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Castro HL. Avaliacdo de trés cimentos resinosos na resisténcia de unido
entre dentina e uma ceramica de zircbnia estabilizada por itria.
[dissertacdo]. Sdo José dos Campos: Faculdade de Odontologia de Séo
José dos Campos, UNESP - Univ Estadual Paulista; 2010.

RESUMO

Objetivou-se avaliar a resisténcia a tracdo (o) da unido de trés sistemas
de cimentagédo resinosa de ativacdo dual (RelyX ARC, RelyX U100 e
Panavia F) entre a dentina e uma ceramica a base de zirconia
estabilizada por Oxido de itrio (In-Ceram YZ, Vita Zanhfabrik) com
diferentes tratamentos de superficie. A superficie oclusal de 54 terceiros
molares humanos higidos foi exposta e condicionada conforme as
instrucdes de cada cimento. Cinquenta e quatro blocos ceramicos foram
planificados e sinterizados (6,4 mm x 6,4 mm x 4,8 mm). Apos, foram
divididos em dois grupos conforme o tipo de tratamento de superficie:
jateamento com o6xido de aluminio < 50 um ou silicatizagdo (CoJet, 3M
ESPE)(24-28 psi). A cimentac&o a dentina foi realizada de acordo com as
instrucbes de cada fabricante. Assim, foram constituidos 6 grupos. Os
conjuntos foram armazenados em agua destilada a 37°C por 24 h e
cortados no sentido x e y, 9 corpos de prova (cp) por conjunto foram
obtidos em média (area adesiva de + 1 mm?). Os cp de cada conjunto
foram divididos aleatoriamente em 3 condi¢cdes de armazenagem: ensaio
imediato; 60 dias de armazenagem em agua destilada (37°C) e
termociclagem (10.000x, 5°C - 55°C) (n=12). O ensaio de resisténcia
adesiva por microtracdo foi realizado numa maquina de ensaio universal
(2 mm/min). Nos grupos imediatos RelyX ARC-silicatizacdo e Panavia F-
jateamento apresentaram as médias mais altas de o (13,9 e 13,0 MPa,
respectivamente), seguido do RelyX U100-jateamento (10,2 MPa). Apés a
termociclagem, o cimento Panavia F-jateamento foi melhor (14,8 MPa)
seguido pelo RelyX ARC-silicatizacdo e RelyX U100-jateamento (12,9 e
9,9 MPa, respectivamente). Apds a armazenagem por 60 dias, 0s
cimentos se comportaram de forma semelhante, onde o0s grupos que
foram silicatizados demonstraram uma tendéncia a valores mais elevados
de o (MPa).

Palavras-chave: Cimentos dentérios; Resisténcia a tracdo; Ceramica.



1 INTRODUGCAO

A busca pela exceléncia estética fez com que a
odontologia restauradora se direcionasse para materiais cada vez mais
estéticos e duradouros. Neste sentido a utilizacdo de coroas totais
ceramicas é crescente e sua indicac¢do cada vez mais ampla.

Os materiais restauradores precisam cumprir com 0S
requisitos necessarios para suportar as cargas e tensdes geradas em
servigco, principalmente na regido posterior. Entretanto, a maioria das
ceramicas dentais € friavel e o estresse de tracao resultante de uma carga
externa pode levar a propagacao catastréfica de trincas (falhas, defeitos)
pré-existentes (Seghi et al., 1995). Sua susceptibilidade a falha foi
identificada em areas localizadas de concentracdo de estresse elevado
(Kramer et al., 1999; Scherrer et al., 1999; Jung et al., 2000; Lawn et al.,
2001). Consequentemente, outras ceramicas foram desenvolvidas na
tentativa de melhorar essas propriedades mecanicas.

Como, por exemplo, as ceramicas a base de zirconia
tetragonal parcialmente estabilizada por oxido de itrio (Y-TZP — Yttria
partially stabilized tetragonal zirconia). A medicina faz uso dessa ceramica
em préteses biomédicas, como por exemplo, na articulagdo do quadril. Na
odontologia estas ceramicas foram introduzidas em conjunto com o0s
sistemas CAD/CAM (Denry; Kelly, 2008).

A zircbnia é um material polimoérfico que existe em trés
alétropos: a fase monoclinica, estavel até aproximadamente 1170°C,
seguido da transformac&o a fase tetragonal (entre 1170°C a 2370°C) e
clbica que existe até seu ponto de fusdo a 2713°C (Subbarao, 1981; Goff
et al.,, 1999). Esses valores podem variar, dependendo da composicao

guimica da zirconia (Della Bona, 2009).
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A transformacdo da fase tetragonal para a fase
monoclinica (T-M) durante o resfriamento é acompanhada por um
aumento substancial de volume (~4,5%) (Kelly & Denry, 2008). Esta
transformacdo T-M é reversivel e inicia-se em torno de 950°C no
resfriamento (Denry e Kelly, 2008). A zirconia estabilizada com Oxidos
como CaO, MgO, Y,03 ou CeO, consegue reter a sua estrutura tetragonal
a temperatura ambiente e, consequientemente, o controle do estresse
induzido da transformacdo T-M, sendo muito eficiente no impedimento da
propagacdo da trinca aumentando sua resisténcia (Garvie et al., 1972;
Garvie et al., 1975; Heuer et al., 1986; Della Bona, 2009).

Algumas propriedades mecénicas da zirconia s&o as mais
altas relatadas para uma ceramica dental, apresentando altos valores de
resisténcia a fratura (>1000 MPa) e de tenacidade (6-10 MPasm°®®)
guando comparados as ceramicas convencionais (Kosmac et al., 1999;
Lawn et al.,, 2002; Guazzato et al., 2004; Deville et al., 2006). Isto
possibilita a realizacdo de préteses parciais fixas posteriores com maior
previsibilidade (Della Bona, 2009).

Um problema aparente das ceramicas a base de zirconia
€ a degradacédo a baixa temperatura (LTD — low temperature degradation),
sendo esse um fendbmeno bem documentado e agravado notavelmente
pela presenca da agua (Sato et al., 1985; Chevalier et al., 1999; Guo,
1999). As consequéncias deste processo de envelhecimento sé&o
multiplas e incluem a degradacdo da superficie com desprendimento de
gréos e a formacdo de microtrincas, assim como a diminuicdo da
resisténcia (Denry; Kelly, 2008). Esse tipo de evento ocorreu nas proteses
ortopédicas, onde a ceramica era submetida a processos de esterilizacao
na presenca de calor e umidade (0 que n&o ocorre com as ceramicas
dentais) (Della Bona, 2009).

Kosmac et al. (2000) e Sundh et al. (2005) relataram que
o tratamento térmico (annealing) a 900°C por 1 h ou os tratamento

térmicos relativamente curtos na escala de temperatura de 900-1000°C
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induzem a transformacdo reversa da fase monoclinica para tetragonal
novamente. Este fendmeno foi acompanhado pelo relaxamento da tensao
compressiva na superficie e uma diminuicdo na resisténcia a flexdo. A
gueima da ceramica de cobertura durante a fabricacdo de restauracdes
dentais provavelmente promove a transformagdo reversa com as
consequéncias listadas anteriormente. Além disso, a reversibilidade da
transformacao nao deve ser confundida como um mecanismo para “curar”
as falhas introduzidas previamente.

Um problema relatado no desempenho das ceramicas de
zircbnia é a pobre adesdo aos cimentos resinosos. Para uma adeséo
confidvel entre ceramicas convencionais (acido sensiveis) e cimentos
resinosos € necessario um pré-tratamento de superficie. No entanto, nem
o condicionamento com acido fluoridrico nem a silanizacdo garantem uma
adesdo satisfatoria entre resina e zirconia, devido ao alto teor cristalino e
escassa fase vitrea (abaixo de 1%) (Bottino et al., 2005; Kim et al., 2005;
Amaral et al., 2006; Atsu et al., 2006; Della Bona, 2009). Como
consequéncia, varios protocolos de cimentacdo estdo sendo propostos
para modificar as propriedades de superficie da zircébnia, por meio de
métodos de microabrasdo (Blatz et al., 2004; Ozcan e Vallittu, 2003;
Valandro et al., 2006; Kumbuloguo et al., 2006; Wolfart et al., 2007).
Esses métodos, contudo, foram criticados por, supostamente, induzirem o
crescimento subcritico de trincas (SCG — slow crack growth) (Zhang et al.
2004; Deville et al., 2006). Porém, os resultados em testes mecéanicos
ainda sdo os mais altos em comparagcdo as outras ceramicas de infra-
estrutura, sugerindo um desempenho superior mesmo apos esses
tratamentos (Zhang et al., 2004). Além disso, a unido entre infra-estrutura
a base de zirconia e cimento resinoso, na cimentagédo adesiva, funciona
de forma diferente aos testes laboratoriais onde os corpos-de-prova de
infra-estrutura a base de zirconia sado avaliados de forma isolados (Della
Bona, 2009).
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Esse desempenho foi confirmado por Sailer et al., em
2007, que apresentaram resultados clinicos satisfatorios com préteses
parciais fixas posteriores com infra-estrutura em zirconia cimentados com
cimentos resinosos (Variolink Il ou Panavia TC).

Embora a cimentacdo nao-adesiva das restauracfes
ceramicas a base de zirconia (fosfato de zinco ou cimentos de iondémero
de vidro modificados por resina) possa fornecer uma adequada fixagao
clinica, a cimentacdo adesiva € preferivel para garantir uma melhor
conservacao e adaptacdo marginal (Atsu et al., 2006; Burke et al., 2002;
Derand et al., 2005).

Segundo Oyague et al., 2009a, cimentos com potencial
para serem utilizados com a zirconia sdo baseados no bisphenol A
diglycidylether methacrylate (Bis-GMA), e mondémeros do tipo 4-
methacryloxyethyl trimellitate anhydride ou methacryloxy decyl phosphoric
acid (MDP), pois apresentam uma resisténcia de unido melhor que outros
cimentos e ndo ha necessidade de tratamento de superficie. Porém, o
dilema permanece para os clinicos, pois os cimentos e os fabricantes de
ceramica ndo informam um Unico protocolo de cimentagdo, apenas
apresentam alternativas para que o clinico faca a sua escolha.

Sabendo que a selecdo do cimento é um fator de
fundamental importancia para garantir uma resisténcia adesiva adequada
a zirconia, agentes de cimentacdo com mondmero fosfato tém sido
propostos na literatura com resultados satisfatérios (Oyague et al., 2009a;
Oyague et al.,, 2009b; Valandro et al., 2005; Valandro et al., 2006;
Valandro et al., 2007; Wolfart et al., 2007).

Cimentos auto-adesivos de passo uUnico foram igualmente
propostos para cimentacdo de restauracdes a base de zirconia (Ernst et
al., 2005). A matriz resinosa destes sistemas consiste de um A&cido
metacrilato multifuncional que reage com o substrato e contribui para o
mecanismo de adesdo (De Munck et al., 2004), porém h& pouca

informacéao disponivel.
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Enquanto ndo houver um consenso e um conceito bem
sedimentado na literatura sobre o método de condicionamento mais
apropriado para uma adesao adequada do cimento a ceramica a base de
zirconia, bem como da durabilidade da adesdo a longo prazo, ficam
lacunas quanto aos procedimentos de cimentacao.

Diante do exposto, 0 objetivo neste estudo foi investigar a
influéncia dos tratamentos de superficie de uma ceramica a base de
zirconia estabilizada por 6xido de itrio na resisténcia adesiva a cimentos
resinosos, com caracteristicas diferentes, imediatamente apdés a

cimentacdo e apds o envelhecimento.



2 REVISAO DA LITERATURA

2.1 Evolugao dos sistemas adesivos e dos cimentos resinosos

Os primeiros relatos do condicionamento do esmalte
dental com &cido fosforico foram de Buonocore (1955), em que o autor
verificou a alteragdo da morfologia superficial do esmalte criando
microporosidades que melhoraram a unido entre a resina e o esmalte
dental.

A odontologia adesiva evoluiu muito com a incorporagao
de particulas de carga as resinas (Bowen, 1963), a adicdo de novas
técnicas e materiais para o condicionamento do 6rgao dental (Fusayama
et al., 1979; Nakabayashi et al.,1982).

Pashley et al.,, em 1992, evidenciaram a necessidade de
se aprimorar 0s agentes condicionadores e primers. As possiveis
desvantagens causadas pelo condicionamento acido, como o0 aumento da
permeabilidade dentinaria, da umidade superficial, do potencial de
irritacdo pulpar, da desnaturacdo do colageno e de uma discrepancia
entre profundidade de desmineralizacéo e capacidade de penetracdo do
agente adesivo foram relatados no trabalho. Os autores concluiram que
foi vantajosa a simplificacdo da técnica com a combinacdo de agentes
condicionadores e primers, reduzindo a concentracdo acida, o tempo de
aplicagcdo, bem como minimizando a microinfiltragdo.

Watanabe e Nakabayashi, em 1993, desenvolveram um
primer auto-condicionante para adesdao em esmalte e dentina

simultaneamente, o qual reduziu o tempo de trabalho, eliminando o passo
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de lavagem do acido, além de evitar o risco de colapso das fibras de
colageno dentinario.

Em 1994, Watanabe e Nakabayashi descreveram
métodos utilizados para mensurar a unido de compdsitos sobre a dentina.
Os métodos mais utilizados foram o teste de tracdo, o de cisalhamento e
o de “push-out”. Os autores relataram que o teste de tracdo deve ser o de
eleicdo, apesar de ser critica a execucao do teste, visto que a interface a
ser testada deve estar perpendicular a forca de tracdo. Ja os testes de
cisalhamento, a fratura parece sempre comecar no ponto em que o bisel,
aplicador da carga, atinge a amostra, podendo mascarar a fratura (Della
Bona; van Noort, 1995).

