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Amaral R. Adesdo de um cimento resinoso a uma ceramica feldspatica:
avaliagdo da resisténcia adesiva, angulo de contato e ph, em funcdo de
diferentes técnicas de condicionamento [dissertacdo]. Sao José dos Campos:
Faculdade de Odontologia de Sdo José dos Campos, Universidade Estadual
Paulista; 2008. 85f.

RESUMO

O objetivo deste trabalho foi avaliar a durabilidade da resisténcia adesiva entre
um cimento resinoso e uma ceramica feldspatica, o pH e o angulo de contato da
superficie ceramica, submetida a diferentes tratamentos de superficie. Para
analise do pH de superficie foram confeccionados 96 discos (8X3mm) da
ceramica feldspatica (Vita VM7), os quais, foram divididos em 12 grupos (n=8):
CS1- sem condicionamento; CS2- acido fluoridrico (HF) 9% 1 min; CS3-
CS2+lava/seca; CS4- CS3+silano (S); CS5- HF 4% 1 min; CS6- CS5+lava/seca;
CS7- CS6+silano; CS8- HF 5% 1 min; CS9- CS8+lava/seca; CS10- CS9+silano
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5min; CS11- CS9+neutralizagdo+lava/seca+ultra-som; CS12- CS11+siano.
Apbs, o pH foi medido com um peagametro digital. Para a analise do angulo de
contato foram confeccionados 40 discos com as mesmas dimensdes (n=8): CS1-
sem condicionamento; CS2- HF 9%; CS3- HF 4%; CS4- HF 5%; CS5- HF
5%+neutralizacado+lava/seca+ultra-som. As medidas foram realizadas com um
Goniometro. Para a resisténcia de unido, foram confeccionados 40 blocos
(6,4X6,4X4,8mm), os quais foram submetidos aos tratamentos (n=10): CS1- HF
9% 1 min; CS2- HF 4% 1 min; CS4- HF 5% 1 min; CS5-
CS3+neutralizagdo+lava/seca+ultra-som. Os espécimes foram armazenados em
agua destilada (37°C) por 24h e seccionados nos sentidos x e y. Os corpos-de-
prova obtidos foram divididos em 2 condi¢bes (Seco- ensaio imediato; TC-
armazenagem + termociclagem) e submetidos ao teste de microtragcdo. Na
analise do pH, CS6 obteve o maior resultado e CS5, CS8 e CS2, obtiveram os
menores valores estatisticamente. Para o dngulo de contato, CS1 obteve médias
maiores comparados aos outros grupos. Para resisténcia de unido,
CS2=CS1>CS3=CS4, independente do fator armazenagem. Somente o CS4
sofreu reducdo na resisténcia adesiva apés TC. Conclui-se que a neutralizagéo
parece afetar negativamente a resisténcia adesiva - os altos valores de angulo
de contato quando a superficie & neutralizada suportam esse fato.

PALAVRAS-CHAVE: pH de superficie, condicionamento acido, resisténcia a
tracdo, ceramica, energia de superficie.

1 INTRODUCAO

O tratamento de superficie de ceramicas feldspaticas,
através do condicionamento com acido fluoridrico 4% - 10% (HF) gel
ou liquido resulta na formacdo de micro-retengdes para gerar
adesdo micro-mecénica a materiais resinosos. Ceramicas sem a
presenca de Leucita em sua composigcdo, como as ceramicas de
baixa fusdo (mono-fases), impossibilitam a criagdo de micro
porosidades pela acdo do HF, evidenciadas microscopicamente
(Bargui e Shoaee*, 1998).

As ceramicas feldspaticas, entre elas a recém lancada

ceramica micro-particulada Vita VM7® (Vita Zanhfabrik), podem ser



indicadas para restauragdes inlays/onlays e facetas laminadas. Leite
et al.zs; 2005 analisaram, por MEV e EDS, a micro-estrutura e a
composicédo quimica da ceramica feldspatica VM7®, e constataram
que essa € baseada em uma rede de silica (SiO;) e feldspato de
potassio (K;0.Al,03.6Si0;) ou de sédio (NaO. Al,03.6SiO;). O
sucesso clinico dessas restauracbes depende de uma adesao
duravel a estrutura dental, via cimentacéo adesiva (Hayashi et al.??,
2000; Tinschert et al.*®, 2000; Fradeani et al.?",2002).

O condicionamento com acido HF cria um padréo
micro-morfolégico na superficie ceramica, o que parece ter
significativa influéncia na formacdo e manutencdo na adesao
quimica e mecanica aos materiais resinosos, pois além de criar
micro-poros que facilitam a interligagdo com polimeros de baixa
viscosidade como os cimentos resinosos, também modificam a
molhabilidade da superficie ceramica, promovendo maior
proximidade ou contato das resinas a superficie ceramica. O
aumento no numero e no tipo de irregularidades na superficie de
ceramicas previamente condicionadas, tém sido associada ao
aumento da resisténcia adesiva (Phoenix e Shen®, 1995), além do
aumento da area de condicionamento, que parece promover
mudancgas na molhabilidade de ceramicas, as quais podem também
apresentar mudangas na energia de superficie e no potencial de
adesdo as resinas (Della Bona et al.'?, 2002; Phoenix e Shen®,
1995).

O processo de unido dessas ceramicas denominadas
acido-sensiveis (baseadas em silica e baixo conteudo de alumina)
aos materiais resinosos parece estar estabelecido, pois a unido é
proporcionada pelo condicionamento com acido fluoridrico,
potencializada pelo agente silano. O uso de apenas um desses
recursos, pode ndo resultar em resultados satisfatérios (Stacey®,
1993; Matinlinna et al.*?, 2004; Shimada et al.*’, 2002).
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Além disso, o silano desempenha fungéo de ligagéo
entre a silica contida na ceramica e a matriz organica dos cimentos
resinosos através de unides siloxanas (Lu et al.*!, 1992; Séderholm
e Shang®®, 1993; Della Bona et al.™®, 2000; Debnath et al.’®, 2000;
Della Bona et al.’, 2004). Essa reacdo, ocorre entre 0s grupos
methoxy (Si-OCHj3) dos silanos do tipo MPTS, e os grupos OH da
superficie ceramica, e séo iniciadas e aceleradas por catalisadores
acidos, normalmente acido acético. E por volta do pH 4 que a
condensacao entre as moléculas é suficiente para tornar a solugao
de silano, uma solugéo estavel. Na maioria dos tipos comerciais de
silano, mondmeros acidos s&o associados para catalisar essa
reacao (Matinlinna et al.>,  2004; Pluedmann*', 1991;
Pluedmann,*’, 1970; Arkles®, 1977).

A maioria dos trabalhos utiliza o EDS para investigar os
efeitos do ataque acido, o que n&o evidencia a concentragdo dos
variados elementos e de ions H*, necessarios para a hidrolise do
agente de unido silano e a formagéo de ligagdes siloxanas entre a
ceramica a base de silica e o silano.

Variando tipos de condicionamentos acidos, o tempo
de lavagem e o uso de diferentes primers cerdmicos (com ou sem

1.2 em 2003 mostrou através da

mondmeros fosfatados), Foxton et a
analise do pH de uma superficie ceramica com alto teor de silica,
que o pH da superficie ceramica aumenta, ou seja, tende a se tornar
neutro, de acordo com o aumento no tempo de lavagem. Ainda
neste estudo, foi comprovado que com o aumento no tempo de
lavagem, o grupo tratado com primer ceramico sem catalisador
acido, aumentou seus valores de pH e diminuiu a resisténcia
adesiva. Estes resultados tornam evidente a necessidade da
presenca de ions H+, fazendo a fungédo de mondmeros acidos, na
hidrélise do agente de unido silano para a formagao das ligagdes

siloxanas.
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Outro fator com potencial para interferir na adeséo a
ceramicas diz respeito a incompatibilidade quimica observada entre
adesivos com pH baixo (ou ambientes acidos) e cimentos resinosos,
especialmente aqueles com polimerizagdo quimica (Sanares et al.*s,
2001; Suh et al.®?, 2003; Tay et al.>*, 2004). O baixo pH e a
caracteristica hidrofilica dos adesivos, bem como, o fato da camada
do adesivo comportar-se como membrana permeavel parecem ser
as condigbes impréprias para a interacdo com os cimentos
resinosos. Nesse sentido, a adesdao a superficie ceramica ira
depender do pH da superficie pés-condicionamento.

Como responsavel pelos fendbmenos  fisicos
relacionados a resisténcia adesiva, esta a energia de superficie de
um material, que pode ser alterada naturalmente ou artificialmente,
como pelo condicionamento acido e silanizagdo. Ambos tém a
propriedade de aumentar a molhabilidade do cimento na superficie
(Lu et al.®, 1992; Phoenix e Shen, 1995; Melo et al.**, 2004),
facilitando o contato com os cimentos resinosos. Devido a topografia
superficial irregular das ceramicas, como também a superficie dental
e de outros biomateriais, possuem alto valor de energia de
superficie. Dupré e Young (Jardel et al.?®, 1999) explicam que por
esse motivo, um liquido pode escoar parcialmente ou totalmente.
Dupré’s determinou que a “capacidade de adeséo” Wj é o resultado
da energia da interface ys., formada entre a energia livre de uma
superficie sélida e ysy somada a tenséo superficial de um liquido
YLve.Young descreveu que o equilibrio entre uma gota de um liquido
em um sélido, é expressa através de uma fungdo do angulo de
contato 8: (Jardel et al.?*, 1999)

Wa=ys.=yLve(1+Cos0)+Ile
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YLve

Ysve

Onde,

W, = capacidade de adeséo

YsL = energia da interface

Ysv = energia livre de uma superficie solida

YLve = tensdo superficial de um liquido

Ile = pressao de difusao (geralmente ignorada quando
baixa)

Na escolha do tipo de condicionantes de superficie
ceramica, temos opc¢éo de se utilizarmos de materiais na forma GEL
ou LIQUIDA, os quais também podem ser acompanhados ou n&o de
neutralizadores de condicionamento.

Existe uma grande preocupagdo em neutralizar ou
limpar a superficie apds condicionamento com o intuito de remover o
acido residual, paralisar o processo de degradacao da superficie e
mudanga topogréfica, diminuir o risco de acidentes no meio bucal,
remoc¢ao de impurezas e do precipitado cerdmico que se forma no
interior das micro retengbes na ceramica, aumentando a resisténcia
adesiva. Para tanto, tém-se usado aparelhos de ultra-som e agentes
neutralizadores. Nao existe um consenso dos estudos no que diz
respeito a influéncia desses procedimentos sobre a resisténcia
adesiva de materiais resinosos a ceramicas. Alguns trabalhos
mostraram que a limpeza em ultra-som otimiza a adesao (Aida et
al.", 1993) enquanto outros demonstraram nao haver influéncia (Aida
etal.’, 1995).

Assim, fundamentados na literatura cientifica, a proposta
desse trabalho € avaliar o pH e o angulo de contato (molhabilidade)

da superficie ceramica submetida a diferentes condicionamentos. A
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resisténcia adesiva de um cimento resinoso a ceramica feldspatica

também sera avaliada.

2 REVISAO DA LITERATURA

Em 1983, Horn?® sugeriu o uso do acido fluoridrico (HF) para
condicionar a porcelana de facetas laminadas e subseqlientemente ao

exame da superficie cerdmica condicionada, demonstrou que as
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diferentes fases da porcelana dissolveram preferencialmente dependendo
da composi¢cao, desse modo, criando uma superficie mais preparada a
adesao. As observagdes do efeito do condicionamento em vidros de
dissilicato revelaram que o condicionamento com acido HF pode ser
benéfica ao aumento da resisténcia dos vidros removendo ou

estabilizando os defeitos de superficie.

