anterior onde o0s autores encontraram
diferencas (Inagaki et al., 1999).

No substrato dentinario as superficies que receberam o tratamento com o
plasma apresentaram médias de resisténcia de unido consideravelmente maiores
que o grupo onde houve o pre-tratamento da dentina com o &cido fosforico a
37%. Para a dentina consideramos que o plasma foi capaz de permitir uma
melhor interacdo dos cimentos com as superficies poliméricas, tais como as
fibras de colageno, e propiciar o aumento na resisténcia de unido (Gilliam,

2007). Nossos resultados estdo de acordo com estudos ja descritos na literatura
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(Ayres et al., 2018). A literatura sugere que a aplicacdo do PLA € capaz de
beneficiar a polimerizacdo do adesivo, especialmente na interface dentinaria
(Zhang et al., 2014). O PLA pode levar a um aumento na energia de superficie e
produzir caracteristicas hidrofilicas na superficie de solidos, devido a remocéo
de hidrocarbonetos e a introducéo de grupos hidroxila (Ritts et al., 2010; Zhang
etal., 2014; Dong et al., 2013).

Segundo Chen et al. (2013), ap6s 30 s de tratamento com plasma, a
porcentagem atémica de carbono (C) diminuiu para o substrato dentinério,
sugerindo que ligacbes de C foram removidas pelo tratamento. A literatura
supbe que minerais e particulas de carga mais hidrofilicas podem ser expostas
ocasionando uma maior hidrofilia da superficie.

Uma variavel importante na durabilidade, qualidade e eficicia da adesao
dentinaria baseia-se na infiltracdo e polimerizacdo de mondmeros resinosos
dentro das redes de fibras de colageno expostas por uma ac¢éo acida, e na criagcéo
da estrutura denominada "camada hibrida”. Esta estrutura € considerada o
principal mecanismo de retencdo dos sistemas adesivos e também tem a funcao
de selar a dentina prevenindo sensibilidade pds-operatoria e caries secundarias
(Van Meerbeek et al., 2011).

Para o substrato dentinario é perceptivel a alteracdo superficial pelo
PLA. E possivel observar a presenca de dentina peritubular no grupo com
tratamento acido e a sua auséncia nos grupos que receberam o tratamento com o
plasma. As superficies que receberam o tratamento com plasma também
aparentam ter mais tags dentro dos tubulos dentinarios, concordando com a
literatura onde o aumento da hidrofilicidade induz melhores ligagbes entre 0s
substratos (Chen et al., 2013).

Por se tratar de sua natureza ndo térmica, o plasma ndo térmico de
argonio poderia ser facilmente utilizado sem causar qualquer sensacéo de calor

ou dor. Nossos resultados indicam que o tratamento efetivamente modifica a
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superficie dentinaria, o que poderia ser usado para melhorar a adesdo durante o
procedimento restaurador, ainda permitindo a eliminacdo do uso do &cido
fosforico dentro da cavidade bucal (Franco et al., 2015).

O plasma néo térmico ou frio utilizado em nosso estudo, é constituido
por gases ionizados que atuam por uma ativacdo ionica em ions, elétrons,
radicais livres e néutrons excitados eletronicamente. A literatura nos relata que
os plasmas, incluindo os térmicos e ndo térmicos, sdo capazes de modificar a
superficie e remover matéria organica através da quebra de ligacdes CC e CH.
Essas especies reativas podem entdo se ligar a outros 4&tomos ou Qrupos
funcionais disponiveis (Liu et al., 2016).

A modificacdo da superficie dentaria pode ocorrer pelo processo de
condicionamento acido ou ablacdo no caso do PLA. A literatura relata que o
percentual atdbmico de carbono e a porcentagem de nitrogénio diminuiu para
dentina e esmalte apos o tratamento com PLA. A porcentagem atomica dos
elementos oxigénio, célcio e fésforo aumentou na dentina e no esmalte; e em
compostos resinosos foi observada alteracdes nos sitios de silicio e zirconio,
itrio e fldor. A relacdo entre o oxigénio e o carbono aumentou
consideravelmente, sugerindo que novos grupos contendo oxigénio foram
formados nas superficies apés o tratamento com plasma (Chen et al., 2013).

