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RESUMO

A longevidade e durabilidade das restauragbes cerédmicas cimentadas
adesivamente dependem da qualidade e da estabilidade da unido entre a superficie
interna da ceramica e o cimento resinoso. Os valores de resisténcia de unido por
microtragéo tém sido utilizados como preditivos do sucesso clinico destes trabalhos.
Com o objetivo de avaliar a influéncia do tratamento térmico do silano sobre a
resisténcia adesiva entre uma cerdmica e um cimento resinoso quimicamente
ativado (C&B™), dezoito blocos de IPS Empress®2 foram confeccionados,
planificados com lixas (granas 240 e 320) e cimentados a dezoito blocos de resina
composta (InTen-S®) utilizando-se um sistema adesivo quimico (Lok®). Definiram-se
6 grupos de 3 blocos, conforme o tipo de tratamento da superficie da ceramica: G1)
sem tratamento; G2) HF (Acido Fluoridrico 10%) + S (silano Monobond-S® com
microbrush, seco a temperatura ambiente 3min); G3) S + enxagle em &gua
corrente + temperatura ambiente (3min); G4) S + enxaglie com agua em ebulicdo 5s
+ temperatura ambiente (3min); G5) S + enxagle com agua em ebulicdo 5s +
secagem a 50°C (3min); GB6) silano seco a 50°C (3min) + enxagiie com agua em
ebulicdo 5s + temperatura ambiente (3min). Os corpos-de-prova em forma de palito
(CP) foram obtidos por corte dos blocos de ceramica/resina 7 dias apds a
cimentagdo e submetidos a microtragcdo (0,5mm/min) apdés 30 dias de
armazenamento em agua. Desenvolveu-se um dispositivo para a fixacdo dos CP
pelas extremidades ao invés de pelas laterais. Todos os CP do G1 desuniram
durante o corte. Os valores médios de tensdo de ruptura em MPa (com desvio
padrao) foram estatisticamente superiores para G2 (14,77+8,31) comparados aos
de G4 (8,45t4,51) e G5 (9,4615,26), estatisticamente semelhantes entre si e
superiores a G3 (6,60+£3,50) e G6 (5,94+4,27), estatisticamente semelhantes entre
si. A fractografia por microscopia 6ptica (50x) demonstrou que todas as fraturas
ocorreram dentro da “zona de ades&o” e foram adesivas em 100% das amostras de
G3 e G6. Observaram-se falhas coesivas em 24% das amostras em G4, 30% em G2
e em 40% das amostras de G5. Observou-se correlagdo entre a ocorréncia de
fraturas coesivas e maiores valores de resisténcia de unido. Concluiu-se que a
aplicagdo do Silano influenciou positivamente a resisténcia de unido, em
comparagdo com o controle negativo, mas sua efetividade foi maior quando

sobreposto ao condicionamento com HF (G2).



ABSTRACT

Ceramic-bonded restoration longevity and durability are related with the quality
and stability of the bond between the ceramic surface and the luting agent.
Microtensile bond strength values have been used to predict the clinical success of
these restorations. With the aim to evaluating the influence of silane heat treatment
on the bond strength between a ceramic and a composite chemmically activated
resin cement (C&B™), eighteen blocks of IPS Empress®2 were fabricated, flattened
(240 320-grit metallographic paper) and luted to composite resin blocks (InTen-S®)
using a chemical adhesive system (Lok®). Six groups with three blocks each were
analyzed according to the ceramic surface treatment: G1) no treatment;
G2) HF (Hydrofluoric Acid 10%) + S (silane Monobond-S® with microbrush dried at
room temperature for 3min); G3) S + rinsed + room temperature (3min); G4) S +
rinsed with boiling water + room temperature (3min); G5) S + rinsed with boiling
water + dried at 50+5°C (3min); G6) S + dried at 50+5C (3min) + rinsed with boiling
water + room temperature (3min). The ceramic / resin luted blocks were sectioned in
sticks 7 days after the cementation procedure and stored in water for 30 days until
microtensile test were performed (0,5mm/min). A device to attach the sticks by their
top and buttom surfaces, instead of at the lateral surface was developed. All the
specimens of G1 debonded during the cutting procedures. Mean tensile bond
strength and standard deviation values were statistically higher for G2 than for G4,
statistically similar to G5, and these were higher to G3 and G6, which were
statistically similar. Fracture surfaces were examined using ligth microscopy (50x),
revealling that all fractures occurred within the “adhesion zone”. For G2, 51% were
coesive fractures in the composite luting structure. One hundred percent of the
fractures were adhesive for G3 and G6. The coesive failure mode was observed in
G4 (24%), G2 (30%) and G5 (40%). It has being demonstraded a direct relationship
between coesive failure mode and higher bond strength values. It was possible to
conclude that the silane improved bond strength, being most effective when used
before HF conditioning (G2).
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1 INTRODUGAO

A demanda atual por restauragdes que reproduzam com naturalidade a
funcao, a textura, a cor e a forma da estrutura dentaria perdida tem sido cada vez
maior, tanto por parte dos profissionais quanto dos pacientes.

Historicamente, o interesse pela estética das restauragdes intra e extra
coronarias data de 1856, com ceramicas pré-fabricadas e seladas com ouro coesivo.
Até a década de 60, para a confeccdo de restauracdes indiretas estéticas, as
alternativas eram as coroas de resina acrilica, as veneers e as metalo-cerdmicas. As
primeiras apresentavam um bom resultado estético inicial, que se perdia com pouco
tempo devido a porosidade, baixa estabilidade de cor e pela baixa resisténcia
mecanica. As coroas veneer apresentavam melhores propriedades mecanicas, mas
com maiores limitagcbes estéticas. As metalo-ceramicas levaram a resultados
estéticos mais aceitaveis, considerando-se a perda da naturalidade devido a
necessidade de se opacificar o coping metalico e ao alto brilho da restauragao final
(JONES, 1988).

Em busca de melhores resultados estéticos, tentou-se produzir coroas de
ceramica pura a partir das ceramicas feldspaticas convencionais, mas os indices de
falha destas foram muito altos por sua friabilidade e baixa resisténcia a flexdo. A
primeira alteragcdo significativa das propriedades mecanicas das ceramicas
odontoldgicas ocorreu em 1965, quando McLEAN e HUGHES propuseram seu
reforco através do aumento do contetido de Oxido de Aluminio. Atingiram-se assim
valores de resisténcia a flexdo que indicavam seu uso clinico sem uma subestrutura
metalica.

A auséncia de um material de cimentacao satisfatério era um sério obstaculo
ao sucesso clinico dessas restauragcbes totalmente ceramicas. A fixagdo com
cimento Fosfato de Zinco ou com cimento de polialcenoato de vidro, devido a
desadaptagdo marginal inerente a contragdo da ceramica durante o processo de
cocgao, gerava uma espessura da pelicula de cimento de até 200um, bem maior
que a obtida em restauragdes metalicas. O resultado era uma linha de cimentacao
com propriedades mecanicas insatisfatérias e mais susceptivel a solubilidade nos

fluidos orais. A utilizacdo da cimentacdo adesiva para esses trabalhos pressupunha
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a obtencdo de um corpo unico final formado entre a restauracdo e a estrutura
dentaria remanescente, o que permitiria uma melhor distribuicdo das cargas durante
a mastigagao, diminuindo o risco de fratura da restauragao (BLATZ et al., 2003). O
cimento resinoso poderia apresentar uma espessura de pelicula maior sem aumento
da solubilidade ou perda significativa de propriedades mecanicas (BRAGA et al.,
1999).

A filosofia da cimentacdo adesiva considera duas interfaces com as quais o
Cirurgido-Dentista lida no momento da fixagdo das restauragbes ceramicas. A
primeira é a interface estrutura dentaria / adesivo / cimento resinoso. A segunda,
entre cimento resinoso / adesivo / restauracdo cerdmica. Em relagdo a primeira
interface, tém sido observadas grandes variagdes nos valores de resisténcia adesiva
entre o esmalte e a dentina, e, principalmente, nas diferentes areas da dentina de
um mesmo dente, dependendo da profundidade, da presenca de dentina reacional
ou reparadora e do grau de atividade de carie, entre outros fatores. Além disso, cada
tipo de sistema adesivo trata a smear layer de maneira diferente, podendo ou nao
remové-la durante o processo de hibridizacdo dos tecidos dentarios, determinando
diferentes padrbes de unido. Apesar das questdes abordadas, seguindo-se o
protocolo pré-determinado para cada sistema adesivo, a utilizacido destes sobre a
estrutura dentaria para a unido de materiais resinosos ja esta bem descrita na
literatura (TAO & PASHLEY, 1989; SANO et al., 1994; NAKABAYASHI & PASHLEY,
2000).

Um dos problemas da cimentacao adesiva estaria na outra interface, na uniao
entre cimento resinoso / adesivo / superficie interna da restauragdo ceramica. A
indicagdo de um tratamento superficial do substrato ceramico estaria condicionada a
sua composig¢ao quimica e estrutural. Além disso, nao esta bem estabelecido o real
papel da silanizacao da superficie tratada, assim como a necessidade de aplicacao
de um sistema adesivo previamente a utilizacdo do cimento resinoso (CARNEIRO
JR. et al., 1999; KAMADA et al., 2001; DELLA BONA & ANUSAVICE, 2002; DELLA
BONA et al., 2003; BLATZ et al., 2003).

Diversos tipos de tratamento da superficie interna das restauragdes
ceramicas tém sido propostos na literatura, sempre de acordo com sua composigao
quimica e microestrutura, visando produzir retengdes micromecanicas que auxiliem
no processo de adesdo. A utilizacdo do jato de Oxido de Aluminio com particulas

entre 50 e 110um tem se mostrado eficaz em promover essas microretencdes em
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todas as cerdmicas a base de silica, inclusive as reforcadas por Leucita ou
Dissilicato de Litio, e em menor intensidade sobre as reforgcadas por Alumina ou
Zircbnia, assim como as densamente sinterizadas. Entretanto, seu emprego pode
levar a perdas estruturais nas margens da restauragdo, comprometendo a
adaptacao final. O condicionamento com acidos também tem sido proposto, sendo
que o Acido Fluoridrico tem se mostrado efetivo sobre os grupos de ceramica
passiveis de jateamento, excetuando-se as refor¢adas por Alumina ou Zircbnia e as
altamente sinterizadas. O Bifluoreto de Amobnia e o Fluor Fosfato Acidulado s&o
capazes de promover o condicionamento daquelas ceramicas, porém em padroes
menos acentuados que o observado quando se utiliza o Acido Fluoridrico (DELLA
BONA & VAN NOORT, 1998; PACHECO et al., 1999; BLATZ et al., 2003).

Em Odontologia, o Silano é utilizado como o agente responsavel pela unido
entre as fases organica e inorganica das resinas compostas. Por essas
caracteristicas, tem sido proposta sua utilizagdo para otimizar os resultados clinicos
na cimentagdo de restauragdes indiretas de resina e de ceramica, assim como em
reparos quando ocorrem fraturas desses trabalhos na cavidade oral. A aplicacéo do
Silano sobre a superficie da ceramica, previamente tratada ou néo, tem o objetivo de
melhorar a unido entre esta e o cimento resinoso. Sua atuagao seria tanto fisica, por
aumentar o molhamento da superficie da ceradmica tornando-a mais receptiva ao
adesivo, quanto quimica, unindo-a ao cimento a semelhangca da unido entre a
particula inorgénica e a matriz organica quando da fabricacdo das resinas
compostas (ROULET et al., 1995).

O processo de silanizagdo representa um passo clinico importante na
cimentacao das restauracdes adesivas. A técnica de tratamento da superficie interna
da restauracdo executada pelo clinico consome um tempo consideravel da consulta
para a cimentagao da protese. A efetividade do agente Silano pode variar de acordo
com a marca comercial e com a forma e o tempo de armazenagem do produto,
devido a sua instabilidade quimica. A longevidade da restauracdo ficara na
dependéncia da estabilidade da unido entre o material indireto, o cimento resinoso e
a estrutura dentaria no meio bucal. Desta forma, deve estar claro o papel da
silanizacao e sua real necessidade em fungdo da composi¢cdo e microestrutura da
ceramica, do sistema adesivo e do cimento resinoso selecionados.

Buscou-se determinar a efetividade da silanizacdo da superficie da ceramica

abrasionada ou condicionada por acidos. O jateamento com particulas de Oxido de
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Aluminio por um periodo inadequado poderia comprometer a integridade marginal
da restauracdo. Em contrapartida, o Acido Fluoridrico, que tem se mostrado mais
eficiente em um periodo de utilizacdo de aproximadamente um minuto, € uma
substancia altamente nociva, cujo uso deveria ser evitado clinicamente. A
possibilidade de o Silano substituir qualquer tratamento prévio também tem sido
proposta (ROULET et al., 1995; HOOSHMAND et al., 2002; DELLA BONA et al.,
2003).

Os avancos na quimica dos polimeros tém permitido o desenvolvimento de
uma nova geragao de liquidos multicomponentes para tratamento superficial de
ceramicas que as une ao cimento resinoso ou a resina composta: primers
ceramicos, primer ceramico autocondicionante dentinario associado a um agente de
unido Silano e agentes adesivos dentinarios combinados com um agente de uniédo
Silano. Consistem de 2 ou 3 solventes ou de um monémero acidico para catalisar a
reacao de unido. O solvente geralmente € a agua ou uma substancia organica, como
o etanol, podendo conter monémero hidrofilico (HEMA). A durabilidade da uni&o
entre a resina e a ceramica € de crucial importancia para a longevidade das
restauragdes ceramicas, mas pode ser comprometida se a adeséao for susceptivel a
degradacdo hidrolitica. Esta tem sido avaliada por termociclagem ou
armazenamento em agua. Entretanto, a termociclagem induziria a expansao térmica
dos substratos causando estresse na interface adesiva, enquanto o armazenamento
em agua avalia a resisténcia da unido adesiva a degradacao hidrolitica (FOXTON et
al., 2002).

Devido a natureza quimica do agente de unido Silano, com a presenga de
solventes a base de alcool, a forma como a evaporagao ocorre apos sua aplicagao
na superficie da ceramica poderia gerar diferentes resultados da resisténcia de
unido. ApOs a secagem, ndo se observa uma monocamada de Silano, mas uma
interface com trés diferentes estruturas: uma camada mais externa de oligbmeros
pequenos que sdo adsorvidos ao vidro, passivel de ser removida por solventes
organicos ou por agua a temperatura ambiente. Uma segunda regido consistiria de
oligbmeros similares ligados por pontes siloxanas hidrolisaveis por agua quente. Na
regido mais proxima da superficie do vidro as ligagdes cruzadas sao mais freqientes
e uniformes, formando uma rede tridimensional regular, hidroliticamente mais
estavel. Apenas esta ultima camada seria necessaria para melhorar a adesdo. A

remocao da camada mais externa do filme de Silano poderia favorecer a adesao,



22

deixando-se apenas a camada mais estavel adsorvida quimicamente a superficie da
ceramica (HOOSHMAND et al., 2002).

Entretanto, a efetividade da uni&o entre a ceramica e o cimento resinoso nao
deveria ser inferida apenas pela comparacao entre os valores de resisténcia de
unido obtidos nos ensaios mecanicos. Considera-se de grande importancia a analise
da natureza da fratura, uma vez que um alto indice de fraturas coesivas no substrato
ceramico ou no cimento resinoso n&o seria indicativo de que a resisténcia adesiva
superou a resisténcia coesiva do material, mas sim que a metodologia aplicada pode
nao ter sido adequada. Tal questionamento surgiu ao se analisarem os ensaios de
cisalhamento convencionais, que culminam por induzir a fratura do substrato por
tensdes de corte, e ndo de deslizamento (VAN NOORT et al., 1989; DELLA BONA &
VAN NOORT, 1995; VERSLUIS et al., 1997). Desta forma, optou-se, no presente
estudo, pela realizagcdo de um ensaio sob for¢a de tracdo, que tem se mostrado mais
apropriado para avaliar a unido na interface adesiva devido a maior uniformidade do
estresse induzido. Além disso, a integridade da zona de fratura ao final do ensaio de
tracao permite uma adequada analise da natureza da mesma, se adesiva, coesiva
ou complexa. As avaliagdes mais recentes tém apontado o ensaio de microtragao
como uma alternativa para a avaliagao de valores mais proximos da resisténcia de
unido efetiva, uma vez que os corpos-de-prova apresentam area adesiva muito
reduzida, com menos defeitos intrinsecos e maior probabilidade de se incidir uma
forga perpendicular a essa superficie (PASHLEY et al., 1999; DELLA BONA et al.,
2000; LOPES et al., 2003; FOXTON et al., 2002; SADEK et al., 2004).

O ensaio de microtracdo remete a uma relagcao inversa entre a resisténcia
adesiva e o tamanho da area a ser estudada. Uma area reduzida permite a
distribuicdo mais uniforme do estresse ao longo da superficie aderida, possibilitando
a andlise com uma maior aproximagao da resisténcia adesiva real (SANO et al.,
1994; PASHLEY et al., 1999). Entretanto, EL ZOHAIRY et al. (2004) questionaram
os valores obtidos através dos ensaios de microtragao utilizando um modelo de
analise de elementos finitos. Apesar de nominalmente mais elevados, os resultados
desconsideram que o esfor¢co nao seria de tragdo pura, uma vez que 0s corpos-de-
prova sao fixados pela sua porgao lateral, e ndo em seu longo eixo.

