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BENEZ, G. C. Efeito do tratamento com plasma de baixa temperatura na
resisténcia de unido entre ceramica de dissilicato de litio e cimentos
resinosos. 2016. 22 f. Trabalho de Conclusdo de Curso (Bacharelado) — Faculdade
de Odontologia, Universidade Estadual Paulista, Aragatuba, 2016.

RESUMO

A acgao do HF pode danificar a superficie da ceramica de dissilicato de litio e causar
trincas na sua superficie, exercendo efeito enfraquecedor. Além disso, podem afetar
a adeséo entre este sistema ceramico e cimento resinoso. Dessa forma, o objetivo
do presente estudo foi comparar o tratamento de superficie da ceramica de
dissilicato de litio realizado com plasma de baixa temperatura (Plasma
HMDSO/Ar+0O;) com o protocolo de tratamento de superficie convencional
(HF+silano), por meio dos valores de resisténcia de unido entre os cimentos
resinosos e a ceramica. Amostras de ceramica IPS e.max Press foram
confeccionadas e divididas em dois grupos (n=11), de acordo com o tratamento de
superficie empregado: (1) [HF+S]: acido fluoridrico 5% e silano; (2) [Plasma
HMDSO/Ar+0,]: deposicdo de plasmas contendo uma mistura de 85% de
hexametildissiloxano (HMDSO) com 15% de argbnio (Ar) e finalizado com plasma de
oxigénio (O2). Para avaliar a resisténcia de unido entre a ceramica e os cimentos, as
amostras foram cimentadas a cilindros de resina composta utilizando cimento
resinoso fotopolimerizavel e outro dual. O teste de cisalhamento foi realizado em
uma maquina de ensaio universal, na interface resina/ceramica. O modo de falha
(adesiva, coesiva e mista) foi avaliado e quantificado wusando um
estereomicroscopio. Os valores de resisténcia de unido foram submetidos a ANOVA
dois fatores e ao teste Tukey (a = 0,05). O tipo de tratamento de superficie interferiu
na resisténcia de unido da ceramica com o cimento resinoso (p<0,001). Maiores
valores de resisténcia de unido foram observados para os grupos tratados com acido
fluoridrico e silano, sendo diferente estatisticamente dos grupos tratados com
plasma. Nao houve diferenca estatistica entre os cimentos utilizados. Pode-se
concluir que o plasma de baixa temperatura nao foi eficaz no tratamento superficial

da ceramica de dissilicato de litio.

Palavras Chave: ceramica; cimentacéao; resisténcia ao cisalhamento.



BENEZ, G. C. Effect of low temperature plasma treatment in the bond strength
between lithium dissilicate ceramic and resin cements. 2016. 22f. Trabalho de
Conclusédo de Curso (Bacharelado) — Faculdade de Odontologia, Universidade
Estadual Paulista, Aragatuba, 2016.

ABSTRACT

The HF may damage the surface of the lithium dissilicate ceramic and cause cracks
on the surface, exerting weakening effect. Furthermore, it may affect the adhesion
between the ceramic and resin cement system. The objective of this study was to
compare the treatment of the lithium dissilicate ceramic surface conducted with low-
temperature plasma (Plasma HMDSO / Ar + O2) with the conventional surface
treatment protocol (HF + silane) through the bond strength values between the resin
cement and ceramics. IPS e.max Press ceramic samples were prepared and divided
into two groups (n = 11) according to the surface treatment applied: (1) [S + HF] 5%
hydrofluoric acid and silane; (2) [Plasma HMDSO / Ar + O2]: plasmas deposition
containing a mixture of 85% of hexamethyldisiloxane (HMDSO) with 15% argon (Ar)
and finished with oxygen plasma (O2). To evaluate the bond strength between the
ceramic and cement, the samples were cemented to composite resin cylinders using
light-activated resin cement and also dual. The shear test was performed in a
universal testing machine, on the interface resin / ceramic. The failure mode
(adhesive, cohesive and mixed) was assessed and quantified using a
stereomicroscope. The bond strength values were submitted to ANOVA two factors
and Tukey test (a = 0.05). The type of surface treatment interfered with the ceramic
bond strength to resin cement (p <0.001). Higher bond strength values were
observed in the groups treated with hydrofluoric acid and silane being statistically
different from the plasma-treated groups. There was no statistical difference between
the cement used. It can be concluded that the low temperature plasma was not

effective on surface treatment of lithium dissilicate ceramic.