Van Meerbeek et al. (1994) avaliaram, in vivo, a
efetividade clinica de dez sistemas adesivos em restauracdes classe V.
Foram utilizados sistemas de um (auto-condicionantes) e dois ou mais
passos clinicos (convencionais). Os autores concluiram que os sistemas
que promoveram a remocao da smear layer e a desmineralizacdo da
dentina (convencionais) mostraram uma evolucdo clinica melhor do que
agueles que modificaram a camada desordenada de colageno sem
remocgdo completa da smear layer. A retencdo apdés um ano foi registrada
como perfeita para Clearfil Liner Bond e Scotchbond Multi-Purpose.

Sano et al., em 1994, compararam in vitro a relacao entre
a area de superficie e a resisténcia de unido entre dentina e dois
materiais restauradores, por meio do teste de tracdo. Foram utilizados 20
molares humanos extraidos. O tecido dentinario foi exposto através de um
corte realizado em cortadeira com disco diamantado sob refrigeracdo a
agua. Os dentes foram polidos com lixas de SiC (carbeto de silicio) de
granulacdo 600 e tratados com um dos 3 tipos de materiais utilizado no
teste (Scotchbond Multi Purpose, Clearfil Liner Bond 2 e Vitremer). Apés
construido um bloco de material restaurador (resina ou ionémero de
vidro), fatias de 0,5 mm a 3 mm de espessura foram obtidas através de

cortes realizados ao longo eixo do dente e, com 0 uso de uma ponta
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diamantada superfina, foi realizado um corte (“estrangulamento”) na
regido da unido, com aproximadamente 0,5 mm x 0,5 mm a 3 mm x 3 mm
de area seccional, deixando os corpos-de-prova com a forma de
ampulheta. Cada corpo-de-prova foi posicionado e unido com cola a base
de cianoacrilato a um dispositivo de teste (Bencor Multi-T) acoplado a
maquina de ensaios universal. O teste foi realizado com uma velocidade
de 1 mm/min. Os resultados demonstraram que houve relacdo inversa
entre a resisténcia de unido e area de adesao, além de permitir varias
medi¢cdes em um mesmo dente. Os autores concluiram que o teste de
tracdo com menor area de adesdo produziu resultados mais confiaveis,
sendo denominado de teste de microtracéo.

Della Bona e Van Noort, em 1995, verificaram o efeito da
distribuicdo de esforcos durante a realizacdo dos testes de resisténcia ao
cisalhamento sobre uma ceramica, utilizando a analise de estresse por
elemento finito, bem como a andlise do tipo de falha ocorrida com os
diferentes tipos de testes. Para isso, foram confeccionadas amostras de
ceramica e resina composta. No grupo A, foram construidos cilindros de
resina composta sobre a base de ceramica; no grupo B, a base era de
resina composta e o cilindro de ceramica; e no grupo C, tanto a base
quanto o cilindro foram construidos com resina composta. Para o ensaio
de cisalhamento, o carregamento nos cilindros foi realizado com um cinzel
posicionado o mais préximo possivel da interface adesiva. Paralelamente,
neste estudo, os autores também verificaram a resisténcia de unido a
tracdo para os mesmos materiais. Os resultados demonstraram que 0s
valores de resisténcia ao cisalhamento para as amostras do grupo A foi
inferior estatisticamente aos valores dos grupos B e C. Quanto ao tipo de
falha ocorrida, metade das amostras do grupo A tiveram falha coesiva na
base de ceramica e a outra metade falha adesiva. No grupo B, 80% das
falhas foram coesivas na base de resina composta e os 20% restantes
foram falhas adesivas. No grupo C, 100% das amostras tiveram falha

coesiva na base de resina composta. Ja no teste de tracdo, as falhas
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sempre ocorreram na interface adesiva e isso levou os autores a concluir
que o teste de tracdo seria 0 mais indicado, ja que o teste de
cisalhamento pareceu ser inadequado para mensurar a resisténcia de
unido da interface ceramical/resina composta. Pequenas variacdes neste
tipo de teste como geometria da amostra, ponto de carregamento e tipo
de carregamento, fornecem valores de resisténcia de unido diferentes,
fato este atribuido a ndo uniformidade dos esforgos induzidos na interface
durante o carregamento. Sendo assim, o teste de tracao teria um arranjo
menos complexo e mais apropriado para se avaliar a resisténcia de unido
da interface ceramica/resina composta.

Em 1998, van Meerbeek et al. realizaram uma reviséo de
literatura sobre o desempenho clinico dos adesivos dentinarios. Os
sistemas adesivos foram classificados em relacdo a smear layer. O
primeiro grupo de sistemas adesivos remove completamente a smear
layer e s&o apresentados em um ou dois frascos, dependendo,
respectivamente, da aplicacdo combinada ou separada do primer e do
agente adesivo. O segundo grupo modifica a smear layer ao invés de
remové-la, denominados de sistemas auto-condicionantes. Este contém
um mondmero acidico Phenyl-P e HEMA para, simultaneamente,
condicionar e tratar tanto o esmalte quanto a dentina. De acordo com 0s
autores, além da simplicidade, o segundo grupo promove a
desmineralizacdo superficial da dentina, a penetracdo simultdnea de
monodmeros, e pode ser polimerizado in situ.

Em 2002, Lopes et al. realizaram uma reviséo de literatura
sobre adesdo dentaria no que se refere ao estado presente e
perspectivas futuras. Os autores afirmaram que duas técnicas adesivas
distintas sdo as mais proeminentes: condicionamento total e os sistemas
auto-condicionantes. Enquanto os adesivos com condicionamento total ja
demonstraram sua eficacia tanto in vitro como em situacdes clinicas, 0s
sistemas auto-condicionantes ainda necessitam provar sua eficacia, os

quais estao evoluindo rapidamente, porém seus resultados ainda ndo sao
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suficientemente previsiveis, mas alguns sistemas, como o Prompt L-Pop
(3M ESPE), que é um adesivo auto-condicionante, e o Clearfil SE Bond
(Kuraray), que é um sistema com um primer auto-condicionante,
alcancaram resultados positivos na unido as estruturas dentarias. No
entanto, mais estudos sédo necessarios para confirmar a eficiéncia desses
sistemas.

Em 2004, Behr et al. compararam in vitro a adaptacao
marginal de um cimento resinoso auto-adesivo de apenas um passo
clinico (RelyX Unicem), com cimentos ja estabelecidos e seus
correspondentes sistemas adesivos. Coroas totalmente ceramicas foram
cimentadas a molares humanos com o cimento auto-adesivo (sem e com
a etapa de tratamento da superficie dentinaria), um cimento que remove a
camada de smear layer (convencional) e um cimento resinoso com
sistema adesivo que dissolve a smear layer (sistema adesivo auto-
condicionante). Os resultados indicaram que o cimento auto-adesivo sem
pré-tratamento proporcionou adaptacdo marginal em dentina similar aos
demais agentes de cimentacao.

Piwowarczyk et al., em 2004, determinaram a resisténcia
adesiva ao cisalhamento, in vitro, de agentes cimentantes a algumas ligas
metdlicas e ceramicas odontoldgicas: alumina densamente sinterizada;
ceramica reforcada com leucita; e ceramica a base de dissilicato de litio.
As superficies da liga e da ceramica de alumina foram jateadas com
particulas de éxido de aluminio (100 pum) com presséo de 2,8 bar, a uma
distdncia de 10 mm, durante 10 segundos. As superficies das demais
ceramicas sofreram condicionamento com 4&cido hidrofluoridrico e
aplicacao de silano. Concluiram que, apos 14 dias de armazenamento em
agua e termociclagem, apenas o cimento auto-adesivo RelyX Unicem e
dois cimentos resinosos (Panavia F e Compolute) apresentaram forte
adeséao aos especificos materiais, e os demais cimentos (fosfato de zinco,
ionbmeros de vidro e iondmeros de vidro modificados resina)

apresentaram os menores valores de resisténcia de uniao.
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Van Meerbeek et al. (2005) preocupados com a técnica
dos adesivos auto-condicionantes de um passo clinico, discutiram o0s
principais pontos negativos inerentes a estes sistemas. Assim,
consideraram que, aléem da formacdo da camada hibrida, os adesivos
auto-condicionantes poderiam oferecer a vantagem adicional de formar
uma interagdo quimica entre os monémeros funcionais e a hidroxiapatita
residual. Contudo, os adesivos auto-condicionantes de um passo técnico
sdo comumente associados com uma baixa resisténcia de adeséo, a qual
poderia ser atribuida em parte a dissolucdo de monémeros hidrofilicos e
hidrofébicos em uma relativamente alta concentracdo de solventes.
Dentro desta mistura instavel, a presenca da agua também é essencial
como um meio de ionizacdo para desencadear a atividade auto-
condicionante do adesivo. Por serem altamente hidrofilicos, os adesivos
auto-condicionantes de um unico passo tém sido reportados como uma
membrana semipermeavel, permitindo a passagem de fluidos e
comprometendo seriamente a durabilidade de unido. Entretanto,
empregando-se uma técnica apropriada de secagem ou de evaporagao
do solvente a efetividade de unido seria aumentada, por remover
substancialmente a quantidade de agua destes adesivos.

Schulze et al. (2005) estudaram o sistema adesivo com
primer auto-condicionante (Clearfil SE Bond, Kuraray) em compara¢ao ao
adesivo mono-componente com condicionamento acido prévio (Single
Bond, 3M ESPE), no que se refere & umidade da superficie dentaria. Os
resultados demonstraram que o Clearfii SE Bond n&o demonstrou
alteracbes entre os grupos, enquanto que o Single Bond apresentou
diferencas significantes entre os grupos, especialmente apés a secagem
da superficie, confirmando a sensibilidade da técnica.

Abo-Hamar et al. (2005) avaliaram, in vitro, a resisténcia
ao cisalhamento de um cimento auto-adesivo em esmalte e dentina,
comparando-o0 a quatro agentes cimentantes (trés resinosos e um de

iondbmero de vidro). As amostras foram submetidas a termociclagem,



30

sendo que a resisténcia adesiva do cimento auto-adesivo apds a
termociclaglem, em esmalte, diminui significativamente, mas ainda
permaneceu estatisticamente superior ao grupo do cimento de iondbmero
de vidro. Em dentina, a resisténcia adesiva do cimento auto-adesivo foi
estatisticamente semelhante aos outros cimentos resinosos, porém
significativamente superior ao cimento de ionémero de vidro. Os autores
afirmaram que o tipo de substrato afeta a resisténcia adesiva dos
cimentos testados, sendo que o cimento auto-adesivo ndo € o ideal para
cimentacdo de inlays e coroas parciais, onde uma consideravel area de
esmalte estd presente. Porém, concluiram que o cimento auto-adesivo,
que tem o processo de cimentacdo simplificado, pode ser considerado
uma alternativa aos sistemas utilizados para ceramicas e restauracdes de
bases metdalicas, nos casos em que pouco ou nenhum esmalte é
encontrado.

De Munck et al. (2005) realizaram uma revisdo critica da
literatura com relacéo a durabilidade de unido entre os tecidos dentarios e
os adesivos resinosos, enfocando métodos e resultados. Os autores
relatam os tipos de envelhecimento como estocagem, termociclagem,
cargas oclusais e estudos de degradacao in vivo. O envelhecimento mais
comumente utilizado é a estocagem dos corpos-de-prova em ambiente
uamido a 37°C, por um periodo especifico. A maioria dos estudos
demonstra diminuicdo dos valores de resisténcia ap0s a armazenagem,
que é causada, possivelmente, pela degradacéo por hidrélise da interface
entre os componentes (principalmente da resina e/ou colageno). Mas, a
agua pode infiltrar e diminuir as propriedades mecanicas da matriz
polimérica, dilatando e reduzindo as forcas entre as cadeias poliméricas
(processo chamado de plastificacdo). Além disso, alguns componentes da
interface  como mondmeros residuais e produtos resultantes dos
processos de envelhecimento podem enfraquecer a adesdo entre 0s
materiais. A agua € a solucdo geralmente utilizada nos estudos, sendo

que saliva artificial também pode ser utilizada demonstrando resultados
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similares. Os autores relataram que o envelhecimento por termociclagem
€ outro meio bastante utilizado, sendo que 500 ciclos (5°C - 55°C) é o
minimo que a norma ISO TR 11450 (1994) recomenda. O efeito da
termociclagem pode ocorrer de duas maneiras: (1) a agua quente pode
acelerar a hidrolise dos componentes da interface e subsequente
absorcdo de 4gua e remocédo dos produtos da degradacao ou oligbmeros
mal polimerizados; ou (2) devido a um coeficiente de expansao térmico
linear mais alto do material restaurador em relacdo aos tecidos dentais.
Os repetitivos estresses de contracdo/expansao que sao gerados ha
interface podem levar a formacéo de trincas que propagam nas interfaces
adesivas, e, quando uma falha ou lacuna (gap) € criada a sua evolucdo
de tamanho pode levar a penetracéo de fluidos orais, processo conhecido
como “percolacdo”. Os autores concluiram que a termociclagem é
fortemente dependente do tamanho da interface adesiva, sendo que para
palitos de microtracdo a termociclagem diminuiu significantemente a
resisténcia adesiva, suportando a hipétese que a termociclagem acelera a
degradacéo quimica da interface. Gale e Darvell (1999), sugeriram, ap0s
uma detalhada revisdo de literatura, que 10.000 termociclos pode ser
considerado como o uso clinico durante um ano.