Diante do exposto, o presente trabalho tem como propdsito avaliar a relagéo
entre diferentes padrbes de evaporacédo do agente de unido Silano, aplicado sobre a

superficie de uma ceramica reforcada por Dissilicato de Litio, e a resisténcia de
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unido, por microtracao, entre esta e um cimento resinoso quimicamente ativado,
utilizando-se um sistema adesivo de ativagdo quimica. Realizou-se a caracterizagao
da ceramica por microscopia eletrénica de varredura apds a evaporagao do Silano
sob os diferentes padrdes propostos, além da analise do padrdo de fratura apds o
ensaio mecanico sob microscopia Optica. Para o ensaio de microtacido, foi
desenvolvido um dispositivo que permitiu a fixagdo dos corpos-de-prova pelas
extremidades de tal forma que preferencialmente forcas de tragdo incidissem sobre

seu longo eixo durante o ensaio.
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2 REVISAO DA LITERATURA

Para uma melhor organizagdo das informag¢des obtidas na consulta a
literatura, este topico esta subdividido nos seguintes itens:
2.1 Ceramicas odontolégicas — aspectos gerais e tratamento de superficie
2.2 Agente de uniao Silano
2.3 Cimentos resinosos — aspectos gerais e cimentagéo
2.4 Ensaios mecanicos convencionais — questionamentos

2.5 Ensaio de Microtragao
2.1 Ceramicas odontologicas — aspectos gerais e tratamento de superficie

Desde sua introducdo a partir de 1980, as ceramicas condicionadas por
acidos alcangaram grande aceitacado junto aos profissionais Cirurgides-Dentistas e
aos pacientes por suas qualidades estéticas e compatibilidade periodontal. O
condicionamento da superficie ceramica criava microporosidades que promoviam a
retencdo mecanica do adesivo. A aplicacdo de um agente de unido Silano poderia
aumentar ainda mais essa resisténcia de unido. O condicionamento efetivo da
superficie interna era, entdo, considerado essencial para o0 sucesso das
restauragées cerémicas. Diversos agentes condicionadores foram propostos para
este fim, sendo o mais comum a solugdo de Acido Fluoridrico (HF) a 10%.
Entretanto, esta era considerada nociva a saude e requeria um ambiente de trabalho
muito ventilado. Os produtos propostos para substituir o HF eram igualmente
perigosos para manipulagdo em consultério, o que levou AL EDRIS et al. (1990) a
avaliarem o padrao de condicionamento de 3 agentes condicionadores (Super Etch®,
Mirage — Acidos Nitrico, Cloridrico e Fluoridrico, por 90s; Stripit®, National Keystone
— Acidos Fluoridrico e Sulfarico, por 2min; Fltor Fosfato Acidulado geI® — FFA — Oral
B Labs — Fluoreto de Sédio, Acido Fluoridrico e Fosférico, por 10min) sobre 3
ceramicas odontolégicas (Mirage®, Mirage; Vita VMK®, H. Rauter Gmbh; Ceramco
II®, Johnson & Johnson), sob microscopia eletrdnica de varredura (MEV, 2000x).
Foram confeccionados doze espécimes de cada cerdmica (12 x 12 x 1mm), sendo
que seis foram deixados com o glaze final e seis foram abrasionados com jato de
Oxido de Aluminio (JOA), removendo-se o glaze. Observaram-se lacunas e canais

entre 0,5 a 12um, que pareceram maiores e mais profundos na Ceramco que na Vita
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€ mais numerosos que na Mirage. As combinagdes acidas presentes em Stript® e
Super Etch® resultaram em um padrdo de condicionamento semelhante, porém mais
pronunciado e agressivo com o primeiro. O FFA produziu menos alteragdes
morfologicas na superficie das ceramicas, que se apresentaram menos retentivas. O
condicionamento da ceramica glazeada resultou em um padrdo menos proeminente
de rugosidade, com muitas porc¢des intactas nas superficies.

ROULET et al. (1995) levantaram a hipotese de que os varios tipos de
tratamento de superficie poderiam afetar a resisténcia de unido na interface
ceramica / composito em inlays ceramicas de maneira diferente. A influéncia da
composicao do material, o método para promover rugosidade de superficie, o
tratamento com Silano, a silanizagcdo associada ao aquecimento e as condi¢des de
armazenagem sobre a resisténcia de unido foram investigados neste estudo. Trés
ceramicas foram utilizadas: A) Dicor® (Dentsply); B) Mirage® (Mirage); C) Vitablock®
(Vita Zahnfabrik) e trés métodos de tratamento de superficie: 1) abrasdo com lixa de
Carbeto de Silicio grana 600; 2) JOA com particulas de 50um; 3) condicionamento
com Bifluoreto de Amédnia (BFA) gel a 10% para o grupo A; ou condicionamento com
Acido Fluoridrico (HF) gel a 10% para os grupos B e C; trés grupos de Silano
(solugdes a base de etanol manipuladas imediatamente antes do uso): a) 2,5vol%
y-metacriloxipropiltrimetoxisilano (MPS); b) 2,5vol% MPS + 0,5vol% N,N dimetil-
paratoluidina; c¢) 2,5vol% viniltriclorosilano (VTC). Os espécimes foram entdo
silanizados e secos: 1) em temperatura ambiente por 60s; 2) por jato de ar quente
(Heat Gun) a 100 + 5 C por 60s e resfriados até a temperatura ambiente antes da
aplicacao da resina fluida fotoativada (Experimental Enamel Bond, Dentsply).
Amostras de ceramica de diametro menor foram fixadas as maiores, utilizando-se
cimento resinoso de dupla ativacdo (Dual Cement®, Vivadent). Todos os 540
espécimes foram armazenados secos por 24 horas em temperatura ambiente. Cinco
dos dez espécimes por grupo foram entdo submetidos ao ensaio de cisalhamento,
sendo os remanescentes colocados em uma vasilha plastica com agua, onde
ficaram por 12 meses a 37 C. O condicionamento &cido foi o procedimento mais
efetivo na promogado de uma integridade adesiva retentiva e eficiente, ndo se
alterando em funcdo do armazenamento em agua. Os menores valores foram
observados para as amostras asperizadas, sendo que estas e as jateadas tiveram
sua resisténcia diminuida em 75% e 50%, respectivamente, apdés armazenamento

em agua. O efeito da textura superficial na resisténcia a fratura sugeriu que a
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retencdo mecanica obtida pela infiltracdo da resina nas cavidades superficiais
microscopicas era o fator chave no procedimento de adesdo dos materiais
ceramicos. Quanto ao agente Silano, o VTC foi associado aos maiores valores de
resisténcia de unido. A adicdo do N,N-paratoluidina ao MPS reduziu a resisténcia
adesiva, sugerindo que esta molécula competiria com o MPS quando reage com os
grupos Silanol na superficie da ceramica. O tratamento térmico a 100°C por 60
segundos na superficie tratada com MPS dobrou a resisténcia de unido ao
cisalhamento, o que poderia ser atribuido a eliminagdo de &agua e outros
contaminantes, possibilitando a formagcdo de uma ligagdo covalente Silano-silica.
Essa evaporagcdo também aumentou o numero de sitios de unido disponiveis para
reagir com o Silano. O MPS modificado e o VTC n&o apresentaram variagdo sob
aplicacdo do calor, sendo que o VTC teve o melhor resultado quando seco a
temperatura ambiente.

A crescente indicagao e utilizagao de restauragbes ceramicas estéticas foi
possivel, segundo KATO et al. (1996), devido as melhorias alcangadas em suas
propriedades mecanicas e nos sistemas de unido. A adesao dessas restauracdes a
estrutura dentaria preparada seria baseada num sistema mecanico-quimico, através
do preparo da ceramica por JOA, ponta adiamantada ou condicionamento acido e a
aplicacao de um agente de unido Silano. Devido as limitagdes das avaliagdes de
longo prazo, investigou-se a resisténcia de unido por cisalhamento entre uma
ceramica feldspatica (G-Cera Cosmotec II® Porcelain) a seis cimentos e cinco
sistemas adesivos em fungéo da termociclagem. Os discos de ceramica receberam
acabamento com lixa (grana 600) e JOA (50um) seguido da aplicagdo do sistema
adesivo/cimento por grupo, aos pares: 1) Clearfil Porcelain Bond® + Panavia® 21
autoativado; 2) Clearfil Porcelain Bond® + Panavia® EX autoativado; 3) G-Cera
Cosmotech Il Primer®/G-Cera Cosmotech || Composite® dual; 4) Imperva Porcelain®
Primer/Imperva® Dual; 5) Porcelain Liner M®Super Bond C&B® autoativado;
6) Tokuso Ceramic® Primer + Bistite Resin Cement® dual. Apdés 24h de
armazenamento em agua a 37 C, metade dos espécimes de cada grupo foi
submetida ao cisalhamento enquanto a outra metade passou por termociclagem (4°C
e 60°C por 20.000 ciclos de 1min) previamente ao ensaio mecanico. Os valores de
resisténcia foram estatisticamente maiores antes da termociclagem para as
combinagdes avaliadas, exceto para os grupos 5 e 6, este ultimo apresentando

valores semelhantes antes e apds a termociclagem. O melhor desempenho destes
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apos termociclagem foi atribuido a presenga de um mondémero carboxilico no
processo de ativacdo do Silano, que teria conferido maior estabilidade a unido. A
grande diferenga observada nos valores apds a termociclagem entre os grupos 1 e 2
sugeriu que o desempenho do sistema adesivo pode ser afetado pelo tipo de agente
cimentante utilizado.

O efeito da hidratagao na resisténcia de unido ao cisalhamento de uma resina
composta (RC) aderida a ceramica foi avaliado em um estudo in vitro realizado por
EIKENBERG & SHURTLEFF, em 1996. Foram confeccionados 120 discos de
porcelana glazeada (Excelco®, Deerfield Beach, FL) que tiveram uma superficie
abrasionada com ponta adiamantada e tratada segundo as instrugées do fabricante
de cada sistema de reparo de porcelana: Fusion® — FS (George A. Taub Products
and Fusion Co), Scotchprime® - SP (3M) e Command Ultrafine Porcelain Repair
Primer® - CUPRP (Kerr). O agente de unido Prisma Universal Bond 3® (L. D. Caulk)
foi aplicado na superficie da porcelana e fotoativado por 40 segundos seguido de
incrementos da RC (Prisma APH®) numa matriz de 7mm de diametro e 2mm de
profundidade. Nao foi realizado nenhum tipo de polimento. Dos 40 espécimes de
cada grupo, 20 foram armazenados em solugado salina a 37°C por 7 meses e 20 sob
umidade ambiente a 37°C por 7 meses. Todos foram entdo submetidos a
termociclagem (500 ciclos de 5 a 50°C). Mediram-se os valores no momento do
rompimento dos corpos-de-prova (CP), que foram entdo analisados em um
microscopio Optico para avaliar o tipo de fratura (coesiva na RC, coesiva na
porcelana, adesiva na interface, ou combinada). Em todos os grupos armazenados
em solucao salina os valores de resisténcia de unido foram significativamente
menores do que nos grupos sob umidade ambiente, sendo que para o FS a redugao
foi de 75%, para o SP 63,5% e para CUPRP 30,3%. O efeito adicional da imersao
por sete meses em solugao salina indicou que a termociclagem apenas poderia nao
ser um meétodo adequado para avaliar a resisténcia de unido ao cisalhamento a
longo prazo de materiais de reparo em porcelana.

A descoberta de que o condicionamento acido poderia criar retencdes
micromecanicas na maioria das ceramicas odontoldgicas levou ao desenvolvimento
de novas restauragdes de ceramica cimentadas adesivamente, além de possibilitar o
reparo intra-oral de restauragdes ceramicas fraturadas apds a cimentacgao, visto que
este prové melhor custo beneficio com resultados clinicamente aceitaveis. DELLA
BONA & VAN NOORT (1998) avaliaram, através de microscopia eletronica de
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varredura (MEV) a acdo do Acido Fluoridrico (HF) e do Fluor Fosfato Acidulado
(FFA) na superficie de uma ceramica feldspatica a base de Leucita. Utilizou-se o
sistema ceramico Vita VMK68® para a confeccéo de 16 discos cilindricos que foram
embutidos em resina epdxica e polidos com borrachas adiamantadas, cujas
superficies, em duplicata, receberam um dos seguintes tratamentos: 1) HF 9,6%
10s; 2) HF 9,6% 2min (recomendagao do fabricante); 3) FFA 4% 1min; 4) FFA 4%
2min (recomendacdo do fabricante); 5) limpeza ultra-sénica, jateamento (Micro
Etcher®) + HF 2min; 6) jateamento (Micro Etcher®) + FFA 2min; 7) asperizagdo com
ponta adiamantada (A) + HF 2min; 8) A + FFA 2min. Todos os espécimes foram
limpos em ultra-som com agua destilada; as superficies tratadas foram examinadas
por MEV. O efeito do HF por 10 segundos mostrou maior reacdo com a fase
cristalina do que com a matriz, sendo a presencga de retengdo micromecanica maior
apos a aplicacdo de HF por 2 minutos na ceramica polida, com remog¢ao da Leucita
e dissolucdo da matriz vitrea. A superficie abrasionada com ponta adiamantada
antes do HF apresentou muitas fissuras. A aplicagdo do FFA sobre a superficie
polida produziu multiplos depdsitos e aglomerados, sugerindo sua reagdo com 0s
defeitos da ceramica e exposi¢cao dos cristais de Leucita, com pequeno efeito sobre
a matriz vitrea. Observaram-se microfraturas ao redor da Leucita na matriz vitrea,
provavelmente por causa da contragao associada a transformacao da forma cubica
da Leucita para a tetragonal. A asperizag&o ou o jateamento geraram uma topografia
similar. O uso do HF por 2 minutos produziu um padréo retentivo, com maior perda
de estrutura. O condicionamento com FFA mostrou uma combinag¢ao de dissolugao
da superficie e precipitagcao (deposicao sobre os cristais de Leucita ou dissolugao da
matriz vitrea com maior exposi¢cao dos cristais de Leucita). Demonstraram que os
acidos avaliados reagiram de forma muito distinta com a superficie da ceramica
feldspatica a base de Leucita: o HF 9,6% produziu retengbes micromecanicas por
dissolugdo independentemente do tratamento superficial prévio e o FFA 4%
aumentou a rugosidade superficial, de forma superposta ao tratamento prévio.
CARNEIRO JUNIOR et al. (1999) realizaram uma avaliagcdo in vitro da
resisténcia de unido por tracdo de uma resina composta (RC) a porcelana
feldspatica submetida a diferentes tratamentos de superficie. Foram confeccionadas
90 amostras de porcelana que, apds regularizacdo com lixa de granulagdo 220,
foram divididas em 9 grupos: 1) controle; 2) asperizagdo com ponta adiamantada (A)
3) A + Acido Fosférico 35% 15s — AF; 4) A + HF (10%) 1min; 5) A + HF 4min;
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6) JOA 50um, 5s —; 7) JOA + AF; 8) JOA + HF 1min; 9) JOA + HF 4min. Todas as
amostras foram limpas com Tergentol® (Inodon) e receberam o agente de ligagdo
Silano (Scotchprime®, 3M) e o adesivo SBMP Plus® (3M) previamente & unido & RC
Z100® (3M). Os CP foram armazenados em estufa a 37 C por 7 dias e submetidos a
600 ciclos térmicos de 1min entre 5 e 55C. O grupo 1 apresentou os menores
valores de resisténcia a tragao (6,36MPa); os grupos 6 e 8 apresentaram valores
estatisticamente maiores (19,46 e 20,63MPa, respectivamente) que os do grupo 2
(12,42MPa), mas nao superiores aos dos grupos 3, 4, 5, 7 e 9 (entre 16,0 e
18,4MPa). A utilizagdo da lixa anteriormente ao tratamento da superficie foi
importante para remover o glaze e regularizar a superficie da porcelana. Concluiu-se
que todos os tratamentos empregados promoveram alguma melhora nos valores de
resisténcia de unido da RC a porcelana; o uso do JOA ofereceu maior resisténcia
que a asperizacdo com ponta adiamantada; ndao houve diferenga estatisticamente
significativa entre o condicionamento com Acido Fluoridrico ou Fosférico,
provavelmente devido a asperizacdo prévia das amostras, assim como entre os
tempos de 1 e 4 minutos para o HF, informacao importante dada a periculosidade do
uso clinico do mesmo.

As técnicas adesivas tém sido empregadas na cimentagcdo de restauragcdes
ceramicas buscando-se aumentar a durabilidade e longevidade clinica de trabalhos
que se apresentam como solugdes estéticas bastante aceitaveis. O tipo de
tratamento ideal para cada ceramica depende da sua estrutura, da possibilidade de
ser condicionada por acidos que geram retengdes micromecanicas e da afinidade
por agentes de unido que aumentam sua reatividade aos polimeros. Os resultados
dos estudos mecanicos sobre adesdo variam de acordo com o material avaliado e
com o método utilizado, dificultando as comparacdes entre ensaios diferentes. A
perfilometria tactil tridimensional poderia ser utilizada como um método nao
destrutivo para avaliar o efeito do HF sobre a superficie ceramica. Uma avaliagao do
efeito das modificagées de superficie por HF e um agente Silano sobre a resisténcia
de unido de duas ceramicas feldspaticas (GC ceramic®, GC; PVS ceramic®, SS
White) a resina sem carga Super-Bond® (Sun Medical) foi realizado por JARDEL et
al. em 1999. Oitenta discos de cada ceramica foram sinterizados sobre uma haste
de Niquel-Cromo, adequada para adaptacdo a maquina de tragcdo. Formaram-se 4
grupos de cada ceramica, segundo o tratamento da superficie: controle - C (nenhum

tratamento); HF (10%, 5min); Silano — S (Silicoup®, Hearaeus Kulzer); HF + S. Todas



30

as amostras receberam a aplicagdo da resina sem carga sendo posicionadas aos
pares garantindo-se seu alinhamento uniaxial. Os CP foram armazenados a 37 C por
uma hora. Os valores médios de resisténcia de unido em Mega Pascal (MPa) para
GC foram maiores (C £8,3; HF +11,6; S +19,6; HF + S £21,7) que para PVS (C £6,2;
HF +11,2; S +12,4; HF + S +14,6). Para GC o condicionamento foi menos eficiente
que a silanizagao, enquanto para PVS ambos foram estatisticamente semelhantes.
A caracterizagdo topografica mostrou que o condicionamento com HF foi mais
efetivo em aumentar a rugosidade na ceramica PVS (68%) que em GC (40%),
justificado pelo maior conteudo vitreo da primeira ceramica. Esta investigacao
demonstrou que o HF ¢é insuficiente como tratamento superficial para a adesao das
ceramicas avaliadas. A aplicacao do Silano apenas foi mais eficiente que o HF por
aumentar a molhabilidade e contribuir para a adesao quimica, particularmente para
GC; associada ao condicionamento mostrou os melhores valores médios de
resisténcia para as duas cerdmicas avaliadas. A silanizagdo é um procedimento
simples na pratica clinica e mostrou-se mais efetivo que o condicionamento. Apesar
da combinacdo de ambos os procedimentos ter alcangcado os melhores resultados,
salientou-se para os cuidados que devem ser tomados durante o uso clinico do
Acido Fluoridrico.