Keywords: ceramic; cementation; shear strength.
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1. INTRODUCAO

Apesar do protocolo para a cimentagcdo de ceramica de dissilicato de litio
estar bem estabelecido, a agdo do acido hidrofluoridrico (HF) pode danificar a
superficie dessa ceramica e causar trincas na sua superficie, exercendo efeito
enfraquecedor e tornando-as susceptiveis as fraturas, visto que a superficie
condicionada esta constantemente submetida a tracdo do cimento resinoso. Além
disso, o condicionamento acido produz sais insoluveis de silica fluoretada os quais
podem diminuir o contato molecular intimo entre o cimento e as particulas de silica,
0 que consequentemente afeta a adeséo entre este sistema ceramico e cimentos
resinosos.” Aliado a esse fato, existe uma grande preocupacdo com o uso do acido
fluoridrico no tratamento superficial das ceramicas, pois ele é toxico e apresenta alto
poder de corrosdo, podendo ser facilmente absorvido pela pele, sangue e 0ssos,
causando efeitos deletérios & satde do individuo.?*

Como alternativa a esse tipo de tratamento de superficie, os plasmas de baixa
temperatura surgiram como opg¢ao bastante promissora e que nada mais sao do que
gases ou mondmeros volateis que, quando estimulados eletricamente, formam ions
altamente reativos os quais podem transformar a superficie dos materiais. Essa
transformagdo pode promover contato mais intimo entre o agente adesivo e a
superficie do material. O hexametil disiloxano (HMDSQO) € um monémero que pode
ser utilizado para produzir plasmas de deposigao, formando um filme superficial que
possui moléculas de Silica (Si) em sua composi¢cdo. Dessa forma, o protocolo de
tratamento proposto por esse projeto, limitaria ao clinico apenas o condicionamento
a estrutura dental, eliminando passos clinicos (condicionamento acido e aplicagao
de silano) e economizando o tempo para a cimentacéo das pecas ceramicas.>®

De uma maneira geral, pode-se observar que, de acordo com estudos
prévios, o tratamento de superficie com plasmas de baixa temperatura promove
resultados de adesdo satisfatérios.’ Mas, até o presente momento, os autores
desconhecem estudos que tenham avaliado a ades&o ceramica de dissilicato de litio
e cimentos resinosos apos tratamento com plasmas de baixa temperatura obtidos a

partir do monémero HMDSO.
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2. OBJETIVOS

Dessa forma, o objetivo do presente estudo foi comparar o tratamento de
superficie da ceramica de dissilicato de litio realizado com plasma de baixa
temperatura (Plasma HMDSO/Ar+0O;) com o protocolo de tratamento de superficie
convencional (HF+silano), avaliando os valores de resisténcia de unido entre os
cimentos resinosos e a ceramica. Como hipdétese nula, tem-se que os diferentes

tratamentos, apresentariam resultados semelhantes para o ensaio realizado.
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3. MATERIAIS E METODOS

3.1 Confeccéo e preparo das amostras

Quarenta e quatro amostras vitro-ceramicas de dissilicato de litio (IPS e.max
Press, Ivoclar Vivadent AG, Schaan, Liechtenstein) foram confeccionadas a partir de
discos de resina acrilica autopolimerizavel (Duralay, Polidental, Cotia, Sdo Paulo,
Brasil). Os discos de resina acrilica foram obtidos por uma matriz metalica com
dimensdes de 10 mm de diametro por 2 mm de espessura. Esses discos foram
incluidos e a ceramica foi pressionada no interior dos moldes seguindo todas as
instru¢des preconizadas pelo fabricante.

Apos a obtengdo das amostras de dissilicato de litio, essas foram incluidas
em 7 gramas de resina acrilica autopolimerizavel (Jet, Artigos Odontolégicos
Classico Ltda, Sado Paulo, SP, Brasil) por meio de uma embutidora automatica
(PRE30, Arotec Ind. E Com. Ltda).