Em 2008, Holderegger et al. avaliaram, in vitro, a
resisténcia adesiva (teste de cisalhamento) de um cimento auto-adesivo,
em dentina humana, comparado a trés cimentos resinosos convencionais.
Testaram a influéncia da termociclagem e do operador na capacidade e
qualidade da adesdo. Os autores constataram que 0 cimento auto-
adesivo exibiu os menores valores de resisténcia adesiva, porém foi o que

menos alterou com relacdo a variacdo de operador e a termociclagem.
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2.2 Adesdo entre zircbnia densamente sinterizada parcialmente

estabilizada por 6xido de itrio (Y-TZP) e cimentos resinosos

A reabilitacdo oral através de proteses livre de metal é
crescente, e as exigéncias estéticas e funcionais estdo sendo priorizadas.
Sendo assim, as proteses com infra-estrutura a base de Y-TZP estdo
sendo utilizadas devido as suas excelentes propriedades mecanicas
(Della Bona, 2009; Deville et al., 2006; Guazzato et al., 2004; Kosmac et
al., 1999; Lawn et al., 2002).

Porém, com o aumento das propriedades mecéanicas das
ceramicas surgiram dificuldades para a adesdo aos cimentos resinosos.
Técnicas de tratamento de superficie e materiais estdo sendo propostos
para 0 aumento da durabilidade de unido entre ceramicas Y-TZP e
cimentos resinosos, bem como a relagdo entre esses tratamentos e a
resisténcia da ceramica (Della Bona, 2009).

Em 1999, Kosmac et al. avaliaram o efeito do polimento e
do jateamento na microestrutura, na resisténcia a flexdo biaxial e na
confiabilidade (médulo de Weibull) de 2 ceramicas de Y-TZP. Os autores
concluiram que o jateamento aumentou a resisténcia a flexdo da zirconia,
ja o polimento promoveu diminuicdo da resisténcia e reducdo da
confiabilidade.

Em 2000, Tinschert et al., usando teste de flexdo em
quatro pontos, avaliaram a resisténcia flexural e a confiabilidade de
algumas ceramicas odontolégicas, considerando a fresagem mecanica
(CAD-CAM) e o processamento tradicional em laboratério. Foi verificado
gue as ceramicas fresadas por CAD-CAM (Cerec Mark Il e Zirconia-TZP,
Vita Zanhfabrik, Alemanha) atingiram valores de m maiores que 18
(analise de Weibull), sendo consideradas mais confiaveis.

Zhang et al., em 2004, verificaram o efeito do jateamento

em uma ceramica Y-TZP e em uma ceramica densamente sinterizada de
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alumina. As superficies foram polidas ou jateadas (particulas de 6xido de
aluminio de 50 um, por 5 s a uma distancia de 10 mm, com uma pressao
de 40 psi) e submetidas aos testes de fadiga ciclica e dinamica. As
ceramicas polidas apresentaram, predominantemente, desenvolvimento
subcritico de trincas. Ja as jateadas apresentaram uma diminuicdo da
resisténcia em ambos os testes (dindmico e ciclico), proveniente dos
defeitos iniciais causados pelo jateamento. Porém, os resultados ainda
sdo 0s mais altos em comparacédo as outras ceramicas de infra-estrutura,
sugerindo um desempenho superior mesmo apds esses tratamentos.

Em 2005, Sundh et al. avaliaram o efeito do tratamento
térmico e a aplicacdo de uma ceramica de cobertura na resisténcia a
fratura de uma ceramica Y-TZP apds o teste de fadiga. Os autores
concluiram que apesar do tratamento térmico e da aplicacdo de uma
ceramica de cobertura terem diminuido os valores de resisténcia, 0s
resultados ainda indicam que esse material apresenta propriedades
potenciais para restauracdes totalmente ceramicas.

Em 2005, Guazzato et al. avaliaram a influéncia do
jateamento, desgaste com ponta diamantada e polimento antes e apos
tratamento térmico, na resisténcia a flexdo de uma cerémica de Y-TZP.
Os corpos-de-prova foram divididos em quatro grupos, de acordo com o
tratamento de superficie (jateamento, polimento, desgaste paralelo ao
eixo de tracdo, desgaste perpendicular ao eixo de tracdo). Vinte corpos-
de-prova de cada grupo foram submetidos a tratamento térmico,
simulando as temperaturas de coccao da ceramica de cobertura e glaze
(dois ciclos: 930°C e 910°C por 1 min). Apos o tratamento, foi realizado o
teste de resisténcia a flexdo de trés pontos e a andlise de difracdo de
raios X foi utilizada para estimar a quantidade relativa de fase
monoclinica. A confiabilidade da forca foi avaliada através da distribuicdo
de Weibull. Os seguintes valores de forca e conteudo relativo de fase
monoclinica de zirconia foram obtidos, respectivamente, para cada grupo:
jateamento (1540 MPa; 9,5%); desgaste paralelo (1330 MPa; 8,3%);
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desgaste perpendicular (1525 MPa; 8,3%), desgaste paralelo e
tratamento térmico (1225 MPa; conteddo monoclinico ndo detectado);
desgaste perpendicular e tratamento térmico (1185 MPa; conteudo
monoclinico ndo detectado); polida e com tratamento térmico (1165 MPa;
conteaddo monoclinico ndo detectado); polido (1095 MPa; 0,8%);
jateamento e com tratamento térmico (955 MPa; 0,3%). Os autores
concluiram que o jateamento e o desgaste podem ser recomendados
para aumentar a resisténcia da ceramica Y-TZP, desde que ndo sejam
seguidas por tratamento térmico. Fino polimento pode remover a camada
de compresséo e, portanto, diminuir a resisténcia a flexao.

Curtis et al. (2006a), avaliaram a influéncia do jateamento
(particulas de alumina de 25, 50 e 110 um) e do desgaste com ponta
diamantadas (fina: cristais de 20-40 um; grossa: cristais de 125-150 pum)
na resisténcia a flexdo biaxial (analise de Weibull), rugosidade, dureza e
na composicdo de fase. Nos grupos controle, tanto a seco quanto
armazenado em agua por 24 horas, os discos ceramicos nao sofreram
tratamento apOs a sinterizacdo. Nao houve diferenca estatisticamente
significante (p>0,05) na resisténcia a flexdo dos grupos jateados com
relacdo aos grupos controle seco e armazenado em agua por 24 horas.
Entretanto, um aumento significante da confiabilidade (m), através do
modulo de Weibull, foi identificado para os grupos jateados e
armazenados a seco e em agua destilada com relacdo ao grupo controle.
O desgaste com ponta diamantada de granulacdo grossa diminuiu
significantemente os valores na resisténcia biaxial comparado com o
grupo controle e aumentaram a rugosidade da superficie. JA& com as
pontas diamantadas de granulacdo mais fina ndo houve diferenca
estatistica. A combinacao da reducéo da rugosidade e a formagédo de uma
area de tensdo compressiva devido ao jateamento aumentaram o0 m na
resisténcia a flexdo da ceramica.

Regimes de carga mastigatéria também foram avaliados

por Curtis et al. (2006b). Examinou-se a influéncia da carga mastigatoria
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simulada a coroas ou pontes posteriores totalmente ceramicas que estao
sujeitas a esses esfor¢os. Discos da ceramica Y-TZP (Lava, 3M ESPE)
foram confeccionados para os testes de resisténcia a flexdo biaxial. O
teste de dureza também foi aplicado em varios pontos proximos a
aplicacao da carga ciclica. Os autores notaram um aumento da dureza em
areas localizadas proximas a aplicacdo de carga, sugestivas do
mecanismo de transformacdo de fase (T-M) da ceramica, devido a
geracdo de areas de compressdo onde ocorreram forcas de tensdo no
momento da carga.

Papanagiotou et al., em 2006, avaliaram a possivel
degradacédo, ao envelhecimento a baixa temperatura e a diferentes
tratamentos de superficie, de uma ceramica de Y-TZP (Vita in-Ceram YZ,
Vita Zahnfabrik). As superficies ceramicas receberam o0s seguintes
tratamentos: sem tratamento (controle); fervura em agua por 24 h ou por 7
dias; armazenagem em ambiente umidificado a 250°C por 6 h, por 24 h,
ou por 7 dias; polimento; jateamento (particulas de 6xido de aluminio de
50 um); jateamento e fervura em agua por 7 dias. Foram realizados testes
de resisténcia a flexdo em 3 pontos, analise de Weibull, microscopia
eletrbnica de varredura, analise de difracdo de raio-X (para detectar a
mudanca da fase tetragonal para monoclinica), e a espectroscopia
dispersiva de energia (EDS) foi utilizada para identificar possiveis
mudancas na composi¢cado quimica do material. Os resultados mostraram
que a degradacédo a baixa temperatura e os tratamentos de superficie da
ceramica ndo reduziram a resisténcia a flexao da ceramica. O jateamento
com particulas de 6xido de aluminio aumentou a resisténcia flexural da
ceramica.

Atsu et al. (2006) estudaram o efeito do tratamento de
superficie na resisténcia adesiva entre cimentos resinosos e uma
ceramica a base de zirconia com alto conteudo cristalino (Cercon,
Degussa Dental, Alemanha) tratada com diferentes métodos. As

superficies de cimentacdo da ceramica foram jateadas com particulas de
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125 um de o6xido de aluminio (Al,O3) e divididas em 6 grupos (n=10):
Grupo C, sem tratamento (controle); Grupo SIL, silanizadas com agente
silano (Clearfil Porcelain Bond Activator, Kuraray); Grupo BSIL, aplicacédo
de um adesivo contendol0-methacryloyloxidecyl dihydrogen phosphate
monomer (MDP) e agente silano misturado (Clearfil Liner Bond 2V /
Porcelain Bond Activator); Grupo SC, silicatizacdo (particulas de Al,O3
modificadas por silica de 30 um - Cojet System); Grupo SCSIL,
silicatizacdo e silanizacdo; e Grupo SCBSIL, silicatizacdo e aplicacdo da
mistura de um adesivo e agente silano (Clearfil Liner Bond 2V / Porcelain
Bond Activator). As ceramicas tratadas foram cimentadas aos cilindros de
resina composta (Z-250) através de um cimento resinoso mondémero-
fosfatado (Panavia F). O teste de cisalhamento foi realizado para aferir a
resisténcia de unido dos diferentes tratamentos de superficie. O grupo
SCBSIL obteve os maiores valores de resisténcia, apresentando diferencga
estatistica (P<0,001) dos grupos C, SIL e BSIL, mas ndo apresentou
diferenca estatisticamente significante entre os grupos SC e SCSIL. Os
modos de falha dos grupos C e SIL foram principalmente adesivas entre
ceramica/cimento, jA& os demais grupos apresentaram principalmente
falhas mistas e coesivas. Sendo assim, os autores concluiram que a
silicatizacdo e a aplicacdo da mistura de um adesivo com MDP e agente
silano aumentam a resisténcia ao cisalhamento entre a ceramica de Y-
TZP e um cimento resinoso (Panavia F).

Della Bona et al., em 2007, avaliaram a resisténcia
adesiva a tracdo e ao cisalhamento de uma ceramica infiltrada por vidro e
reforcada com zircénia (Vita In-Ceram Zircbnia - 1Z) a resina composta,
testando a hipotese de que o sistema de silicatizacdo (Cojet, 3M-ESPE)
produz valores maiores de resisténcia adesiva do que 0s outros
tratamentos de superficie utlizados, quais sejam: HF- acido
hidrofluoridrico a 9,5% (Ultradent) por 2 min; SB- jateamento com 6xido
de aluminio 50 pm por 10 s; SC- silicatizacdo por 10 s. As superficies

tratadas foram lavadas (com excecdo do grupo SC), secadas com jatos
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de ar e uma camada de silano foi aplicada. O adesivo (Single Bond, 3M-
ESPE) foi aplicado na area de adesdo (3,5 mm de diametro) e
fotopolimerizado por 10 s. Um cilindro resinoso (2100, 3M) foi construido
em incrementos e fotopolimerizado. Metade dos espécimes de cada grupo
(n=10) foram testados para resisténcia adesiva a tracdo (o;) e a outra
metade para resisténcia adesiva ao cisalhamento (os). Ambos os testes
foram realizados utilizando o aparato Bencor Multi-T em uma maquina de
ensaios universal (EMIC DL 2000) com uma velocidade de 1 mm/min. Os
resultados foram analisados estatisticamente por ANOVA e Tukey
(0=0.05). Os valores médios e desvio padrdo (MPa) para o; foram: HF-
3.5+1.0a; SB-7.6+1.2b; SC-10.4+1.8c; e para os foram: HF-10.443.1A;
SB-13.943.1B; SC-21.6+1.7C (p<0.05). Os tratamentos de superficie
demonstraram 0 mesmo ranqueamento estatistico de valores em ambos
0s testes. A ceramica IZ tratada com SC demonstrou aumento
significativo nos valores médios de resisténcia adesiva em ambos 0s
testes.

Aboushelib et al., em 2007, propuseram um novo método
de preparo da superficie das ceramicas Y-TZP. O objetivo do estudo foi
avaliar a resisténcia a microtracdo e a durabilidade de unido entre
ceramica e cimento resinoso. O método de preparo consiste no
jateamento da superficie (particulas de 110 pm de 6xido de aluminio) e na
aplicacdo de uma fina camada de um vidro de infiltracdo de baixa fuséo
composto por 6xidos inorgénicos (silica 30%; titanio 13%; alumina 8%;
potassio 3%; rubidio 1%; magnésio 1%). Ap6s a queima em forno na
presenca de ar a 750°C, a camada de vidro de infiltracao foi condicionada
com uma solucao de 5% de acido hidrofluoridrico por 15 min. Os cimentos
Panavia F 2.0 (Kuraray Co Ltd, Japéo), RelyX ARC (3M ESPE, EUA) e
Bistite Il DC (J Morita USA, EUA) foram utilizados para a cimentacao,
sendo que para o grupo do novo método foi utilizado o cimento Panavia F
2.0. As amostras foram testadas inicialmente (24 horas), uma, duas, trés

semanas e em um més. Os valores obtidos demonstraram que o método
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de condicionamento ceramico aliado a um agente cimentante com
mondémero MDP produz uma unido forte e duravel.