Com uma baixa concentracéo do acido HF, é sugerido que a
fase cristalina tem sido preferencialmente atacada, segundo Stangel et
al.°" em 1987 e Addison et al.*® em 2007.

A extensdo preferencial das falhas na superficie pré-
existente seguido do condicionamento com acido HF tém sido
demonstrada no atual estudo para os tempos de condicionamento e as
concentragbes acidas utilizadas, pelo aumento no pico maximo até a
profundidade da cratera criada, apds a profilometria. (Della Bona et al."®,
1998). Em uma ceramica mais amorfa, a dissolugcado preferencial dos
cristais de Leucita sobre o volume vitreo foi demonstrada mas a
seletividade entre o vidro ou a dissolu¢ao dos cristais tem sido reportada

por ser dependente da concentragao do acido.

Com uma baixa concentracédo do acido HF, é sugerido que a
fase cristalina tem sido preferencialmente atacada. (Stangel et al.®!, 1987
e Addison et al.*, 2007).

A estrutura da ceramica feldspatica de baixa fusdo tem sido
descrita como uma matriz vitrea amorfa, consistindo numa rede aleatéria
Silica tetragonal envolvida por uma variada quantidade de cristais
insoltiveis de Feldspato e Leucita. (Jones %°, 2002; 1998 e Della Bona',
2002).

Jardel et al.?® em 1999 avaliou o efeito das modificacdes da
superficie tratada com acido hidrofluoridrico 10%, na energia da superficie
de 2 ceramicas odontolégicas (GC — GC Dental e PVS — SS White). Para
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tanto, 30 espécimes de cada cerdmica foram confeccionadas e divididas
em 4 grupos de (n = 15). Os grupos avaliados foram: Grupo A — ceramica
GC apéds polimento; Grupo B — ceramica GC condicionada com acido
hidrofluoridirco 10%; Grupo C — ceramica PVS apés polimento; Grupo D -

Ceramica PVS condicionada com acido hidrofluoridirco 10%.

O angulo de contato foi mensurado com o equipamento G1
Kruss Instrument (Zeiss) (temperatura ambiente controlada a 37°C), onde
uma gota de volume padronizado foi posicionada na superficie do disco
ceramico e o angulo de contato foi mensurado ap6s 5 segundos. A agua
destilada foi escolhida como liquido para monitorar o angulo contato

dependente da rugosidade e determinar a energia de superficie.

O polimento e o condicionamento &cido produziram
resultados de energia de superficie (W,) estatisticamente diferentes para

as duas ceramicas. A ceramica PVS obteve melhor potencial adesivo.

O comportamento de ceramicas policristalinas em contato
com uma solugédo acido HF tém sido intensamente examinadas com o
mecanismo de condicionamento controlado pela dissolu¢cdo rapida das
fases silicas, que se encontram em forma de grédo e nao pela dissolugao
do volume (Mikeska et al.>*, 2000).

Em um estudo de Canay et al.” em 2001, foi realizado com o
objetivo de caracterizar por meio do MEV e EDS a superficie da porcelana
condicionada com acido HF e fluor fosfato acidulado e verificar os efeitos
do tempo de condicionamento acido, uso do silano e da limpeza com
ultrassom. Foram confeccionados 24 discos de (3 X 7mm) da ceramica
CERAMCO II. Apdés a preparacao das amostras, as mesmas foram
armazenadas em agua A 37° por 24 horas, e em seguida, divididas em 3
grupos (n=8): A - Condicionamento com fluor fosfato acidulado em gel
1,23% por 10 min; B - Condicionamento com &cido fluoridrico a 9,5% por

1 min; C - Condicionamento com acido fluoridrico a 9,5% por 4 min.
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Quatro amostras de cada grupo apo6s condicionamento
receberam jato de ar/agua por 10 segundos e as outras quatro, foram
colocadas em banho ultra-sonico por 1 min. Duas amostras de cada grupo

foram silanizadas. Por fim, 12 grupos foram formados:

o Grupo 1 — 10 min de fluor fosfato acidulado + lavagem

com jato de ar/agua;

o Grupo 2 — 10 min de fluor fosfato acidulado + lavagem

com jato de ar/agua + silano;

o Grupo 3 — 10 min de fluor fosfato acidulado + limpeza

em ultrassom;

o Grupo 4 — 10 min de fluor fosfato acidulado + limpeza

em ultrassom + silano;

o Grupo 5 — Acido fluoridrico por 1 min + lavagem em

jato ar/agua;

o Grupo 6 - Acido fluoridrico por 1 min + lavagem em

jato ar/agua + silano;

o Grupo 7 - Acido fluoridrico por 1 min + limpeza em

ultrassom;

o Grupo 8 - Acido fluoridrico por 1 min + limpeza em

ultrassom + silano;

o Grupo 9 - Acido fluoridrico por 4 min + lavagem em

jato ar/agua;

o Grupo 10 - Acido fluoridrico por 4 min + lavagem em

jato ar/agua + silano;
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o Grupo 11 - Acido fluoridrico por 4 min + limpeza em

ultrassom;

o Grupo 12 - Acido fluoridrico por 4 min + limpeza em

ultrassom + silano.

O MEV foi realizado na primeira fase da pesquisa, a fim de
avaliar a superficie topografica das amostras condicionada com acido HF
e pelo fluor fosfato acidulado. Apés, foi feita a difragdo Optica de raioX
para avaliar se houve alguma mudanga na distribuicdo dos elementos
quimicos das amostras. O efeito do banho de ultrassom e da aplicagéo do
silano foi também avaliado. Houve uma diferengca notavel na topografia
ceramica com relacéo ao tipo de acido e ao tempo de condicionamento
acido. A superficie condicionada com fluor fosfato acidulado mostrou-se
relativamente homogénea em comparagdo com a do acido fluoridrico,
nesta ultima pode-se notar a presenca de microscopio e lacunas. O
padrdo topografico do condicionamento do acido fluoridrico se mostrou
mais agressivo e caracteristico. As lacunas e os canais mostraram-se
mais largos e profundos nas amostras condicionadas por 4 min do que
nas condicionadas por 1 min. Observou-se por meio do MEV, a presenca
de uma fina camada de precipitado cristalino que apds o banho sénico foi
removida. Pela analise quimica por energia dispersiva (EDS) notou-se
que houve uma diminuigdo na concentracao de Silicio, Aluminio, Calcio e
Sodio na zona condicionada. Esse decréscimo foi mais evidente nas
amostras condicionadas com acido fluoridrico por 4 min. O pico do fluor
nas amostras condicionadas com acido fluoridrico por 4 min foi maior que
por 1 min. Os autores concluiram que, com relagdo a qualidade do
condicionamento com acido HF, o tempo de 1 min mostrou-se bem
adequado. Apesar do tempo mais longo promover superficie da porcelana
mais rugosa, aumentando a area superficial e facilitando a penetragcéo do
agente de unido, pode causar uma concentracao de estresse levando ao

aparecimento de falhas na porcelana. E também que a remocao do
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precipitado com ultra-som foi efetiva em relagéo a lavagem convencional

com agua destilada.

As topografias da superficie demonstram um aumento nas
modificagdes na superficie do grupo controle. Esse aumento inicial pode
ser explicado como uma extensdo de defeitos pré-existentes. Com o
aumento das concentragbes de acido HF, o aumento do numero de
defeitos pode ser explicado como conseqiéncia da introdugdo de novas
falhas. A ceramica feldspatica utilizada nessa investigacdo contém um
pequeno conteudo cristalino (Della Bona e Anusavice', 2002) e
conseqientemente menos limites da fase a qual o acido do HF
preferencialmente ataca. Se nota que com uma baixa concentracéo (5 e
10%) os defeitos superficiais preferencialmente se entendem com o
aumento da assimetria, mostrado em baixos niveis de estresse na
probabilidade de sobrevivéncia. Com o aumento da concentracdo para
20%, novos defeitos apareceriam e seriam introduzidos na topografia da
superficie, sugerindo a dissolucdo da superficie da porcelana,
manifestada pelo correspondente aumento nas médias de rugosidade
(valores em Ra), os quais foram observados nos tempos de

condicionamento examinados.

Conclui-se neste trabalho, que o condicionamento de
ceramicas feldspaticas € um processo dinamico e o impacto depende da
constituicdo do substrato, topografia da superficie, concentracéo do acido
e tempo de condicionamento. Uma significante reducéo da resisténcia
flexural de uma cerdmica feldspatica de baixa fusdo, tém sido
demonstrada como resultado do condicionamento. Uma clara evidéncia
existe entre a natureza das modificacbes dos defeitos de superficie em
funcdo do tempo de condicionamento do acido HF e sua concentragao.
Favoraveis combinagdes entre a concentragao de acido HF e o tempo de
condicionamento também foram identificados. Como resultado, foi

proposto que a longevidade das restauracbes de facetas laminadas
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ceramicas pode ser melhorada pela adeséo, com a otimizagdo do tempo e

a concentracgéo acida do HF antes da cimentacao.

Della Bona e Anusavice'' em 2002 testaram a seguinte
hipotese: se o padrao da topografica superficial mudaria de acordo com o
tipo de acido, microestrutura e a composi¢ao da ceramica. Foi realizada
uma analise qualitativa e quantitativa da microestrutura de 15 ceramicas:
Vita VMK opaco (VITA), Vita Omega opaque (VITA), Vita VMK95 dentina
(VITA), Vita Omega dentina (VITA), Vitadur Alpha (VITA), Vitadur N core
(VITA), Vitadur N dentina (VITA), Vita Hi-Ceramic (VITA), Mirage Il Fiber
(Mirage), Mirage (Mirage), Fortress (Mirage), Colorlogic (Ceramco), IPS
Classic (lvoclar) e Duceram LFC (Ducera). Por meio de MEV, difracao
optica de raioX, perfildmetro 6ptico, analise espectroscopica dispersiva de
comprimento de onda foi realizados este estudo. Esta é baseada na PRZ,
um tipo de esquema para correcdo de matriz que utiliza um conjunto de
equacéao para modular a absorgéo de raioX, o efeito do numero atémico e
a fluorescéncia de diferentes elementos foram fabricados para cada tipo
de ceramica. Todas as amostras ceramicas foram polidas com lixas
d’agua de granulagcbdes 240 a 1200 e limpas em ultrassom com agua
destilada por 10 min. Os &cidos utilizados foram: 1 - Acido fluoridrico a
9,6%; 2 - Fluor fosfato acidulado a 4%; 3 - Acido com gel de aménia a
10% e para a utilizacdo de cada um seguiu-se a recomendacédo do

fabricante.