O sucesso clinico do reparo de uma restauracdo de ceramica dependeria do
selamento marginal e da resisténcia de unido entre o material restaurador e a
ceramica remanescente. PACHECO et al. (1999) avaliaram a influéncia do
condicionamento com HF a 10% e da aplicagao do Silano na superficie de uma
ceramica feldspatica sobre a resisténcia ao cisalhamento utilizando trés sistemas
adesivos. Foram confeccionados 100 discos de Duceram N®, cujas superficies foram
planificadas com lixas abrasivas numeros 120, 220, 320 e 400, seguida por abrasao
com ponta adiamantada. As amostras foram divididas em cinco grupos, conforme o
sistema adesivo utilizado, sendo que em cada grupo 10 amostras foram silanizadas
segundo as recomendacdes do fabricante e dez receberam apenas o adesivo apos
o condicionamento com acido: 1) Porcelain Etch Gel® 2min + Silano (1 aplicacéo) +
Resina Bond (Multi Bond Alpha®); 2) Scotchbond Etchant® 15s + Scotchprimer
Ceramic Primer® (3 aplicagdes) + Scotchbond Adhesive® ; 3) Fluor Etchant 4min +
Porcelain Repair Primer® (1 aplicacdo) + Optibond Adhesive® + Herculite XRV®;
4) Fluor Etchant® 4min + Silano (1 aplicagdo) + Resina Bond 1® ; 5) Fluor Etchant®

4min + Scotchprimer Ceramic Primer® (3 aplicagdes) + Scotchbond Adhesive®. Um
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bloco da RC Z100® (3M) foi construido com o auxilio de uma matriz metalica de
4mm de didmetro acoplada a area de adesdo da porcelana. Os CP foram
armazenados a 37 C por 24h e entdo submetidos ao cisalhamento. Somente o
agente Silano do sistema Multi Bond Alpha® ndo aumentou significativamente a
resisténcia de unido porcelana / resina composta. Os grupos 3 e 5 apresentaram os
maiores valores de resisténcia de unidao (10,08MPa e 9,99MPa). A diferenca dos
resultados entre os grupos 2 e 5 (6,94MPa e 9,99MPa) deveu-se a modificagao do
condicionador, do acido maléico do sistema Scotchbond Multi Uso para o Acido
Fluoridrico a 10%. A ocorréncia de 17 fraturas coesivas independentemente da
aplicacdo do Silano pdde ser atribuida & utilizagdo do Acido Fluoridrico a 9,6%
(Porcelain Etch Gel®) por 2 minutos, que promoveu um aspecto alveolar uniforme na
superficie da ceramica, tornando-a micro-retentiva. No grupo 4, as fraturas foram
coesivas na porcelana com auséncia de falhas adesivas na unido: o aspecto
superficial sob MEV foi bastante irregular com poros extensos e profundos,
semelhante ao do grupo 1, que n&o apresentou diferengas entre amostras
silanizadas ou ndo. Os maiores valores de resisténcia de unido da interface
porcelana-resina foram obtidos com a utilizagdo dos agentes de silanizagéo
Scotchprimer Ceramic Primer® e Porcelain Repair Primer®, associados ao
condicionamento com Acido Fluoridrico a 10%. Os acidos Porcelain Etch Gel® e
Fluor Etchant® apresentaram um padréo favoravel a retencdo micromecanica sob
microscopia optica.

Devido a sua fragilidade intrinseca, as restauragcées ceramicas remetem a
uma porcentagem bem mais elevada de fraturas quando submetidas aos esforgos
mastigatorios se comparadas as restauragdes metalicas. Os reparos com resina
composta tém sido uma alternativa clinica a substituicdo de todo o trabalho.
Baseados nesta proposta, KELSEY et al. (2000) avaliaram in vitro a resisténcia de
unido por cisalhamento de trés sistemas adesivos a ceramica Ceramco® Il em
reparos com a resina Clearfil AP-X®. Oitenta espécimes ceramicos cilindricos
(6 x 3mm) foram confeccionados e posteriormente jateados com Oxido de Aluminio
(50um por 10seg), enxaguados, secos e divididos em 4 grupos: 1) controle;
2) Clearfil Photo Bond® (K-Etchant gel + Clearfil Porcelain Bond Activator, Clearfil
Photobond Catalyst e Clearfil Photobond Universal); 3) SE Bond® (K-Etchant gel +
Clearfil Porcelain Bond Activator e SE Bond Primer); 4) Single Bond® (Scotchbond

Etchant + Scotchbond Ceramic Primer). Cilindros de resina foram entdo construidos
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com Clearfil AP-X, fotoativados por 7 minutos. As amostras foram colocadas em
agua deionizada a 37 C. Metade delas foi submetida ao cisalhamento com 24 horas,
a outra metade com 30 dias, apés termociclagem (1000 ciclos entre 5 e 55 C). Os
valores de resisténcia de unidao foram analisados estatisticamente e o padrdo de
fratura classificado como coesivo na resina, coesivo na porcelana ou falha adesiva.
Todos os espécimes do grupo controle e do Single Bond® apresentaram falha
adesiva, assim como o Photobond com 24 horas. Os outros grupos / tempos
apresentaram falhas coesivas na porcelana. Apenas o Photobond ndo mostrou
valores de resisténcia diminuidos de 24 horas para 30 dias (x17MPa). O Single
Bond® comportou-se de maneira similar ao grupo controle nos dois tempos (de 12
para 3,3MPa). SE Bond apresentou os melhores resultados iniciais (24MPa). Apos
30 dias, o valor ndo foi estatisticamente diferente do Photobond (17,4 e 16,6MPa),
mas foi maior que o Single Bond®. O grupo controle mostrou que apenas a abrasao
da cerdmica ndo foi suficiente para produzir uma unido adequada a resina
composta. Como a cavidade oral esta sujeita a variagdes de temperatura, a
indicacdo de sistemas adesivos que permitam uma unido mecanico-quimica
resistente com a ceramica seria desejavel, como observado nos grupos 2 e 3. Os
resultados apresentados pelo grupo 4 poderiam ser devidos a falta de estabilidade
da adesao do Single Bond® em agua.

A maior utilizagdo clinica das restauragdbes em ceramica pura levou a
necessidade de se criarem sistemas de reparo intra-oral devido a ocorréncia de
pequenas fraturas. Preconizou-se o reparo em resina composta com o emprego de
substancias acidas que promoveriam a unido entre esta e a ceramica fraturada,
sendo que a incorporacdo do Silano nos sistemas de unido parecia aumentar a
longevidade dos reparos. O tipo de acido, sua concentracdo e tempo de aplicagao
deveriam ser ajustados de acordo com a ceramica utilizada. CANAY et al (2001)
questionaram se o Acido Fluoridrico (HF), em funcdo da periculosidade de sua
utilizacao intra-oral, ndo poderia ser substituido pelo Fluor Fosfato Acidulado (FFA),
e se o precipitado originado do condicionamento com essas substancias acidas seria
adequadamente removido apenas com spray de agua e ar. Propbs-se uma
caracterizacao por MEV de uma ceramica feldspatica submetida a condicionamento
acido, comparando-se o efeito da silanizacdo e da limpeza ultra-sbnica por
espectroscopia de energia de superficie (EDS). Vinte e quatro discos de Ceramco® Il

foram planificados com lixa de Carbeto de Silicio (600), limpos e armazenados em
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agua a 37°C por 24 horas. Trés padrées de condicionamento foram determinados:
1) FFA 1,23% por 10min; 2) HF 9,5% por 1min; 3) HF 9,5% por 4min, sendo que 4
amostras de cada grupo foram lavadas com agua destilada por 10 segundos, e
quatro foram limpas em ultra-som por 1 minuto. Apds cada processo de limpeza
duas amostras foram tratadas com Silano (Scotchprime®, 3M) aplicado com
microbrush e seco com ar por 10 segundos. Realizou-se entdo, nos 12 grupos,
analise por MEV e EDS. O efeito observado apds a aplicagdo do FFA pareceu nao
ser suficiente para promover retencdo micromecanica efetiva em comparagdo com
as amostras condicionadas com HF, sendo que o maior tempo de condicionamento
gerou um padrao mais pronunciado e agressivo. Para todas as amostras, a limpeza
ultra-sénica foi mais efetiva na remogao do precipitado cristalino que apenas a
utilizacdo da agua destilada tanto nas avaliagbes por MEV quanto por EDS. A
aplicagdo do Silano nas superficies condicionadas diminuiu as reentrancias,
deixando-as com um aspecto turvo.

O condicionamento efetivo da superficie da ceramica foi considerado um
passo essencial para o sucesso clinico das restauracdes de ceramicas cimentadas
adesivamente e para os procedimentos de reparo direto em ceramicas. A analise
estrutural e de superficie das ceramicas condicionadas tém mostrado que diferentes
padrdes sao criados de acordo com a concentragédo, o tempo de aplicagao e o tipo
de acido. As alteragdes topograficas modificam a area de superficie da cerédmica e
sua capacidade de molhamento, assim como a energia de superficie e o potencial
de adesao da ceramica a resina. As diferengcas de composicido entre as ceramicas
também produzem padrdes individuais apds cada tipo de condicionamento. Uma
analise quantitativa microestrutural permitiria uma associagdo entre a constituicao,
as propriedades e as caracteristicas estruturais dos materiais. DELLA BONA &
ANUSAVICE (2002) realizaram uma analise topografica dos padrées de retencao
micromecanica que o condicionamento acido prové a superficie da ceramica.
Avaliou-se a hipétese de que o mecanismo do condicionamento mudaria de acordo
com o tipo de acido e com a composi¢cao e microestrutura da ceramica. Foi realizada
a analise quantitativa e qualitativa da microestrutura de 15 ceramicas odontoldgicas.
Utilizou-se MEV, imagem por elétrons retro-espalhados (BSl), difracdo de raios-X
(XDR), perfilometria optica e analise espectroscopica por dispersdo de comprimento
de onda (WDS). Estruturalmente, os materiais apresentaram-se cristalinos,

parcialmente cristalinos ou amorfos. Foram consideradas policristalinas as
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ceramicas compostas por pequenos cristais ou graos numerosos e separados por
graos circundantes. O papel do processo de fabricagdo seria promover uma
microestrutura com caracteristicas quimicas e propriedades desejaveis. O tipo de
cocgcao determinaria o coeficiente de expansao térmica, os valores de resisténcia
mecanica e a solubilidade quimica, definindo o potencial de translucidez e estética.
A Leucita, mineral de alta expansao térmica, estava presente em varias ceramicas
estudadas. Observou-se certa similaridade nos padrées de microestrutura entre as
ceramicas do mesmo grupo: feldspaticas para metalo-ceramicas, feldspaticas vitreas
amorfas para proteses sem metal, reforgadas por Leucita ou reforcadas por Alumina.
A ceramica de baixa fusao apresentou uma estrutura de fase vitrea homogénea.
Quanto ao padrao de condicionamento produzido pelos acidos, o HF provocou mais
poros na superficie condicionada, de forma mais evidente nas ceramicas a base de
Leucita. Observou-se um padrao de condicionamento mais proeminente com o HF.
O BFA provocou maior numero de lacunas onde existiam fendas superficiais, trincas
ou fase circundante. O FFA pareceu induzir a deposigédo de graos preferencialmente
sobre os cristais de Leucita, ndo sendo observada nenhuma alteracido sobre a
ceramica de fase unica com esse tratamento. As ceramicas para subestrutura
apresentaram menores alteracdes superficiais devido ao alto conteudo de Alumina,
que nao se mostrou passivel de condicionamento por acidos.

Restauracbes de ceramica reforgada por Dissilicato de Litio podem ser
cimentadas de forma convencional. Entretanto, quando a retencdo nao € adequada,
a utilizacdo de um agente cimentante adesivo € recomendavel. Na tentativa de
identificar o tipo de tratamento que poderia melhorar a unido entre a estrutura de
Dissilicato de Litio e o agente cimentante, SPOHR et al. (2003) avaliaram o efeito de
diferentes tratamentos da ceramica de estrutura IPS Empress®2 (Ivoclar) sobre a
resisténcia de unido a tragdo entre esta e o cimento resinoso RelyX® (3M), com ou
sem a aplicacdo do agente de unidao Silano. Cento e vinte espécimes de IPS
Empress®2, foram obtidos segundo instrucdes do fabricante, desincluidos, limpos
por JOA (100 um por 3s) e enxaguados em ultra-som (20s). As amostras foram
divididas aleatoriamente em seis grupos que receberam diferentes tratamentos de
superficie: 1) JOA 100um (5s, 2bar de pressdo a 10mm de distancia), lavadas em
ultra-som por 20min e secas; 2) JOA 100um + S (Scotchbond Ceramic Primer®, 3M),
deixada secar por 2min; 3) JOA 50um similar ao 1; 4) JOA 50um + S; 5) HF 10%

por 20s, lavada por 1min, limpa em ultra-som por 20min e seca; 6) HF + S. Uma
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camada do adesivo Single Bond® (3M) foi aplicada, seca com ar por 5s e fotoativada
por 10s. Os discos ceramicos foram cimentados aos pares com cimento resinoso
dual (Rely X ARC®, 3M), manipulado de acordo com as instrugées do fabricante, sob
forca de 500gf por 1min, fotoativado por 40s. Apds armazenamento em agua
destilada a 37°C por 24 horas, seguido por termociclagem de 500 ciclos entre 5 e
55°C, os CP foram submetidos a tracdo em maquina de ensaios universal Instron
(1,0mm/min). As superficies fraturadas foram avaliadas em lupa estereoscopica
(20x) e classificadas como: (1) adesiva, em uma das interfaces ceramicas; (2)
coesiva, com fratura do cimento resinoso; (3) mista. As amostras silanizadas
apresentaram valores médios de resisténcia significativamente maiores quando
condicionadas com HF (25,6MPa) do que JOA 50 ou 100um (11,8 e 8,4MPa). Na
auséncia do Silano, os valores observados para HF foram significativamente
maiores (16,4MPa) do que para JOA 50 ou 100um, que nao apresentaram diferencga
estatisticamente significativa (5,4 e 3,8MPa). A maioria das falhas observadas foi
mista. Os agentes de unido Silano sdo espécies monomeéricas nas quais o silicone
se liga aos radicais organicos reativos e grupos hidrolisaveis. Os grupos organicos
reativos tornam-se quimicamente aderidos as moléculas da resina (por exemplo o
HEMA, presente no adesivo e no cimento utilizados). Os grupos monovalentes
hidrolisaveis se unem quimicamente ao silicone contido na matriz vitrea e aos
cristais de Dissilicato de Litio. Além disso, os Silanos melhorariam o molhamento, o
contato e a infiltragdo do adesivo nas rugosidades superficiais da ceramica. Quanto
mais alto o grau de hidrdlise do Silano, melhor unido ele proveria. Observou-se que
a aplicagao do Silano foi efetiva no aumento da resisténcia de unido entre o IPS

Empress®2 e o agente resinoso.

2.2 Agente de uniao Silano

A resisténcia e a durabilidade da unido entre o cimento resinoso e a
restauragao ceramica seriam diretamente influenciadas pela natureza desta unido. O
condicionamento com HF, apesar de efetivo, ndo parecia ser suficiente para garantir
0 sucesso clinico dos trabalhos cimentados adesivamente. A aplicagdo de um
agente Silano na superficie ceramica mostrava-se uma alternativa por propiciar uma

unido quimica entre os substratos. Entretanto, ndo estava clara a necessidade de
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sobreposi¢ao do tratamento quimico ao mecanico da ceramica a ser aderida, o que
levou OZDEN et al. (1994) a avaliarem o efeito do tratamento superficial de uma
ceramica feldspatica (Ivoclar) sobre a resisténcia de unido ao cimento resinoso — CR
(Opaque® dual cure, Vivadent), por cisalhamento. Setenta e sete espécimes
ceramicos formaram 7 grupos que receberam: 1) S (Monobond-S®, Ivoclar);
2) HF 36% 10min, enxaguado 30s e seco com ar; 3) asperizagdo com ponta
adiamantada— A; 4) A+ HF +S;5)A+S;6) HF +S; 7) A+ HF. Um bloco do CR foi
entdo confeccionado e fotoativado sobre a ceramica, ficando os CP armazenados
em agua destilada 37°C por 24h e posteriormente submetidos a termociclagem (100
ciclos entre 6C e 60°C). Observou-se que a utilizagdo de dois tratamentos
mecanicos previamente a silanizagdo (A + HF + S) gerou valores de resisténcia de
unido mais baixos que os observados quando o Silano foi aplicado sobre a ceramica
apenas asperizada, sugerindo que esta pratica apenas consome maior tempo
clinico. A silanizacdo apenas foi mais efetiva que sua sobreposicdo ao
condicionamento com HF. Observou-se que as retengdes micromecanicas nao
foram suficientes para promover uma adesédo adequada, observada apenas apos a
aplicagao do Silano.

A maioria dos sistemas para cimentagao ceramicos consistiam de um cimento
resinoso € um primer Silano, com este ultimo apresentado em frasco uUnico nao
hidrolizado, frasco unico preé-hidrolizado ou em dois ou trés frascos com o agente de
unido separado do ativador acido. Os cimentos resinosos, por sua vez, poderiam
ser quimicamente ativados, fotoativados ou de dupla ativagao, sendo o desempenho
final dos cimentos ativados por luz influenciado pela espessura e pelo coeficiente de
transmissao de luz do material ceramico. Dada a importancia da compatibilidade
entre esses agentes, MATSUMURA et al. (1997) avaliaram a resisténcia de unido
dos agentes de cimentagado segundo a forma de ativagcéo do Silano. Oitenta pares
de discos da ceramica VMK68® (Vita) tiveram a superficie abrasionada por particulas
de Oxido de Aluminio (50um) por 10s, tratada com Acido Fosférico 40% por 5s,
lavada e seca. Uma fita demarcou a espessura do cimento resinoso em 50um.
Utilizaram-se 3 sistemas adesivos (Clapearl Bonding Agent®, 3 liquidos, dual; Clearfil
Porcelain Bond®, 3 liquidos, quimico; e Panavia® Ceramic Primer, frasco unico,
experimental) e 2 cimentos (Clapearl DC®, dual; e Panavia® 21, quimico), todos do
mesmo fabricante (Kuraray). Os 8 grupos foram definidos para os dois agentes

cimentantes, variando-se os 3 Silanos mais um grupo nao silanizado (controle
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negativo). Os espécimes (n=10) foram armazenados em agua a 37 C por 24h,
quando metade foi submetida ao ensaio de cisalhamento e a outra metade passou
por termociclagem (20.000 ciclos entre 4°C e 60°C) antes do teste. Pédde-se concluir
que o cimento dual apos a aplicagcdo de um agente Silano apresentou melhor
desempenho independentemente da termociclagem; o Panavia® 21 foi mais
susceptivel a variagdes nos valores de resisténcia de unido antes e depois da
termociclagem; os trés agentes de unido Silano avaliados pareceram melhorar a
resisténcia de unido entre os cimentos resinosos e a ceramica, € a supressao do
Silano (controle negativo) teve impacto estatisticamente significativo na diminui¢ao
da resisténcia de uniao entre os grupos antes e apos a termociclagem.