Studart et al., em 2007, avaliaram a resisténcia a carga
ciclica de trés ceramicas de infra-estrutura indicadas para proteses fixas
de 3, 4 e 5 elementos. Uma a base de dissilicato de litio (Empress 2,
Ivoclar Vivadent), uma ceramica de zirconia infiltrada por vidro (InCeram-
Zirconia, Vita Zahnfabrik) e uma ceramica Y-TZP (Cercon, Degudent). Os
testes de fadiga mecanica e de fratura rapida foram realizados para
determinar a distribuicdo de Weibull e o tempo de vida e resisténcia inicial
de cada infra-estrutura. Os autores concluiram que apesar da notavel
susceptibilidade a fadiga em agua, a Y-TZP foi o material que apresentou
maiores condi¢cOes para a confeccao de pontes fixas posteriores livres de
metal, devido a sua alta resisténcia mecanica inicial. Segundo os autores,
se seguidas as normas para selecdo dos materiais e design das pontes
livres de metal, esse material tem um tempo de vida estimado, sobre
condicOes de severa umidade e carga ciclica, de mais de 20 anos.

Ozcan et al. (2008a) avaliaram o efeito do jateamento de
consultorio e laboratorial no condicionamento da superficie de uma
ceramica Y-TZP (Lava, 3M ESPE) cimentados a um cimento resinoso
(Panavia F 2.0, Kuraray). Os espécimes foram divididos em 4 grupos: 1-
jateamento com dispositivo de consultério com particulas de 6xido de
aluminio de 50 um + aplicacdo do Alloy Primer (Kuraray, Japao); 2-
jateamento com dispositivo de consultério com particulas de éxido de
aluminio de 50 um + Cesead Il Opaque Primer (Kuraray, Japao); 3-
jateamento com dispositivo de consultério com particulas de 6xido de
aluminio de 50 um + Silano-Pen + agente silano (Bredent); e 4-
silicatizacdo (em laboratorio) com particulas de o6xido de aluminio
modificadas por silica de 110 um (Rocatec) + agente silano (ESPE-Sil, 3M
ESPE). As superficies tratadas receberam um cimento resinoso (Panavia
F 2.0). Apés a cimentacdo, os corpos-de-prova foram termociclados

(6.000 ciclos de 5°C — 55°C) e o teste de cisalhamento foi realizado. Os
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resultados ndo indicaram diferenca estatistica entre os grupos. Entretanto,
o desempenho do jateamento com dispositivo de consultério usado para a
zircbnia € uma alternativa para o tratamento da superficie.

Ozcan et al. (2008b) compararam a adesdo entre uma
ceramica Y-TZP (LAVA, 3M ESPE, Germany) cimentada a quatro tipos de
cimentos resinosos, segundo as instrugdes dos fabricantes (Panavia F
2.0, Multilink, SuperBond e Quadrant Posterior Dense). O teste de
resisténcia ao cisalhamento foi realizado, sendo que metade das
amostras foi testada imediatamente e as demais foram termocicladas
(6.000 ciclos / 5°C - 55°C). A resisténcia de unido foi afetada
significativamente apos a termociclagem (p<0,001). O cimento Panavia F
2.0 demonstrou os maiores resultados na condicdo seca. Apos a
termociclagem, todos as amostras falharam antes do teste. Sendo assim,
0s autores concluiram que o uso de zirconia ndo pode ser recomendado
para préteses fixas quando a retencéo adesiva for necessaria.

Tanaka et al., em 2008, investigaram a eficiéncia da
silicatizacdo sobre uma ceramica a base de zirconia (Katana, Noritake
Dental Supply Co. Ltd., Jap&o). Os corpos-de-prova foram jateados com
particulas de 30 um de 6xido de aluminio modificadas por silica
(Rocatec™ Soft, 3M ESPE, USA) ou com particulas de 30 um de 6xido de
aluminio (Aluminus Oxide, Heraeus Kulzer GmbH, Germany) sob uma
pressdo de 0,28 MPa a uma distancia de 10 mm por 13 s/1 cm?® Os
grupos foram divididos em: AS- jateamento da superficie ceramica com
oxido de aluminio mais aplicacdo de monémero MDP (MDP: Epricode,
Kuraray, Japdéo); SIiC- silicatizacdo mais monémero MDP; ROC-
silicatizacao, silano (Espe™-sil, 3M ESPE, EUA); mROC- silicatizacao
mais uma mistura de silano e monémero MDP. A superficie cerdmica foi
analisada através da espectroscopia com fotoelétrons de raios x (x-ray
photoelectron spectroscopy — XPS), apresentando um aumento de 9,7%
de silica na superficie da ceramica. Ndo houve diferenga estatistica na
média da rugosidade superficial da ceramica jateada ou silicatizada
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(p<0,01). No teste de cisalhamento, metade das amostras foi testada 24
horas ap0s a cimentacdo e as demais foram testadas apds 10.000 ciclos
(5°C — 55°C). O grupo mROC obteve os valores mais altos, sendo que
nao diminuiu significantemente apos a termociclagem (p<0,01). N&o
ocorreu diferenca estatistica entre os grupos AS, SiC e ROC. Apés a
termociclagem a média da resisténcia ao cisalhamento do grupo AS
diminuiu levemente e do grupo SiC diminuiu significativamente, enquanto
0 grupo ROC nao diminuiu (p<0,01). Microscopia eletronica de varredura
(MEV) foi realizada nas amostras, onde observou-se falhas coesivas
somente no grupo mROC, ja os demais grupos apresentaram falhas
mistas. Sendo assim, 0os autores concluiram que somente a silicatizacdo
da ceramica a base de zircnia nao foi eficiente, devido a alta tenacidade
dessa ceramica. Resultados melhores foram encontrados com a interacao
da silicatizagdo com um adesivo contendo monémero MDP associado a
um agente silano.

Em 2009, Souza avaliou o efeito de diferentes protocolos
de jateamento na resisténcia a flexdo biaxial e na estabilidade estrutural
de uma ceramica de Y-TZP. Os grupos experimentais foram formados
dependendo dos fatores do estudo, que foram: jateamento (6xido de
aluminio de 110 um ou 50 um; oxido de silica: 30 um ou 50 um); presséo
(2,5 bar ou 3,5 bar) e ciclagem mecanica (com e sem). Concluiu que o
jateamento com particulas modificadas por silica (Cojet) de 30 um a uma
distancia de 10 mm, por 20s a uma pressao de 2,5 bar e 3,5 bar, parecem
ser os tratamentos de superficie mais indicados para aumentar a
resisténcia mecanica da ceramica Y-TZP, ja que nao foi observado
diminuicdo da resisténcia apos fadiga mecéanica. Porém, o tipo de
particula [6xido de aluminio (110 wum ou 50um) ou Oxido de silicio
(particulas de 110 um ou 30 um)], a presséo (2,5 bar ou 3,5 bar) e a
ciclagem mecéanica (100.000 ciclos, 50 N e 4 Hz) n&o influenciaram os

valores de resisténcia entre 0s grupos experimentais.
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Oyagle et al. (2009a) avaliaram o efeito do
condicionamento da superficie na resisténcia a tragdo de uma ceramica a
base de 6xido de zirconio cimentada a cimentos resinosos duais, com 0s
seguintes tratamentos: (1) jateamento com particulas de Oxido de
aluminio de 125 pm (Supradental, Espanha) a uma distancia de 5 mm,
por 10 s & uma pressao de 60-100 psi; (2) silicatizacdo com particulas de
oxido de aluminio (50 um) modificadas por silica (Supradental, Espanha);
(3) sem tratamento de superficie. Foram confeccionados cilindros de
resina composta (Tetric Evo Ceram, Ivoclar-Vivadent) de 19,5 mm de
diametro e 3,5 mm de altura para a cimentagdo nos discos ceramicos.
Foram utilizados 3 cimentos resinosos para a cimentagao, formando trés
subgrupos: (1) Calibra (DeTrey Dentsply); (2) Clearfil Esthetic Cement
(Kuraray); (3) Relyx Unicem (3M ESPE). A cimentacdo foi realizada
conforme as instru¢cdes dos fabricantes, sob uma carga de 1 Kg (1249
MPa) durante 5 min para o inicio da presa quimica. Apos foram
fotoativados (BluePhase, Ivoclar Vivadent; output: 600 mmW/cm?) por 40
s em cada lado para atingir um grau adequado de polimerizacdo. Os
corpos de prova foram armazenados a temperatura de 37°C por 24 h em
um ambiente com 100% de umidade relativa. Os conjuntos ceramica-
cimento-resina foram seccionados verticalmente com um disco de
diamante em baixa rotacdo (Accutom 50, Struers, Denmark), formando
corpos de prova com 1 mm? de area adesiva. Obtendo-se, em média, 25
corpos de prova por grupo. Um dispositivo (Bencor Multi T testing,
Danville Engineering, EUA) foi acoplado em uma maquina de ensaios
universais (Instron Model 4411, Instron, EUA) para o teste de microtracéo,
com a uma velocidade de 0,5 mm/min até a fratura. Os modos de falha
foram avaliados em um estereomicroscépio (Olympus SZ-CTV, Olympus
Co., Japao) com 40 vezes de ampliacao, e classificadas como coesiva (do
cimento ou da ceramica), adesiva (entre o compdsito e o cimento ou entre
O cimento e a ceramica) e mista (fratura adesiva e coesiva

simultaneamente). Quatro amostras de cada grupo foram analisadas em
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MEV para caracterizar o padrédo de fratura. Microscopia de forca atémica
foi utilizada para avaliar a rugosidade das superficies tratadas da
ceramica (antes da cimentacdo). Ocorreram mudancas significativas na
superficie ceramica apos o tratamento (p<0,001), sendo que o jateamento
apresentou a maior rugosidade (45,77 nm) seguido de silicatizacéo (22,10
nm) e sem tratamento (9,39 nm). A resisténcia de unidao do cimento
Clearfil foi significantemente maior que o Relyx Unicem e Calibra,
independentemente do tipo de superficie (p<0,001). Fraturas prematuras
ocorreram com o0 cimento Calibra quando cimentado a superficie
silicatizada e nao tratada. Este estudo recomendou para a cimentacdo de
ceramicas a base de zircOnia a utilizacdo de cimentos com mondémero-
fosfato (Clearfil), sendo que o tratamento de superficie ndo é necessario.
Oyague et al. (2009b) avaliaram a estabilidade hidrolitica
de diferentes cimentos resinosos duais em contato com uma ceramica a
base de oOxido de zircbnio (Cercon Zirconia, Dentsply). Dezoito blocos
ceramicos foram condicionados com: 1 - sem tratamento; 2 - jateamento
(particulas de 6xido de aluminio de 125 um); e 3 - silicatizacao (particulas
de 6xido de aluminio modificadas por silica - 50 um). Foram utilizados 3
cimentos resinosos para a cimentacao: Clearfil Esthetic Cement (Kuraray),
Relyx Unicem (3M ESPE) e Calibra (Dentsply). Decorridas 24 horas apds
a cimentacdo, os conjuntos foram cortados e corpos-de-prova com area
de 1 mm? foram obtidas para a realizacdo do teste de microtrac&o.
Metade dos corpos-de-prova de cada subgrupo (n=25) foram testados
imediatamente e os demais foram armazenados em agua por 6 meses a
37° C. Ap6s 24 h, o cimento Clearfii mostrou valores de adesé&o
significantemente maiores que os demais cimentos independente do preé-
tratamento ceramico (p<0,001). Todas as amostras falharam com o
cimento Calibra exceto quando cimentado a superficie ceramica jateada.
Depois de 6 meses de armazenagem, a resisténcia a tracdo diminuiu
significantemente. RelyX Unicem n&o apresentou alteracdo significante

apos a estocagem em agua. Os espécimes cimentados com Calibra e



43

jateados falharam no decorrer dos 6 meses. Alterac6es micromorfologicas
dos cimentos foram evidenciadas apdés a armazenagem em agua. Os
autores concluiram que a longevidade da adesdo cimento-ceramica
depende mais da selecdo do cimento do que do pré-tratamento da
superficie ceramica. Clearfil e RelyX Unicem foram adequados para a
cimentacgé&o de zirconia.

Kern et al. (2009), avaliaram a resisténcia a tragdo entre
uma ceramica Y-TZP (Cercon, DeguDent) com trés diferentes tipos de
tratamento (polimento com lixa d’agua de 600; jateamento com particulas
de oOxido de aluminio de 50 um com pressdao de 0,05 ou 0,25 MPa)
cimentados a um cimento resinoso (Multilink Automix, Ivoclar-Vivadent)
utilizando 4 condi¢gBes experimentais de primer: sem aplicacdo de primer,
Metal/Zirconia Primer (Ivoclar-Vivadent), Alloy Primer (Kuraray) ou com
Clearfil Ceramic Primer (Kuraray). Os corpos-de-prova foram divididos em
duas condi¢cdes de armazenagem: 3 dias em agua ou 150 dias em agua
mais 37.500 termociclos (5°C - 55°C). O nao jateamento da superficie
ceramica resultou no descolamento durante o envelhecimento artificial de
150 dias, independentemente do uso dos primers. A combinacdo entre
jateamento e a utilizacdo de primer melhorou a resisténcia de unido
significantemente (p<0,05). O jateamento com baixa presséao (0,05 MPa)
reduziu a rugosidade quando comparado ao jateamento com pressdo de
0,25 MPa sem afetar a durabilidade de unido, promovendo adesividade
adequada quando os primers foram aplicados.