A topografia da superficie produzida pelos trés tipos de
acidos foi diferente. As irregularidades da superficie produzidas pelo acido
fluoridrico foram, na sua grande maioria, em forma de micro-poros. Esse
tipo de topografia foi mais evidente para as ceramicas leuciticas. Os
cristais de Leucita foram removidos pelo condicionamento acido. A analise
quantitativa demonstrou que houve um aumento consideravel da
rugosidade superficial para as ceramicas condicionadas com acido HF. O
acido HF produziu os mais proeminentes padrdes topograficos em todas

as ceramicas examinadas. Os autores concluiram que houve diferenca na
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microestrutura e na composi¢do ceramica, pois os mesmos sao fatores
controlados no desenvolvimento da retengdo micro-mecanica, produzidos
pelo condicionamento acido. O mecanismo de condicionamento acido foi
diferente para os trés acidos, sendo que o acido HF produziu o padréo de

condicionamento mais proeminente para todas as ceramicas avaliadas.

|.12

Della Bona et al. © em 2002 avaliaram duas hipoteses:

a) o condicionamento com acido fluoridrico produziria os
maiores valores de adesao ao cimento resinoso, independentemente de

microestrutura e da composi¢ao da ceramica;
b) o teste de tracéo é apropriado para analise dessa adesao.

Foram utilizados 7 tipos de cerémica: Vitadur Alpha (VITA),
Vitadur N Core (VITA) Vita Omega Opaco (VITA), Vita Omega Dentina
(VITA), Fortress (Mirage), Mirage Il (Mirage), Duceram LFC (Ducera) e
quatro condicoes experimentais de conicionamneto de supericie: 1 - acido
fluoridrico 9,6%; 2 - fluor fosfato acidulado a 4%; 3 - acido com gel de

amodnia a 10%; 4 — silano.

Quarenta amostras de cada cerédmica foram confeccionadas
e divididas em quatro grupos (n=10) de acordo com o tipo de tratamento
de superficie empregado. O cimento resinoso utilizado foi o Rely-X (3M) e
a carga utilizada foi de 0,73N. Todas as amostras foram armazenadas por
24 horas a 37°C antes do ensaio de tragao (velocidade = 0,5mm/min). Foi
realizada a analise do modo de falha por meio de microscopia éptica e
eletrénica. Os valores de resisténcia adesiva variaram de 2,6 MPa para o
grupo da ceramica Duceram LFC tratada com fluor fosfato acidulado até
11,4 MPa para o grupo da ceramica Fortress tratada com silano. A
ceramica Duceram LFC tratada com qualquer um dos trés tipos de acidos
produziu os menores valores de resisténcia adesiva. O uso do silano
produziu valores de resisténcia adesiva, superiores quando comparados a

qualquer um os trés tipos de acidos, independente da ceramica utilizada.
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N&o houve diferenca estatistica para a ceramica tratada com fluorfosfato
acidulado e com acido com gel de aménia. O condicionamento com acido
HF produziu os maiores valores de resisténcia adesiva para todas as
ceramicas analisadas. A anadlise por MEV mostrou que todas as falhas
ocorreram na zona adesiva. Os autores concluiram que o
condicionamento com acido HF foi mais efetivo que os outros dois grupos.
O uso do silano obteve uma contribuicdo relevante para a unido da
ceramica com o cimento resinoso. O teste de tragcdo mostrou-se
adequado para testar a interface adesiva entre cimento e ceramica, pois

todas as falhas ocorreram na zona adesiva.

Em 2002, Oh et al.*® caracterizou o efeito da topografia na
molhabilidade de superficies de ceramicas, através de agua e cimento
resinoso. Para tanto, foram utilizadas as ceramicas Eris (ERV), e 2
ceramicas de infra-estrutura, Empress 1 (E1C) e uma ceramica
experimental (EXC). Quatro procedimentos na superficie foram utilizados:
lixa de granulagdo 1200 (P), abrasao com oOxido de aluminio 50um (A),
condicionamento com acido HF 5% gel (E) e combinagédo de abraséo e
condicionamento acido HF (A/E). Para a confeccao dos espécimes, foram
utilizadas 40 barras de 15 X 10 X 1.5mm (N=120). 20 grupos de 10
espécimes foram preparados de acordo com os 4 tratamentos de
superficie. O angulo de contato foi mensurado com um aparelho de
analise de angulo de contanto CAHND, utilizando a técnica Wilhelmy, com
agua e adesivo. A energia de superficie (WA) foi calculada, baseada nas
médias de angulo de contato. Os dados foram analisados pelo Teste de t
e analise de Variancia de Duncan (5%) para determinar se houve
diferenca estatistica do angulo contato entre ceramica e a agua ou o
adesivo em funcéo da rugosidade da superficie. Os valores médios foram
maiores quando agua foi usada para os grupos E e A/E. Os tratamentos E
e A/E obtiveram os menores valores de angulo de contato, seguidos de A
e P (p<0.001). A ceramica E1C obteve as maiores médias de angulo de
contato, enquanto EXC exibiu as menores médias, exceto com o adesivo.

Os valores médios usando o adesivo foram maiores do que quando foi
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utilizada a agua como meio de medigdo, quando mensuradas sobre as

mesmas superficies ceramicas.

Os autores concluiram que o condicionamento acido ou a
combinagcdo de abrasdo e condicionamento, aumentaram a area de
superficie para a adesdo. As superficies com maior molhabilidade foram

as EXC seguidas da ERV e E1C, usando o adesivo.

1.’ em 2003. Analisaram a influéncia da

Flér et a
neutralizagédo do acido HF com bicarbonato de sédio na resisténcia de
unido entre um cimento resinoso (Rely X, 3M/ESPE) e uma ceramica
vitrea (IPS Empress, Ivoclar). Foram confeccionados 14 blocos ceramicos
(dimensdes: 6 X 6 X 6mm), sendo duplicados em blocos idénticos de
resina composta (3D Master, WILCOS). Uma face de cada bloco ceramico
foi condicionada com HF 10% por 20 segundos, seguida pela lavagem
com agua por 30 segundos e secagem. Apds, os blocos foram

aleatoriamente divididos em dois grupos (n = 7):

G1 - silano (Primer Ceramic, 3M/ESPE) foi aplicada na

superficie ceramica e os blocos de resina foram cimentados;

G2 — os blocos ceramicos permaneceram imersos em
solucédo de bicarbonatos de s6dio por 1 min e foram lavados com agua
(30 segundos) antes da aplicagédo do silano e a cimentagéo aos blocos de

resina.

A cimentagdo de todos os blocos foi realizada sob presséo
constante de 750g e o cimento foi polimerizado por 60 segundos em cada
margem. Apds o periodo de armazenagem em agua destilada a 37°C por
sete dias, os conjuntos foram seccionados, em uma maquina de corte
adaptada, em dois eixos, X e Y, obtendo-se 28 espécimes “non-trimming”
por grupo (quatro por bloco) com aproximadamente 1 mm? de area
adesiva. Cada espécime foi fixado com cianoacrilato em um paquimetro

adaptado e acoplado em uma maquina universal de ensaio (EMIC), para
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ser realizado o ensaio com velocidade de 1 mm/min. Os dados obtidos
(MPa) foram submetidos ao test t (Student). Verificou-se que G1 (20,25 +
4,9) e G2 (27,82 £ 5,57) diferiram entre si. Os autores concluiram que o
processo de neutralizacdo do acido fluoridrico aumentou a resisténcia

adesiva da unido entre o cimento e a cerdmica estudados.

.2° em 2003, avaliou em um estudo, a influéncia

Foxton et a
de diferentes tipos de agentes silano e do pH de superficie ceramica na
adesao de um cimento resinoso dual e uma ceramica feldspatica. Para
tanto, foi-se utilizados blocos ceramicos (VITA Celay Blanks), onde dois
pares foram deixados sem tratamento para servirem de controle, 6 pares
foram tratados com acido fosforico 40% (PA), 6 pares com acido fosférico
20%(HFA), e lavados com agua por 15, 30 e 60 segundos. Metade dos
espécimes foram silanizados com Tokuso (Tokuyama) (TCP) e a outra
metade com TCP sem os mondémeros fosfatados (TCP-NoPM). Todos os
pares foram cimentados com o cimento resinoso dual Bisite Il (Tokuyama)
e polimerizados. ApOs 24horas de os espécimes cimentados foram
cortados em barras e a adeséo por microtracao foi determinada. Para o
escaneamento quimico, as fatias polidas foram cortadas em quatro e
divididas entre o seis grupos e tratadas da mesma maneira do que para o
teste de microtracdo. O pH de superficie foi determinados usando um
microscopio de escaneamento quimico. Para a analise em MEV, 1 quarto
de cada um dos 7 grupos, foi utilizado. Os resultados mostraram que a
adesao com o TCP foi significantemente maior do que o TCP-NoPM sem
nenhum tratamento acido (p<0.05). Entretanto, apo6s tratamento da
superficie ceramica com PA ou HFA e lavados por 15s, ndo teve diferenga
estatistica no pH (p<0.05) e nenhuma diferenga significativa na adeséao
entre TCP e TCP-NoPM (p<0.05). Para o TCP, ndo houve diferenca
estatistica na adesao e no modo de falha entre o controle, PA a o
tratamento com HFA, quando o tempo de lavagem foi aumentado. Para
TCP-NoPM e sem nenhum tratamento com PA, o aumento no tempo de
lavagem teve uma significante reducéo na adeséo por microtragdo e um

significante aumento no pH de superficie (p<0.05).
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Sendo assim, o tratamento acido da superficie ceramica nao
aumentou significantemente a adesdo do cimento dual quando o silano
TCP foi utilizado. Isso sugere que quando ndo existem mondémeros
fosfatados presentes no silano, a adesao ao cimento dual € dependente

da concentracdo de ions H+ na superficie ceramica.

1.' em 2004 teve como

Um estudo de Della Bona et a
objetivo testar a hipdtese que o condicionamento acido e a silanizagéo da
superficie ceramica, influenciam na energia de superficie e molhabilidade
do cimento resinoso a superficie ceramica. Para isso, uma ceramica
injetavel a base de Dissilicato de Litio foi utilizada para investigar a
influéncia do tratamento de superficie na energia de superficie, usando
um equipamento de analise de angulo de contato dindmico CAHN DCA-
312 Analyzer (Cahn Thermo, Madison, WI, USA). 80 espécimes (8 X 15 X
1.5mm) foram aleatoriamente divididos em 8 grupos (n=10). Dois tipos de

experimento foram realizados:
a) determinar o angulo de contato (Grupos 1 a 4);

b) investigar o efeito do condicionamento acido e a
aplicacao do silano no angulo de contato, usando um liquido resinoso
(Grupos 3 a 8).

Todos os espécimes foram lavados em ultrassom com alcool
etilico por 10 min antes do tratamento. Os tratamentos de superficie
realizados foram: grupo 1 e 3 — polimento; grupo 2 e 4 — condicionado
com &cido hidrofluoridrico (HF) 9,5% por 1 min; grupo 5 — condicionado
com fluor fosfato acidulado (APF) 4% por 2 min; grupo 6 — silanizado;
grupo 7 - condicionado com acido hidrofluoridrico (HF) 9,5% por 1 min e
silanizado; grupo 8 — condicionado com fluor fosfato acidulado (APF) 4%

por 2 min e silanizado.

Os valores de 6 aumentaram em todas as superficies

tratadas com agente silano (grupos 6 e 8). Esse aumento deve ser
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antecipados desde que se observou que o0 adesivo resinoso
freqlientemente “beads up” sobre uma superficie ceramica silanizada.
Esse fendbmeno indica que a superficies tratada com silano tem uma

menos energia de superficie do que tratada com adesivo.

Condicionando a superficie ceramica com acido HF a
subsequientemente a aplicacao com silano (grupo 7) resultou nos maiores
valores de adesao, apesar do fato de que a cerédmica ter a energia de
superficie semelhante, comparada com as outras duas superficies

tratadas com silano (grupos 6 e 8).