A técnica de unido entre compdsitos e a ceramicas odontoldgicas possibilitou
a realizagdo de reparos intra-orais de restauragdes metalo-ceramicas ou de
ceramica pura, quando indicado. Avaliou-se o efeito da concentracdo do HF, do
tempo de condicionamento da superficie cerdmica e da combinagao
condicionamento e silanizag&o sobre a resisténcia de unido, por cisalhamento, entre
uma resina composta e uma ceramica feldspatica. CHEN et al. (1998)
confeccionaram 208 discos da ceramica VMK68® (Vita), que receberam acabamento
com papel abrasivo (grana 600) e foram divididos segundo o padréao de
condicionamento: controle (sem condicionamento), HF 2,5% e HF 5%. Os grupos
condicionados foram subdivididos conforme o tempo de condicionamento: 30, 60,
90, 120, 150 e 180 segundos. Ao final, cada grupo (n = 16) foi subdividido para a
aplicacdo do agente de unido: 8 receberam o Clearfi New Bond® (sistema auto
ativado de 2 frascos) e em 8 discos aplicou-se o Clearfil Porcelain Bond® (sistema de
3 frascos com Silano). Um cilindro de 2mm de resina composta (Clearfil APX®, J
Morita) foi entdo construido. Trinta minutos apdés o preparo os CP foram
armazenados em agua a 37 C por 24 horas. Cada CP foi fixado em um molde de
resina acrilica e submetido ao ensaio de cisalhamento em maquina universal
utilizando-se o dispositivo recomendado na norma ISO/TR 11405. Para a
concentragao de 2,5% do HF, o grupo n&o silanizado apresentou os maiores valores
de resisténcia com 150 segundos de condicionamento. Os menores valores, com 0s
dois adesivos, foram dos grupos controle (sem condicionamento acido), mas o
controle silanizado apresentou valor médio 6 vezes maior que o controle n&o
silanizado, comparaveis ao nao silanizado e condicionado por 90 ou 180 segundos.

A silanizacdo apds o condicionamento acido aumentou a resisténcia de unido até
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120 segundos de condicionamento, com os valores decrescendo apds 150 e 180
segundos. Quando se utilizou HF a 5%, os valores foram discretamente menores,
acompanhando o mesmo padrao ja descrito o HF 2,5%.

O aumento da utilizacdo de restauragdes ceramicas levou a necessidade de
um sistema adesivo adequado para cimentacdo e reparo das porcelanas. Os
primeiros sistemas de reparo de porcelanas baseavam-se na retencdo mecanica
associada a aplicagdo de um agente de unido organosilano, como preparo quimico
para a adesdo. Discutiu-se, entretanto, a efetividade dos agentes Silanos,
questionando-se sua curta vida util, baixa estabilidade quimica e durabilidade em
meio umido. No intuito de avaliar o efeito do armazenamento em agua sobre a
silanizagao da porcelana unida a resina, BERRY et al. (1999) avaliaram CP imersos
em agua por periodos entre 24 horas e 3 meses. Cento e sessenta espécimes de
12 x 12 x 2mm da ceramica VMK68® (Vita) foram confeccionados, planificados e
limpos em ultra-som, divididos em 4 grupos e subdivididos em 16 subgrupos com 10
espécimes em cada. Quatro marcas comerciais de agentes Silano foram utilizadas,
sendo dois sistemas de frasco Unico (Cerinate Prime® e Mirage One-mix®) e dois
sistemas de dois frascos (Mirage Two-mix® e Fusion®). Apos a silanizagao aplicou-
se uma resina composta de dupla ativagéo (Mirage FLC®) e um cilindro de resina
composta foi fotoativado por 2 minutos. Os CP de cada subgrupo foram
armazenados em agua a temperatura ambiente por periodos de 24 horas, uma
semana, 1 més ou 3 meses. Realizou-se ensaio mecanico de cisalhamento em
maquina de ensaio universal Instron (0,5mm/min), registrando-se a forgca no
momento do rompimento. Observaram-se as superficies fraturadas sob aumento de
10 vezes para determinagdo do modo de fratura. Com excecdo do Cerinate Primer®
(de 4,38 para 8,46MPa), todos os grupos mostraram aumento estatisticamente
significante apés uma semana, 1 més e 3 meses de armazenamento comparado ao
grupo controle de 24h (de 8,25 para 23,90MPa, em média). O modo de fratura foi
predominantemente coesivo na porcelana. Sugeriu-se que a unido entre os sistemas
Mirage® e Fusion® e a porcelana foi mais quimica do que mecanica. Cerinate
Primer® ndo demonstrou aumento estatisticamente significativo durante os periodos
avaliados, com a maioria dos espécimes falhando adesivamente na superficie resina
/ ceramica. O Silano teria a habilidade de unir o Dioxido de Silicone e varios
metacrilatos por unido de dupla ativacdo e um grupo funcional degradavel. No

estado ativo, o Silano reage com os grupos OH da superficie da ceramica, formando
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pontes siloxanas. Seu componente acidico melhora a formagao dessas pontes,
facilitando a adesao entre a resina composta e a porcelana. A maior resisténcia de
unido inicial do Mirage Two-mix® (11,59MPa) pode ter sido devida & agdo do
componente acidico como acelerador no estagio inicial. O aumento da resisténcia
com o tempo de imers&o observado com Mirage One-mix® e Fusion® foi atribuido ao
aumento da umidade na interface, que promoveria mais ligagdes cruzadas e maior
densificacdo do Silano ao compdsito. Nao se observou diferenca estatisticamente
significativa na melhora da resisténcia obtida com o Silano de um ou dois frascos.
Concluiu-se que a resisténcia de unido da resina composta a ceramica resultante da
silanizacao desta aumentou durante o periodo do experimento e foi variavel para os
diferentes Silanos utilizados.

O sucesso clinico de uma restauragdo ceramica depende do sistema que a
mantém firmemente aderida a estrutura dentaria de forma a prevenir microinfiltragao,
fraturas marginais, descoloracdo e caries secundarias. A integridade marginal
estaria relacionada com a espessura da pelicula de cimento e com a resisténcia
intrinseca do agente cimentante. Com o objetivo de avaliar a eficacia de um
catalisador para o agente Silano e de um iniciador para o agente de unido, SATO et
al. (1999) utilizaram blocos da ceramica feldspatica Vitablocks Mark 11® (Vita) e dois
sistemas de unido de 3 frascos: Clapearl Bonding Agent®, CBA, dual, e Clearfil
Porcelain Bond® , CPB, quimico (Kuraray). Os espécimes foram cimentados aos
pares utilizando-se o cimento de dupla ativacdo Clapearl DC® (Kuraray, com 70% de
particulas inorganicas) numa espessura de 50um. Definiram-se os grupos: 1) CBA
controle, ndo recebeu a aplicagdo do Silano; 2) CBA, sem o ativador do Silano;
3) CBA, seguidas as recomendac¢des do fabricante; 4) similar ao 3, sem fotoativar o
adesivo; 5) aplicou-se apenas o liquido ativador do Silano; 6) CPB sem o liquido
universal; 8) CPB sem o ativador do Silano; 9) CPB segundo orientacdo do
fabricante. Ap6s armazenamento em agua a 37°C por 24 horas, os CP foram
submetidos ao cisalhamento. Os grupos que ndo usaram o ativador ou o catalisador
apresentaram valores de resisténcia de unido baixos e comparaveis entre si. O
grupo 7 mostrou melhora da resisténcia, embora o liquido universal tenha sido
retirado. Valores mais altos e semelhantes entre si foram observados quando foram
seguidas as orientacdes do fabricante, sendo a maior resisténcia ao cisalhamento
observada no grupo 4, quando se omitiu a fotoativagdo do adesivo antes da

cimentagdo. Concluiu-se que a utilizagdo de agentes de silanizagdo separados dos
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componentes acidicos foi mais favoravel a resisténcia de unido para ambos os
sistemas adesivos estudados.

A maioria dos Silanos consistiria de dois componentes: uma base de Silano e
um componente acidico, que melhora a formagao das pontes siloxanas e facilita a
adesdo da resina composta a porcelana. A forma de aplicagdo e o tratamento
térmico da porcelana silanizada aumentariam esta eficacia da unido. Os
contaminantes da superficie poderiam diminuir o numero de sitios (Hidroxilas) na
ceramica disponiveis para reagir com o Silano. Um minimo de 3 minutos apds a
silanizagao seria o tempo de espera necessario para se realizar a cimentagdo. A
silanizacdo poderia ser feita antes dos procedimentos de prova, para proteger e
selar a superficie interna da restauracido de ceramica. Pode-se executar uma
limpeza posterior com acetona ou alcool, sem prejuizo para a qualidade da adesao.
Apesar de ndo ser imprescindivel, recomendou-se a resilanizagcao apés a limpeza
com solventes (BARGHI, 2000).

Devido a periculosidade do emprego clinico do HF, HOOSHMAND et al.
(2002) avaliaram métodos de se otimizar a adesao com Silano, de tal forma que as
falhas adesivas fossem predominantes no adesivo resinoso. A hipotese neste estudo
seria que o tratamento com Silano poderia melhorar a adesao de forma a substituir o
condicionamento com HF. Realizou-se um ensaio de resisténcia a tragcdo de
superficies ceramicas lisas e rugosas aderidas a resina sob diferentes métodos de
tratamento com Silano. Avaliou-se ainda a durabilidade da unido devido a
possibilidade de falha hidrolitica da unido com Silano. Foram confeccionados
cilindros com liga de Ni-Cr (4mm de didmetro e 15mm de comprimento), com
perfuracbes a 2mm da base, que receberiam os trés parafusos do dispositivo de
tracdo. A outra extremidade do metal recebeu tratamento com JOA por 2min e
limpeza ultra-sGnica em &gua destilada. Uma cerémica reforgada por Leucita
(Mirage®) foi aplicada sobre o metal seguindo as recomendacdes do fabricante. Por
apresentar resisténcia a flexdo maior que a feldspatica, a possibilidade de fraturas
coesivas na ceramica selecionada seria menor. As superficies ceramicas foram
planificadas e polidas, apresentando-se com 2mm de altura por 3,4mm de diametro.
A solugao de Silano preparada consistia de 2,5% y-metacriloxipropiltrimetoxisilano
(MPS — Sigma Chemical Co., USA) em 2,5% de Acido Acético e 95% de Etanol por
volume, deixada por duas horas para hidrolise antes do uso. Os 7 grupos (n=30)

receberam as seguintes formas de aplicagdo do Silano: 1) imersdo por 60s e
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secagem com jato de ar a temperatura ambiente (15s); 2) imersdo por 60s e
secagem em forno a 100°C (2min); 3) aplicagdo com microbrush (60s) e secagem
com jato de ar a temperatura ambiente (15s); 4) aplicagdo com microbrush (60s) e
secagem a 100°C (2min); 5) aplicagdo com microbrush (60s) e secagem com ar
quente a 50+5C (15s); 6) semelhante ao 5, seguido de enxagiie com agua em
ebulicdo (15s) e secagem com ar quente (30s); 7) semelhante ao 6, aplicando-se
uma fina camada de resina sem carga antes da cimentagdo com cimento resinoso.
Aplicou-se o Variolink®, Vivadent (CR dual) e a cimentacdo foi realizada com o
auxilio de um dispositivo de alinhamento, resultando em uma fina camada (400 a
600um) fotoativada por 120s em diferentes direcoes. Os excessos foram removidos
com borrachas de polimento e os espécimes foram armazenados por 24h antes dos
ensaios de tragdo (1mm/min). O tipo de fratura foi avaliado em microscépio éptico
(40x). Para comparagao dos resultados com a ceramica polida utilizaram-se trés
grupos com preparo adicional da superficie: 8) JOA 50um; 9) HF 10% (2 min);
10) JOA + HF sendo o tratamento com Silano semelhante ao do grupo 7. Outros 6
grupos para cada tratamento de superficie (semelhantes aos grupos 7 a 10) foram
preparados (n=30) para avaliar diferentes condi¢cbes de armazenagem: | — agua
destilada a 37°C por 24 horas, uma semana, 1 més e 3 meses; |l — agua destilada a
37°C por 24 horas e termociclagem por 3000 ciclos de 5 e 55C (30s);
armazenamento em agua destilada em ebulicdo por 24 horas. Todos os CP foram
mantidos secos por 30min antes dos ensaios de tracdo. Quanto ao modo de
aplicacao do Silano, ndo houve diferenga estatisticamente significativa entre os
grupos 7 e 5, que apresentaram valores significativamente maiores (25,7 e
21,0MPa) que os grupos 1, 2, 3, 4 e 6 (13,7 a 19,6MPa). Nao houve fratura coesiva
na ceramica, apenas no cimento resinoso ou fratura adesiva. Maiores valores de
resisténcia adesiva implicaram em maior numero de falhas coesivas no cimento
resinoso. O tipo de falha foi predominantemente adesiva nos grupos 1 a 4 e coesiva
no cimento nos grupos 5 a 7. Os valores de resisténcia a tragdo foram
significativamente maiores em 7 (25,7MPa) que em 6 (19,6MPa), com menos
fraturas adesivas que 5 (21,0MPa). Comparando-se os diferentes tratamentos da
superficie da ceramica, os valores do grupo 7 foram estatisticamente semelhantes
aos dos grupos 8 (26,3MPa), 9 (23,8MPa) e 10 (28,3MPa), tendo sido o tipo de
falha predominantemente coesivo na resina nesses quatro grupos. Quanto a

durabilidade da unido para as amostras polidas nem o armazenamento em agua
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nem a ciclagem térmica alteraram a resisténcia de unido. Para as jateadas e/ou
condicionadas houve um aumento gradativo na resisténcia a tragao, que se tornou
estatisticamente significativa apds 3 meses de armazenamento em agua. Observou-
se também significativo aumento na resisténcia apds a termociclagem. As amostras
armazenadas em agua em ebulicdo por 24 horas apresentaram menores valores de
resisténcia de unido para todos os tipos de tratamento de superficie, sem diferencas
estatisticas entre eles. O tipo de fratura foi predominantemente coesivo na resina em
todos os grupos avaliados. O desenho do experimento sob tracdo permitiu uma
distribuicado uniforme do estresse através da interface, enquanto o ensaio de
cisalhamento gerou uma distribuicdo complexa da forga, inviabilizando o calculo do
estresse na interface. Além disso, a fratura neste iniciou geralmente em um ponto de
maior concentragéo de tenséo, nao refletindo uma caracteristica adesiva da interface
de unido. O ensaio de tragcdo possibilitou a identificagcdo da ligagdo mais fraca do
sistema pela posicdo da falha, que em nenhum grupo foi coesiva na ceramica. O
método empregado no grupo 7 produziu valores de resisténcia a tracdo mais
confiaveis, apresentando o efeito desejavel de melhorar a resisténcia de unido da
interface adesiva de tal forma a exceder a do cimento resinoso. A aplicacdo do
Silano com pincel em vez da imersdo do espécime promoveu uma camada mais
fina; o tratamento com calor eliminou agua, alcool e outros subprodutos auxiliando
na reagao de condensacéo Silano-silica, promovendo a formagédo de uma ligagao
covalente (50°C, grupo 5, foi preferivel a 100°C, grupo 4); o enxagiie com agua em
ebulicdo aumentou muito o numero de fraturas coesivas no cimento, provavelmente
pela remogao da camada mais externa do filme de Silano; a utilizacdo de uma resina
sem carga melhorou a resisténcia por aumentar o molhamento e diminuir o numero
e tamanho das falhas na interface adesiva. No grupo armazenado em agua em
ebulicdo o CR foi mais susceptivel a hidrolise do que a interface adesiva silanizada.
Concluiu-se que uma adesao duravel e adequada entre a ceramica feldspatica
reforcada por Leucita e o CR poderia ser obtida pela otimizagdo dos procedimentos
de silanizacdo, sem necessidade de retengdes micromecanicas. Se nessas
condicbes a resisténcia ao cisalhamento também fosse adequada, nao seria
necessaria a utilizacdo do HF, o que significaria a remogcdo de uma substancia
altamente toxica do ambiente clinico.

A tecnologia de recobrimento das particulas inorganicas com organosilano

melhorou a unido entre estas e a matriz resinosa. A unido adesiva dependeria da
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energia de superficie e da molhabilidade do aderente pelo adesivo. A adesao entre
as ceramicas odontologicas e os compoésitos resultaria de uma interacao fisico-
quimica através da interface entre o adesivo e o substrato. Desta forma, o processo
de adesédo dependeria da topografia do substrato, que poderia ser caracterizada por
sua energia de superficie. O valor do angulo de contato de um liquido aspergido em
um substrato é utilizado como indicador da energia de superficie total e da
molhabilidade do substrato. Para a analise do &ngulo de contato dindmico (DCA)
geralmente se utiliza agua de alta pureza. DELLA BONA et al. (2004) questionaram
se para esta analise em ceramicas deveria ser utilizado um liquido equivalente ao
adesivo, para caracterizar as alteragdées no molhamento do substrato causado pelo
condicionamento acido e recobrimento com Silano. Foram confeccionadas oitenta
pastilhas cerdmicas de acordo com as recomendagbes do fabricante (IPS
Empress®2, Ivoclar). Os espécimes foram limpos e submetidos ao JOA 100um,
polidos e limpos em agua destilada e em alcool (ultra-som) por 10min (controle).
Avaliou-se a influéncia do meio (liquido) de sondagem sobre o angulo de contato e o
efeito do condicionamento e da aplicagdo do Silano sobre o angulo de contato
utilizando resina liquida como meio de sondagem. Formaram-se 8 grupos (n=10),
conforme o tratamento da superficie: 1 e 3) polimento; 2 e 4) HF 1min; 5) FFA
2min; 6) S (Ultradent Silane Coupling Agent®); 7) HF 1min + Silano; 8) FFA 2min +
Silano. Nos grupos 1 e 2 as medidas do angulo de contato inicial e final foram feitas
utilizando-se agua de alta pureza; de 3 a 8 utilizou-se resina liquida. O Silano foi
aplicado com pincel, permitindo-se a evaporagcédo do solvente. A topografia da
ceramica tratada mostrou que o HF produziu um padrao de condicionamento mais
efetivo que FFA enquanto a aplicacdo do Silano cobriu completamente a superficie
condicionada quimicamente. A resina liquida apresentou menor tensao superficial e
maior viscosidade que a agua. Entretanto, a diferenca dos valores médios do angulo
de contato na mesma superficie ndo foi estatisticamente significativa apesar do
calculo do potencial de adeséo utilizando a tensao superficial da agua ter sido maior
que utilizando a tensao superficial da resina liquida. Os espécimes condicionados
apresentaram melhor molhamento que os nao tratados. A aplicacdo do Silano
promoveu uma energia de superficie mais baixa que a do adesivo resinoso: o agente
de uniao produziu uma fina camada que ocluiu os poros da ceramica condicionada,
anulando o efeito do condicionamento com acidos. A efetividade do Silano foi menos

evidente nas superficies rugosas. O agente de unido se liga ao grupo Silanol (Si-OH)
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da superficie ceramica por reagcdo de condensacao e polimeriza com o adesivo por

ligacdes duplas com o metil-metacrilato.