Em 2010, Yang et al. apresentaram um estudo utilizando
0 mesmo delineamento experimental do estudo anterior (Kern et al., 2009)
variando apenas o0 cimento resinoso (RelyX Unicem, 3M ESPE).
Concluiram que utilizando esse cimento resinoso auto-adesivo, 0
jateamento a uma pressao de 0,25 MPa ou a combinagcdo com baixa
pressao (0,05 MPa) e a utilizacdo de primers contendo monémero éster
fosfato parecem ser Uteis para se obter uma unido duravel a longo prazo

entre RelyX Unicem e uma ceramica Y-TZP.



44

Kitayama et al. (2010) avaliaram a resisténcia a tracdo da
combinagéo de primers e cimentos resinosos (Bistite II/Tokuso Ceramic
Primer; Linkmax/GC Ceramic Primer; RelyX ARC/RelyX Ceramic Primer;
Panavia F 2.0/Clearfil Ceramic Primer; Resicem/Shofu Porcelain Primer e
Resicem/AZ Primer) a porcelana feldspatica (GN-1 Ceramic Block, GC) e
a uma Y-TZP (Cercon Base, Degudent). As superficies ceramicas foram
jateadas com particulas de 6xido de aluminio de 70 um, a uma pressao
de 0,5 MPa por 5 s a uma distancia de 10 mm. Dois modos de falha foram
reportados: falha adesiva na superficie ceramica ou falha coesiva do
cimento resinoso. Os autores relataram um aumento significante (p<0,05)
da resisténcia a tracdo aplicando primers contendo um agente silano a
porcelana feldspatica (com excecdo do AZ Primer). Para a ceradmica Y-
TZP o0 cimento Resicem e o0 AZ Primer exibiram aumento
significantemente maior que 0s outros grupos, exceto o Panavia F 2.0 e
Clearfil Ceramic Primer. O modo de falha predominante para os grupos
condicionados com primer contendo um monémero &cido fosfénico (AZ
Primer) ou mondémero éster fosfato (Clearfil Ceramic Primer e Tokuso
Ceramic Primer) foram falhas coesivas no cimento enquanto que O0s
outros primers apresentaram, predominantemente, falhas adesivas entre
a ceramica Y-TZP e o cimento. Sendo assim, os autores concluiram que o
uso de primer contendo um mondémero acido fosfénico ou um monémero
éster fosfato aumentam a resisténcia de unido da resina a uma ceramica
Y-TZP.



3 PROPOSICAO

O objetivo neste estudo foi avaliar trés cimentos resinosos
duais e seus protocolos de cimentacdo imediatamente, apos
armazenagem ou ciclagem térmica na resisténcia de unidao entre a dentina
e uma ceramica a base de zirconia tetragonal parcialmente estabilizada
por oxido de itrio (Y-TZP) que recebeu diferentes protocolos de
tratamento de superficie.

As hipoteses testadas nesse estudo séo:

- O cimento auto-condicionante dentinario apresenta uma
resisténcia de unido menor do que os demais cimentos avaliados;

- A armazenagem e a ciclagem térmica ndo reduzem a

resisténcia adesiva de todos 0s sistemas adesivos avaliados.



4 MATERIAIS E METODO

Os materiais utilizados para a realizagdo dos

experimentos nesse estudo estao apresentados no Quadro 1.

Quadro 1 - Tipo de material, nome comercial, numero do lote e fabricante
dos produtos usados na confecc¢do dos corpos-de-prova.

(continua)
Material Nome comercial — lote — fabricante
Acido fosforico Condac 37 FGM — Acido fosférico 37%

Lote: 060109

Dentscare Ltda, Joinville, SC, Brasil

Adesivo Super Bonder — Flex Gel
Lote: MAI108V

Hentzel Ltda, Itapevi, SP, Brasil

Adesivo dentinario ED Primer Il
Liquido A - Lote: 262A
Liquido B — Lote: 137A

Kuraray Medical Inc, Okayama, Japéo

Adesivo dentinario Adper Single Bond 2
Lote: 9XYBR

3M-ESPE, St Paul, EUA
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(continuacéo)

Material

Nome comercial — lote — fabricante

Agente de limpeza

Alcool Isopropilico
Lote: 16290

Cetus Ind. e Com. Prod. Quimicos Ltda,
Santo Amaro, SP, Brasil

Ceramica

VITA In-Ceram YZ 40/15
Lote: 15610

Vita Zanhfabrik, Bad Sachingen, Alemanha

Cimento Resinoso

Panavia F
Pasta A — Lote: 249D
Pasta B — Lote: 26D

Kuraray Medical Inc., Okayama, Japéao

Cimento Resinoso

RelyX™ ARC (Transparent Al)
Lote: FY8HX

3M-ESPE, St. Paul, EUA

Cimento Resinoso

RelyX™ U100
Lote: 345682

3M-ESPE, St Paul, EUA

Disco Diamantado

Diamond Wafering Blade No. 11-4254
(102X0,3mm)

Buehler, lllinois, EUA

Oxido para jateamento

Cojet Sand (30 um)
Lote: 0006

ESPE Dental AG, Seefeld, Alemanha
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(concluséo)

Material Nome comercial — lote — fabricante
Oxido para jateamento Oxido de Aluminio extra fino (45 pm)
Lote: 26366

Polidental Ind. e Com. Ltda, Cotia, SP, Brasil

Silano Clearfil Porcelain Bond Activator + Clearfil SE
Bond Primer

Lotes: 225AA e 896A

Kuraray Medical Inc, Okayama, Japéo

Silano Rely X Ceramic Primer
Lote: 8YH

3M-ESPE, St Paul, EUA

4.1 Preparo dos dentes

ApOs a aprovacao do projeto de pesquisa pelo Comité de
Etica em Pesquisa com Seres Humanos da Faculdade de Odontologia de
Sdo José dos Campos (UNESP), sob protocolo numero 048/2008-
PH/CEP (em anexo), cinquenta e quatro molares humanos higidos foram
limpos e armazenados em agua destilada a 4°C imediatamente apds a
extracao.

Os dentes foram incluidos em resina acrilica
quimicamente ativada com o auxilio de um delineador, para que a
superficie oclusal dos dentes ficasse 0 mais paralelo possivel da base. A
superficie oclusal dos dentes foi abrasionada até expor a dentina

(Koibuchi et al., 2001) utilizando um recortador de gesso. Apos, 0s dentes
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foram fixados em uma maquina de corte (Labcut 1010, Extec, EUA) e uma
fina fatia (~1 mm) da superficie oclusal foi removida, através de um corte
(disco diamantado com baixa concentracdo de diamante, Buehler, EUA),
deixando o mais paralelo possivel a superficie oclusal da base em resina
acrilica (Figura 1). Em seguida, essa superficie foi planificada e polida em
politriz (Labpol 8-12, Extec, EUA) empregando lixa d’dgua de granulacdo
600 (3M, St. Paul, EUA) por 60 s (Lopes et al., 2003), padronizando a

formacéo da lama dentinaria.

Figura 1 - Inclusdo dos dentes em resina acrilica e vista oclusal do conjunto apés a
exposicdo da dentina.

4.2 Preparo dos blocos ceramicos

Os blocos ceramicos Vita In-Ceram YZ - 40/15 (14 mm X
15 mm x 40 mm) foram posicionados perpendicularmente ao disco
diamantado (Buehler, lllinois, EUA) em uma maquina de corte (Labcut,
Extec, EUA) em baixa rotacao (200 rpm), sob refrigeracdo com agua, para
se obterem blocos de 8 mm x 8 mm x 6 mm. As superficies dos blocos
foram planificadas e polidas em politriz (Labpol 8-12, Extec, EUA)
empregando lixa d’agua de granulagdo 1200 (3M, St. Paul, EUA) por 20 s
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em cada face, para se obter uma superficie lisa e uniforme. Apos foram
submetidos a sinterizagdo em um forno (VITA ZYrcomat - Vita Zanhfabrik,
Alemanha) utilizando programa especifico da ceramica, conforme
instrucdes do fabricante.

Considerando que a contracdo de sinterizacdo da

ceramica € em torno de 20%, os blocos pds-sinterizagdo obtiveram

dimensbes aproximadas de 6,4 mm x 6,4 mm x 4,8 mm (Figura 2).

4,8 mm A
&

A
v

6,4 mm

Figura2 - Representacao gréfica das dimensdes do bloco ceramico apds sinterizagédo.

4.3 Tratamento da superficie ceramica

Previamente aos processos de jateamento, os blocos
ceramicos foram limpos com 4&lcool isopropilico e ap6s submetidos a
limpeza em aparelho soénico (Vitasonic, Vita Zanhfabrik, Alemanha) por 5
min com agua destilada. Os blocos foram secos com jato de ar isento de

umidade e 6leo. Com uma caneta permanente na cor azul, foi realizada
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uma marcacao nas superficies da amostra que nao foram jateadas, com o
intuito de orientar durante o jateamento e facilitar os procedimentos
seguintes.

Os 54 blocos ceramicos foram divididos em 2 grupos,
segundo o tipo de tratamento (n=27):
Tratamento 1:

Utilizando um microjateador (Cojet Prep, 3M ESPE, St.
Paul, EUA), procedeu-se a ativacao da superficie com éxido de aluminio <
45 uym a 10 mm de distancia da superficie durante 20 s (24-28 psi).
Tratamento 2:

Com o0 mesmo microjateador, ativou-se a superficie
ceramica com CoJet™ Sand a uma distancia de 10 mm da superficie

durante 20 s (silicatizacao) (24-28 psi).

Apds, as superficies foram limpas com jato de ar, isento
de umidade e oleo, por 15 s para a remocdo dos residuos do produto
jateado.

Para a padronizagdo da distancia e do angulo de
incidéncia das particulas na superficie a ser jateada (90°), utilizou-se um
dispositivo metalico, desenvolvido por Amaral et al. (2008), onde o
microjateador permaneceu fixo durante a etapa de jateamento e a
amostra estava apoiada na base do dispositivo com o auxilio de uma
pinca clinica, para manter a distancia (10 mm) até a ponta do
microjateador (Figura 3).
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Figura 3 — Microjateador e amostra ceramica posicionada no dispositivo metalico para
padronizacdo dos procedimentos de jateamento.

4.4 Processos de cimentacao

4.4.1 RelyX ARC:

Aplicou-se RelyX™ ceramic primer para ambos 0s
tratamentos ceramicos (1 e 2), aguardando 5 s e apls secou-se
suavemente com jato de ar isento de umidade e Oleo, para a total
volatilizacdo do solvente.

Acido fosforico & 37% foi aplicado na superficie dentinaria
por 15 s. Apos lavou-se com jato de ar e agua por 30 s e removido o
excesso de umidade com papel absorvente.

Duas camadas consecutivas de Single Bond Adhesive
foram aplicadas a dentina. Apos foi aplicado um suave jato de ar por 5 s,
para evitar o excesso de adesivo na superficie preparada. O adesivo foi
fotoativado por 10 s.
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Uma medida do cimento (base e catalizador) foi misturada
por 10 s no bloco misturador com espatula adequada (plastica). Uma
camada de cimento foi aplicada na superficie de cimentacdo ceramica e o
bloco ceramico foi posicionado e pressionado (750 g por 1 min) sobre a
dentina. O excesso do cimento foi removido com microbrush,
imediatamente apds 0 assentamento da ceramica (Figura 4). Aguardou-se
60 s e ap0s, as margens da zona de adesao foram fotoativadas por 40 s
em cada face (SmartLite PS/DENTSPLY, Petropolis, Brasil; intensidade:

950 mw/cm?).

Figura 4 - Cimentagdo do bloco ceramico a dentina com aplicagdo de carga
perpendicular (750 g) e remog&o dos excessos.

4.4.2 RelyX U100:

Aplicou-se RelyX™ ceramic primer, para ambos 0s
tratamentos ceramicos (1 e 2), aguardando 5 s e apls secou-se
suavemente com jato de ar isento de umidade e Oleo, para a total
volatilizacdo do solvente.

A superficie dentéria foi limpa com pasta de pedra pomes,
lavada com jato de ar e agua por 30 s e removido 0 excesso de umidade
com papel absorvente.

Uma medida do cimento (base e catalizador) foi misturada

por 20 s no bloco misturador com espatula adequada (plastica). Uma
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camada de cimento foi aplicada na superficie de cimentacédo ceramica e o
bloco ceramico foi posicionado e pressionado (750 g por 1 min) sobre a
dentina. O excesso do cimento foi removido com microbrush,
imediatamente apds o assentamento da ceramica. Aguardou-se 60 s e
apos, as margens da zona de adesédo foram expostas a luz por 40 s em

cada face.

4.4.3 Panavia F:

Em um dispositivo plastico, dispensou uma gota de
Clearfil Porcelain Bond Activator e uma gota de Clearfil SE Bond Primer,
misturando-se com o auxilio de um pincel e aplicando-se sobre a
superficie de cimentacdo ceramica, da mesma forma para ambos 0s
tratamentos (1 e 2). Aguardou-se 5 min e secou-se suavemente com jato
de ar isento de umidade e 6leo.