Os autores acreditam que esses dados, influenciam nos
valores de molhabilidade calculados, pois, usando a tensdo de superficie
da agua, os valores serdao maiores do que se usar a tensao de superficie
de resina. Os espécimes condicionados apresentaram menores valores
de 6, (melhor molhabilidade) do que os espécimes ndo tratados. Esse

fendmeno é relacionado a topografia da superficie tratada.

Della Bona et al.'”

em 2004, afirmaram que a retencao
micro-mecanica na superficie ceramica é um dos mecanismos de adeséo
as resinas. Sendo assim, realizaram um estudo cujo objetivo foi analisar o
efeito de trés acidos sobre diferentes tipos de ceramica, testando a
hipétese de que o tratamento com acido fluoridrico (HF) produz a maior
média de rugosidade superficial (Ra) nos tipos de cerémicas testadas.
Espécimes de um vidro monofasico (Duceram LFC, Ducera LC), duas
ceramicas feldspaticas (Ceramco Il, Ceramco C2, VMK95, Vita-VD) e
duas injetaveis sob calor, uma a base de leucita (IPS Empress, Ivoclar,
E2) foram fabricadas e polidas até a lixa 1200 e divididas em quatro

grupos (n=10) para os seguintes tratamentos de superficie:
a) AP —sem tratamento (controle);
b) APF — fluorfosfato acidulado A 4% (Mirage) por 2 min;

c) ABF - bifluoreto de aménia a 10% (Dentisply) por 1 min;
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d) HF - acido fluoridrico 9,5% (Ultradent) por 1 min.

Os valores em Ra obtidos fora, medidos por um rugosimetro
optico (Wyko NT1000) e analisados estatisticamente por ANOVA. O MEV
foi usado para analise qualitativa das mudancgas topogréficas. Os valores

médios de Ra (nm) foram:
1 LC: AP-91, APF-101, ABF-456, HF-982;
2 C2: AP-85, APF-175, ABF-317, HF-704;
3 VD: AP-95, APF-120, ABF-197, HF-1390;
4 E1: AP-117, APF-159, ABF-646, HF-799;
5 [E2: AP-184, APF-194, ABF-545, HF-604.

Os autores concluiram que as medias de Ra foram
estatisticamente maiores apdés o uso do HF, confirmando a hipdtese
inicial. O MEV confirmou essa tendéncia revelando superficies mais

irregulares ap6s a aplicagao de HF.

Saavedra et al.*®* em 2005, estudaram o efeito da
neutralizacédo do acido fluoridrico (HF), com solugdo supersaturada de
bicarbonato de sodio, na resisténcia de unido entre um cimento resinoso
(Rely X, S3M/ESPE) e uma ceramica vitrea (VITA VM7, VITA). Foram
confeccionados, 20 blocos ceramicos (6 X 8 X 8 mm), sendo duplicados
em resina composta (W3D Master, WILCOS). Cada bloco ceramico (1
face) foi condicionada por 20 segundos com HF 10% (Dentsply), seguida
pela lavagem jato ar-agua (60 segundos) e secagem. Os blocos foram

selecionados aleatoriamente e divididos em dois grupos (n=10):

G1 - silano (Porcelain Primer, BISCO) foi aplicado na

superficie ceramica seguido da cimentagao aos blocos de resina;
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G2 - blocos foram imersos (40 segundos) em solugao
supersaturada de bicarbonato de sodio, lavados com jato ar-agua por 60
segundos e secos antes da aplicagao do silano e cimentacao; realizada
sob pressao constante de 750 g, sendo polimerizacao (40s) em cada

margem.

Apds armazenagem (agua destilada/ 7 dias/ 37°C), os
conjuntos foram seccionados nos eixos X e Y obtendo-se quarenta
espécimes (sp) “non-trimming” por grupo (4 por bloco) com 0.8+0.1 mm?
de area adesiva. Cada sp foi fixado com cianoacrilato em paquimetro
adaptado e o conjunto acoplado em maquina de ensaio universal para a
realizagcdo do ensaio para a realizagdo do ensaio de tragdo (1 mm/min).
As medias (MPa) foram G1:16,24; G2:8,13 e mediana para o G1:16,37 e
G2:7,59. Os resultados foram submetidos ao teste de normalidade
“Shapiro-Wilk normality test” para averiguacdo da distribuicéo,
evidenciado distribuicdo ndo normal, sendo aplicado o teste né&o
paramétrico “Wilcoxon Rank Sum Test”. Verificou-se que G1 e G2

diferiram estatisticamente entre si.

Os autores concluiram que a neutralizacdo do acido
fluoridrico diminuiu a resisténcia de unido entre o cimento e a cerdmica

estudados.

|.30

No trabalho de Leite et a em 2005, avaliou-se as

hipoteses de:

a) diferentes tempos de condicionamento com acido HF
ndo influenciam os valores de resisténcia de unido entre uma cerédmica e

um cimento resinoso;

b) a limpeza em ultra-som com agua destilada dos
precipitados do acido HF formados sobre a superficie ceramica ap6s o
condicionamento acido, independente do tempo de condicionamento,

aumenta os valores de unido entre uma ceramica € um cimento resinoso.
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Foram confeccionados 48 blocos ceramicos (VM7 VITA,
VITA), os quais foram duplicados em resina composta (W3D Master,
VITA). Os blocos foram divididos em seis grupos (n=8) de acordo com os

seguintes tratamentos de superficie:
G1 — aplicagéo do acido HF 10% por 20 segundos;
G2 - aplicacao do acido HF 10% por 1 min;
G3 - aplicagao do acido HF 10% por 2 min;

G4 - aplicagéo do acido HF 10% por 20 segundos + ultra-

som com agua destilada por 4 min;

G5 - aplicagéo do acido HF 10% por 1 min + ultra-som com

agua destilada por 4 min;

G6 - aplicagao do acido HF 10% por 2 mins + ultra-som com

agua destilada por 4 min.

Em seguida, cada bloco cerédmico ja condicionado foi unido
ao seu correspondente de resina composta com cimento resinoso Rely X
ARC (3M) sob carga constante de 750g. Apdés armazenagem (agua
destilada/ 7 dias/ 37°C), cada conjunto ceradmica/cimento/resina composta
foi seccionado no sentido X e Y, obtendo-se amostras que foram fixadas
num paquimetro adaptado, sendo este acoplado em uma maquina de
ensaio universal (EMIC) com célula de carga de 10 Kgf e velocidade de 1
mm/min. Os valores de resisténcia adesiva e os desvios-padrédo (MPa)
para os grupos foram: G1 - 16,2 + 3,48; G2 - 14,7 + 1,2; G3 - 17,8 = 3,9;
G4-194+4,2;,G5-19,2+0,8; G6 - 20,0 £ 1,1. Os diferentes tempos de
condicionamento nao proporcionam valores de resisténcia adesiva
estatisticamente diferente (P=0.156) entre os grupos. A eliminacdo dos
precipitados do acido HF proporcionou valores de resisténcia de unido
adesiva estatisticamente diferente entre os grupos (P=0.001) (ANOVA

Two-way e Teste de Tukey, p<0.05). Pela anélise dos resultados concluiu-
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se que diferentes tempos de condicionamento de acido HF apoés o
condicionamento, independente do tempo de condicionamento, aumentou

os valores de unido entre a ceramica e o cimento resinoso.

Em 2007, Addison et al.*® avaliaram as falhas na superficie
internas de restauragcdes ceramicas relacionadas ao processo de
condicionamento acido na tentativa de se determinar e um consenso
entre os pesquisadores a respeito de regime condicionamento apropriado.
A proposta deste presente estudo foi examinar o impacto da variagao da
concentracéo de acido HF e tempo de condicionamento, na resisténcia a
flexdo bi-axial de uma ceramica feldspatica de baixa utilizada para o uso
de restauragcbes para facetas laminadas. Para tanto, 30 discos da
ceramica Vitadur Alpha (15 X 8 mm) foram confeccionados e
condicionados com acido HF com 3 diferentes concentragcbes (5, 10 e
20%) e trés diferentes tempos de condicionamento (45, 90 e 180
segundos). As medias de resisténcia flexural, desvio padrdo e analise de
Weibull foi determinada utilizando a resisténcia flexural biaxial “ball on
ring”. A profilometria foi utilizada para caracterizar a rugosidade das

superficies condicionadas.

O aumento da concentragdo de 5 a 10% quando o periodo
45 segundos foi utilizado resultaram em nenhuma reducgéo significativa na
média de resisténcia a flexao bi-axial e aumentando a concentragao acida
para 20% resultou em uma diminuigcdo significante na média de

resisténcia.

Quando a concentragéo 4cida foi aumentada de 5 para 10 e
20% as médias de rugosidade foram aumentadas. O exame dos perfis
revelou um aumento na frequéncia e formato agudo dos defeitos com o
aumento da concentracdo de HF, embora a amplitude ™Avim-

defeitos ndo variasse consideravelmente.

3 PROPOSICAO



O objetivo do trabalho foi:

a) avaliar os valores de pH da superficie ceramica
apos diferentes condicionamentos;

b) avaliar o angulo de contato da superficie ceramica,
submetida ao condicionamento com 3 acidos fluoridricos diferentes;

c) avaliar a durabilidade da resisténcia adesiva entre
um cimento resinoso e uma ceramica feldspatica, variando-se o tipo

de condicionador de superficie.

4 MATERIAL E METODOS

42



43

4.1 Material
Os materiais utilizados para a realizagdo da
experimental, nome comercial e fabricante e a composi¢cdo, estéo

descritos no Tabela 1.

Tabela 1 - Materiais, nome comercial, fabricante e composigéo.

. Nome comercial e o
Material . Composicao
fabricante

Veneering Materials VITA | Si:19,6%; Al:4,9%; K:4,0%;

Ceramica VM7 (Vita Zanhfabrik, Bad Na:2,4%; Ca:0,7%,;
Séackingen, Alemanha) C:25,7% e 0:42,2%
. L Ultradent Porcelain Etch Acido fluoridrico, agua,
Acido fluoridrico 9%
(Ultradent Products Inc, EUA) espessante e corante
i Porcelain Etchant (Bisco, Acido fluoridrico, agua,
Acido fluoridrico 4%
Schaumburg, IL, EUA) espessante e corante
; _ _ Acido fluoridrico, agua,
Acido fluoridrico Kit IPS Ceramic (lvoclar
) ) ] espessante e corante +
5% + neutralizador Vivadent, Liechtenstein)

Neutralizador basico
Panavia F (Kuraray Co,

Cimento resinoso
Osaka, Japan)

Porcelain Primer (Bisco, Etanol (30-70%); Acetona
Schaumburg, IL, EUA) (30-70%); Silano (MPS)

Silano
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4.2 Métodos

4.2.1 Medicao do pH da superficie ceramica
4.2.1.1 Obtencao das amostras ceramicas

Foram confeccionados 96 discos da ceramica Vita VM7 Dentin 5M2
(Vita Zanhfabrik), conforme as instrugbes do fabricante. A massa
ceramica foi inserida dentro da matriz (didmetro: 8mm; espessura: 3mm),
e os blocos “verdes” foram submetidos a sinterizagdo em um forno e um
programa especifico da ceramica. Considerando que a contracédo de
sinterizagéo da ceramica € entorno de 20%, as amostras po6s-sinterizagéo
obtiveram as dimensdes aproximadas de 6,4mm x 2,4mm (Figura 1).