Para a superficie da ceramica, nossos resultados demonstraram que 0
tratamento de superficie foi o fator determinante (p=0,00). Sendo que as
superficies que receberam o tratamento com plasma diminuiram drasticamente
os valores da resisténcia de unido. Em estudo anterior os autores observaram
que, apesar da superficie de amostras que receberam o tratamento com plasma
se tornarem mais polarizadas, os espécimes tratados com HF exibiram valores
de rugosidade estatisticamente maiores (Vechiato Filho et al., 2014, Dos Santos
et al., 2016). O tratamento com PLA ja demonstrou uma possibilidade viavel ao

tratamento de superficie no tempo de 1 min, em uma ceramica acido-resistente
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(Zirconia). Podemos considerar que o protocolo estabelecido com o tipo de
plasma e equipamento utilizado pode néo ter sido efetivo sobre o dissilicato de
litio; o que ndo significa que outros protocolos de tratamento ndo possam obter
melhores resultados (Vilas Boas Fernandes Junior et al., 2018).

Para avaliar a qualidade da ligagédo, os dados do teste de resisténcia de
unido devem ser associados a analise microscopica das superficies de fratura. O
modo de falha e as andlises fractograficas fornecem informagcbes mais
consistentes que conduzem a previsdes de desempenho clinico do material
(Della Bona et al., 2003; Filho et al., 2004). No presente trabalho os modos de
falha foram examinados sob microscopia dptica para obter informacg6es sobre o
provavel sucesso ou falha dos metodos de tratamento. Foram identificadas
falhas mistas e adesivas. Para o substrato do esmalte e da dentina, identificamos
a prevaléncia de falhas mistas. Para a cerdmica consideramos que a aplicagédo do
PLA na superficie, foi um insucesso. Uma porcentagem grande de falhas pre-
testes foi observada, nos levando a concluir que o tratamento com PLA néo foi
capaz de alterar a estrutura do dissilicato de litio.

Na sequéncia, a segunda hipotese de nulidade de estudo foi rejeitada. O
tipo de cimento adesivo apresentou influéncia nos valores da resisténcia de
unido aos substratos: esmalte, dentina e cerdmica de dissilicato de litio. Em
parametros gerais, foi possivel observar que o cimento fotoativado Variolink LC
apresentou menores valores quando comparado aos cimentos duais Variolink N
e Panavia V5, em todas as condicOes presentes neste estudo. Este é um resultado
promissor, considerando que a técnica de laminados ceramicos preconiza um
minimo desgaste dental e a forca de adesdo estd relacionada diretamente ao
material selecionado para o protocolo de cimentacdo. Cimentos duais que
garantem uma estabilidade de cor e ainda permitem uma melhora na resisténcia
de unido tornam-se materiais de primeira escolha. Nossos resultados divergem

de estudo anterior, onde os resultados foram opostos, avaliando cimentos
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fotopolimerizaveis e duais (Uctasli et al., 1994).

E por ultimo, a terceira hipdtese de que o tratamento de superficie com
plasma ndo térmico de argdnio ndo modifica a estrutura organica e inorganica
dos substratos dentais foi parcialmente rejeitada.

Foi possivel uma analise observacional atraves do FTIR de alteracdes
circunstanciais na dentina e no esmalte (Okulus et al., 2015; Okulus et al.,
2017).

No esmalte observamos espectros de absorbancia dos grupos agua,
fosfato e carbonato (Sanches et al., 2009). Para as bandas do CO3z> podemos
observar que as condi¢cOes de tratamentos envolvendo o plasma se mantiveram
aparentemente iguais.

Na dentina observamos espectros de absorbancia dos grupos agua, amida
I, 1l e 1ll, fosfato, carbonato e anéis Pirrolidinicos. Os grupos das amidas e 0s
aneéis Pirrolidinicos demonstram a banda de coldgeno na dentina (Botta et al.,
2012).