A superficie dentéria foi limpa com pasta de pedra pomes
por 30 s, lavada com jato de ar e agua por 30 s e removido 0 excesso de
umidade com papel absorvente. Uma gota do Liquido A e uma gota do
Liquido B do ED PRIMER Il foram misturadas com o auxilio de um pincel
e aplicada na superficie dentinaria, aguardando-se por 60 s. O excesso
de primer foi removido com papel absorvente e apds com suave jato de ar
isento de Oleo e umidade.

Uma mesma quantidade (aproximadamente 10 mm) das
pastas A e B do cimento resinoso foi espatulada por 20 s. Uma camada
de cimento foi aplicada na superficie de cimentacdo ceramica e o bloco
ceramico foi posicionado e pressionado (750 g por 1 min) sobre a dentina.
O excesso do cimento foi removido com microbrush, imediatamente apoés
0 assentamento da ceramica. Aguardou-se 60 s e ap0s, as margens da
zona de adeséao foram expostas a luz por 40 s em cada face.

Os 54 conjuntos (dente-cimento-ceramica) foram divididos

em 18 grupos (n=3), considerando o tratamento de superficie (jateamento
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com Oxido de aluminio ou Cojet), cimentos resinosos (RelyX U100, RelyX
ARC, Panavia F) e envelhecimento (imediato, 60 dias e termociclagem:
10.000 ciclos de 5°C - 55°C), apresentados de forma resumida no Quadro
2 (Pag. 61).

4.5 Obtencao dos corpos-de-prova

ApOs a cimentagdo, 0s conjuntos dente-cimento-ceramica
foram armazenados em agua destilada a 37°C por 24 horas. Os conjuntos
foram fixados em uma cortadeira de precisdo (Isomet 1000, Buehler,
EUA) de tal modo que a interface de cimentacédo ficasse perpendicular ao
disco diamantado de corte (Diamond Wafering Blade, Buehler, EUA). Os
cortes foram realizados em baixa rotagdo (250 rpm) e sob refrigeracao
constante de agua, para se obter cortes homogéneos nos eixos X e Y. A
primeira seccdo, mais externa e de aproximadamente 1 mm, foi
descartada, devido a possibilidade de haver excesso ou auséncia de
cimento ou irregularidades na interface, que poderiam influenciar nos
resultados (Della Bona et al., 2000; Della Bona, 2009).

Primeiramente foi cortada somente a zirconia no eixo X,
até chegar préximo da interface de cimentacéo, deixando pelo menos 0,5
mm de zircOnia sem cortar. Os cortes na zircOnia foram realizados
espacando 1,4 mm entre um corte e outro, visto que o disco de diamante
tem uma espessura de 0,3 mm. A posi¢cao do primeiro corte realizado foi
marcada, para que num segundo momento voltasse exatamente naquela
regido para terminar o corte.

Apds a realizacdo dos cortes parciais no eixo X, a
amostra foi girada em 90° e foram realizados os cortes no eixo Y
(somente em zircbnia). Sendo que o ultimo corte foi realizado até o fim, ou

seja, até penetrar + 5 mm na dentina. Depois deste corte, retornou-se
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cortando no mesmo eixo, repetindo os exatos locais de corte até a
dentina. Completados o0s cortes até a dentina no eixo Y, girou-se
novamente o dispositivo de corte em 90° e ajustou-se a maquina de corte
na posicao exata do primeiro corte do eixo X. Procederam-se 0s cortes
até dentina no eixo X, sendo estes realizados com velocidade de 200 rpm
(Figura 5).

Com os eixos X e Y cortados, procedeu-se o corte da
base, ou seja, o corte da dentina para soltar os corpos-de-prova em forma
de barra (200 rpm).
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Figura 5 - Imagens representativas do corte dos conjuntos ceramica-cimento-dente
para obtencdo dos corpos-de-prova em forma de barra. A e B- corte
somente da zircdnia nos eixos X e Y. C- Finalizacdo dos cortes. D- corte
final da base dos corpos-de-prova soltando os mesmos da dentina.

Caracteristicas dos corpos-de-prova (cp):
1. barras em forma retangular com a interface nédo-usinada (non-
trimmed);
2. interface adesiva mais quadrangular possivel (x1 mm x 1 mm)
com area de, aproximadamente, 1 mm?;
3. comprimento médio de 8 mm, e minimo de 6 mm (Della Bona et al.,
2000; Amaral et al., 2006).
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4.6 Ciclagem térmica e armazenagem

Os cp foram submetidos as condi¢cbes de armazenagem e
termociclagem da seguinte forma:

a. Sem armazenagem e termociclagem (imediato)

— Cp foram submetidos ao teste de microtracao
imediatamente apds os cortes;

b. Com 60 dias de armazenagem — Cp foram

armazenados em agua destilada a 37°C (Estufa
de Cultura 502, Fanen, Sdo Paulo, Brasil) até
completar 60 dias da data de cimentacdo (Figura
6);

c. Termociclagem (10.000 ciclos) — Cp sofreram

ciclagem térmica com 0s seguintes parametros:
nimero de ciclos: 10.000; temperaturas: 5°C —
55°C com 30 s em cada banho e 2 s de transicdo

entre os banhos (Figura 7).

Trés conjuntos (dente-cimento-ceramica) foram
designados para cada condicdo e de onde foram obtidos
aproximadamente 9 cp, por conjunto, totalizando para cada grupo
experimental 27 repeticdes (cp). Portanto, foram constituidos 18 grupos,
considerando os fatores “cimento resinoso” (em 3 niveis), preparo da
superficie ceramica (em 2 niveis) e “armazenagem e termociclagem” em
(3 niveis) (Quadro 2).

A agua destilada, dos seis grupos armazenados por 60
dias, foi trocada a cada 72 h, para evitar a proliferacdo de

microorganismos.
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Figura 6 - Estufa bacteriologica onde os corpos-de-prova ficaram armazenados em
agua a uma temperatura média de 37°C.

Os dois compartimentos da termocicladora (Banho para
teste ciclico; Série 521-4D, Nova Etica Ind., Com. e Servicos Ltda,
Vargem Grande Paulista, SP) foram abastecidos com agua destilada,
deixando aproximadamente 5 cm de margem de seguranca entre a agua

e a borda, antes de iniciar os procedimentos de termociclagem (Figura 7).



Figura 7 -

A: Equipamento para termociclagem. B e C: controladores de temperatura,
namero de ciclos e tempo de banho. Liga-se, primeiramente, os botes 1 a

5 e aguarda-se que a maquina alcance as temperaturas desejadas para
ligar o bot&o 6.

60
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Quadro 2 - Grupos experimentais conforme os fatores do estudo.

Cimento Tipo de Tratamento Condicao de Grupos
resinoso da superficie envelhecimento
ceramica

Imediato Grl
Jateamento + silano* Armazenagem Gr7
RelyX U100 Termociclagem Gr 13
Imediato Gr2
Silicatizag&o + silano* Armazenagem Gr8
Termociclagem Gr 14
Imediato Gr3
Jateamento + silano* Armazenagem Gr9
RelyX ARC Termociclagem Gr 15
Imediato Gr4
Silicatizacéo + silano* Armazenagem Gr9
Termociclagem Gr 16
Imediato Gr5
Jateamento +silano** Armazenagem Gr 10
Panavia F Termociclagem Gr 17
Imediato Gro6
Silicatizacdo + silano** Armazenagem Gr11
Termociclagem Gr 18

* RelyX™ ceramic primer
** Clearfil Porcelain Bond Activator + Clearfil SE Bond Primer
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4.7 Ensaio de microtracéo

A area de todos os cp foi mensurada antes da execucao
do ensaio, com o0 auxilio de um paquimetro digital (Starret Industria e
Comércio Ltda, Itu, SP, Brasil) com precisdo de centésimo de milimetro. A
mesma area foi conferida ap6s a fratura, no caso da fratura ndo ocorrer
no mesmo local mensurado inicialmente.

Em seguida, cada cp foi fixado com adesivo cianoacrilato
gel nas hastes de um dispositivo para ensaio de microtracdo (OD03d -
Odeme Equipamentos Médico e Odontolégicos Ltda, Joacaba/SC, Brasil)
(Figura 8). Os cp foram posicionados seguindo o longo eixo do dispositivo,
a fim de minimizar as forcas de torcdo na zona adesiva, sempre com a
ceramica unida a garra superior do dispositivo. Somente as extremidades
do cp foram fixadas, permanecendo livre a zona adesiva (tomando muito
cuidado para ndo escorrer cola proximo da interface, se isto ocorresse o
cp era excluido). O dispositivo estava fixado numa maquina de ensaio
universal (EMIC DL-1000, S&o José dos Pinhais, Brasil), com uma célula
de carga de 10 kgf e velocidade de 1 mm/min até que ocorresse 0
rompimento da uni&o (Della Bona et al., 2000; Amaral et al., 2006).
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Figura 8 - Dispositivo para ensaio de microtracdo (OD03d - Odeme Equipamentos
Médico e Odontolégicos Ltda, Joacaba/SC, Brasil). Corpo de prova fixado
nas garras do dispositivo apés a realizacao do teste (cp fraturado).

A resisténcia de unido foi calculada usando R=F/A, onde
“R” é aresisténcia, “F” é a carga de fratura (em N) do cp e “A” a area da

zona de adesao do cp (em mm?).

4.8. Avaliagdo do modo de falha

Todos o0s cp ensaiados foram examinados sob
microscopia O6ptica (Measuring Microscope MF, Mitutoyo, Japdo),
conectado a camera digital (Quick Scope, Mitutoyo, Japao) e programa de
computador (QSPAK VUE V.1.0). Foi usado aumentos de 30x a 200x para

determinacdo do padrao de falha nas interfaces ceramica-cimento-dente.



64

Algumas amostras de cada grupo experimental foram selecionadas e
analisadas em microscopio eletrénico de varredura (Jeol-JSM-5310, Jeol,
Japao) com aumentos de 75x a 5.000x, aceleracdo de 20 kV, distancia
média de trabalho de 8 mm e largura do feixe de elétrons de 11 mm
(Figura 9). Para isso, as superficies de fratura foram fixadas sobre uma
base de aluminio (stub) usando uma fita adesiva dupla-face e metalizadas
com ouro-paladio em equipamento especifico (Polaron SC 7620 Sputter
Coater, Quorum Technologies, Newhaven, UK) usando o0s seguintes
parametros: tempo: 130 s, corrente de 10-15 mA, vacuo de 130 mTorr,
taxa de metalizagdo: 3,5 nm/min, resultando em uma camada de Pd-Au
de, aproximadamente, 80 A.

As falhas foram classificadas (Della Bona et al., 2003): 1)
adesiva (ADES-cc): falhas adesivas na interface entre cimento e
ceramica,; 2) adesiva (ADES-cd): falha adesiva na interface entre cimento
e dentina; 3) fratura coesiva do cimento (COES-cim); 4) fratura coesiva na

ceramica (COES-cer); e 5) fratura coesiva na dentina (COES-den).

Figura 9 - Vista frontal do microscépio eletrénico de varredura (Jeol-JSM-5310, Jeol,
Japao).
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4.9 Anélise estatistica

Os fatores do estudo foram: tratamento da superficie
ceramica (2 niveis), cimentos resinosos (3 niveis) e condicdo de
armazenagem (3 niveis), obtendo-se 18 grupos experimentais. Os dados
foram submetidos a andlise estatistica. Para tanto, foi utlizado o
Programa Statistix 8.0 for Windows (Analytical Software Inc, Tallahassee,
EUA) e Minitab 15.1.1.0 (Minitab Inc, EUA).



5 RESULTADOS

Para obtencdo das médias de resisténcia a tracdo dos

grupos experimentais, foi realizada a média aritmética dos valores obtidos

em cada grupo.

As médias e desvio padrao (DP) para cada grupo avaliado

estdo apresentados na tabela 1.

Tabela 1 — Valores da média e desvio padrdo de resisténcia a tracédo

(MPa) de todos os grupos experimentais desse estudo

(continua)

Cimento Tratamento da Condicéao de Média = DP
resinoso superficie ceramica envelhecimento (MPa)

Imediato 8,94 + 3,31

Jateamento + silano* Armazenagem 583+2,76

Termociclagem 1,86 + 0,56

RelyX ARC Imediato 13,93 +£ 6,00

Silicatizacéo + silano* Armazenagem 10,43 + 5,35

Termociclagem 12,96 + 4,77
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Tabela 1 — Valores da média e desvio padrdo de resisténcia a tracao
(MPa) de todos os grupos experimentais desse estudo.

(continuacéo)

Cimento Tratamento da Condicao de Média + DP
resinoso superficie ceramica envelhecimento (MPa)

Imediato 10,18 + 2,64

Jateamento + silano* Armazenagem 7,09 +£+391

Termociclagem 9,87 + 3,64

RelyX U100
Imediato 6,03 £ 3,04
Silicatizac&o + silano* Armazenagem 10,38 + 5,49
Termociclagem 7,24 + 4,35
Imediato 13,04 + 3.98
Jateamento +silano** Armazenagem 6,89 + 3,31
Termociclagem 14,78 + 6,57

Panavia F

Imediato 9,72+ 4,73
Silicatizag&o + silano** Armazenagem 10,25 + 3,36
Termociclagem 9,19+ 2,69

* RelyX™ ceramic primer
** Clearfil Porcelain Bond Activator + Clearfil SE Bond Primer
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Os dados de resisténcia adesiva dos grupos estéo

graficamente representados na Figura 10.

Figura 10 - Grafico de colunas (média + desvio padrdo) dos dados de resisténcia

adesiva (MPa) para as 18 condi¢Bes experimentais.

Para avaliar estatisticamente o relacionamento entre os

grupos experimentais, os resultados foram submetidos ao modelo

estatistico ANOVA 3-fatores, representada na tabela 2.