A superficie das amostras de dissilicato de litio foram planificadas por meio de
lixas sequenciais (#320, #400, #600) (Carbimet 2, Buehler, Lake Bluff, IL, EUA) em
uma politriz automatica (Aropol 2V, Arotec Ind. E Com. Ltda, Coitia, SP, Brasil) a
uma velocidade de 300 rpm. Em seguida, foram submetidas a banho de ultrassom
(UltraMet 2002; Buheler, Lake Bluff, IL, USA) em agua destilada por 1 minuto,
seguido de banho em solucao de alcool etilico a 99,3% por 5 minutos e, novamente
em banho em agua destilada por 1 minuto, para remogao das impurezas presentes
na superficie das mesmas.” '

As amostras foram divididas aleatoriamente em quatro grupos, de acordo com
o tratamento de superficie empregado e o cimento resinoso utilizado:

(1) [HF+S/F]: a superficie foi condicionada com acido fluoridrico 5% (IPS Ceramic
Etching Gel, Ivoclar-Vivadent) durante 20 segundos, sendo posteriormente lavada
com jato de spray e agua por 30 segundos e seca com jatos de ar livre de umidade e
Oleo, para finalmente ser silanizada com uma fina camada de silano (Monobond S,
Ivoclar-Vivadent), deixando-o atuar por 60 segundos, sendo posteriormente
cimentada com cimento fotopolimerizavel (Variolink Veneer, Ivoclar-Vivadent);

(2) [HF+S/D]: a superficie da ceramica foi tratada seguindo o mesmo protocolo do
grupo 1, no entanto, as amostras foram cimentadas com cimento resinoso dual

(Variolink I, Ivoclar-Vivadent);
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(3) [Plasma HMDSO/Ar+O,/F]: para o tratamento com plasmas de baixa
temperatura, as amostras foram posicionadas no interior de uma camara de vidro de
um reator customizado (LaPTec, Campus Experimental de Sorocaba, Universidade
Estadual Paulista, Sorocaba, Sdo Paulo)’ a uma pressao de base de 9,0 x 107 Torr
(12,0 Pa). Inicialmente, filmes de organosilicone foram depositados empregando-se
atmosferas compostas por 6,0 x 102 Torr (8,0 Pa) da mistura de 85% de HMDSO
(hexametil dissiloxano) e 15% de argdnio (Ar) gerando uma pressédo de trabalho
constante de 15,0 x 10 Torr (20,0 Pa). Em seguida, essa mistura foi interrompida e
foi iniciado o tratamento da superficie com plasmas de oxigénio (O2) a uma pressao
constante de 0,9 x 10 Torr (1,3 Pa) resultando na pressao de trabalho de 10,1 x 10
%2 Torr (13,5 Pa). Ambos os tratamentos foram conduzidos com 50 W de poténcia de
sinal de radiofrequéncia de 13,56 MHz por 30 minutos. Os parametros dos plasmas
foram estabelecidos de acordo com um estudo anterior’ e baseados no grau de
hidrofilicidade desejado. A cimentacdo das amostras foi realizada utilizando cimento
fotopolimerizavel (Variolink Veneer, Ivoclar-Vivadent);

(4) [Plasma HMDSO/Ar+0,/D]: a superficie da ceramica foi tratada seguindo o
mesmo protocolo do grupo 3, no entanto, as amostras foram cimentadas com

cimento resinoso dual (Variolink Il, Ivoclar-Vivadent);
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3.2 Ensaio de resisténcia de uniao (cisalhamento)

Para o ensaio de resisténcia de unido, foram confeccionados cilindros (5 mm
de didmetro x 2,5 mm de altura) de resina composta universal (Z100; 3M-ESPE, St
Paul, MN, USA). Para isso, foi confeccionado um molde de silicone laboratorial
(ZetaLabor; Zhermack S.p.A., Sdo Paulo, Sdo Paulo, Brasil) com uma perfuragédo no
centro, com as dimensbdes acima citadas. A resina composta foi manipulada e
inserida dentro do molde com incrementos de no maximo 2 mm, sendo esses
posteriomente fotopolimerizados (Rembrandt Allegro LED Curing Light; Den-Mat,
Santa Maria, CA), durante 40 segundos, de acordo com as especificagdes do
fabricante.