2.3 Cimentos resinosos — aspectos gerais e cimentagao

Um dos passos mais criticos da utilizacdo de restauragcbes ceramicas € a
cimentagdo. Os agentes cimentantes deveriam atender a duas condi¢des: tempo de
trabalho longo o bastante para permitir a colocagcdo cuidadosa e remogao dos
excessos, e tempo de presa tdo curto que garantisse resisténcia para os ajustes
iniciais e a mastigacdo. BRAGA et al. (1999) avaliaram in vitro a resisténcia de unido
por cisalhamento entre a dentina e a ceramica Ceramco® Il silanizada, utilizando um
cimento de ativagdo dual e um quimico. Espécimes conicos da porcelana tiveram
sua superficie menor condicionada com HF (9%) por 5min, lavada por 1min e seca
com jato de ar. Aplicou-se entdo Acido Fosférico 37% (AF) por 90s, enxagiiado e
seco, seguido de duas camadas de Silano (Herculite Porcelain Repair Bonding
System®, Kerr). Apés 1min a superficie foi novamente lavada por 1min e seca com
jato de ar. O adesivo Optibond® (Kerr) foi aplicado e fotoativado por 30s. Na
superficie dentinaria aplicou-se AF por 15s, enxaguado por 15s, seguido da
aplicacdo e fotoativagdo do adesivo. Os CR de dupla ativagdo (Porcelite®, Bisco;
Dual®, Vivadent) e quimicamente ativado (C&B™, Bisco) foram manipulados e
aplicados segundo as orientagbes dos fabricantes. Trés minutos apds o inicio da
mistura, os espécimes foram armazenados em agua destilada a 37°C por 10, 30 e
90min ou 7 dias. Os 5 CP de cada grupo foram submetidos ao ensaio de
cisalhamento sob for¢ca de 8kgf/min. A resisténcia média foi menor para o cimento
quimico que para os duais. Para o fator tempo, ndo houve diferenga estatisticamente
significativa entre 10 e 30 minutos (+14MPa para os duais, +4MPa para o quimico).
Aos 90 minutos esses valores médios aumentaram para +20MPa e +10MPa,
respectivamente, e aos 7 dias para +71MPa e +60MPa. O desvio padrao observado
aos 7 dias foi muito alto, impedindo a deteccdo de diferengas estatisticamente
significativas. Os autores relacionaram o alto desvio padrdo com as diferengas
inerentes ao substrato dentinario, assim como a dificuldade de proporcionamento

dos cimentos, realizada sob critérios visuais, dispensando-se quantidades iguais da
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pasta base e catalisadora. A resisténcia de unido do cimento dual foi trés vezes
maior que a do quimico aos 90 minutos, mas esses valores ficaram bem préximos
apos 7 dias, sugerindo que a ceramica cimentada com compodsito quimico n&o
deveria ser submetida a estresse nos primeiros 90 minutos apos a fixagdo. Os
autores salientaram ser importante definir ndo apenas a resisténcia maxima dos
cimentos, mas também seu comportamento nos estagios iniciais em relagcdo ao
desenvolvimento de uma resisténcia de unido imediata e sua relacdo com os valores
maximos observados.

Com o objetivo de avaliar a influéncia da espessura e da cor da ceramica
odontolégica Duceram® (Degussa) na transmissdo da luz, PAULINELLI (1990)
utilizou 128 discos nas cores A1, A4, B1, B4, C1, C4, D2 e D4 nas espessuras de
1,5; 2,0; 3,0 e 4,0mm. As amostras foram irradiadas com 2 aparelhos fotoativadores
Optilux® (Demetron) com intensidade maxima num comprimento de onda de 500nm.
O coeficiente de transmissao foi obtido pela razdo entre a poténcia transmitida e a
poténcia incidente, ndo tendo sido observada diferenga estatisticamente significativa
entre os aparelhos utilizados. A analise de variancia revelou diferenga estatistica na
porcentagem de luz transmitida entre as espessuras e cores das amostras: as
amostras de cores mais claras apresentaram porcentagens significativamente
superiores as das cores mais escuras. As cores A1 e D2 apresentaram as maiores
porcentagens de transmissdo, enquanto os menores resultados foram observados
com as cores A4 e D4. Quanto maior a espessura, menor foi o coeficiente de
transmissao de luz observado.

O desenvolvimento dos materiais ceramicos e dos sistemas para adesao de
porcelanas cresceu juntamente com a demanda por estética em Odontologia. Os
avangos nos sistemas de desenho por computador (CAD) e confecgdo com auxilio
de computador (CAM) tém sido uma alternativa a técnica convencional de moldagem
e cocgao para a obtencao de restauragdes ceramicas. As proteses (inlays, onlays e
coroas totais) sdo usinadas em blocos de ceramica homogéneos, de qualidade
controlada e padronizada em um equipamento com frezas em trés eixos. A
cimentacdo dos trabalhos poderia ser feita com cimentos de ativacdo quimica ou
dual, sendo que estes ultimos apresentavam melhores caracteristicas de trabalho e
presa. KAMADA et al. (2001) realizaram uma avaliagdo da resisténcia de unido
imediata e da durabilidade da adesdo entre a ceramica feldspatica Cerec 2

Vitablocks Mark 11® e cinco agentes cimentantes de ativagdo quimica ou dual. A
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superficie das amostras foi polida e limpa em ultra-som, condicionada com AF 37%
(K-etchant gel®) 60s e lavada por 5s para a aplicagdo do Silano (Clearfil Porcelain
Bond®) 30s, seco com ar por 5s. Como agentes de cimentagao, utilizaram-se dois
cimentos quimicos (Panavia®21 — P21 e Superbond C&B® — SB) e trés de ativacdo
dual (Panavia® Fluoro Cement— PFC; Clapearl DC® — CLP; Vita Cerec Duo Cement®
— VCDQC). A area para adesao foi de 4mm de diametro, sendo a camada de cimento
controlada em cerca de 50um. Os agentes duais foram fotoativados por 40s, sendo
que cada cimento foi utilizado em 20 espécimes ceramicos, divididos em 4
subgrupos cada: dois permaneceram a temperatura ambiente por 10 e 20min apés a
cimentacao, sendo submetidos ao ensaio de cisalhamento logo apds esse tempo; os
outros dois subgrupos permaneceram em temperatura ambiente por 30min e foram
armazenados em agua destilada a 37°C por 24h, com apenas um grupo sofrendo
termociclagem (20000 ciclos entre 4°C e 60°C, 1min) para avaliagao da durabilidade
da unido. As fraturas foram categorizadas em: A) falha adesiva na interface
ceramica/agente resinoso; B) falha coesiva na ceramica; C) falha coesiva no cimento
resinoso; D) complexa A e B , e complexa B e C. Os cimentos quimicos
apresentaram valores médios de resisténcia de unido menores nos intervalos de 10
(7,9 e 15,3 MPa) e 20min (20,4 e 18,4 MPa); apos 24h estes foram equivalentes aos
dos cimentos de ativacdo dual, que nao apresentaram diferenca significativa de
resisténcia nos quatro intervalos de tempo analisados (+44MPa). Apds 24h, com ou
sem termociclagem, apenas o cimento Superbond C&B® ndo apresentou 100% de
falha coesiva na ceramica (B) ou complexa (D). Os cimentos quimicos e o VCDC
nao apresentaram nenhuma falha coesiva nos intervalos iniciais. A diferenca de
valores de resisténcia iniciais entre os cimentos quimicos e duais foi atribuida a
fotoativagao, que ocorreria mais prontamente do que a ativagdo quimica. A porgao
fotoativada do cimento dual proveria a fixacéo inicial, enquanto a por¢do quimica
seria responsavel pela adesédo final. O ajuste oclusal da restauragcdo apds a
cimentagao poderia ocasionar falha na adesado do cimento a cerdmica. O cimento
resinoso deveria apresentar resisténcia de unido a mais alta possivel, inclusive nos
estagios iniciais, mantendo a durabilidade da unido com o tempo. No presente
estudo, os cimentos de ativacdo dual apresentaram maiores valores de resisténcia
de unido inicial, que permaneceram duraveis apos 20000 termociclagens, sugerindo
serem a primeira escolha para a cimentagdo de restauragcdes com a ceramica
Vitablock Mark 11°.
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As restauragdes em ceramica pura, devido a sua fragilidade, teriam sua
adesao a estrutura dentaria favorecida pela utilizagcdo dos cimentos resinosos.
Quando desta uni&o, duas interfaces deveriam ser consideradas: a interface dentina
/ adesivo e a interface ceramica / cimento. A resisténcia de unido de ambas deveria
ser otimizada, uma vez que a mais fraca iria determinar a resisténcia adesiva final da
restauragcao cimentada. STEWART et al. (2002) salientaram nao estar claro qual o
tipo de cimento, de tratamento superficial da ceramica e de sistema adesivo
dentinario produziriam valores de resisténcia de unido mais altos e com maior
longevidade. Avaliou-se a resisténcia de unido por cisalhamento entre uma ceramica
feldspatica (Ceramco 11°) a quatro tipos de cimentos resinosos (Nexus® dual,
Panavia® 21 auto-ativado, RelyX ARC® fotoativado, Calibra® dual). Quatrocentos e
oitenta discos ceramicos, apos jateamento e limpeza, foram embutidos em resina
acrilica e divididos em 6 grupos de acordo com o tratamento de superficie: 1) sem
tratamento — controle; 2) JOA (50um a 80psi, distdncia de 1mm por 3s);
3) S (fornecido pelo fabricante do cimento), aplicado com Microbrush® e seco com
jato de ar; 4) JOA + S; 5) HF (9,6% por 5min, enxaguado por 5s e seco por 10s);
6) HF + S. Cada grupo foi dividido em 4 (n=20) para cada cimento avaliado, foi
manipulado segundo as orientagdes do fabricante e aplicado sobre a ceradmica
através de um dispositivo de 4mm de diametro. Blocos de 2mm da resina Prodigy®
foram aderidos ao cimento para conferir a espessura necessaria para os testes. Dez
CP foram submetidos ao ensaio de cisalhamento apds 24h e 10 apds 6 meses de
armazenamento em solucéo salina isotdnica (pH7,5) a 37°C. A resisténcia entre os
quatro cimentos e a dentina também foi mensurada utilizando-se 60 molares
extraidos, divididos em 6 grupos, acrescidos pela avaliagdo dos cimentos Nexus® e
Calibra® também na forma fotoativada. Para o cimento Nexus®, a média dos valores
observados com HF + S (16MPa) foi superior aos outros tratamentos nos dois
intervalos de tempo. Para Panavia® 21, HF + S apresentou valores médios de
resisténcia superiores com 24h (21,7MPa), sendo que apds 6 meses os valores do
grupo silanizado aumentaram de 11,9 para 18,5MPa, JOA + S de 9,5 para 23,8MPa,
enquanto HF + S atingiu 21,8MPa, com aumento no desvio padrdao. O cimento
RelyX® ARC apresentou valores médios muito baixos nos grupos controle e JOA nos
dois tempos observados, sendo que HF + S caiu de 19 para 11,8MPa de 24h para 6
meses, permanecendo praticamente inalteradas as demais médias (S 20,6MPa;
JOA + S 23,1MPa; HF + S 19,1MPa). Os valores observados para o Calibra® foram
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semelhantes ao RerX®. Nao houve diferenga estatisticamente significativa nos
valores de resisténcia de unido dos grupos HF + S, independentemente do tipo de
cimento utilizado. Em dentina os maiores valores foram observados para o cimento
autoativado Panavia® 21 (19,6MPa) seguido pelos fotoativados (Nexus® 15,6MPa;
RelyX® 15,2MPa; Calibra® 17,8MPa). Os agentes de ativacdo dupla apresentaram
0sS menores valores (Nexus® 11,9MPa; Calibra® 8,1MPa). O condicionamento com
HF associado a aplicagcéo do Silano foi o tratamento de superficie mais efetivo em
todos os grupos, embora ndo necessariamente tenha sido estatisticamente o melhor
sempre. Os valores observados nos grupos submetidos ao JOA foram
significativamente menores que os condicionados com HF nos dois intervalos de
tempo. Essa diferenga tornou-se muito menor quando ambos os grupos foram
tratados com agente Silano. Quanto ao agente adesivo, obtiveram-se melhores
resultados com agentes de ativagado de passo unico (quimico ou fotoativado) sobre
os de dupla ativacdo. Concluiu-se que a resisténcia de unido foi altamente
dependente do tipo de condicionamento da superficie ceramica, com maior
efetividade do HF + S para os quatro cimentos avaliados.

2.4 Ensaios mecanicos convencionais — questionamentos

A observacao da grande disparidade entre os resultados apresentados nas
publicagdes que avaliavam o comportamento adesivo dos materiais odontolégicos
levou VAN NOORT et al., em 1989, a questionarem a consisténcia dos valores de
resisténcia de unido a dentina obtidos pelos ensaios de tracdo e cisalhamento.
Considerava-se que a variagao entre os valores de resisténcia relacionava-se com
alteragdes nos procedimentos adesivos. Realizou-se uma avaliagcdo dos métodos
entdo utilizados para medir a resisténcia de unido a partir de um grupo controle.
Para tanto, utilizou-se analise de elementos finitos (AEF), considerando-se
espécimes em resina composta — RC (6 x 6mm) aderidos a dentina planificada
(configuragdo aproximada da apresentada nos estudos anteriores). Os valores
definidos como parametros foram 2 a 6MPa entre a RC e a dentina, e 15 a 20MPa
entre a RC e o esmalte condicionado. A forca de tragcao ou cisalhamento aplicada na
interface correspondia a 10MPa, pela aplicagdo de 60N. Considerando-se a
diferenca na composicao da RC microparticulada para a hibrida, os valores variaram
entre 5 e 23MPa. Quanto maior o0 modulo de elasticidade da RC, maior a

concentracdo do estresse observado nas extremidades. O estresse de tragao
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maximo foi observado com maior frequéncia ao longo da superficie, ndo entre RC e
a dentina, dificultando uma predicao do local de fratura sob aplicagdo de uma forga.
Se o material fosse fragil ou apresentasse defeitos intrinsecos, a fratura poderia
ocorrer e se propagar através da regido de maior estresse proxima a base da
interface. Quando a resisténcia foi baixa a falha foi observada na interface, regido de
estresse maximo. Reduzindo-se a altura da RC de 6 até 0,5mm observou-se um
pico do estresse ao longo da linha adesiva. Numa espessura de 3mm ou menos o
estresse diminuiu nos extremos e aumentou no centro da RC, sendo que a falha
poderia ser transferida para uma parte imprevisivel do corpo do material. Desta
forma, uma espessura de 4 a 5mm acima da dentina é requerida para assegurar a
aplicacdo de uma forga uniforme. O estresse sob cisalhamento foi maior a medida
que se aumentou a distancia do ponto de aplicagéo da forga, por gerar um momento
de dobramento. A falha poderia iniciar na superficie do bloco, ndo na interface.
Apenas se a distribuicdo do estresse na interface fosse uniforme seria possivel
comparar os dados obtidos, sem que se pudesse, contudo, relaciona-la ao
comportamento da unido clinicamente. Concluiu-se que a distribuicdo do estresse
nos modelos propostos até entdo nédo era uniforme, sendo sensivel a geometria,
forma e tamanho do aderente e seu mdédulo de elasticidade. O ensaio do tipo
cisalhamento foi considerado particularmente critico. Os detalhes geométricos da
interface adesiva poderiam influenciar as medidas de resisténcia.

VAN NOORT et al. (1991) compararam os valores de resisténcia de unido por
tracao entre a dentina e a camada de adesivo com e sem excessos, relacionando-os
com a distribuicdo do estresse através de um modelo de AEF. Vinte e quatro
molares humanos extraidos foram planificados até a exposicdo da dentina. Utilizou-
se o0 sistema adesivo SBMP® e a resina composta P-50° (3M). Formaram-se dois
grupos: A) com excesso de adesivo na borda das amostras; B) sem excesso do
adesivo. Os valores médios de resisténcia a tragdo observados para o grupo A
foram estatisticamente superiores (6,9MPa) aos do grupo B (3,1MPa). A analise do
padrdo de fratura demonstrou a presenca do adesivo além da regido de interface
para as amostras do grupo A, enquanto as do grupo B apresentaram uma separagao
clara entre o adesivo e a dentina, com auséncia de remanescentes de adesivo na
superficie dentinaria.  Ambos os modelos computadorizados mostraram alta
concentracido do estresse nas bordas dos cilindros de RC em contato com a

superficie dentinaria. Em A, o padrao do estresse concentrou-se ao redor da
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circunferéncia do cilindro, na interface, sugerindo que os valores obtidos seriam mais
representativos da unido entre o adesivo e a RC ao longo da circunferéncia onde se
concentrava o excesso de adesivo do que propriamente da resisténcia de uniao a
dentina. Para o grupo B o efeito de concentracdo do estresse foi observado na
mesma circunferéncia, entretanto com o mesmo padrao tanto préoximo a interface
dentina / adesivo quanto a interface adesivo / RC, sugerindo que os resultados
obtidos quando o adesivo foi confinado a superficie de adesao seriam mais
preditivos da resisténcia de uniao na interface adesiva.