Tabela 2 - ANOVA 3-fatores dos resultados de resisténcia adesiva

Fatores DF SS MS F P*
Cimento (C) 2 284,50 142,252 8,19 0,0003
Tratamento de 1 143,04 143,042 8,24 0,0043
Superficie (TS)

Envelhecimento (E) 2 196,61 98,303 5,66 0,0038
C*TS 2 1376,92 688,460 39,64 0,00001
C*E 4 425,76 106,441 6,13 0,0001
TS*E 2 319,29 159,647 9,19 0,0001
C*TS*E 4 638,99 159,749 9,20 0,00001
Residuo 363 6303,77 17,366

Total 380

*p<0,05
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Através da tabela ANOVA 3-fatores € possivel perceber
que os fatores “cimento resinoso”, “tratamento de superficie” e
“envelhecimento” foram estatisticamente significantes. A interacao desses
fatores também foi significante.

Para melhor entendimento dos resultados, os testes
comparativos foram divididos conforme o fator “envelhecimento” (tabelas
3, 4 e 5) e segundo o fator “cimento resinoso” (tabelas 6, 7 e 8). Para isto,

foram realizados testes de comparacao mdultipla de Tukey (a=0,05).

Tabela 3 - Média dos valores de resisténcia adesiva (MPa) das condicdes
experimentais estabelecidas pelas variaveis “cimento resinoso”
e “tratamento de superficie”, no fator de envelhecimento “24

horas”, além dos grupamentos estatisticos

24 horas
Cimento Resinoso  Tratamento de Média (MPa) Grupos
Superficie Homogéneos
Rely X ARC Silicatizacéo 13,93 A
Panavia F Jateamento 13,04 AB
RelyX U100 Jateamento 10,18 BC
Panavia F Silicatizagao 9,72 BC
RelyX ARC Jateamento 8,94 C
RelyX U100 Silicatizacéo 6,03 C

*letras iguais indicam semelhanca estatistica; letras diferentes indicam diferenca

significante.
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Tabela 4 - Média dos valores de resisténcia adesiva (MPa) das condicdes

experimentais estabelecidas pelas variaveis “cimento resinoso”

e “tratamento de superficie”, no fator de envelhecimento

“termociclagem”, além dos grupamentos estatisticos

Termociclagem (10.000)

Cimento Resinoso

Tratamento de

Média (MPa) Grupos

Superficie Homogéneos
Panavia F Jateamento 14,78 A
RelyX ARC Silicatizagao 12,96 AB
RelyX U100 Jateamento 9,87 BC
Panavia F Silicatizagao 9,19 BC
RelyX U100 Silicatizacéo 7,24 C
RelyX ARC Jateamento 1,86 D

*letras iguais indicam semelhanca estatistica; letras diferentes indicam diferenca

significante.

Tabela 5 - Média dos valores de resisténcia adesiva (MPa) das condicdes

experimentais estabelecidas pelas variaveis “cimento resinoso”

e “tratamento de superficie”, no fator de envelhecimento “60

dias”, além dos grupamentos estatisticos

60 dias
Cimento Resinoso  Tratamento de Média (MPa) Grupos
Superficie Homogéneos
RelyX ARC Silicatizacéo 10,42 A
RelyX U100 Silicatizacéo 10,38 A
Panavia F Silicatizacéo 10,25 A
RelyX U100 Jateamento 7,09 AB
Panavia F Jateamento 6,89 AB
RelyX ARC Jateamento 5,83 B

*letras iguais indicam semelhanca estatistica; letras diferentes indicam diferenca

significante.
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Os cimentos resinosos, com relacdo ao envelhecimento,
sdo visualizados graficamente na figura 11. Na condicdo 60 dias de
armazenagem, 0s cimentos se comportaram de forma semelhante
segundo o tratamento de superficie, sendo que a silicatizacdo demonstrou

valores maiores de o.
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Figura 11 — Efeito do cimento resinoso. Grafico de médias segundo as condi¢des
experimentais.

O tipo de tratamento de superficie ceramico pode ser
visualizado graficamente de acordo com o tipo de envelhecimento na
figura 12, sendo que a silicatizacao (Cojet) demostrou maiores valores de

o apos o envelhecimento de 60 dias, independente do cimento resinoso.
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Figura 12 - Efeito do tratamento de superficie. Grafico de médias segundo as condi¢bes
experimentais.

Para a condicdo “cimento resinoso” foram realizados
testes comparativos também, para verificar se 0s cimentos resinosos
sofreram com as condi¢des de envelhecimento e tratamento de superficie.
Para isto, foram realizados testes de comparacdo multipla de Tukey
(tabelas 6, 7 e 8).
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Média dos valores de resisténcia adesiva (MPa) das condi¢cdes
experimentais estabelecidas pelas variaveis “envelhecimento”
e “tratamento de superficie”, no fator de cimento resinoso

“RelyX ARC”, além dos grupamentos estatisticos

RelyX ARC
Tratamento de Envelhecimento Média (MPa) Grupos
Superficie Homogéneos
Silicatizacéo 24 h 13,93 A
Silicatizagéo Termociclagem 12,96 A
Silicatizacéo 60 dias 10,43 AB
Jateamento 24 h 8,94 BC
Jateamento 60 dias 5,83 CD
Jateamento Termociclagem 1,86 D
*letras iguais indicam semelhanca estatistica; letras diferentes indicam diferenca
significante.
Tabela 7- Média dos resultados de resisténcia adesiva (MPa) das

condicbes experimentais estabelecidas pelas variaveis

“envelhecimento” e “tratamento de superficie”, no fator de
resinoso “RelyX U100,

estatisticos

cimento além dos grupamentos

RelyX U100
Tratamento de Envelhecimento Média (MPa) Grupos
Superficie Homogéneos
Silicatizacéo 60 dias 10,38 A
Jateamento 24 h 10,18 AB
Jateamento Termociclagem 9,87 AB
Silicatizagéo Termociclagem 7,24 AB
Jateamento 60 dias 7,09 AB
Silicatizagéo 24 h 6,03 B

significante.

*letras iguais indicam semelhanca estatistica;

letras diferentes indicam diferenca
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Tabela 8 - Média dos valores de resisténcia adesiva (MPa) das condicdes
experimentais estabelecidas pelas variaveis “envelhecimento”
e “tratamento de superficie”, no fator de cimento resinoso

“Panavia F”, além dos grupamentos estatisticos

Panavia F
Tratamento de Envelhecimento Média (MPa) Grupos
Superficie Homogéneos
Jateamento Termociclagem 14,78 A
Jateamento 24 h 13,04 AB
Silicatizacéo 60 dias 10,25 B
Silicatizacéo 24 h 9,72 BC
Silicatizacéo Termociclagem 9,19 BC
Jateamento 60 dias 6,89 C

*letras iguais indicam semelhanca estatistica; letras diferentes indicam diferenca

significante.

Os valores médios dos grupos silicatizados foram maiores
do que os jateados apods 60 dias em agua (Figura 12),

Considerando cada uma das condicdbes de
envelhecimento, o cimento resinoso RelyX ARC mostrou valores médios
de resisténcia adesiva significativamente maiores quando a silicatizagao
foi utilizada (Tabela 6).

O jateamento e termociclagem mostrou o maior valor de
resisténcia adesiva quando o cimento Panavia F foi utilizado. Os grupos
silicatizados ndo apresentaram qualquer diferenca significativa quando
esse cimento foi usado (Tabela 8).

A andlise das superficies fraturadas esta disposta na

tabela 9. As falhas foram classificadas como descrito anteriormente.
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Uma quantidade representativa de cp de cada grupo
experimental foi selecionada e analisada em microscopio eletrénico de
varredura com aumentos de 75x a 5.000x. Fotomicrografias
representativas de cada modo de falha seguem abaixo (Figuras 13, 14,
15).

Figura 13 — Falha ADES-cc: falha adesiva na interface cimento-cer&mica. A: dentina
(magnificagdo: 75x). B: ceramica (magnificacdo: 1000x), a fotomicrografia
ampliada revela a zircbnia jateada, sem cimento resinoso residual. Corpo
de prova fraturado proveniente do grupo RelyX ARC + Jateamento +
Termociclagem.
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Figura 14 — Falha ADES-cd: falha adesiva na interface cimento-dentina. A: dentina. B:
cerdmica. Magnificacdo: 75x. Corpo de prova fraturado proveniente do
grupo Panavia F + Silicatizacdo + Termociclagem.

Figura 15 — Falha COES-cim: falha coesiva do cimento resinoso. A: dentina. B: zirconia.
Magnificaco: 75x. E evidente a camada de cimento resinoso sobre as
superficies de fratura (dentina e ceramica). Corpo de prova fraturado
proveniente do grupo Panavia F + Silicatizacao + Imediato (24h).

N&o ocorreram falhas coesivas na ceramica (COES-cer).
As falhas coesivas na dentina ndo foram analisadas em MEV por serem

de facil anélise em microscépio 6tico e até mesmo macroscopicamente.



6 DISCUSSAO

O continuo aprimoramento dos materiais restauradores e
das técnicas empregadas € o reflexo da busca a estética e a durabilidade.
Neste sentido, a utilizacdo de proteses livres de metal e de sistemas de
cimentacdo adesiva € crescente e com indicacbes cada vez mais
abrangentes.

As ceramicas odontolégicas precisam cumprir com 0S
requisitos necessarios para suportar as cargas e tensdes geradas em
funcdo. Porém, grande parte das ceramicas dentais € friavel e o estresse
de tracdo resultante de uma carga externa pode levar a propagacao
catastréfica de trincas (falhas, defeitos) pré-existentes (Seghi et al., 1995).
Sendo assim, cerédmicas com altos valores de dureza e modulo de
elasticidade, como as ceramicas de Y-TZP, foram desenvolvidas na
tentativa de melhorar as propriedades mecéanicas (Kosmac et al., 1999;
Lawn et al., 2002; Guazzato et al., 2004; Zhang et al., 2004; Sundh et al.,
2005; Deville et al., 2006; Studart et al., 2007).

O polimento das ceramicas a base de Y-TZP pode afetar
negativamente as caracteristicas fisicas do material. Alguns autores
relatam que apdés o polimento h4 uma diminuicdo dos valores de
resisténcia a flexdo biaxial e na confiabilidade (modulo de Weibull)
(Kosmac et al., 1999), na resisténcia a flexdo por trés pontos (Guazzato et
al., 2005), bem como o seu desempenho quando submetida a testes de
fadiga ciclica e dinamica, sendo que nesse caso, apresentaram,
predominantemente, desenvolvimento subcritico de trincas (Zhang et al.,
2004). Esses relatos justificam o polimento prévio a sinterizacao.

Ceramicas acido-resistentes precisam de um tratamento

de superficie diferenciado para otimizar a adesao a resinas (Della Bona,
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2009). Os métodos mais divulgados séo o jateamento e a silicatizacao da
superficie ceramica, aliados a diferentes combinagbes de cimentos
resinosos e primers. Della Bona et al. (2007), comprovaram que 0
condicionamento com &cido hidrofluoridrico ndo promove uma unido
adequada entre resina e ceramica infiltrada por vidro reforcada por
zircbnia. Contudo, tratamentos da superficie ceramica utilizando
jateamento com particulas de alumina e o sistema Cojet (silicatizacéo)
melhoram os valores de resisténcia de uniao.

Estudos mostram que a resisténcia a flexdo biaxial e a
confiabilidade (modulo de Weibull) sdo melhorados ap6s o jateamento
(Kosmac et al., 1999; Curtis et al., 2006a; Papanagiotou et al., 2006;
Souza, 2009), bem como a resisténcia a flexao por trés pontos (desde que
ndo sejam seguidas de tratamento térmico) (Guazzato et al., 2005). Zhang
et al. (2004), relataram que o jateamento diminui os valores de resisténcia
quando a ceramica (Y-TZP) é submetida a testes de fadiga ciclica e
dindmica, devido aos defeitos causados pelo jateamento. Porém, os
resultados ainda sdo os mais altos em comparacdo as outras ceramicas
de infra-estrutura, sugerindo um desempenho superior mesmo apés esse
tratamento de superficie. Além do que, a ceramica sofre as
consequéncias do desenvolvimento subcritico de trincas quando exposta
a umidade mas, tecnicamente, quando da cimentacdo resinosa, a
superficie ceramica ndo entra em contato direto com a umidade,
negligenciando os efeitos causados pelo jateamento e suportando o uso
desse tipo de tratamento de superficie da ceramica (Della Bona, 2009).

Atsu et al. (2008), encontraram o0s maiores valores de
resisténcia ao cisalhamento quando foi utilizada a silicatizacdo aliada a
um primer composto por MDP e agente silano misturados (Clearfil Liner
Bond 2V + Porcelain Bond Activator) e um cimento com mondémero
fosfatado (Panavia F). Porém, Ozcan et al. (2008b), obtiveram valores
baixos de resisténcia ao cisalhamento quando o0s protocolos de

cimentacdo resinosa indicados pelos fabricantes foram seguidos. Além
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disso, houve falha adesiva em todos os corpos de prova apds a
termociclagem (6.000 ciclos, 5°C - 55°C), mesmo quando utilizado
cimentos e primers com mondmero MDP, contra-indicando o uso de
zircOnia para proteses fixas quando a retencado adesiva for necessaria.

O teste de cisalhamento ndo é muito indicado para testar
a durabilidade de unido entre diferentes substratos, visto que para este
teste pequenas variagdes na geometria da amostra, no ponto e no tipo de
carregamento, podem produzir valores diferentes de resisténcia de uniao,
fato este atribuido a ndo uniformidade dos esforcos induzidos na interface
durante o carregamento. O teste de tragdo teria um arranjo menos
complexo e mais apropriado para se avaliar a resisténcia de unido da
interface adesiva, sendo o mais indicado para este tipo de estudo (Della
Bona e Van Noort, 1995).

