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Silva SCR. Efeito de tratamentos de superficie e da termociclagem sobre a
resisténcia de unido entre uma zirconia Y-TZP e cimentos resinosos [tese de
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RESUMO

Este estudo objetivou analisar a resisténcia de unido entre uma zirconia tetragonal
policristalina estabilizada por itria (Y-TZP) e dois cimentos resinosos, um
convencional e outro autoadesivo, apos tratamentos de superficie e termociclagem,
assim como analisar a caracterizagcdo de superficie dos espécimes apds os
tratamentos de superficie propostos. Discos (N=356) de Y-TZP (VIPI) foram
cortados, polidos e sinterizados com dimensdes finais de 5,0 mm de diametro e 2,0
mm de altura. A superficie da Y-TZP foi tratada com: 1- Controle - sem tratamento
de superficie (AS); 2- Jateamento com 6xido de aluminio 50 ym (J); 3- Aplicagéo do
adesivo Single Bond Universal - 3M ESPE (SBU); e 4- Jateamento com Oxido de
aluminio 50 ym + Single Bond Universal (JSBU). Discos de resina composta (Filtek
Z350 XT A3E- 3M ESPE) com 5,0 mm de didametro e 2,0 mm de altura (N=320)
foram cimentados sobre a superficie da Y-TZP com cimento resinoso convencional
(RelyX Ultimate- 3M ESPE) ou autoadesivo (RelyX U200- 3M ESPE). Metade dos
espécimes (N=160) foi submetida aos ensaios mecanicos de resisténcia de unido ao
cisalhamento por aplicagao de forga de tragdo (EMIC DL2000; célula de carga de 2,0
kN; 1,0 mm/min) apos 24h de armazenagem em agua destilada a 37 °C. A outra
metade (N=160) foi submetida ao ensaios mecanicos apos termociclagem (10,000
ciclos térmicos entre 5-55 °C, com imersdes de 30s). A interface de unido de cada
espécime foi analisada em estereomicroscépio (30x) e as falhas classificadas em
adesivas, coesivas da resina e/ou do cimento, ou mistas. Discos de Y-TZP (N=36),
obtidos nas mesmas condigdes em relagdo aos tratamentos propostos, foram
submetidos a anadlise de caracterizacdo de superficie por meio de microscopia
eletrbnica de varredura (MEV) e espectroscopia de energia dispersiva-EDS (n=2),
microscopia confocal para avaliar topografia e rugosidade de superficie (n=5), e
difragdo de Raios-X (DRX; n=2). Os dados de resisténcia de unidao (MPa) e
rugosidade de superficie (Sa) foram submetidos aos testes de normalidade e
homocedasticidade, para em seguida serem analisados por métodos estatisticos
nao paramétricos (Kruskal-Wallis + teste de Dunn) e paramétricos (1-way ANOVA +
teste C de Dunnett), respectivamente, com nivel de significancia de 5,0%. A
termociclagem e os diferentes cimentos utilizados n&o apresentaram efeito
significativo sobre os valores de resisténcia de unido (p>0,05). Apenas o grupo
JSBU produziu aumento na resisténcia de unido (p<0,05). Ndo foi encontrada
diferenga significativa entre os demais grupos experimentais (AS, J e SBU; p>0,05).
Os tratamentos dos grupos AS e J nao produziram diferenga na rugosidade de
superficie da Y-TZP (p=0,980). Contrariamente, os tratamentos dos grupos SBU e
JSBU produziram maiores valores de rugosidade (p<0,001). O tipo de falha foi
predominantemente adesiva para todas as condi¢gdes experimentais. A combinagao



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

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



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

ABSTRACT

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



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

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

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

protéticas®'°.

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

tratamento’ "3,

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

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

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

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

2426 o a silicatizacdo?°, intencionando criar retencgoes

24-26

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

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

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

9,43

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

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

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

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

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

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

indiretag?®:34°

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

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

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

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

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

ceramica Y-TZP.
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7 CONCLUSOES

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

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

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

v" A combinagcdo de métodos de tratamentos de superficie promove aumento na
rugosidade de superficie da zirconia;

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