Cada cilindro foi cimentado sobre a superficie da amostra de ceramica
utilizando um cimento resinoso fotopolimerizavel (Variolink Veneer, Ivoclar-Vivadent)
ou a um cimento resinoso dual (Variolink Il, Ivoclar-Vivadent). Sobre o cilindro foi
posicionado um peso de 1000 g, acoplado a um dispositivo feito sob medida. Em
seguida o excesso do cimento foi removido. Ainda com o peso em posicao, e para
as amostras cimentadas com cimento fotopolimerizavel, o mesmo foi
fotopolimerizado durante 60 segundos, em quatro diferentes pontos da interface
resina/ceramica.

O ensaio de resisténcia de unido foi realizado em uma maquina de ensaio
universal (EMIC-DL 300; EMIC Equip. Sist. De Ensaios Ltda, Curitiba, PR, Brasil)
usando uma velocidade transversal de 1 mm/min, na interface resina/ceramica. O
valor da carga até que ocorresse a fratura foi determinado em KgF.

O modo de falha (adesiva, coesiva e mista) entre o cilindro de resina
composta e as amostras ceramicas foi avaliado e quantificado usando um

estereomicroscopio (V20 SteREO Descoberta, Carl Zeiss) com aumento de 150x.
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3.3 Analise dos dados

Os valores de resisténcia de unido foram submetidos a analise de variancia

(ANOVA) dois fatores e ao teste Tukey com significancia de 5%.



4. RESULTADOS
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O tipo de tratamento de superficie interferiu na resisténcia de unido da

ceramica com o cimento resinoso (p<0,001) (Tabela 1). Maiores valores de

resisténcia de unido foram observados para os grupos tratados com acido fluoridrico

e silano (HF+S/F e HF+S/D), sendo diferente estatisticamente dos grupos tratados
com plasma (HMDSO/Ar+0O,/F e HMDSO/Ar+0,/D) (Tabela 2). Nao houve diferenca

estatistica entre os cimentos utilizados (Tabela 1). O maior numero de falhas

encontradas foram do tipo adesiva, independente do grupo avaliado.

Tabela 1. Andlise de Variancia (ANOVA) dois fatores de resisténcia de unido da

ceramica com 0s cimentos resinosos para os dois diferentes tratamentos de

superficie analisados.

Fatores de Variacao SS MS F P

Cimento 40,46 40,46 278,25 0,255
Tratamento 11,03 2,76 18,95 <.001*
Cimento x Tratamento 0,99 0,25 1,71 0.155

Erro

13,09 0,15

*p < .05 denota diferenga estatistica significante.

Tabela 2. Valores médios + desvio padrdo da resisténcia de unido entre a ceramica,

submetida a diferentes tratamentos de superficie, com os cimentos resinosos.

Grupos Resisténcia de unido
[HF+S/F] 948+1,01 A
[HF+S/D] 10,06 + 1,53 A
[Plasma HMDSO/Ar+0O,/F] 2,35+1,07 B
[Plasma HMDSO/Ar+0,/D] 3,07+1,33 B

Mesma letra maiuscula nao difere ao nivel de 5% de significancia pelo teste de

Tukey.
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Figura 1. Distribuigdo percentual dos tipos de falha de unido (adesiva, coesiva ou mista) da ceramica

com o cimento resinoso para os diferentes grupos propostos.
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5. DISCUSSAO

Ao longo do tempo, diferentes estudos propuseram alternativas para substituir
o uso do acido fluoridrico no tratamento de superficie das ceramicas, principalmente
por ser toxico>* e por diminuir a resisténcia flexural das ceramicas de dissilicato de
litio, refletindo de modo negativo na longevidade clinica das restauragées.*'"'? No
entanto, sabe-se que a adequada unido entre cimento resinoso e a restauracao
ceramica provém do tratamento de superficie realizado.™