A maioria dos estudos utilizam o teste de cisalhamento
para examinar o desempenho da zirconia unida a agentes cimentantes
resinosos. Fato este atribuido pela dificuldade de corte deste material
apos a sinterizacdo. Neste trabalho, os cortes realizados apdés a
sinterizagdo foram criticos e demorados, sendo que foi necessario fazer
um piloto para descobrir qual a melhor velocidade e pressao de corte,
além das modificacbes na técnica tradicional de fabricacdo (corte) para
obter os corpos de prova (descrita no capitulo Materiais e Método).

Os primeiros estudos de durabilidade da unido entre uma
ceramica a base de Y-TZP e um cimento resinoso utilizando testes de
resisténcia a tracdo surgiram em 2009 (Oyague et al., 2009a; Oyagle et
al., 2009b; Kern et al., 2009; Yang et al., 2010; Kitayama et al., 2010).
Sendo que ndo ha relatos na literatura testando as interfaces ceramica Y-
TZP-cimento resinoso e cimento resinoso-dentina, concomitantemente, ou
seja, a cimentacdo de Y-TZP a dentina. Isso provavelmente se deve ao
fato da dificuldade da metodologia e da baixa resisténcia de uniao.

Acreditava-se que 0s maiores valores de resisténcia das

ceramicas Y-TZP jateadas, quando comparadas as silicatizadas, eram
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devido a diferenca na rugosidade deixada pelos diferentes materiais de
jateamento. Estudos recentes apresentaram diferencas estatisticas na
rugosidade superficial quando utilizado particulas de 6xido de aluminio e
particulas de Oxido de aluminio modificadas por silica de tamanhos
diferentes (Oyagte et al., 2009). Quando foram utilizadas particulas de
mesmo tamanho (30 um) e mesmas condi¢cdes de jateamento ndo houve
diferenca estatistica na rugosidade superficial (Tanaka et al., 2008).

Assim, no presente estudo, o tamanho das particulas
utilizadas no tratamento de superficie da ceramica Y-TZP foi semelhante
(30 um e 45 um) justamente para que essa possivel diferenca na
rugosidade nao interferisse nos resultados.

Os cimentos resinosos RelyX ARC + silicatizacdo e
Panavia F + jateamento produziram os maiores valores médios de ¢ no
periodo de 24 horas, discordando dos resultados encontrados por Oyague
et al. (2009a).

Durante a termociclagem pode ocorrer hidrélise
(acelerada pela agua quente) dos componentes da interface e
subsequente absorcdo de agua e remoc¢ao dos produtos da degradacao
ou oligdbmeros mal polimerizados e/ou devido a um coeficiente de
expansdao térmico linear mais alto do material restaurador em relacdo aos
tecidos dentais. Assim, os efeitos da termociclagem sao muito
dependentes do tamanho da interface adesiva, sendo que para corpos de
prova de microtragdo a termociclagem diminuiu significantemente a
resisténcia adesiva, suportanto a hipotese de que a termociclagem
acelera a degradacao quimica da interface (De Munck et al., 2005). O que
justifica a termociclagem dos corpos de prova e nao dos blocos inteiros do
conjunto ceramica-cimento-dentina.

Para este tipo de envelhecimento, a freqiéncia dos ciclos
in vivo permanece indeterminada até o momento e exige maiores

investigacbes. Porém Gale e Darvell (1999) sugeriram, ap0s uma
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detalhada revisdo de literatura, que 10.000 termociclos € um numero
aceitavel e compativel a um ano de uso clinico.

Tanaka et al. (2008) concluiu que somente a silicatizacao
da ceramica Y-TZP nao € suficiente para uma adesdo adequada a resina,
devido a alta tenacidade dessa ceramica. Valores de adesdo mais altos
foram encontrados com a interacdo da silicatizagdo com um adesivo
contendo monémero MDP associado a um agente silano. Essas
conclusdes vao parcialmente contra os resultados do presente estudo,
visto que o cimento resinoso Panavia F aliado a um primer com
mondmero MDP e um agente silano ndo mostrou o valor de adesao mais
alto. Porém, foi o grupo mais estavel nas trés condi¢cbes de
envelhecimento (24 horas: 9,72 MPa; 60 dias: 10,15 MPa; termociclagem:
9,19 MPa), comprovando que existe uma adesdo estavel com esse
protocolo de cimentag&o.

A termociclagem diminuiu significativamente a resisténcia
adesiva do cimento resinoso RelyX ARC quando a superficie ceramica foi
jateada (p<0,05). As falhas foram adesivas na interface cimento-ceramica,
apresentando falhas espontaneas durante a termociclagem. O que néo
aconteceu quando a superficie ceramica foi silicatizada. O cimento
Panavia F promoveu uma adesdo estatisticamente melhor (p<0,05)
quando a superficie ceramica foi jateada, muito provavelmente pela acao
dos agentes MDP da sua férmula em contato mais direto com a zirconia.
O cimento RelyX U100 comportou-se de maneira semelhante para os dois
tipos de tratamento de superficie.

A 4gua foi utilizada como meio de solucdo na
termociclagem, pois solucbes de saliva artificial apresentaram-se
semelhantes ap0s o armazenamento (De Munck et al., 2005). A maioria
dos processos de degradacdo sdo dependentes da taxa de difuséo,
conseglentemente, a area da interface adesiva é tdo dependente quanto
0 préprio tempo de difusdo. Ou seja, se a area adesiva for maior sera

necessario mais tempo para aparecerem os efeitos do envelhecimento,
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pois é necessario mais tempo para a agua se difundir na interface. Uma
forma de acelerar os efeitos da difusdo € armazenar micro-espécimes,
para que torne o caminho da difusdo o mais curto possivel (De Munck et
al., 2005). Assim, justifica-se 0 método de estocagem na forma de corpos
de prova (area adesiva = 1 mm?) e ndo o bloco dente-cimento-ceramica,
no intuito de acelerar o processo de envelhecimento.

No presente trabalho, a armazenagem por 60 dias em
agua destilada a 37°C reduziu significantemente (p<0,05) os valores de
adesdo para o cimento RelyX ARC quando as amostras foram jateadas
(5,83 MPa). Quando a superficie foi silicatizada (Cojet) os valores de
adeséo foram maiores (10,33 MPa).

O cimento autocondicionante RelyX U100 apresentou
resultados melhores, apds 60 dias de armazenagem, quando a ceramica
foi silicatizada,,divergindo dos resultados encontrados por Oyagle et al.
(2009b). Esses autores, testaram um cimento com caracteristicas muito
semelhantes (RelyX Unicem) em 24 horas e apds armazenagem em agua
(6 meses), e encontraram valores mais altos de ¢ quando a ceramica foi
jateada. Porém, no estudo de Oyagie et al. (2009b) o tamanho das
particulas para o tratamento da superficie ceramica eram maiores
(110pm).

Todos os cimentos resinosos demonstraram valores de
resisténcia adesiva superiores, apos 60 dias, quando a superficie
ceramica foi silicatizada.

Esses resultados sugerem que a unido quimica entre a
silica, depositada na superficie ceramica, o agente silano e o cimento
resinoso, colaboram para a durabilidade da wunido. O que esta
parcialmente de acordo com os resultados de Oyague et al. (2009b), onde
os valores médios de o para o grupo silicatizado e unido com cimento
contendo MDP foram maiores do que quando foi realizado jateamento,
concordando com o presente estudo. Porém, concluiram que a

longevidade da ades&o cimento-ceramica depende mais da selecdo do
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cimento do que do pré-tratamento da superficie ceramica Y-TZP, o que
diverge dos protocolos e cimentos utilizados no presente estudo.

Na andlise das falhas, o cimento RelyX ARC foi o cimento
que apresentou o maior percentual de falhas adesivas na interface
cimento-ceramica. Quando a superficie ceramica foi jateada, esse tipo de
falha ocorreu em 48%, 64% e 100% dos corpos de prova envelhecidos
por 24 h, 60 dias e termociclagem, respectivamente. Esse fato pode ser
explicado pela composi¢cdo quimica do cimento, onde ndo existe uniao
quimica com a ceramica. Quando a superficie ceramica foi silicatizada
esse tipo de falha ocorreu em 29%, 0% e 16%, respectivamente.

Analisando as superficies de fratura do cimento RelyX
U100, observa-se poucas falhas adesivas entre cimento-ceramica, tanto
na superficie ceramica que foi jateada quanto na silicatizada. Esse fato
pode ser explicado pela composicdo quimica do cimento, onde sua matriz
resinosa consiste de um acido metacrilato multifuncional que reage com o
substrato e contribui para 0 mecanismo de adesdo (De Munck et al.,
2004). A maior parte das falhas ocorreu na interface adesiva cimento-
dentina, sugerindo que a unido entre esses dois substratos € a interface
menos resistente e que precisa ser melhorada.

N&o foram evidenciadas falhas entre o cimento Panavia F
e a superficie da zircbnia, independentemente do tratamento ceramico
(jateamento ou silicatizacdo) e do envelhecimento. A maioria das falhas
ocorreu no préprio cimento, deixando residuo de cimento tanto na dentina
como na zirconia. Entretanto, a camada residual mais espessa €
claramente visualizada na superficie da zirconia.

Novos métodos de tratamento da superficie ceramico
foram propostos para promover uma melhor resisténcia de unidao, como
por exemplo, o jateamento seguido da aplicagdo de uma camada de vidro
na superficie ceramica e apdés o uso do protocolo para ceramicas acido
sensiveis. O uso dessa técnica com um agente cimentante contendo

mondmero MDP produziu uma adesao forte e duradoura (Aboushelib et
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al., 2007). Porém este método ainda precisa ser aperfeicoado, pois a
deposicao deste vidro é critica, visto que tem interferéncia direta com a
adaptacao interna da restauracdo protética.

Cimentos resinosos e primers estdo em constante
desenvolvimento, buscando otimizar os valores de o para ceramicas Y-
TZP (Kitayama et al., 2010). Vale lembrar, que a interface entre cimento
resinoso e o0s tecidos dentarios (dentina e esmalte) ndo pode ser
esquecida, pois, geralmente, a maior area de cimentagdo estd no
substrato dentério.

A busca por adesivos dentinarios e cimentos resinosos
ideais para cimentacdo de qualquer tipo de restauracdo indireta € uma
atividade de investigagdo constante. A durabilidade da unido entre os
cimentos resinosos e a ceramica a base de Y-TZP avaliada neste estudo
deve ser acompanhada a longo prazo com o objetivo de verificar se a
diminuicdo dos valores de resisténcia, que ocorreu apdés 60 dias de

armazenagem, € um processo continuo de degradacéao.

Recomendacdes clinicas:

Recomenda-se a silicatizacdo como tratamento de
superficie para ceramicas Y-TZP, mesmo quando se utilizar cimentos com
propriedades quimicas mais compativeis com estas ceramicas, visto que

a longo prazo se comportaram de maneira mais estavel.



7 CONCLUSOES

Baseado nos resultados obtidos pode-se concluir que:

a)

b)

apos 60 dias de armazenagem, para os 3
cimentos resinosos utilizados, a silicatizacao
demonstrou uma tendéncia de valores de
resisténcia mais elevados comparado ao

jateamento;

a armazenagem e a ciclagem térmica nao
reduziram significantemente a resisténcia
adesiva de todos o0s cimentos resinosos
avaliados, confirmando parcialmente a hipétese

experimental;

0 cimento auto-condicionante ndo apresentou
uma resisténcia de unido menor do que o0s
demais cimentos avaliados, rejeitando a

hip6tese inicial.
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Castro HL. Influence of Y-TZP Ceramic Treatment and Different Resin
Cements on Bond Strength to Dentin. [dissertation]. S&o José dos
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Estadual Paulista; 2010.

ABSTRACT

The aim of this study was to evaluate the bond strength of three dual-
cured resin cement systems (RelyX ARC, RelyX U100 and Panavia F) to
dentin and to an yttria-stabilized zirconia-based ceramic (In-Ceram YZ,
Vita Zanhfabrik) after different surface treatments. The occlusal surface of
54 sound human third molars was exposed and conditioned according to
the manufacturers’ instructions. Fifty-four ceramic blocks were cut (6.4mm
X 6.4mm x 4.8mm), flattened and fired. They were divided into two groups
according to the type of surface treatment: air-abrasion with < 50um
alumina particles or CoJdet system (3M ESPE) (14-28 psi). The
cementation procedure followed the instructions of each manufacturer.
Thus, there were 6 groups. All teeth-cement-ceramic blocks were stored in
37°C distilled water for 24 hours before cutting into non-trimming
specimens (adhesive area= 1 mmz2). About nine specimens (sp) were
obtained per block (n=27). The specimens of each block were randomly
assigned to one of the three storage conditions: dry- immediate test, W60-
60 days of storage (37°C water) and TC- thermocycling (10,000x) (n=212).
The microtensile bond strength test was performed using an universal
testing machine (crosshead speed: 1 mm/min). Immediate groups of
RelyX ARC-Cojet and Panavia F-air-abrasion presented the highest o
average (13.9 and 13.0 MPa, respectively), followed by RelyX U100-air-
abrasion (10,2 MPa). After TC, Panavia F-air-abrasion was the best (14.8
MPa) followed by RelyX ARC-Cojet and RelyX U100-air-abrasion (12.9
and 9.9 MPa, repectively). After W60, all the cements behaved similarly,
when the groups were treated with Cojet system, tended to higher values
of o (MPa).

Keywords: Ceramic; Dental cements; Tensile bond strength test.
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