A superficie de condicionamento foi planificada e polida em

politriz empregando lixas d’agua de granulag¢des n°® 600, 800 e 1200.

Figura 1 - Amostra para analise de pH com dimensdes 6,4mm x 2,4mm.

4.2.1.2 Condicionamento da superficie ceramica

As amostras de ceramica foram aleatoriamente divididas em
12 grupos (n=8), conforme o método de condicionamento (Tabela 2) de
superficie (CS):

Tabela 2 - Condi¢cao experimental para cada um dos 12 grupos.



C$S1

CS2

CS3

CS4

CS5

CS6

CS7

CS8

CS9

CS10

CS11

CS12

a andlise de pH da superficie.

Nenhum condicionamento
Condicionamento com o acido fluoridrico 9%
gel (Ultradent Porcelain Etch, Ultradent) por 1 min
CS-2 + lavagem por 30 segundos + secagem
CS-3 + aplicacao do silano (Porcelain Primer, Bisco)
aguardando-se 5 min
Condicionamento com o acido fluoridrico 4% gel
(Porcelain Etchant Bisco) por 1 min
CS-5 + lavagem por 30 segundos + secagem
CS-6 + aplicagao do silano (Porcelain Primer, Bisco)

aguardando-se 5 min

Condicionamento com o acido fluoridrico 5% liquido (IPS

Ceramic Etching, Ivoclar Vivadent) por 1 min
CS-8 + lavagem por 30 segundos + secagem
CS-9 + aplicacao do silano (Porcelain Primer, Bisco)

aguardando-se 5 min

CS-9 + aplicacao no neutralizador (IPS Ceramic Neutralizing

powder, Ivoclar Vivadent) + lavagem/secagem + limpeza em

ultra-som por 5 min em agua destilada
CS-11 + aplicagao do silano (Porcelain Primer, Bisco)

aguardando-se 5 min
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Apds cada condicionamento, as amostras foram submetidas

Os materiais utilizados para o

condicionamento da superficie ceramica estao dispostos na Figura 2 e os

processos de condicionamento, neutralizagdo, lavagem em ultrassom e

silanizacao (Figura 3).



CS1 CS8

CS2

Figura 2 - Materiais condicionantes utilizados.

CS5
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Figuras 3 - a) condicionamento com acido 9% (CS2); b) condicionamento
com acido 4% (CS3); c) condicionamento com acido 5%; d)

neutralizacéo; e) limpeza em ultra-som; f) silanizacao.

4.2.1.3 Andlise do pH de superficie

O pH da superficie de cada amostra foi obtido por um
Potencidometro digital microprocessado HANNA (Ingold - Mettler Toledo)
modelo HI9224 (Figura 4) munido de eletrodo de vidro de superficie de
membrana chata de 6mm de didmetro (Figura 5), cuja resposta é
diretamente relacionada a concentragcdo de ions hidrogénio. Este
equipamento se utiliza de um eletrodo, com um sistema de referéncia a
base de Ag/AgCl.
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Figura 4 - Potencidmetro digital microprocessado com eletrodo de vidro de

superficie de membrana chata.

Figura 5 - Eletrodo de vidro de superficie de membrana chata,
exemplificando a andlise do pH com diferentes

condicionamentos de superficie.
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4.2.1.4 Analise estatistica
Os valores de pH serdo submetidos a Analise de Variancia

1-fator e ao teste de Tukey (a=0,05).

4.2.2 Analise do angulo de contato
4.2.2.1 Obtenc&o das amostras ceramicas

Para esse ensaio, 40 discos da ceramica Vita VM7 Dentin
5M2 (Vita Zanhfabrik), foram confeccionados com dimensdes
aproximadas de 6,4mm x 2,4mm. Os procedimentos técnicos foram
idénticos aos descritos na “Analise do pH”. Todas as amostras foram
lavadas inicialmente em ultrassom com alcool isopropilico por 10 min

(Della Bona et al.’")

4.2.2.2 Condicionamento da superficie ceramica

As amostras de ceramica foram aleatoriamente divididas em
5 grutpos (n=8), conforme o método de condicionamento de superficie
(CS) (Tabela 3):

Tabela 3 - Métodos de condicionamento.

Cs1 Nenhum condicionamento
S Acido fluoridrico 9% (Ultradent Porcelain Etch, Ultradent) gel
por 1 min + lavagem por 30s + secagem.
s Acido fluoridrico 4% (Porcelain Etchant Bisco) gel por 1 min +
lavagem por 30s + secagem.
vl Acido fluoridrico 5% liquido (IPS Ceramic Etching, Ivoclar

Vivadent) por 1 min + lavagem por 30s + secagem.
CS-4 + aplicagao do neutralizador (IPS Ceramic Neutralizing
CS5 powder, Ivoclar Vivadent) + lava/seca + limpeza em ultra-som

por 5min

O éangulo de contato foi mensurado através de um

Goniémetro (Rame-Hart, INC., 100-00, Contact Angle Goniometers -
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Montain Lakes — EUA) (Figura 6), em um ambiente com temperatura
controlada e interligado a uma unidade computadorizada utilizando-se de
um software especializado para a medigédo do angulo de contato e energia
de superficie (Software RHI 2001 Imaging).

Uma gota de um liquido pré-selecionado (agua deionizada)
foi colocada sobre a superficie ceramica através de uma seringa (Figura

6) e 0 angulo de contato foi medido apds 5 segundos (Jardel et al.?®)

Figura 6 - Goniébmetro utilizado para medi¢gdo do angulo de contato.
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Figura 7 - Seringa utilizada para colocagcéo da gota de agua deionizada
sobre o disco ceramico apds condicionamento prévio.
4.2.2.3 Analise estatistica

Os dados de angulo de contato foram submetidos a Analise

de Variancia 1-fator e ao teste de Tukey (a=0,05).

4.2.3 Ensaio de microtragao
4.2.3.1 Obtencao dos blocos ceramicos

Foram confeccionados 48 blocos ceramicos de Vita VM7 (40
blocos para o teste de resisténcia adesiva e 8 para a analise micro-
morfolégica da superficie condicionada). Inicialmente, uma matriz em
acetato com dimensdes de 8mm x 8mm x 6mm foi usinada. A ceramica
Vita VM7 Dentin 5M2 foi manipulada, conforme as instru¢des do
fabricante e a massa ceramica foi inserida e condensada dentro da matriz.
Os blocos “verdes” foram submetidos a sinterizagdo em um forno
(Vacumat, Vita) utilizando um programa especifico da ceramica, conforme
o fabricante. Considerando que a contragéo de sinterizagcao da ceramica é
em torno de 20%, os blocos péds-sinterizagdo obtiveram dimensdes

aproximadas de 6,4mm x 6,4mm x 4,8mm.
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A superficie de cimentagao (6,4mm x 6,4mm) foi planificada
e polida em politriz (Labpol 8-12, Extec, USA) empregando lixas d’agua
de granulag¢des n° 600, 800 e 1200 (3M, St. Paul, USA).

4.2.3.2 Obtencao de moldes dos blocos ceramicos em silicona de adicao
Cada bloco ceramico foi moldado com silicona de adigéo de
consisténcia pesada (Elite HD, Zhermach, Badia Polesine, ltalia), de
modo que o mesmo foi aprofundado dentro da silicona o suficiente para
criar uma distancia de 3mm entre a porgdo mais superior do molde e a
superficie do bloco. Neste espacgo, o cimento Panavia F (Kuraray) foi

posteriormente injetado, apds a superficie ceramica ter sido tratada.

4.2.3.3 Condicionamento da superficie ceramica
Os blocos ceramicos foram aleatoriamente divididos em 4 grupos (N=10),

conforme o método de condicionamento de superficie (CS) (Tabela 4):

Tabela 4 - Condicionamento de superficie para o teste de microtracéo.

Condicionamento de superficie

Acido fluoridrico 9% (Ultradent Porcelain Etch, Ultradent)

CS1
gel por 1 min + lavagem por 30 segundos + secagem
o Acido fluoridrico 4% (Porcelain Etchant Bisco)
gel por 1 min + lavagem por 30 segundos + secagem
0ss Acido fluoridrico 5% (IPS Ceramic Etching, Ivoclar Vivadent)
liquido por 1 min + lavagem por 30 segundos + secagem
s CS3 + aplicagéo no neutralizador (IPS Ceramic Neutralizing powder,

Ivoclar Vivadent) + lavagem/secagem + limpeza em ultra-som por 5 mins

O agente de ligagao (Porcelain Primer, Bisco) foi aplicado

sobre todos os blocos condicionados, aguardando-se 5 min.
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4.2.3.4 Cimentacédo dos blocos ceramicos

Cada bloco ceramico tratado foi colocado no seu molde de silicona
correspondente. O cimento resinoso Panavia F (Kuraray) foi manipulado,
conforme as recomendacdes do fabricante, e o mesmo foi aplicado dentro
do molde sobre a superficie tratada do bloco ceramico (Ozcan et al.*;
Ozcan & Vallitu®) (Figura 8).

| w

Figura 8 - Cimento resinoso sendo aplicado sobre a superficie ceramica.

Com o espécime ainda dentro do molde, o cimento foi
fotopolimerizado por 40s, pela superficie exposta, utilizando uma unidade
foto-ativadora (XL 3000, 3M/Espe). Apdés 10min, o conjunto bloco
cerdmico — cimento resinoso foi removido do molde, e o cimento foi
novamente submetido a fotopolimerizacdo pelos cinco lados do bloco
(superior e laterais), por 40s cada lado. Os blocos foram lavados com
agua e armazenados em solucéo salina (agua destilada) a 37°C durante

24h dias, até a preparagao dos corpos-de-prova (cp).
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4.2.3.5 Obtencao dos corpos-de-prova para o teste de microtragao

Os cortes foram executados com disco diamantado 34570
(Microdont) em baixa rotacdo, sob refrigeracdo com agua, na maquina de
corte desenvolvida por Andreatta Filho et al.2.

Inicialmente, os blocos foram fixados com adesivo
cianoacrilato gel (Super Bonder gel) em uma base metalica (Figura 9) a
qual foi acoplada a maquina de corte. Os blocos foram sempre
posicionados mais perpendicularmente possiveis em relacdo ao disco
diamantado da maquina. A primeira sec¢do de aproximadamente 0,5mm
foi descartada, devido a possibilidade de haver excesso ou auséncia de
cimento na interface, que poderiam modificar os resultados (Van Noort et
al.; Kitasako et al.17). Apds, foram obtidas quatro secc¢des de 0,8 + 0,1 mm
de espessura. Cada fatia foi girada em 90° e novamente fixada na base
metalica. A primeira sec¢ao foi eliminada (0,5mm) pela mesma razéo ja
descrita. Outras quatro secc¢des foram feitas, também com 0,8 £ 0,1 mm
de espessura. Este mesmo processo foi realizado nas outras duas fatias,
perfazendo um total de aproximadamente 9 corpos-de-prova (cp) em
média para cada conjunto colado. Deste modo, somente os cp centrais
foram empregados.