A validade dos testes de resisténcia de unido da resina a ceramica,
largamente utilizados nas pesquisas cientificas, foi questionada por DELLA BONA &
VAN NOORT (1995). O tipo de falha observado na ceramica com maior frequéncia
era coesivo (na estrutura do material) e ndo adesivo (na interface com o adesivo),
sugerindo que a resisténcia de unido excederia a resisténcia coesiva da ceramica.
Esses resultados desconsideravam a natureza do estresse gerado e sua distribuicao
na zona de adesdo, que influenciava profundamente o padrédo de ruptura. Os
autores contestaram os ensaios de resisténcia ao cisalhamento, que seriam
inadequados e inapropriados para avaliagcdes in vitro da unido resina / ceramica,
uma vez que as falhas ocorriam no corpo da ceramica e nao na interface adesiva,
pelo estresse ndo uniforme gerado sobre as amostras. Para tanto, examinaram
varias configuragdes de testes de resisténcia ao cisalhamento e avaliaram, por AEF,
o efeito da distribuicdo do estresse na resisténcia de unido e no tipo de falha.
Propuseram uma técnica de avaliacdo da resisténcia de unido por tragao para
ceramicas aderidas a resina composta como uma alternativa mais apropriada.
Utilizou-se uma ceramica feldspatica cor A2 (Vita VMK68®), um adesivo e uma
resina composta hibrida (Prisma Universal Bond-3® e Prisma APH®, Dentsply),
solucdes de HF 9,6% em gel e FFA 4%, além de um agente de unido Silano (Mirage
Dental System®). Foram elaboradas trés configuracdes com o mesmo desenho de
amostra em relacdo a geometria e area de superficie, divididas nos seguintes
grupos: A) configuragdo convencional: consistiu huma base de ceramica a qual foi
aderido um cilindro de RC; B) os materiais foram invertidos, sendo a base de RC
aderida a um cilindro de ceramica; C) consistiu de um cilindro de RC, sem nenhuma
interface adesiva. Para (A) foram confeccionados 10 discos de ceramica feldspatica
Vita com 10mm de didmetro e 3mm de altura, incluidos em resina epdxica por 24

horas; a superficie foi tratada com HF por 2min, lavada por 2min, seca com jato de
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ar para aplicagdo do S (Mirage Dental System®) com microbrush limpo, seco
naturalmente. Os espécimes foram colocados em um dispositivo e apés aplicagao
de uma fina camada do adesivo fotoativado por 10s, foi construido um cilindro da RC
APH® em 2 incrementos, fotoativados por 20s cada em um molde de silicone. Apds a
remocdao do molde as amostras foram fotoativadas por mais 40s em diferentes
posicoes laterais; (B) dez amostras da mesma ceramica com 3mm de didmetro,
planificadas até 4mm de altura com lixas de papel impregnadas com Carbeto de
Silicio granas 400 e 600, limpas no ultra-som com agua destilada, secas e
condicionadas, silanizadas antes da aplicacao do adesivo e RC como em A; incluiu-
se cada amostra em resina epéxica, aguardando-se 24h para a polimerizagao desta;
(C) cilindros de RC foram construidos em um molde de silicone em incrementos e
incluidos em resina epdxica como em B. Todas as amostras foram armazenadas em
agua destilada a 37°C por 3 dias antes dos testes. Para o ensaio mecanico de
cisalhamento utilizou-se uma maquina de ensaio universal, com lamina de faca junto
a unido base-cilindro, a uma velocidade de 0,5mm/min; a resisténcia de unido foi
medida calculando-se F/A, onde F foi a forca no momento da fratura e A foi a area
do corte seccional do cilindro. As superficies fraturadas foram examinadas sob
aumento de 40x para a determinagao do tipo de fratura. A AEF foi empregada para
avaliar a distribuicdo do estresse para as trés configuracbes propostas,
determinadas por um modelo computadorizado bi-dimensional, com dimensdes
idénticas as das amostras experimentais (forga de 10N paralela a base). O desenho
dos espécimes para o ensaio de resisténcia a tragao consistiu em duas hastes de
seccao transversal uniforme unidas pela superficie ceramica e separadas numa
maquina universal. Os 20 espécimes ceramicos foram divididos em 2 grupos: 1) HF
9,6% por 2min, enxaguado, seco, silanizado e coberto com fina camada de adesivo,
fotoativado por 10s. A RC foi aplicada e comprimida até uma fina camada,
fotoativada por 120s; 2) trocou-se apenas o acido HF por FFA 4% por 2min. Os CP
foram armazenados em agua destilada a 37°C por 3 dias antes do ensaio de tracéo
a uma velocidade de 1Tmm/min e posteriormente analisados sob MEV. A resisténcia
ao cisalhamento do grupo A, em MPa, foi menor (10,37t 1,99) que dos grupos B
(18,02 £ 2,52) e C (21,82 £ 2,45). No grupo A as fraturas adesivas e coesivas
foram equivalentes; em B, 80% foram coesivas na RC e em C todas foram coesivas
na base de RC. A andlise de elementos finitos mostrou um estresse maximo na

direcdo vertical proximo ao ponto onde foi aplicada a forgca. O maior estresse foi
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observado na diregao horizontal da superficie da base a esquerda do cilindro. A
resisténcia a tragdo nao variou estatisticamente entre os grupos 1 e 2 (média de
13,4MPa) e todos os espécimes fraturaram na interface adesiva. O condicionamento
com HF mostrou resultados mais consistentes, com menor variacdo que o FFA.
Pbde-se observar que os resultados de resisténcia ao cisalhamento foram diferentes
quando a base era de ceramica e quando era de RC, ainda que a interface adesiva
fosse idéntica. O tipo de fratura sob tragdo mostrou que a interface adesiva foi o elo
mais fraco do sistema. Concluiu-se que os resultados dos ensaios de cisalhamento
dizem respeito a resisténcia coesiva do material de base, ndo a resisténcia de uniao
da interface adesiva, sendo este teste inadequado para medir a qualidade da
adesdo ceramica / resina composta, melhor avaliada sob tracdo, quando se
observaram mais fraturas adesivas.

Apesar dos adesivos dentinarios se mostrarem efetivos clinicamente, o ensaio
de resisténcia de unido por cisalhamento era frequentemente utilizado na tentativa
de validar esses achados clinicos. Sua simplicidade parecia justificar a variagdo nos
resultados observados, dada sua popularidade. Entretanto, observou-se que o
ensaio de resisténcia por cisalhamento em dentina provocava o rompimento da
mesma, levando a conclusao de que a resisténcia adesiva do material avaliado seria
superior a resisténcia coesiva da dentina. Supondo haver um acumulo de tensdes na
dentina sob cisalhamento, VERSLUIS et al. (1997) testaram a hipétese de que esta
alta concentragao de tensdes poderia iniciar fraturas no interior da dentina, que se
propagariam monoliticamente deixando a interface adesiva fora do teste. Para tanto
desenvolveram um programa de elementos finitos que simulava o acumulo de
tensdes e o padrao das fraturas. Um teste adesivo experimental validou a simulacgao:
um cilindro de resina composta (P-50%,3M) foi construido sobre dentina bovina apés
a aplicacdo do sistema adesivo SBMP® (83M), armazenado por 24h a 37°C e entdo
submetido ao cisalhamento. A superficie fraturada foi analisada sob MEV quanto ao
modo de fratura. A simulagédo confirmou a hipétese da fratura monolitica por tenséo.
O rompimento e deslocamento da dentina eram parcialmente devidos ao mecanismo
do teste e ndo indicavam que a adesao era superior a coesao dentinaria. Concluiu-
se que havia a necessidade de uma nova tecnologia para a avaliagao de interfaces
biolégicas, mostrando-se o importante papel dos modelos numéricos na

interpretacao dos procedimentos experimentais.
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O sucesso clinico das restauracdes de ceramica cimentadas adesivamente e
do reparo direto destas dependeria da efetiva adesao a superficie da ceramica, cuja
microestrutura e composigao influenciam significativamente a resisténcia a fratura
das mesmas. Segundo DELLA BONA et al. (2002), os testes de resisténcia de uniao
utilizados para restauragdes ceramicas / cimentos resinosos apresentavam uma
grande variabilidade nos padrbes de fratura. Os ensaios de cisalhamento
comumente geram fraturas coesivas, levando a conclusdes equivocadas sobre a
qualidade da unido. Sugeriu-se que os ensaios de resisténcia a tragado seriam mais
apropriados para avaliar a unido na interface adesiva devido a maior uniformidade
do estresse nessa interface. Avaliaram-se as seguintes hipdteses: A) se o
condicionamento da ceramica com HF produziria maior resisténcia de unidao por
tracédo, independentemente da composigdo e microestrutura da ceramica; B) se o
ensaio de resisténcia a tragao seria adequado para avaliar a qualidade da interface
dos sistemas de ceramicas aderidas a resinas. Sete cerdmicas foram estudadas:
Vitadur-a® (VA), Vitadur-N® core (NC), Vita Omega® opaca (00), Vita Omega®
Dentina (OD), da Vita; Fortress® (MF) e Mirage Il Fiber® (Mll), da Mirage; Duceram
LFC® (LC), da Ducera. Quatro grupos com 10 espécimes de cada ceramica foram
divididos aleatoriamente e cada um recebeu um dos seguintes tratamentos de
superficie: HF, FFA, BFA ou Silano (Ceramic Primer® — 3M). Aplicou-se o catalisador
3.5 do SBMPPIus® (3M) em todas as superficies tratadas antes da cimentagdo com
um cimento resinoso de ativacdo dual (RelyX®— 3M) sob forga de 0,73N. Todas as
amostras foram armazenadas por 24h a 37°C antes do ensaio de tracdo em maquina
de ensaio universal Instron a uma velocidade de 0,5mm/min, sendo os dados
submetidos a analise estatistica. As superficies fraturadas foram avaliadas sob MEV
para se determinar o tipo e a origem da fratura, que foi confirmado através de
mapeamento por raios-X. As médias de resisténcia de unido por tracado variaram de
2,6MPa para a ceramica LC tratada com FFA até 11,4MPa para MF silanizada. A
ceramica LC apresentou os menores valores de unido quando condicionada com
qualquer das trés solugbdes acidas. O tratamento com o agente de unido Silano
produziu valores médios de resisténcia de unido por tracdo estatisticamente maiores
(9,2MPa) do que os observados com qualquer dos acidos nas sete ceramicas
testadas (HF +5,0MPa; BFA +3,8MPa; FFA +3,4MPa). Nao se observou diferenca
estatisticamente significativa entre as médias de resisténcia de wunido do

condicionamento com BFA ou FFA, sendo que o uso do HF aumentou
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significativamente esses valores. A analise por MEV revelou que todas as fraturas
ocorreram na “zona de adesao”, regido onde o adesivo interage com os dois
substratos para promover a unido, que neste estudo foi dividida da seguinte forma:
1) regido de interface entre o adesivo e o cimento resinoso, com interacdes
moleculares e unido quimica entre os dois materiais; 2) adesivo; 3) regiao de
interface entre o adesivo e a ceramica odontolégica, incluindo a regiao superficial
tratada com acido ou recoberta por Silano para promover unido micromecanica ou
quimica. Nao ocorreu fratura de incrementos de cimento resinoso ou de ceramica. O
mapeamento por raios-X das superficies fraturadas confirmou que elas continham
elementos da interface adesiva da zona de adeséo, sugerindo que a configuragao
do ensaio de resisténcia a tracdo foi adequada para analisar a zona de adesao dos
sistemas ceramica / resina utilizados nesse estudo. Os espécimes silanizados
fraturaram no adesivo resinoso ou na ceramica. Todas as ceramicas condicionadas
com BFA e FFA apresentaram falhas iniciadas na interface adesivo / ceramica,
sendo esta a falha predominante nos espécimes condicionados com HF. Avaliagcbes
clinicas de longo prazo seriam o ultimo teste para justificar o uso de um novo
produto, sendo onerosas e demoradas. Os ensaios laboratoriais de resisténcia de
unido por tracdo e cisalhamento sdo mais freqluentemente utilizados para
demonstrar a qualidade da adesao. Tém sido observados problemas associados aos
ensaios de cisalhamento, mais populares na odontologia, questionando-se a
viabilidade de tais medidas proverem informacdes relevantes quanto ao
comportamento clinico do adesivo. A identificacdo de uma distribuicdo nao uniforme
ao longo da interface adesiva sugeriu que um protocolo padronizado poderia
solucionar ao menos uma parte do problema.

A constante introdugdo de novos produtos no mercado odontolégico leva a
relatos de estudos clinicos de materiais ndo mais disponiveis. Os estudos
laboratoriais sao imediatos, apesar de nao permitirem uma avaliacdo global ou a
extrapolagéo para o uso clinico. Com base nessas afirmag¢des, GARCIA et al. (2002)
apresentaram e discutiram os ensaios mecanicos rotineiramente empregados para
avaliar a uniao adesiva entre materiais adesivos e a estrutura dentaria. O ensaio de
tracdo implica numa forca aplicada perpendicularmente a interface adesiva, tendo
como maior limitagédo a dificuldade de manutencao do alinhamento do CP durante o
ensaio. O ensaio de cisalhamento, com a for¢ga aplicada paralelamente a interface

adesiva, pode induzir ao rompimento em um plano determinado pelo teste e nao
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pelas caracteristicas da interface adesiva. Além disso, a diversidade de pontas
aplicadoras de forgca, a variacdo na distancia da mesma em relagcao a interface
avaliada e a dificuldade de padronizagao tornam este ensaio critico, apesar de ser o
mais frequentemente empregado para avaliagdo da resisténcia de unido entre
materiais e a estrutura dentaria. A ISO/TR 11405 normatiza os dispositivos para os
ensaios de tracdo e cisalhamento. A observacdo de que a diminuicdo da area
adesiva gerava valores mais elevados de resisténcia de unido levou ao
desenvolvimento da metodologia de microtragdo, que ndo induzia fraturas coesivas
nos substratos. Os autores afirmaram que os estudos de avaliacido da resisténcia
adesiva deveriam sempre considerar o0 modo de fratura dos espécimes (adesiva,
coesiva ou mista) através da fractografia, para uma analise critica do método
aplicado e das conclusdes obtidas. Por registrar valores representativos da
resisténcia adesiva, a microtracdo tem sido considerada o método mais confiavel e
fidedigno para estas avaliagbes, com a vantagem de que varias superficies

fraturadas podem ser visualizadas por MEV em uma unica imagem.

2.5 Ensaio de Microtragao

O desenvolvimento de um ensaio de tragdo miniatura para a avaliagado da
resisténcia adesiva em areas superficiais de adesao pequenas foi proposto por
SANO et al. em 1994. Vinte terceiros molares extraidos tiveram o esmalte oclusal,
mesial e distal removido (disco adiamantado em baixa rotagdo sob irrigagdo com
agua). Avaliaram-se 3 combinagdes de sistema adesivo / material restaurador:
1) SBMP®/ RC Z100%; 2) CLB 2®°/ RC Photo Clearfil A®; 3) Vitremer® (com primer
do proprio cimento de polialcenoato de vidro modificado por resina), em blocos de
5mm de altura. Os espécimes ficaram armazenados por 24h a 37°C, quando a
porcao radicular foi removida e tiras de 0,5mm a 3,0mm de espessura foram obtidas
por cortes na dire¢do do longo eixo dos dentes, através da dentina e do compdésito.
Cada tira foi desgastada com uma ponta adiamantada super-fina na altura da
interface adesiva, que ficou com um estreitamento. Os CP em forma de ampulheta
foram fixados com adesivo cianoacrilato a um dispositivo de teste (Bencor Multi-T,
Danville) e submetidos a forca de tracdo (1Tmm/min). O tipo de fratura de cada

espécime foi determinado (microscopia de dissecg¢ao, 10x). A forca necessaria para
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romper a adesao foi dividida pela area trans-seccional da dentina aderida para obter-
se a resisténcia de uniao em MPa. Foram feitas analises de regressao e regressao
linear, que determinaram uma relagéo inversa entre a resisténcia adesiva e a area
aderida para os trés sistemas adesivos utilizados. Os maiores valores foram obtidos
com o CLB 2, seguido pelo SBMP e os mais baixos com o Vitremer®. Para CLB 2
observaram-se areas de adesao entre 0,25 a 11,65mm2, ocorrendo mais fraturas
coesivas quando esta foi maior que 7,17mm?, coesivas e adesivas entre 2,31 e
7,17mm? e apenas falhas adesivas abaixo de 2,31mm?. Para o SBMP a area de
adesdo apresentando apenas fraturas adesivas variou entre 0,45 e 4,95mm?. Os
valores observados com o primer do Vitremer® foram muito menores que dos
adesivos resinosos, ndo ocorrendo falhas coesivas na dentina, mas muitas falhas
coesivas no composito. A resisténcia de unido a tracdo mostrou-se dependente da
area aderida. Concluiu-se que o ensaio de microtracdo poderia ser utilizado com
seguranga para avaliar a resisténcia de unido utilizando-se espécimes com
espessura entre 1,6 a 1,8mm?. Essas dimensées promoveram menor dispersio nos
resultados e geraram fraturas adesivas na maioria dos espécimes. A microtragao
também possibilitaria a analise da unido nos diferentes substratos dentinarios, assim
como da longevidade da uniao nas mesmas condigdes.

CARDOSO et al. (1998) avaliaram a resisténcia de unido de trés sistemas
adesivos a estrutura dentaria comparando os resultados obtidos por microtragao,
cisalhamento e tragdo. Molares humanos extraidos tiveram sua superficie
planificada expondo a dentina sobre a qual foi construido um cone de resina
composta (Z100®, 3M), utilizando-se os adesivos Single Bond® - SB (3M),
SBMPPIus® (3M) ou Etch&Prime® - EP (Degussa). O ensaio de cisalhamento foi
realizado com um cinzel, enquanto o de tragdo utilizou um grampo metalico para
puxar o cone de resina. Para o ensaio de microtracdo, um bloco de RC de cerca de
5mm foi construido sobre a dentina exposta. Com um disco adiamantado obtiveram-
se palitos com 0,25mm? de seccdo transversal, fixados a um dispositivo adaptado a
maquina para tracdo a uma velocidade de 0,5mm/minuto. Todos os testes
apresentaram resultados semelhantes entre os sistemas adesivos. A comparacao
entre os testes mostrou que a microtragdo apresentou valores médios mais
elevados (SB +35MPa; SBMPP +33MPa; EP +28MPa) que a tracdo (SB +9MPa;
SBMPP +6MPa; EP +4MPa) ou o cisalhamento (SB +13MPa; SBMPP +10MPa;

EP +6MPa). O coeficiente de variagao foi menor para os grupos submetidos a
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microtragao (33,67%, com média de 32MPa) que para os grupos de cisalhamento e
tracdo (52,48% e 57,81%, com médias de 10MPa e 7MPa, respectivamente).
Concluiu-se que o teste de microtracdo foi uma alternativa interessante, que abriria
novas possibilidades de estudo.