O espectro de absorbancia do OH, demonstram a presenca da agua no
substrato dentindrio. Em comparacdo com o grupo controle, houve um aumento
na absorbancia de OH, quando aplicado tratamento com o acido. Isso se
justifica, pelo fato da dentina ser um substrato permeado por tibulos que apds o
condicionamento &cido apresenta um aumento da sua condutancia hidraulica. No
grupo com o tratamento do plasma, observamos o efeito contrario, a banda de
referéncia ao OH teve uma diminuicdo. Isso é um fato importante, pois a agua
estd relacionada a degradacdo hidrolitica da camada hibrida afetando a
resisténcia longitudinal da interface adesiva (Botta et al., 2012).

Nas bandas de referéncia ao grupo Amida e anéis percebemos que no
grupo acido ocorre a desmineralizacdo do substrato, deixando em evidéncia as
bandas referentes a presenca de colageno. J& no grupo referente ao tratamento

com plasma, nota-se que o espectro de absorbancia foi semelhante ao grupo
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controle para todos os componentes quimicos observados. 1sso, pode ser
justificado, pelo fato, de que a dentina ndo foi desmineralizada pelo acido. Essa
observacdo nos indica que o tratamento com o plasma n&o altera a constituicéo
quimica da dentina o que poderia favorecer a adesdo quimica, porque
permanecem 0s grupos fosfato e carbonato diretamente correlacionados a
hidroxiapatita, e permite a ligacdo do calcio aos mon6meros presentes nos
adesivos. Nossos resultados estdo de acordo com estudos anteriores onde a
banda referente a estrutura do colageno | ndo apresentaram alteracdes com
aplicacdo do PLA quando comparados aos dos respectivos grupos controle
(Chenetal., 2012, 2013; Ayres et al., 2018).

Sabemos que dentre as limitagcbes do estudo estdo a ndo avaliacdo
longitudinal da adesdo promovida pelo PLA e da sua acdo sobre os substratos;
assim como a validacdo do protocolo tempo/intensidade de aplicacdo sobre a
ceramica. Mas fica também evidente que existe uma possibilidade de mudanca
de um paradigma com relacdo a adesdo. Ainda sdo necessarios muito estudos
que corroborem os dados presentes até entdo na literatura, para que haja uma
indicacdo de aplicagdo clinica nos substratos dentais. Porém, certamente, temos
a possibilidade de empregar um método que agride menos os tecidos e

consequentemente pode preservar a estrutura dental por mais tempo.
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7 CONCLUSAO

Baseando-se na metodologia e nos resultados obtidos nesse estudo €

possivel concluir:

| — Com relacdo a resisténcia de unido dos cimentos resin0osos aos

substratos:

- Esmalte: o tratamento de superficie com PLA, em qualquer um dos
tempos propostos (30 s ou 1 min), ndo apresentou diferenca estatisticamente
significante, quando comparado ao tratamento padrdo com &cido fosférico;

- Dentina: o tratamento de superficie com PLA por 30 s (grupo DPS)
aumentou significantemente a resisténcia de unido em relacdo aos demais
grupos.

- Ceramica: o tratamento de superficie com PLA, em qualquer um dos
tempos propostos (30 s ou 1 min), apresentou diferenca estatisticamente
significante, diminuindo a resisténcia de unido, quando comparado ao
tratamento padrdo com &cido fluoridrico.

- Cimentos resinosos: 0s cimentos resinosos duais (Variolink N e
Panavia V5) apresentaram maiores valores de resisténcia de unido,
estatisticamente significantes, quando comparados ao cimento fotoativado

(Variolink LC), independentemente do substrato (esmalte, dentina e ceramica).

Il — Com relacdo as alteragBes estruturais dos substratos dentais

promovidas pelos diferentes tratamentos de superficie:

- Esmalte: o tratamento com PLA ndo alterou comparado ao grupo
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controle.
- Dentina: o tratamento com PLA néo alterou comparado ao grupo

controle.
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