Os cp apresentaram as seguintes caracteristicas: i) forma de barra
com interface ndo usinada (“non-trimmed”); ii) interface adesiva mais
quadrangular possivel (simétrica: £0,8mm X £0,8mm) com area de
aproximadamente 0,6mm?, iii) comprimento de aproximadamente 8mm
(Figura 10). (Bianchi et al.®, 1999; Shono et al.*®, 1999; Della Bona et al."?,
: Chen et al.; Bottino et al.®; Valandro et al.*®).
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Figura 9 e 10 - Conjunto ceramico/cimento resinoso com base metalca e

cp em forma de barra

4.2.3.6 Ciclagem térmica e armazenagem

Os corpos-de-provas obtidos de cada bloco foram divididos
aleatoriamente em 2 grupos, de acordo com as condi¢des de
armazenagem / ciclagem térmica:

- Sem termociclagem (seco) — Cp submetidos ao teste de microtragao
imediatamente apos os cortes;

- Com termociclagem (TC) — Cp armazenados em agua destilada a 37°C
(Estufa Bacteriolégica) por 150 dias e durante este periodo,
submetidos a ciclagem térmica (Numero de ciclos: 12.000;
Temperaturas: 5°C — 55°C com 30s em cada banho e 2s de transicdo

entre os banhos).

Considerando os fatores “condicionamento de superficie” em
4 niveis (CS1, CS2, CS3, CS4), e “condicao de armazenagem” dos cp em
2 niveis (seco e TC) (esquema fatorial 4x2), 8 grupos foram constituidos
(Tabela 5).
Tabela 5 - Grupos experimentais conforme os fatores do estudo

(condicionamento de superficie [4 niveis] e armazenagem [2 niveis]).

] Condicao de
Condicionamento de superficie Grupos

armazenagem
— acido fluoridrico 9% gel por 1 min + lavagem por Sem TC Gr1
30s + secagem Com TC Gr2
- acido fluoridrico 4% gel por 1 min + lavagem por Sem TC Gr3
30s + secagem Com TC Gr4
s acido fluoridrico 5% liquido por 1 min + lavagem Sem TC Gr5
por 30s + secagem Com TC Gré
CS3 + aplicagéo no neutralizador + Sem TC Gr7

CS4 lavagem/secagem + limpeza em ultra-som por 5

Com TC Gr8

min
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4.2.3.7 Ensaio de microtracao

Cada cp foi fixado com adesivo cianoacrilato gel nas hastes de um
paquimetro adaptado para o ensaio. O cp foi posicionado mais paralelo
possivel ao longo eixo do dispositivo, a fim de minimizar as forcas de
torcdo na zona adesiva. Somente as extremidades do cp foram fixadas,
permanecendo livre a zona adesiva. O dispositivo foi fixado na maquina
de ensaio universal (EMIC DL-1000 - Processo fapesp n. 2001/13978),
com melhor paralelismo possivel em relagdo a aplicacédo da carga de
tracdo. O ensaio foi realizado & velocidade de 1 mm.min” (Bianchi®;
Shono et al.%; Della Bona et al."®; Bottino et al.%; Leite et al.?%; Melo et al.*;
Valandro et al.*®).

A resisténcia de unido foi calculada conforme a férmula R=F/A,
onde “R” é a resisténcia (MPa), “F” é a carga para ruptura do cp (N) e “A”
a area interfacial do cp (medida com paquimetro digital antes do ensaio)

(mm?).

4.2.3.8 Analise Estatistica
Os dados (n=50) foram submetidos a analise de variancia 2-

fatores e ao teste de Tukey (a=0,05).

4.2.3.9 Avaliacao do modo de falha

Todos os cp ensaiados foram analisados sob microscopia
optica com aumento de 50x-200x. Algumas amostras de cada grupo
experimental foram selecionadas e analisadas em microscépio eletrénico
de varredura (Jeol JSM 636). Para isso, elas foram inicialmente fixadas
sobre base de aluminio e entdo metalizadas com ouro (Denton Vacuum).
As amostras ser&o analisadas com aumentos de 100x a 5.000x

Inicialmente, a regido da fratura de cada cp foi analisada
para se verificar se ocorreu na zona adesiva, que compreende 3 regides

distintas (Della Bona et al.”®; Della Bona et al."?; Bottino et al.’; Valandro
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et al.*®). 1?) interface aderida; 2°) regido da ceramica mais proxima da
interface; 3%) parte do cimento resinoso mais préxima da interface. As
falhas foram entdo, classificadas em 4 tipos (Della Bona et al.'®): 1)
Adesiva (ADES): fratura na interface entre cimento e ceramica; 2) Fratura
coesiva no cimento (COES-cim); 3) Fratura coesiva na ceramica (COES-
cer); 4) Mista (MIST): fratura adesiva combinada com fratura coesiva do

cimento.

4.2.3.10 Avaliacao da topografia da superficie ceramica condicionada
Duas amostras foram condicionadas em cada método (CS1, CS2,
CS3, CS4). As amostras nao foram silanizadas.
Apds o condicionamento, as amostras foram analisadas em um
microscopio eletrénico de varredura. Para tanto, elas foram preparadas
como para a analise dos cp fraturados. As amostras foram analisadas

com aumentos de 100x a 5000x.



5. RESULTADOS

5.1 Analise dos dados de pH

Pelo teste ANOVA (Tabela 6), verificou-se que houve
diferengca entre os diferentes tipos e técnicas de condicionamento da
superficie (p<0,0001).

Tabela 6 — ANOVA para os dados da analise do pH de superficie.

Fonte de variagdo G/ SQ QM F P
Condicionamento 11 1253,75 113,977 64,4 0,0000*
Residuo 132 233,69 1,77
Total 143  1487,44
*p<0,05

Na Tabela 7, as médias e desvios-padrao dos dados de pH

de superficie e a comparagdo multipla de Tukey (5%) sao apresentados.
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Tabela 7 — Média e desvio padrao de pH proporcionados pelos diferentes

condicionamentos (Teste de Tukey, alpha=5%).

Condicionamento de Superficie média * desvio padrao*

CS6 11,5 + 2,6°
cs11 9,6 +2,0°
CS4 9.3+0,8°
CSs7 8,7+1,9°
CS3 8,6 +2°

CS9 8+0,3

Cs12 5,6 +0,8°
cs1 5,4+ 0,9
Cs10 54 +0,7°
CS5 2,7 +0,4¢
(o1::] 2,7 +0,2¢
CS2 2,2+0,2¢

*letras iguais indicam semelhanc¢a estatistica; letras diferentes indicam diferenga significante.

CS1: Nenhum condicionamento; CS2: HF 9% gel / 1 min; CS83: CS-2 + lavagem / 30 s + secagem; CS4: CS-3
+ silano; CS5: HF 4% gel / 1 min; CS6: CS-5 + lavagem / 30 s + secagem; CS7: CS-6 + silano; CS8: HF 5%
liquido / 1 min; CS9: CS-8 + lavagem / 30 s + secagem; CS10: CS-9 + silano; CS11: CS-9 + neutralizagéo +

lavagem/secagem + ultra-som / 5 min; CS12: CS-11 + silano.

Verificou-se no teste de Tukey que o condicionamento de
superficie CS6 (acido fluoridrico 4% + lavagem por 30s + secagem),
obteve o valor médio mais alto comparado aos demais condicionamentos.

Os condicionamentos CS11, CS4, CS7, CS3 e CS9, foram
semelhantes entre si e diferiram dos outros grupos. Esses grupos
correspondem a neutralizagdo apdés o condicionamento acido (CS11 —
acido fluoridrico 5%), a aplicacao do agente silano ap6s condicionamento
(CS4 — acido fluoridrico 9% e CS7 — acido fluoridrico 4%) e a lavagem por
30s apds condicionamento acido (CS3 — acido fluoridrico 9% e CS9 —
acido fluoridrico 5%).

Os condicionamentos CS5, CS8 e CS2, foram semelhantes

entre si e diferiram dos outros grupos. Estas condi¢gbdes correspondem a
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analise do pH da superficie apdés o condicionamento acido em todas as
concentragbes estudadas (CS5 — acido fluoridrico 4%, CS8 — acido 5% e
CS2 - &cido fluoridrico 9%).

A Figura 11 apresenta graficamente os resultados:
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Figura 11 - Grafico de média e desvio padrao dos resultados de pH, nas

diferentes condicoes.

5.2 Analise dos dados de angulo de contato
Pela ANOVA, constata-se que os métodos de
condicionamento influenciaram  significativamente  (P<0,0001) os

resultados de angulo de contato (Tabela 8).
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Tabela 8 - Teste ANOVA 1-fator dos dados de angulos de contato.

Fonte de

Gl sSQ Qm F P*
Variacao

Condicionamento 4 90603 22650,9 117 0,0000
Residuo 395 76164 192,8

Total 399 166767

*p<0.05

Na tabela 9, as médias e desvios-padrao dos angulos de
contato dos diferentes condicionamentos e a comparagdo multipla de
Tukey (5%) sdo mostrados. Os valores estao apresentados graficamente
na Figura 12.

Tabela 9 - Média e desvio-padrdo (em graus) dos dados de angulo de
contato (teste de Tukey, alpha=5%).

Condicionamento Médias * desvios padrao

CS1 48 + 167
CS5 35,1 +20,8°
CS4 16,5 + 10,5°
CS2 11,3 £ 10,2%
CS3 9,4+7,7°

CS1: Nenhum condicionamento; CS2: HF 9% gel / 1 min + lavagem por 30s + secagem; CS3: HF 4% gel / 1
min + lavagem por 30s + secagem; CS4: HF 5% liquido / 1 min + lavagem / 30s + secagem; CS5: CS-4 +
neutralizagdo + lava/seca + ultra-som / 5min.
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Figura 12 - Grafico de médias e desvio padrao dos dados de analise do
angulo de contato nos grupos.

O grupo nao condicionado (CS1) obteve os maiores valores
de angulo de contato estatisticamente significantes, seguido do CS5
(condicionamento+neutralizacdo+ultrasom). Os menores valores de
angulo de contato foram em ordem crescente foram CS3, CS2 e CS4, os
quais correspondem aos condicionados com diferentes acidos fluoridricos
(4%, 9% e 5%, respectivamente), sem neutralizagéo + limpeza em ultra-
som.

A Figura 13 demonstra as imagens obtidas pelo Gonidbmetro,
onde foi realizada a analise do angulo de contato, representando padrbes

representativos em cada condicionamento de superficie.
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E

Figura 13 - Fotografias dos angulos de contato nas superficies

submetidas aos condicionamentos: a) €CS1 - Sem
tratamento; b) CS2 — HF 9% gel / 1 min + lavagem / 30s +
secagem; c) CS3 - HF 4% gel / 1 min + lavagem / 30s +
secagem; d) CS4 - HF 5% liquido / 1 min + lavagem / 30s +
secagem; e) CS5 - CS4 + neutralizagcédo + lavagem/secagem

+ ultra-som / 5 min.

5.3 Analise dos dados de resisténcia de uniao

Pela ANOVA 2-fatores, \verificou-se que o fator
‘condicionamento” (p<0,0001) e “armazenagem” (P=0099) foram
estatisticamente significantes. A interacdo desses fatores também foi
significante (p<0,0001) (Tabela 10).
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Tabela 10 — ANOVA 2-fatores dos dados de resisténcia adesiva.

Fonte de Variagdo Gl SQ Qm F P*
Condicionamento 3 452,40 150,800 42 00000
Armazenagem 1 70,86 70,863 6,71 0,0099
Interagao 3 305,01 101,671 9.63  0.0000
Residuo 392 4138,79
Total 399 4967,06
*P<0,05

Com o teste de comparagédo multipla de Tukey (Tabela 11) foi
possivel notar que: (1) considerando somente o fator condicionamento,
independente do fator armazenagem, observou-se que
CS2=CS1>CS3=CS4; (2) considerando somente o fator armazenagem,
independente do fator condicionamento, observou-se que sem TC > com
TC; (3) na interagdo desses 2 fatores, nota-se que houve homegenidade
entre os 8 grupos, tendo CS3 e CS4 pés TC os menores valores de
resisténcia adesiva. Apenas a resistéencia adesiva do CS4 obteve

significativa reducéo da resisténcia adesiva apos TC.