Neste mesmo ano, PHRUKKANON et al. (1998a) questionaram os resultados
dos testes de microtracdo observados com a utilizacdo de CP com area trans-
seccional quadrada, uma vez que a distribuicdo do estresse ao longo da interface
adesiva com esse formato seria desigual. Foram desenvolvidos desenhos de
ensaios de microtragdo e microcisalhamento utilizando-se espécimes com area
trans-seccional cilindrica para se avaliar a influéncia da forma da area adesiva sobre
os valores de resisténcia de unido. Sessenta molares humanos tiveram a superficie
oclusal removida e planificada e foram divididos em 4 grupos (n=15) de acordo com
o sistema adesivo: SBMPPIus® (3M), OptiBond FL® e OptiBond Solo® (Kerr), e One-
Step® (Bisco). Cada dente foi dividido ao meio e uma metade foi utilizada para o
preparo dos CP que seriam submetidos ao ensaio de tracdo e outra metade
destinada ao ensaio de cisalhamento, utilizando-se o adesivo de escolha e
construindo-se um bloco de 9mm da resina composta Silux Plus® (3M). Os CP
foram armazenados por 48h em agua a 37°C. De cada metade foram obtidas 3
barras de seccdo quadrada, que foram retificadas com ponta adiamantada de
polimento até se tornarem cilindricas com diametro de 1,2; 1,4 ou 2,0mm. Os
ensaios foram realizados com o auxilio de um dispositivo Bencor Multi-T a uma
velocidade de 1mm/min sob forca de 100N e os valores foram convertidos em MPa.
O padrao de fratura foi observado por MEV, classificado como: 1) falha adesiva
entre 0 adesivo resinoso e a dentina; 2) falha adesiva parcial entre o adesivo
resinoso e a dentina e falha coesiva parcial no adesivo resinoso; 3) falha coesiva
parcial na dentina; e 4) falha coesiva no adesivo resinoso. Os valores médios
observados para os 4 sistemas adesivos variaram, nos ensaios de
microcisalhamento entre 21,5 e 26,5MPa para os diametros de 1,2 e 1,4mm,
estatisticamente semelhantes entre si e maiores que 15,8MPa (2,0mm). Para
microtracido, observou-se um padrao similar de resisténcia para os diametros de 1,2
e 1,4mm (19,9 a 20,9MPa) superiores aos valores médios para 2,0mm (15,6 a
16,0MPa). O tipo de fratura observado foi diferente para os dois ensaios,
predominando fraturas coesivas parciais ou totais no microcisalhamento e adesivas

para microtracdo. Observou-se relacdo inversa entre a area de adesido e a
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resisténcia de unido. Sugeriu-se a utilizagdo de espécimes com diametro de 1,4mm
uma vez que os resultados sédo similares aos observados com 1,2mm, sendo estes
mais passiveis de perdas durante o corte e preparo dos mesmos. Apesar dos
valores obtidos para os ensaios de cisalhamento terem sido bastante similares aos
de tracdo, sdo desenhos de testes muito diferentes, considerando-se a forma de
aplicacdo da forca e o padrdao de distribuicido do estresse, sendo, portanto,
complementares.

Os ensaios de microtracdo poderiam desenvolver um importante papel nas
avaliagcdes de resisténcia de unido por produzirem consideravelmente menos
fraturas coesivas. Desta forma seriam mais bem correlacionados com a indicagcao
clinica dos materiais. PHRUKKANON et al. (1998b) avaliaram o efeito da forma da
area seccional (cilindrica x retangular) e da area superficial de adesédo sobre a
resisténcia de unido de 4 sistemas adesivos dentinarios (SBMPPIus®, OptiBond® FL,
OptiBond® Solo e One-Step®). A distribuicdo do estresse foi investigada através de
um modelo de AEF. O esmalte oclusal de 50 dentes humanos extraidos foi removido
para a construcdo de um bloco de resina composta. Os espécimes cilindricos e os
retangulares foram obtidos com borrachas adiamantadas apresentando 1,1; 1,5 ou
3,1mm? de area aderida e submetidos a tracdo a uma velocidade de 1mm/minuto.
As superficies fraturadas foram analisadas sob MEV e os tipos de fratura
comparados. N&ao foram observadas diferengas estatisticamente significativas entre
0s espécimes cilindricos e retangulares. Os espécimes com area de 3,1mm?
apresentaram valores de resisténcia de unido significativamente menores (+16MPa)
que os grupos de 1,1mm? de area aderida (+20MPa). AEF simulou o padrdo de
distribuicdo do estresse: observou-se um estresse minimo no centro da interface
aderida e maximo nos cantos dos espécimes retangulares e na periferia dos
cilindricos. Sob MEV, constatou-se a presenca de remanescentes de resina
composta na periferia dos CP cilindricos fraturados, assim como nos cantos dos CP
retangulares. Concluiu-se que menores areas de superficie produziram valores de
resisténcia mais altos, independentemente da forma da area de uniao,
provavelmente devido a uma menor ocorréncia de defeitos estruturais em areas
pequenas.

Em uma revisdo da literatura descrevendo as modificacbes ocorridas nos
ensaios de microtragdo, PASHLEY et al. (1999) observaram que os espécimes para

avaliacdo da resisténcia de unido dentina / resina composta apresentavam
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espessura entre 0,5 a 1,0mm cortados de maneira a concentrar a for¢ca de tragao na
interface adesiva, durante o teste. As vantagens associadas ao teste foram a
possibilidade de obtencao de varios corpos-de-prova a partir de um unico dente e de
avaliar a unido resina / tecidos dentais duros a longo prazo. Sua versatilidade nao foi
observada em nenhum outro ensaio convencional, com alto potencial para avaliagéo
da resisténcia de unido dos materiais adesivos utilizados em odontologia, apesar de
exigir maior tempo de trabalho no laboratorio.

O ensaio de microtracdo foi desenvolvido na tentativa de eliminar a
distribuicdo nao uniforme do estresse sobre a interface adesiva. Este padrao de
distribuicdo era gerado nos ensaios convencionais de tragao e cisalhamento, com
fraturas precoces de partes da interface ou do substrato em areas de alta
concentracdo de estresse. A diminuicdo do numero e do tamanho dos defeitos na
zona adesiva diminuiria as falhas coesivas e aumentaria os valores de resisténcia de
unido, conforme a forma trans-seccional. Para avaliar a resisténcia da unido entre
ceramicas prensadas sob altas temperaturas e uma resina composta, DELLA BONA
et al. (2000) propuseram a utilizagdo deste ensaio. A hipétese era de que a
resisténcia seria determinada pela microestrutura e pelo tratamento da superficie da
ceramica. Segundo as orientagdes do fabricante, confeccionaram-se 80 blocos das
ceramicas IPS Empress® (a base de Leucita — E1) e IPS Empress®2 (a base de Litio
— E2), que foram planificados, polidos e limpos em ultra-som. Trés espécimes de
cada ceramica foram aleatoriamente selecionados para estudo da microestrutura da
superficie polida (espectroscopia dispersiva de comprimento de onda com
microsonda de raios-X, e difracdo de raios-X) e das alteragdes topograficas
produzidas pelos dois acidos utilizados (MEV). Os seguintes tratamentos de
superficie foram testados: HF (Porcelain Etching Gel®, Chameleon) por 2min,
enxagiiado por 30s e seco com jato de ar; FFA (Porcelain Etchant®, Chameleon) por
2 min, enxagiiado por 30s e seco com jato de ar; S (Silane Bond Enhancer®,
Chameleon) aplicado na superficie, deixado evaporar por 5min e seco com ar. Os
blocos restantes de cada ceramica foram subdivididos em 10 grupos com trés
espécimes, segundo o tipo de ceramica e o tratamento da superficie: 1) E1 — HF;
2)E1-FFA;3)E1-S;4)E1-HF +S; 5) E1 —FFA + S; 6) E2 — HF; 7) E2 — FFA;
8)E2-S;9)E2-HF +S; 10) E2 - FFA + S. Os blocos tratados foram estabilizados
com polivinil siloxano para aplicacdo do adesivo (SBMP Plus®) e da resina composta

(Z100®, 3M) em camadas de 2mm de espessura, fotoativadas 40s cada
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(430mW/cm?). Um disco adiamantado de baixa rotagdo foi utilizado para cortar os
blocos de compdsito / ceramica em barras de 0,8510,02mm2. Foram selecionadas
aleatoriamente 20 barras de cada grupo e armazenadas em agua destilada a 37°C
por 30 dias. Cada CP foi entdo fixado ao dispositivo Bencor Multi-T (Danville
Engineering) com adesivo cianoacrilato (Zapit®) e submetido a fratura por tracéo
(0,5mm/min). A area aderida de cada CP foi medida apés a fratura para o calculo da
resisténcia de unido. As superficies fraturadas foram examinadas sob microscopia
Optica e eletrbnica de varredura, confirmando-se o modo de fratura através do
mapeamento por raios-X. O desgaste superficial produzido pelo condicionamento
quimico com HF foi mais pronunciado que com FFA, independentemente do tipo de
ceramica. Nao foi possivel obter-se CP do grupo 2, pois os blocos desuniram
durante o primeiro corte. As médias de resisténcia de unido em MPa com desvio
padrao foram: 1) 9,9+1,2; 2) 0; 3) 27,2+4,8; 4) 20,6+3,0; 5) 13,64,5; 6) 41,716,7;
7) 19,1£2,6; 8) 30,115,3; 9) 56,1+4,1; 10) 36,9+3,9. Estatisticamente tratamentos
similares foram associados a diferentes valores de resisténcia de unido para as
ceramicas E1 e E2. Para cada tratamento de superficie, os valores médios
observados para E2 foram mais altos que para E1. O Silano melhorou a resisténcia
de unido independentemente do tipo de cerdmica ou do condicionamento acido da
superficie. Todas as fraturas ocorreram na zona de adesao, definida pela regido em
que o adesivo interage com os dois substratos para promover a unido, ndo sendo
observada fratura na resina ou na ceramica. A interpretacdo adequada do tipo de
falha previne conclusdes equivocadas sobre a utilidade do ensaio e os fendbmenos
na zona de adesdo. As diferencas na microestrutura e composicdo da ceramica
foram determinantes no desenvolvimento da retengdo micromecanica produzida
pelos acidos, mas n&do se mostraram criticas para a melhoria da adesdo promovida
pelo Silano. Clinicamente, médias experimentais de resisténcia de unido nao
deveriam ser tomadas como indicadores da qualidade de unido, devendo-se
considerar um percentual entre 1 e 5% de falhas como toleravel. Concluiu-se que os
valores obtidos por microtracdo poderiam ser indicadores viaveis da qualidade da
unido, uma vez que todas as fraturas ocorreram dentro da zona de adeséao.

O efeito da espessura da ceramica e da imersao dos corpos-de-prova em
agua por longo prazo foi avaliado por FOXTON et al., em 2002. Foi medida, in vitro,
a resisténcia de unido por microtragao de um cimento resinoso dual a uma ceramica

de Oxido de Silica utilizando-se 3 diferentes tipos de agente de unido. Blocos da
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ceramica Vita Celay® (Vita Zanfabrik, cor A2) foram cortados com disco adiamantado
sob irrigacdo em fragmentos de 12 x 10 x 1, 2 ou 3mm de espessura. Os
fragmentos foram polidos e limpos em ultra-som por 5min e entdo divididos
aleatoriamente em dois grupos: 1) 3 pares de 1mm e 3mm; 2) 3 pares de 2mm e
3mm. Os fragmentos de 3mm receberam espacgadores de 200um, ficando na porg¢ao
inferior. As superficies foram limpas com AF 40% por 10s, lavadas e secas. Os
grupos foram divididos em 3 subgrupos por tratamento de superficie: 1) Clearfil Liner
Bond 2V Primer® (2VPR) + Porcelain Bond Activator ® (PBA); 2) Clearfil Liner Bond
2V Primer® + Porcelain Bond Activator® seguido de Clearfil Liner Bond 2V Bond®;
3) Clearfil Photobond® + Porcelain Bond Activator®, segundo instrugdes dos
fabricantes. Os espécimes foram cimentados com CR de dupla ativagdo (Panavia®
F), fotoativado por vinte segundos em 6 dire¢cdes. Todos os espécimes foram
armazenados em agua a 37°C por 24h e entdo cortados (disco adiamantado em
baixa velocidade, sob irrigacdo) em 8 fatias de £0,7mm de espessura. Duas fatias de
cada grupo foram selecionadas aleatoriamente imediatamente apds o corte, uma e
seis semanas depois e um ano depois para a obtengdo dos CP (area seccional de
0,5210,06mm2), num maximo de 9 palitos por bloco, sendo que o primeiro e o ultimo
foram desprezados. Cada palito foi fixado ao dispositivo Bencor Multi-T (Danville
Engineering) adaptado a maquina de ensaio e submetido a forca de tragao
(1,0mm/min). As superficies fraturadas (336) foram analisadas por microscopia
confocal de varredura a laser por imagem em 3-D, fazendo-se um mapeamento da
porcentagem de ceramica / cimento resinoso visivel na superficie desunida. As
fraturas foram classificadas como: A) 100% adesiva na interface; B) mais de 50% de
falha adesiva do cimento resinoso na interface de ades&o; C) menos de 50% de
falha adesiva do cimento resinoso na interface; D) falha coesiva no cimento
resinoso; E) falha coesiva na cerdmica. No grupo 1 ndo houve diferencga
estatisticamente significativa nos valores observados apdés 1 dia entre os 3
subgrupos (£30MPa), mas apds 1 ano 2VPR diminuiu para valores muito inferiores
(0,943,2MPa) aos de 2VPR + Bond (7,7£15,1MPa), enquanto o grupo Photo se
manteve estatisticamente sem alteracéo (28,1+14,7MPa). Para o grupo 2, os valores
de microtragcao foram semelhantes para os 3 subgrupos, com maiores valores para
2VPR (32,0+8,1MPa) e menores para Photo (25,8+9,3MPa) apos 6 meses em agua,
2VPR + Bond e Photo apresentaram valores similares aos do 1°. dia, mas 2VPR

reduziu para 1,4+x4,1MPa. Apos 1 ano, Photo apresentou os maiores valores
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(17,3£15,0MPa), sendo que 2VPR chegou a zero. Quanto ao tipo de falha, no grupo
1 os trés subgrupos mostraram diminuicdo da percentagem de falhas coesivas no
cimento resinoso e aumento do numero de falhas adesivas completas com o tempo
de armazenamento. O grupo 2 exibiu um padrdao semelhante ao 1 em todos os
tempos avaliados, com 2VPR apresentando maior porcentagem de falhas adesivas
e Photo a menor, apés um ano. Dos 336 palitos, 63 fraturaram quando do preparo
para o teste, sendo incluidos com o valor zero. A susceptibilidade do cimento
resinoso dual a degradacéo hidrolitica do adesivo ceramico foi provavelmente devida
a composicdo quimica do multicomponente do primer ceramico (dois frascos,
autocondicionante dentinario com Silano separado). A reducao dos valores entre 1 e
6 semanas no grupo 2 em comparagdao com 6 semanas € 1 ano no grupo 1 indicou
que a espessura da ceramica afetou a durabilidade da unido, ainda que a fonte de
luz tenha sido multidirecional sobre o cimento resinoso. A aplicacao adicional de
uma camada de adesivo resinoso na superficie da ceramica silanizada melhorou a
durabilidade da unido. Photo contém etanol e dimetacrilato em vez de agua, o que o
torna mais hidrofébico que 2VPR, aumentando sua capacidade de molhamento da
superficie ceramica.

Para DELLA BONA et al. (2003) o ensaio de microtragdo seria apropriado
para a avaliagao da resisténcia de unido entre uma resina composta e uma ceramica
devido a maior uniformidade do estresse na interface. Realizou-se um estudo in vitro
considerando-se a hipotese de que maiores valores de resisténcia a tracao levariam
ao rompimento da interface resina-ceramica, propagando-se dentro de um dos dois
materiais. Quinze blocos da ceramica prensada a alta temperatura a base de Leucita
IPS Empress® (E1) e 15 da ceramica a base de Dissilicato de Litio IPS Empress®2
(E2) foram confeccionados pela técnica da cera perdida e posteriormente jateados,
polidos e enxaguados. Cada 3 blocos de E1 e E2 receberam um dos seguintes
tratamentos de superficie: HF 9,6% por 2min, enxaguado (30s) e seco com ar; FFA
4,0% por 2min, enxagiiado (30s) e seco com ar; S — Silane Bond Enhancer®,
deixado evaporar por 5min e seco com ar; HF + S; FFA + S. Com os blocos
estabilizados com polivinilsiloxano, aplicou-se na superficie tratada o adesivo
(SBMPPIus®, 3M), fotoativado por 10s previamente a RC (Z100®, 3M) em camadas
de 2mm fotoativadas por 10s (430mW/cm?). Os blocos foram cortados com um disco
serrilhado adiamantado em baixa rotagédo, obtendo-se 20 barras de cada grupo

aleatoriamente, armazenadas em agua destilada a 37°C por 30 dias. Cada barra foi
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colada a superficie plana do dispositivo Bencor Multi-T com adesivo cianoacrilato
(Zapit®) e submetida a forga de tragdo (0,5mm/min) em uma maquina Instron e os
dados foram submetidos a analise estatistica. As superficies fraturadas foram
avaliadas em microscopia Optica e MEV para a determinacdo do tipo de falha
(origem da fratura e principios fractograficos), confirmado através de raio-X com
mapeamento por pontos. A area média de ades&o foi de 0,85 + 0,02mm?. Observou-
se que o HF produziu um condicionamento mais pronunciado que o FFA
independentemente do tipo de ceramica. Todos os espécimes do grupo E1 FFA
descolaram durante o corte. As médias de resisténcia de unido, em MPa, para cada
tipo de tratamento de superficie foram sempre maiores para E2 (HF +43,7;
FFA £20,1;S £32,4; HF + S +57,5; FFA + S +38,8) que para E1 (HF £10,6; S +28,8;
HF + S £+21,9; FFA + S £15,3), sendo que o Silano melhorou a resisténcia de unido
independentemente do tipo de ceramica ou do tratamento de superficie. Para a
analise do tipo de fratura, definiu-se como “zona de ades&o” a regidao na qual o
adesivo interagiu com os dois substratos promovendo a unido. As superficies
fraturadas nao apresentaram residuos de resina composta ou de ceramica. Todos
0s grupos condicionados com FFA apresentaram ruptura da interface adesivo /
ceramica. Os grupos E1 HF, E1 HF + S e E2 HF + S fraturaram predominantemente
na interface adesivo/ceramica restando parte do adesivo na superficie da ceramica.
Nos grupos E1 S e E2 HF o volume de adesivo aderido a cerdmica foi ainda maior
que nos anteriores. Dois espécimes de E1 S apresentaram a mesma quantidade de
adesivo aderido a ceramica e a resina. Os ensaios convencionais de tracdo e
cisalhamento produzem fraturas longe da zona de adesé&o. As falhas nos substratos
impedem a medida de resisténcia de unido interfacial e limitam melhorias nos
sistemas adesivos. As diferencas na composi¢cao e microestrutura das ceramicas
determinaram padrdes de condicionamento distintos, mas n&o foram criticas para a
melhoria alcancada com a silanizagdo. O ensaio de microtragcdo mostrou-se viavel
na avaliacdo da qualidade da unido ceramica / compdsito, uma vez que todas as
fraturas ocorreram dentro da zona de adesao. A analise microscépica do tipo de
fratura e o mapeamento por raios-X propiciariam uma descricdo mais completa e
consistente do processo de fratura, demonstrando que a qualidade da adesao néao

deveria ser avaliada apenas com base nos valores de resisténcia de unido.
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A obtencao de restauracbes indiretas a partir de blocos de cerdmica ou
resina composta pelo sistema CAD/CAM elimina os problemas inerentes a
confeccéo do trabalho protético em incrementos, possibilitando a obtencdo de uma
restauracdo com caracteristicas mais uniformes e propriedades mecanicas
superiores. Para avaliar o efeito de diferentes tratamentos de superficie de uma
ceramica pré-fabricada sobre a resisténcia de unido com o cimento resinoso, EL
ZOHAIRY et al. (2003) utilizaram 12 blocos Cerec Vitablocks Mark 1I®. A superficie
de cimentacao foi preparada com lixa impregnada com Carbeto de Silicio grana 600,
limpa em ultra-som com agua destilada por 5min e seca com jato de ar. Foram
selecionados 3 compdsitos, com seus respectivos sistemas adesivos: Tetric Flow®
(fotoativado) + Syntac® (Vivadent); Nexus 2° (dupla ativagdo) + Optibond® Solo Plus
(Kerr); RelyX® (dupla ativagao) + Scotchbond® 1 (3M ESPE). Definiram-se 4 tipos de
tratamento de superficie para cada cimento: 1) sem tratamento (controle); 2) adesivo
fotoativado (uma camada); 3) HF 8% (2min) enxaguado por 1min e seco com jato de
ar + S (Monobond-S® por 60s), seco com jato de ar; 4) semelhante ao 3 + adesivo
fotoativado. O cimento resinoso de escolha foi aplicado em camadas, fotoativadas
por 40s, até uma espessura de 5mm. Os espécimes foram entdo armazenados em
agua destilada a 37°C por 24h e submetidos a cortes com disco adiamantado de
baixa rotacdo (da resina para a ceramica) até a obtengdo dos CP com 1mm? de area
aderida. Dez CP, escolhidos aleatoriamente de cada bloco, foram submetidos ao
ensaio de microtragdo (1mm/min) em um dispositivo modificado. O padrao de fratura
foi observado sob lupa estereoscopica e MEV, sendo classificado como: A) falha
adesiva na interface ceramica/resina; B) falha coesiva na ceramica; C) falha coesiva
na resina; D) falha mista A e B; E) falha mista A e C. As barras dos grupos controle
ou tratados apenas com adesivo apresentaram 100% de desunido durante os
procedimentos de corte. Os maiores valores médios de unidao foram observados
para o grupo de tratamento 4 com o cimento Nexus 2° (x37MPa). Os outros grupos
apresentaram valores médios em torno de 25MPa. Trinta por cento das falhas foram
adesivas e 68% mistas. Observou-se a importancia do condicionamento da ceramica
com HF e sua silanizagdo previamente a cimentacao adesiva, independentemente
do cimento utilizado. A utilizacdo de um adesivo associado a Tetric Flow® ou ao
RelyX® ndo gerou valores de resisténcia de unido mais altos. A presenca de carga
no adesivo Optibond® Solo Plus pode ter influenciado positivamente os valores mais

altos observados no grupo 4 do Nexus 2°. O cimento RelyX® gerou maior nimero de
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CP que sofreram desunido prematura. Concluiu-se que o ensaio de microtracéo
seria viavel para avaliar unido entre o cimento resinoso e a ceramica, sugerindo-se a
utilizacdo de um filme de cimento entre dois substratos em estudos posteriores,
refletindo uma situacdo mais proxima da pratica clinica.