Como alternativa para alterar o comportamento quimico da superficie das
ceramicas sem provocar a degradagao das mesmas, plasmas de baixa temperatura
(NTP) vem sendo utilizados. Esses sdo essencialmente compostos por gases
capazes de produzir radicais livres, que quando estimulados por uma corrente
elétrica, geram atomos altamente reativos que podem transformar superficies inertes
em quimicamente ativas.>' Esses gases podem ser criados por meio de
mondmeros que sdo volatilizados e polimerizados.' Entre estes, destaca-se o
mondmero hexametil disiloxano (HMDSO) que pode ser polimerizado pela
dissociagado de sua molécula, induzida pelo impacto de elétrons e rearranjo de seus
radicais, o que produz um filme ultrafino de organosilicone na superficie dos
materiais.”®'” A composicdo de filmes de organosilicone possui estruturas muito
parecidas com a do polidimetilsiloxano (PDMS), cujo esqueleto € composto por uma
sequéncia de grupos de o6xido de silicio (Si-O), o que aumenta a quantidade de
silicio ao longo de toda a superficie, podendo facilitar a adesdo pela interagcéo
quimica da camada de silica aos componentes organo-resinosos do cimento
resinoso.”'® Além disso, a utilizacdo de plasma composto por oxigénio pode exercer
efeito de limpeza reduzindo assim a absorbancia de moléculas de hidrocabono® e,
ainda produzir radicais peroxidos altamente reativos, fazendo com que grupos
funcionais (C—O e C-OH) possam ser incorporados sobre a superficie do material

tratado, > 1,619

exercendo papel chave na reducdo da hidrofobicidade superficia
favorecendo a adeséo.

Todos esses aspectos foram verificados em um estudo prévio,” no qual, o
plasma HMDSO de baixa temperatura foi capaz de modificar as caracteristicas
quimicas de ceramicas de dissilicato de litio, tornando-as mais hidrofilicas, sem

comprometer a integridade superficial das mesmas. No entanto, pelos resultados do
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presente estudo, esse tratamento de superficie nao foi suficientemente eficaz para
aumentar a resisténcia de unido entre o cimento resinoso e a ceramica de dissilicato
de litio. Desse modo, a hipotese nula inicialmente formulada foi rejeitada, pois
ocorreu diferenca significativa entre os diferentes tratamentos de superficie
propostos.

Esse fato sugere a realizacdo de mais estudos para melhorar o potencial do
método NTP, podendo ser aprimorados por meio de modificagdes no tipo e no fluxo
do gas utilizado, na poténcia aplicada e na configuracéo dos eletrodos,® com objetivo
de se obter uma unido adequada entre o cimento resinoso e a ceramica de
dissilicato de litio. Deve-se pensar também na associacdo deste método com
diferentes métodos ja existentes na literatura, como por exemplo, a silanizagéo da
superficie. Sabe-se que os primers silanicos possuem funcionalidade dupla,
incluindo um grupo organico que se liga a grupos metoxi (-OCHs;), presentes em
compostos resinosos, para formar silandis (Si-OH) e, um grupo inorganico, como as
ceramicas a base de silica formando ligagdes siloxano (-Si-O-Si-).?° Sendo assim, o
numero de ligagbes siloxano poderiam ser maiores ao se associar o plasma com o
silano, o que pode revelar resultados de resisténcia de unido promissores.

Os resultados de resisténcia de unido obtidos no presente estudo revelaram
que o tratamento da superficie de ceramicas de dissilicato de litio com acido
fluoridrico e silano ainda € o método mais eficaz para se conseguir unidao adequada
entre a superficie destas e o cimento resinoso. Isso ocorre pois o acido fluoridrico
degrada a superficie da ceramica viabilizando a unido micromecanica com cimentos
resinosos e a unido quimica com o emprego do agente silano.”

O ensaio de resisténcia ao cisalhamento usado para avaliar a resisténcia de
unido entre o cimento e a ceramica tem sido ao longo dos tempos bastante criticado
pelo fato de nédo ser capaz de revelar resultados consistentes devido a distribuicao
nao uniforme da forga na interface de unido, fazendo com que ocorram falhas
coesivas no substrato.?"? No entanto, acreditamos que isso ndo tenha ocorrido em
nosso estudo, pois 0 modo de falha adesiva foi o que mais prevaleceu em todos os

grupos.
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6. CONCLUSAO

De acordo com os resultados obtidos e frente as limitacbes de um estudo in
vitro, pode-se concluir que o plasma de baixa temperatura, independente do cimento
utilizado, nao foi eficaz no tratamento superficial da ceramica de dissilicato de litio

com o objetivo de obter unido adequada ao cimento resinoso.
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