Tabela 11 — Média (+ desvio padréo) dos dados de resisténcia adesiva
(MPa) das condicdes experimentais estabelecidas pelas

variaveis condicionamento e armazenagem.

. Armazenagem
Condicionamento Total
Sem TC Com TC
CS1 14,4 +2,7% 13,9 + 4,5%° 14,1 £ 3,7
CS2 14,3 + 3,1%° 15,5 + 3,22 149+32
CS3 12,7 + 3,6 12,4 +2,7% 12,6 + 3,2
CS4 14,2 + 3,13° 10,6 + 2,6° 12,4 + 3,4
Total 13,9+ 3,2 13,1+ 3,8

*etras iguais indicam semelhanca estatistica; letras diferentes indicam diferenca significante.

CS1: HF 9% gel / 1 min + lavagem / 30s + secagem + silano sem TC (Gr1) e com TC (Gr2);
CS2: HF 4% gel / 1 min + lavagem / 30s + secagem + silano sem TC (Gr3) e com TC (Gr4);
CS3: HF 5% liquido / 1 min + lavagem / 30s + secagem + silano sem TC (Gr5) e com TC (Gr6);
CS4: CS3 + neutralizagdo + lava/seca + ultra-som / 5min + silano sem TC (Gr7) e com TC (Gr8).
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Os dados de resisténcia adesiva dos 8 grupos estao

graficamente representados na Figura 14:

Resisténcia adesiva

204

154

. /
10-/
/ ///

MPa

Gr1 Gr2 Gr3 Gr4 Grd Gré Gr7 Gr8

Figura 14 — Gréfico de colunas (média * desvio padréo) dos dados de
resisténcia adesiva (MPa) para as 8 condigcbes

experimentais.

5.3 Avaliagao do modo de falha

A Tabela 12 apresenta os numeros e percentuais dos tipos
de fratura dos espécimes submetidos ao teste de microtracdo. Nenhuma
fratura adesiva foi encontrada apds avaliacdo sob microscopia Optica.
Falhas coesivas no cimento e na ceramica foram encontradas em alguns

casos. A maioria das fraturas observadas foi do tipo Mista.



66

Tabela 12 - Numero e percentuais dos tipos de fratura nos 8 grupos.

% total e TIPO DE FRATURA*
Grupos

cp Adesiva COES®™ COES“®' Mista
Grl  45(100%) 0(0%) 1(22%) O(0%) 44 (97.8%)
Gr2  45(100%) 0(%) 2 (44%) 1(2.2%) 42 (93,4%)
Gr3  45(100%) 0(%) 0(0%) 0(0%) 45 (100%)
Grdé  45(100%) 0(0%) 0(0%) 4(8,8%) 41(9,2%)
Gr5  45(100%) 0(0%) 0(0%) 3(6,6%) 42 (93,4%)
Gré  45(100%) 0(0%) 1(2.2%) 2 (44%) 42 (934%)
Gr7  45(100%) 0(0%) 0(0%) 0(0%) 45 (100%)

45
Gr8 0(0%) 3(6,6%) 0(0%) 42 (93,4%)
(100%)0
360 343
Total 0(0%) 7 (1,9%)
(100%) (2,7%)  (95,4%)

*Adesiva: fratura na interface entre cimento e ceramica; COES®™: fratura coesiva no cimento;
COES®®": fratura coesiva na ceramica; Mista: fratura adesiva combinada com fratura coesiva do

cimento.

As micrografias representativas obtidas em MEV das faces
adesivas dos cp submetidos ao teste de microtracado estdo apresentadas
abaixo.

As figuras 15a e 15b (85x) representam uma fratura do tipo
mista, onde pode-se observar os dois tipos de residuos nas superficies
fraturadas (ceramica/cimento). A figura 15c (400x) observa-se tragcos do
inicio da fratura na por¢cdo ceramica do cp, evidenciando em maior

aumento na figura 15d (1300x).



67

Figura 15 — micrografia representativa do cp representando um tipo de
falha mista, onde C= cera mica e CR = cimento resinoso: a)
porcdo ceramica da barra fraturada com residuo de material
resinoso; b) por¢cdo de cimento resinoso com residuo
ceramico; c¢) aumento de 400x da porgédo da provavel regiao
do inicio da fratura no material ceramico; d) aumento de
1600x do inicio da fratura.

Nas figuras 16a e 16b, representam uma fratura do tipo

mista, com uma maior quantidade de residuo de cimento resinoso.
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Figura 16 - Micrografias representativas das fraturas do tipo mista cp apés
0 ensaio de microtrac do (MEV — 75x a, 70x b), onde C =
cera mica e CR = cimento resinoso a) por¢cao ceramica da
barra; b) por¢cao de cimento resinoso da barra.

As figuras 17a e 17b, representam imagens de MEV de uma
fratura do tipo coesiva de cimento (COES®™), onde se observa apenas
residuo de cimento resinoso em ambas superficies fraturadas. Observa-
se também a presenca de bolhas negativas e positivas nas diferentes

superficies.

Figura 17- Micrografias representativas das fraturas do tipo coesiva de
cimento a) por¢cao ceramica da barra com remanescente de
cimento resinoso (CR) e bolhas positivas; b) por¢cédo de
cimento resinoso da barra com a presenca de bolhas

negativas.
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5.5 Analise topografica por MEV
As micrografias obtidas em MEV de amostras submetidos
aos diferentes condicionamentos com acido fluoridrico (sem aplicagao do

silano) estdo apresentadas abaixo.

L

Figura 18 - micrografia representativa da superficie tratada com CS1 - HF

9% gel / 1 min + lavagem / 30s + secagem (700x a, 1500x b
e 3000x c). Na figura 18c, aspecto topografico das crateras
criadas apos condicionamento, com a preseng¢a de imagens
sugestivas de precipitado (P) que pode ser proveniente da

reacao com o condicionador acido.



Figura
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9 - micrografi representatia a superficie tratada com CS2 - HF
4% gel / 1 min + lavagem / 30s + secagem (700x a, 1500x b e
3000x c). Na figura 19c, aspecto topografico das crateras
criadas apos condicionamento, com a presencga de imagens
sugestivas de precipitado (P) que pode ser proveniente da

reacao com o condicionador acido.
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5% liquido / 1 min + lavagem / 30s + secagem (700x a, 1500x b
e 3000x c). Na figura 20c, aspecto topografico das crateras
criadas apos condicionamento, com a presenca de imagens
sugestivas de precipitado (P) que pode ser proveniente da

reagao com o condicionador acido.
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kL

A

— mirografia representativa da superfiie tratada com CS4 —
HF 5% liquido / 1 min + lavagem / 30s + secagem (CS3) +
neutralizagdo + lavagem/secagem + ultra-som / 5min (700x a,
1500x b e 3000x c). Na figura 21c, aspecto topografico das
crateras criadas apd6s condicionamento, com a presenca de
imagens sugestivas de precipitado (P) que pode ser

proveniente da reacdo com o condicionador acido.



6. DISCUSSAO

Para a adesdo de cimentos resinosos a restauracbes de
ceramicas baseadas em 6xido de silica (feldspaticas), o condicionamento
acido da superficie antes da aplicagdo do silano e do cimento resinoso é
geralmente recomendado, na intencdo de se obter uma superficie
retentiva micro-mecanicamente (Roulet & Degrange*?; Thordup et al.>®). O
condicionamento com &cido fluoridrico seguido da aplicagdo do agente
silano aumenta a ades&o de cimentos resinosos a ceramicas feldspaticas
(Jardel et at,?*; Canay et al,”).

Em um estudo sobre a relagcéo entre o pH de agentes silanos, da
superficie ceramica e a adesdao a cimentos resinosos com dupla

polimerizagdo, Foxton et al.?

concluiram que o tratamento acido da
superficie ceramica e a duragao dos tempos de lavagem da superficie
ceramica alteram o pH de superficie e promovem diferentes pH de
superficie em ambos tipos de acidos (acido fosforico 40% e &acido
fluoridrico 20%). Quando foi utilizado um maior tempo de lavagem, o pH
de superficie foi aumentado, e a resisténcia de unido diminuiu nos grupos
onde foi utilizado um silano sem monémeros fosfatados, entretanto, nao
houve diferenga significativa na resisténcia de unido nos grupo com
mondmeros fosfatados. O tratamento acido da superficie da ceramica de
oxido de silica provavelmente aumentou a concentragdo de ions H+ na
superficie 0 que em alta quantidade, pode ativar o y-MPS (derivados do
agente silano) quando ndo ha presenga de monémeros fosfatados no
agente silano. Os resultados obtidos nesse estudo mostraram que
durante o condicionamento utilizando &cidos com diferentes
concentragbes, o pH de superficie diminuiu drasticamente (CS2, CS5 e
CS8) em relagdo ao CS1 (nenhum condicionamento). Apos a lavagem e
secagem, essas amostras obtiveram um aumento significante no pH.

Esses achados se diferem aos de Foxton em 2003%°, quando o pH de



74

superficie, depois que o acido fluoridrico ou fosférico foi aplicado na
superficie ceramica e lavado por 15s, uma reducéo significante ocorreu
no pH de superficie (p<0.05). Quando o tempo de lavagem foi aumentado,
o pH de superficie aumentou também, com um significante aumento
ocorrendo quando o tempo de lavagem subiu de 15 para 60s para os dois
tipos de acido (p<0.05). Para cada periodo de lavagem nao houve
diferenca significativa no pH de superficie entre condicionamento com
acido fluoridrico e fosférico (p>0.05).

Foi encontrado também que apés a remoc¢ao do acido pela
lavagem da superficie por 30 segundos e secagem (CS3, CS6 e CS9) os
valores de pH aumentaram, ultrapassando os valores de pH da superficie
sem nenhum condicionamento. Este fenbmeno pode ocorrer devido ao
fato da reagdo quimica ocorrida sobre a superficie ceramica apds o
condicionamento acido, promover subprodutos (precipitado acido e um
sal) com valor de pH mais elevados que a superficie ndo condicionada.
Em outros estudos, a necessidade de neutralizagcédo e limpeza com ultra-
som da superficie ceramica, tem sido associada limitacédo do efeito acido
do acido fluoridrico na ceramica, criando um padrao de condicionamento
regular e uniforme (Saavedra, et al*®, Flor et al.’®). No nosso estudo, foi
comprovado que a lavagem por 30s e secagem da superficie ceramica,
foi suficiente para que o pH da superficie cerdmica aumentasse seus
valores (CS3 = 8,6 £+ 2, CS6 = 11,5 + 2,6, CS9 = 8 £ 0.3), indicando a
reducao significativa da acidez da superficie ceramica sem a necessidade
de se realizar a neutralizagdo dessa superficie ap6s condicionamento
acido.

Com a aplicagdo do agente silano sobre a superficie
condicionada, as superficies ceramicas aumentaram significativamente os
valores de pH (CS4, CS7) ou se mantiveram estatisticamente
semelhantes (CS10 e CS12) a superficie cerdmica sem nenhum
condicionamento. A condicdo experimental CS12 corresponde a
superficie ceramica condicionada pelo acido fluoridrico 5% liquido / 1 min,

seguida de lavagem/secagem, neutralizacdo, lavagem/secagem, limpeza
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em ultra-som e aplicagao do silano. O pH dessa superficie assemelhou-se
a superficie ceramica sem nenhum condicionamento o que seria um
indicativo da efetividade da neutralizagdo do condicionamento. Entretanto,
grupos onde néo foi realizada a neutralizacao e lavagem em ultra-som, os
valores de pH se mantiveram semelhantes ou maiores que CS12. Quando
se relaciona esses achados de pH com os resultados de resisténcia
adesiva, observa-se nitidamente que houve uma relagdo positiva entre
altos valores de pH e mais altos valores de resisténcia adesiva, uma vez
que os condicionamentos CS4 e CS7 (mais altos valores de pH)
correspondem aos condicionamentos CS1 e CS2, respectivamente. Ao
contrario, mais baixos valores de pH (CS12 e CS10) vinculam-se a mais
baixos valores de resisténcia adesiva (CS3 e CS4). Esses eventos podem
estar relacionados aos fendmenos quimicos relativos a acidez na
superficie com consequente incompatibilidade quimica do cimento
resinoso com a superficie ceramica.

Os adesivos e materiais resinosos sdo todos polimerizados
pelo mecanismo dos radicais livres de vinil. Quando um material resinoso
€ fotopolimerizado na presenca do ar da atmosfera, existe uma grande
reatividade do oxigénio com os radicais livres. Quando um adesivo é
fotopolimerizado na presenca do ar da atmosfera, uma camada inibidora
de oxigénio é inevitavelmente formada, onde o oxigénio esta reagindo
com os radicais livres. (Ruyter**). A espessura dessa camada depende da
viscosidade do material resinoso, o qual inibe o indice de difusdo do
oxigénio (Rueggerberger & Margeson®®; Finger et al.”®). Normalmente a
aplicacdo de um material resinoso sobre uma superficie, promove uma
incompleta reatividade dos oligbmeros, por estar sob de uma fonte
continua de oxigénio. Existe uma competicdo entre essa reacao com 0s
radicais livres pelo remanescente de oxigénio presente e a geracao de
novos radicais livres, formados pelos iniciadores dos materiais resinosos
(efeito cinético). Quando a geragdo de radicais livres é abundante, a

polimerizagdo €& conseguida. O oxigénio remanescente na camada
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inibidora € consumido em uma reagao de reducéo entre a polimerizagcao
do iniciador e o acelerador da resina.

Nos casos onde houve a formacdo de um meio acido, a
camada de inibicdo de oxigénio soma-se a outros dimetacrilatos,
mondmeros vinil acidos com grupos carboxi ou éster fosfato.

A acidez péds-condicionamento acido, somada a
polimerizagdo quimica dos cimentos duais, promove uma interagdo dos
mondémeros residuais acidos na camada de inibicdo do oxigénio, com o
catalisador de perdéxido de amina, que s&o normalmente incorporados a

materiais de cimentagdo com ativagdo quimica. Yamauchi et al *

, sugere
que os mondmeros resinosos acidos sao polimerizados de maneira
ineficaz, na presenca do sistema de reducdo do perdxido de amina,
conforme aminas terciarias foram neutralizadas pelos monémeros
resinosos acidos e perderam sua capacidade de reducdo. A diluicdo da
concentrac&o dos radicais livres na “zona intermediaria de polimerizagao”
pode resultar em uma pequena ou nenhuma polimerizagéo, dependendo
da acidez e concentragdo de mondmeros resinosos acidos.

Quando correlacionamos as condigbes Condicionamento X
Armazenagem (Tabela 8), encontramos valores com grande
homogeneidade entre os grupos, sendo os grupos CS3 (12.383) e CS4
(10.584) apdés a armazenagem, semelhantes entre si e os que obtiveram
menores valores de resisténcia de unido. Os valores semelhantes
mostram que os diferentes condicionamentos e a técnica de
neutralizac&o, ndo promoveram maiores valores de adesao. Apos o tempo
de armazenagem (150 dias), os grupos submetidos condicionamento com
acido 5% e o uso do mesmo acido associado a neutralizagdo, obtiveram
0os menores valores de resisténcia adesiva. Estes valores diferiram de
trabalhos como de Leite®® e Saavedra et al.*®, onde foram encontrados
maiores valores apds neutralizagdo com bicarbonato de sédio e lavagem
em ultrassom.

O angulo de contato de um liquido sobre um substrato &

usado como um indicador da energia de superficie total e molhabilidade
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do aderente (adesivo, cimento resinoso, resina composta) (Zisman®®).
Aumentando-se a energia livre do substrato e a molhabilidade do
aderente, consequentemente esse ultimo escoa com mais facilidade
sobre o substrato (Lu et al*").

Jardel et al.?*

correlacionaram a topografia de superficie a
resisténcia de unido de duas ceramicas condicionadas com acido
fluoridrico 10% e silanizadas. Os resultados mostraram que a combinagao
condicionamento acido + silanizagao proporcionam mais altos valores de
adesdo. Em um estudo subsequente, (Jardel et al.?°), usando as mesmas
condicdes experimentais, foi avaliado a energia de superficie em relagéo
a rugosidade topografica causada pelo condicionamento acido nas duas
ceramicas. Os resultados mostraram que o condicionamento acido,
aumentou o potencial adesivo nas duas ceramicas utilizadas (GC - GC
Ceramic e PVS ceramic — SS White).

Os maiores potenciais adesivos foram encontrados quando
a superficie ceramica foi condicionada, na ordem crescente, com acido
fluoridrico 4% (9,4050°), 9% (11,261°) e 5% (16,457°). As amostras
submetidas ao condicionamento com acido fluoridrico 5%, neutralizagéo e
lavagem em ultra-som obtiveram os maiores valores de angulo de contato
(85,127°) e portanto com menor potencial adesivo, especialmente
comparado ao condicionamento com o mesmo acido, sem neutrlizagdo. O
menor potencial adesivo, estatisticamente diferente de todos os outros
tratamentos (48,011°), foi o encontrado no grupo “sem condicionamento”.

Esse achados do potencial adesivo pelos angulos de contato
refletem os resultados de resisténcia adesiva. Justamente o grupo com
menor potencial adesivo (maior angulo de contato), observado no grupo
neutralizado, obteve os menores valores de resisténcia adesiva.

Em relacdo a diferenca encontrada entre os grupos
condicionados com acido (figuras 5, 6 e 7), comparada as amostras sem
condicionamento (apenas o polimento com lixas d’agua de granulag¢des n°
600, 800 e 1200) (figura 4), outros trabalhos encontraram diferengas entre

na energia de superficie, sempre comparada ao aspecto topografico das
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amostras em Microscopia Eletrdnica de Varredura (Jardel et al.?®; Della
Bona et al.15). Quanto maiores forem os poros, sulcos e fendas, maior a
area de superficie e maior o potencial adesivo da amostra, diminuindo
assim, o angulo de contato. A proposta de neutralizar e lava-las em, é
remover o precipitado que se deposita sobre a superficie ceramica (Canay
et al.”; Leite®®) Entretanto, no presente estudo foi constatado que este
procedimento diminui a molhabilidade da superficie ceramica, tendo os
valores de angulo de contato estatisticamente mais altos que os valores
das amostras apenas condicionadas e ndo neutralizadas. A neutralizacao
da superficie ceramica foi introduzida com a intengao de promover a uniéo
ceramica/cimento, mas alguns trabalhos demonstraram que este
procedimento n&o teve influéncia nos resultados (Aida et al.”).

Os resultados de resisténcia de unido mostraram diferenca
estatistica entre os grupos condicionados com acido fluoridrico 4% e 9%
em relagdo aos grupos condicionados com acido fluoridrico 5% e o
mesmo condicionamento + neutralizagdo e limpeza em ultra-som. O
condicionamento acido pode ser explicado pela sua natureza quimica,
onde o acido fluoridrico reage preferencialmente com a silica presente
nas ceramicas feldspaticas (como a Vita VM7), formando

hexafluorsilicatos (Chen et al.®).



7. CONCLUSOES

1

Durante o condicionamento acido, os valores de pH caem
consideravelmente e com a lavagem/secagem, o meio
volta a tornar-se basico (mais alto pH), persistindo basico
apos silanizacao. A neutralizacdo nao promoveu aumento
do pH.

Potencial de adesédo mais alto (baixos angulos de contato)
foram observados com os grupos condicionados com
acidos em diferentes concentragdes, quando comparados
ao grupo nao condicionado e ao grupo submetido a
neutralizagéo acida pds-condicionamento.

Estaveis resisténcias adesivas foram obtidas quando a
superficie ceramica foi condicionada com acido fluoridrico
9%, 5% e 4%, enquanto que reducgdo significativa da
resisténcia adesiva foi notada quando o a superficie
ceramica foi neutralizada e limpa em ultra-som pos-
condicionamento.

Parece haver relagdo entre baixos valores de resisténcia
adesiva e pH baixo.

Menores angulos de contato (alto potencial adesivo)

refletiram mais altos valores de resisténcia adesiva.
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ABSTRACT

The aim of this study was to evaluate the tensile bond strength of a resin-based
cement to a feldspathic ceramic (Vita VM7), the pH and the contact angle on a
ceramic surface, after submitted to surface conditioning methods. To analyze the
pH of the ceramic surface, ninety six disks (8x3mm) of VM7 were fabricated and
divided into 12 groups (n=8) according to each treatment condition (CS): CS1-
without surface conditioning; CS2- hidrofluoridric acid (HF) 9% 1 min; CS3-
CS2+wash/dry; CS4- CS3+silane (S); CS5- AHF 4% 1 min; CS6- CS5+wash/dry;
CS7- CS6+silane; CS8- HF 5% 1 min; CS9- CS8+wash/dry; CS10- CS9+silane
Bmin; CS11- CS9+neutralizer+wash/dry+ ultrasonic cleaning; CS12-
CSl1i+silane. Then, pH was measure using a digital peagameter. Another forty
disks (8X3mm) were fabricated and divided into 5 groups to analyze the contact
angle: CS1-without conditioning; CS2- HF 9%; CS3- HF 4%; CS4- HF 5%; CS5-
HF 5%+ neutralizer +wash/dry+ultra-som, all groups were analyzed by means of
a Gonidmetro. Forty blocks (6,4x6,4x4,8mm) were fabricated, divided into 5
groups (n=10) and submitted to surface treatments to evaluate the bond strength:
CS1- HF 9% 1 min; CS2- HF 4% 1 min; CS4- HF 5% 1 min; CS5- CS3+
neutralizer +wash/dry+ ultrasonic cleaning. The specimens were storage in
distilled water at 37°C for 24 hours and cut into to axes (x and y), then the bar
specimens obtained were submitted to 2 conditions (Dry - immediate test; TC -
storage + thermocycling) and to the microtensile bond strength test. pH values
were significantly high for CS6 compared to that of CS5, CS8 and CS2. CS1 had
the highest contact angle. In the microtensile bond strength,
CS2=CS1>CS3=CS4, independently from the storage condition. CS4 had the
lowest microtensile bond strength value after TC. The neutralization decrease the
bond strength significantly, which was evidenced by the high contact angles after
the surface neutralization.

KEYWORDS: pH. surface conditioning. tensile bond strength. ceramic. surface
energy.
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