As propriedades das ceramicas odontolégicas tém passado por varias
modificagdes visando sua utilizagdo com maior seguranca clinica e melhores
resultados estéticos. A introdugcdo de vidros hidrotérmicos nas ceramicas
feldspaticas conferiu a restauragdo uma resisténcia ao desgaste semelhante a do
esmalte dental, assim como diminuiu sua faixa de fusdo e melhorou os resultados
estéticos com camadas finas. Com a utilizagao de técnicas adesivas de cimentagao,
os testes de resisténcia de unido tornaram-se importantes na pesquisa odontoldgica,
conferindo parémetros para utilizagdo clinica. LOPES et al. (2003) avaliaram a
resisténcia da adesdo, por microtragdo, entre a ceramica hidrotérmica Symbio
Ceram® (Degussa) silanizada ou n3o e o cimento resinoso de dupla ativacédo
Panavia® F (Kuraray). Foram confeccionados 2 blocos de ceramica, radiografados
para avaliar a presenca de poros ou defeitos estruturais, que se presentes
determinariam o descarte do referido bloco. Os blocos (6 x 6 x 15mm) foram
divididos em 3 partes iguais no sentido do comprimento. A partir de um molde em
silicona de adigdo pesada (Express®, 3M) desses segmentos, obtiveram-se blocos
de RC (Filtec Z 100®) . A superficie da ceramica foi asperizada com ponta
adiamantada cilindrica e tratada como se segue: 1) HF 10% por 5min, enxaglado
por 15s, seco com jato de ar; 2) HF + Silano® (Dentsply — mistura dos liquidos A e B
e aplicacdo 5min apdés a mesma). Os blocos de resina foram cimentados a superficie
tratada com Panavia® F sob forca de 1kgf, seguido de fotoativagdo por 40s em cada
face. Os espécimes foram armazenados em agua destilada a 37°C por 7 dias,
quando foram cortados com disco adiamantado. A por¢cao externa dos blocos foi
removida para evitar que a presenca de cimento em excesso influenciasse nos
valores finais. Nove CP foram obtidos de cada bloco, perfazendo um total de até 27
CP por tratamento, com comprimento de +10mm e area adesiva de 1+0,1mm?.
Foram selecionados para o teste de microtracdo 10 CP que ndo apresentavam
nenhum tipo de fratura apds o corte. Cada CP foi fixado a um paquimetro com
cianoacrilato (Super Bonder®) com a regiso da zona adesiva livre entre as garras do
dispositivo. O tracionamento foi realizado em maquina de ensaio universal a

0,5mm/min, com célula de forga de 10kgf. Os valores médios obtidos para o grupo 1
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foram 15,09+3,97MPa, estatisticamente menores que os do grupo 2
(27,06+10,59MPa). A silanizagdo da ceramica Symbio® apds a aplicagdo do HF
aumentou a resisténcia adesiva entre esta e o cimento resinoso. Os autores
afirmaram que embora os estudos de microtragdo na literatura enfoquem a adesao
de materiais a dentina e ao esmalte, a metodologia apresentada mostrou-se eficaz
para a avaliagao da resisténcia de unido entre o CR e materiais ceramicos.

Com o objetivo de avaliar a influéncia do condicionamento com HF e do
agente de unido Silano (RelyX Ceramic Primer®, 3M) na resisténcia de unido entre
uma RC e a ceramica IPS Empress®2 (Ilvoclar), FILHO et al. (2004) confeccionaram
4 blocos da ceramica. Estes foram preparados com lixas de numero 220, 360 e 600
e entdo submetidos a JOA por 15s a 10mm de distancia. Apds limpeza com agua
destilada em ultra-som, foram definidos 4 tipos de tratamento: 1) HF 9,5% 20s + S
(3min seco com ar por 30s); 2) S (3min seco com ar por 30s); 3) HF 20s; 4) sem
tratamento. Aplicou-se o adesivo SBMP® (3M) que foi fotoativado previamente a
colocacdo da RC Z250° (3M) em camadas de 1mm. Apds armazenamento por 24h
em agua destilada a 37°C, obtiveram-se os CP em forma de palitos com as
dimensdées de 0,9 x 0,9mm. Todos os CP do grupo 4 desuniram durante o
procedimento de corte. Vinte e cinco CP de cada grupo foram selecionados
aleatoriamente para o ensaio de microtragdo. Utilizando o dispositivo Bencor Multi-T,
os CP foram fixados com cianoacrilato e submetidos ao ensaio a uma velocidade de
0,5mm/min. Os valores médios, em MPa, foram estatisticamente diferentes:
1) 56,8+10,4; 2) 44,8+11,6; 3) 35,1+7,7. A analise sob MEV das superficies
fraturadas evidenciou que nao houve fraturas coesivas na cerdmica ou na RC.
Predominantemente, os grupos 3 e 4 apresentaram fraturas mistas e o grupo 2
fraturas adesivas. Concluiu-se que o HF melhorou a resisténcia adesiva, mas que o
Silano exerceu grande influéncia no resultado final. Entretanto, a aplicagdo do JOA
previamente ao tratamento de superficie proposto pode ter influenciado
positivamente os resultados do grupo 2 (apenas silanizado), apesar do jateamento
apenas nao promover retengcdo micromecanica adequada, uma vez que nao foi
possivel se obter nenhum CP do grupo 4 (sem tratamento, apenas JOA + adesivo).

O ensaio de microtracdo seria capaz de solucionar algumas limitagdes dos
ensaios tradicionais de tragdo e cisalhamento, nos quais frequentemente ocorrem
fraturas coesivas, o que dificulta a obtencado de valores reais de resisténcia adesiva

acima de 25MPa. Na microtragao, uma forgca puramente de tragao € aplicada numa
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seccgao transversal muito pequena da interface adesiva. A distribuicdo do estresse
nessa interface seria uniforme, evitando fraturas coesivas e diminuindo a
variabilidade do teste. Baseados nessas afirmacgdes, SADEK et al. (2004) avaliaram
a influéncia da geometria dos espécimes em dentina e esmalte para o ensaio de
microtragdo. Trinta e dois molares higidos, extraidos por razées ortodénticas, foram
divididos em dois grupos: esmalte (E), onde se fez a asperizacao e planificacdo da
superficie vestibular; e dentina (D), removendo-se o tergo oclusal com exposi¢ao da
dentina planificada. As superficies preparadas receberam a aplicagcao de um sistema
adesivo experimental (ABF, Kuraray) e um bloco de resina composta de 5 x 5 x 5mm
(Clearfil APX®, Kuraray) foi construido sobre o dente (técnica incremental, 40s de
fotoativacdo por incremento, a 600mW/cm?). Apds armazenamento em SOro
fisiologico a 37°C por 24 horas, os dentes foram divididos aleatoriamente em 4
subgrupos de acordo com o formato (ampulheta ou palito) e a area de uniédo
(0,5 x 0,5mm ou 1 x 1Tmm). Os espécimes foram seccionados com disco
adiamantado paralelamente ao longo eixo do dente. Para a obtencdo das
ampulhetas, entalhes foram realizados com ponta adiamantada de granulagéo fina.
Para os palitos, foram feitos cortes perpendiculares aos primeiros. Trés CP de cada
condicdo experimental foram aleatoriamente selecionados e preparados para MEV,
sendo os demais submetidos a microtragdo (aderidos com adesivo a base de
cianoacrilato, Zapit®, a um paquimetro digital com precisdo de 0,01lmm a uma
velocidade de 0,5mm/min). Os espécimes em dentina obtiveram valores médios de
resisténcia adesiva significativamente maiores (51,24MPa) que em esmalte
(41,97MPa). Os CP em forma de palito apresentaram valores médios maiores
(51,54MPa) que os de ampulheta (41,66MPa). Quanto maior a area de unido do CP,
menor a resisténcia adesiva observada. A porcentagem de perdas prematuras em
esmalte foi 3 a 4 vezes maior que na dentina. Em MEV, linhas de fratura foram
observadas na interface adesiva da ampulheta, na area de atuagao da broca para a
confeccdo do entalhe, também com maior freqiéncia em esmalte. Concluiu-se que
os CP para ensaios de microtracao devem ter o formato de palito, uma vez que o
estrangulamento dos espécimes gera maior estresse na interface adesiva,
observando-se redugdo dos valores de resisténcia adesiva e trincas, visualizadas
em MEV.

Entretanto, REIS et al. (2004) questionaram a reprodutibilidade do método de

microtracdo, relacionando variaveis a serem consideradas no procedimento de
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adesao, assim como diferengas metodoldgicas que poderiam alterar os resultados
de avaliacdo de um mesmo material sob condi¢des diversas. Sao citados a forma do
espécime, o tamanho da area de adesao, a velocidade utilizada durante o ensaio, o
protocolo de armazenamento e a velocidade de corte durante o preparo dos
espécimes. Frequentemente utiliza-se um disco adiamantado em baixa velocidade,
mas a velocidade do corte ndo € indicada, e comumente realizam-se as avaliagbes
24h apds o procedimento adesivo. Avaliou-se a relagdo entre o tempo de
armazenamento dos espécimes cimentados, anteriormente ao corte, assim como a
velocidade do corte durante o preparo dos CP, e os valores de resisténcia de uniao
entre a dentina e o adesivo. Trinta e seis terceiros molares humanos extraidos foram
cortados, expondo a dentina a ser tratada pelo sistema adesivo Single Bond® (3M)
previamente a construcido de um bloco da RC Z250° (8M). Variou-se o tempo de
armazenamento dos espécimes em agua destilada a 37°C (10 minutos, 24 horas e
uma semana) e a velocidade de corte para a obtencdo dos CP em forma de palito
(100, 300 e 500rpm), com darea adesiva de cerca de 0,8mm?% O ensaio de
microtragéo foi realizado a uma velocidade de 0,5mm/min, em maquina de ensaios
universal. O padrdo de falhas, sob aumento de 400x, foi classificado como: C -
coesiva na dentina ou na RC; A - adesiva na interface entre a dentina e a RC; M -
mista, combinacao das falhas adesiva e coesiva. Os maiores valores de resisténcia
de unido foram observados no grupo armazenado por uma semana e cortado a
500rpm (+49MPa) e os menores no grupo cortado imediatamente apds a constru¢ao
do bloco de RC e a uma velocidade menor, 100rpm (+34MPa). N&o ocorreu
nenhuma falha coesiva. Os autores sugeriram que as variaveis tempo de
armazenamento e velocidade de corte dos espécimes fossem consideradas e
padronizadas no preparo dos CP para microtragao, para permitir a comparacao dos
resultados observados por diferentes autores.

Os valores de resisténcia de unido calculados dividindo-se a forga no
momento da fratura pela area de adesdo sao tidos como valores de “resisténcia
nominal’, mas seriam validos apenas quando a forga aplicada fosse distribuida
igualmente através de toda a interface aderida. Um fator crucial na determinacéo da
utilidade de ensaios mecanicos especificos seria 0 dominio do padrédo de estresse
envolvido na falha adesiva. Os ensaios de microtracdo tém resultado em valores de
resisténcia de unido bastante elevados, mas EL ZOHAIRY et al. (2004)

questionaram a influéncia da fixagao dos CP por sua porgao lateral, e ndo pelo topo
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das extremidades, como preconizado no ensaio de tragdo convencional. Avaliou-se
a resisténcia por microtracdo de barras de compdsito retangulares, variando-se a
largura e a espessura da porgéao fixada ao dispositivo de tracédo e através de AEF na
determinagdo do padrdo de estresse envolvido. Trés blocos da RC Sinergy®
(Colténe) com 15 x 10 x 10mm foram preparados em incrementos fotoativados por
40s e armazenados em agua destilada a 37°C por 1 dia, cortados em sete tiras de
1mm de espessura e 10mm de comprimento. Obtiveram-se entdo palitos com
diferentes larguras, divididos em 5 grupos: um com CP de 1 x 1mm, dois com
1 x 2mm e dois com 1 x 3mm. A fixagcdo dos CP no dispositivo de tragao foi realizada
ao longo de toda a face de Tmm de espessura em trés grupos e ao longo da face de
2mm e 3mm em dois grupos, ficando uma largura padrdao de 2mm livre entre as
partes do dispositivo, para todos os grupos. A velocidade de tracionamento foi de
1mm/min calculando-se os valores de resisténcia a tracdo de cada barra dividindo-
se 80% do valor da forca no momento da falha pela area trans-seccional,
considerando-se que apenas 80% da forca é de fato transmitida, uma vez que a
fixagdo do CP foi lateral. Para os grupos com area de fixagdo de 1mm os valores de
resisténcia de unido diminuiram com o aumento da espessura do CP (1mm
144 3MPa; 2mm £27,7MPa; 3mm £19,0MPa). Quando a éarea de fixagdo variou
entre 1, 2 e 3mm mantendo-se constante a espessura do CP (1mm) ndo houve
alteragao significativa entre os valores observados (44,3 ; 38,7 e 36,5MPa,
respectivamente). Ficou demonstrada a relagéo inversa entre a largura do CP e a
resisténcia a microtragcdo. Na AEF observou-se uma distribuicdo n&do uniforme do
estresse gerado sob forca, com a fixacdo lateral do CP, observando-se maior
concentragdo na regido mais préoxima do ponto de fixacdo. A diminuigdo da
espessura do CP melhorou a distribuicdo do estresse, que nao se alterou quando a
largura da face aderida do CP aumentou para 2 e 3mm. No desenho controle, onde
a forca de tracao foi aplicada nas extremidades da barra, no sentido axial, ndo houve
concentragdo de estresse, mostrando ser este o modelo ideal para o ensaio de
microtracdo. Entretanto, dada a impossibilidade de fixacdo dos CP em forma de
palito pelas extremidades, concluiu-se que estes deveriam ter a menor espessura
possivel, considerando-se a dificuldade de corte sem fraturas prematuras, e ser
fixados lateralmente e com a superficie livre 0 mais proxima possivel do ponto de

aplicagao da forga.
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3 OBJETIVOS

3.1 OBJETIVO GERAL:

Avaliar a influéncia do tratamento térmico do Silano Monobond-S® sobre a
resisténcia de unido entre a ceramica IPS Empress®2 e o cimento resinoso
quimicamente ativado C&B™ Cement, apds a aplicagdo do adesivo de ativagdo

quimica Lok®, através de ensaio de microtracao.

3.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS:

| — observar morfologicamente a superficie da cerédmica estudada, sob
microscopia eletrénica de varredura, apdés os diferentes padroes de evaporagao
propostos para o agente Silano, em comparagcdo com a superficie nao silanizada;

Il — avaliar se diferentes formas de evaporagdo do Silano (a temperatura
ambiente e a 50°£5°C) e se a remogao da camada mais superficial do Silano com
agua em diferentes temperaturas (ambiente e em ebuligdo) levariam a valores de
resisténcia de uniao distintos;

[l — determinar se métodos alternativos de evaporagcdo do agente Silano
aplicado sobre a ceramica, sem a Uutilizacdo de mecanismos de retengao
micromecanica, gerariam valores de resisténcia de unido comparaveis ao grupo
condicionado com Acido Fluoridrico e silanizado;

IV — avaliar o tipo de fratura predominante para cada condi¢cao avaliada;

V — desenvolver um dispositivo para adaptacdo a maquina de ensaios
universal que favorega a distribuigdo uniforme do estresse no sentido do longo eixo

do corpo-de-prova, sob tracao.
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4 MATERIAL E METODOS

4.1Material

Foi realizado um estudo in vitro utilizando-se os materiais listados no quadro 1
(p.114). A ceramica selecionada para o presente estudo foi o IPS Empress®2
(Ilvoclar), descrita por SCHWEIGER et al. (1999) como um vidro-ceramico de
Dissilicato de Litio prensavel, de alta resisténcia, derivado do sistema SiO; — LiOs.
Este é produzido pela fusdo de um vidro (1400 a 1600°C) posteriormente pulverizado
e cristalizado em processo de sinterizacdo por calor e pressdo, ao qual séo
adicionados o0xidos, carbonatos e fosfatos em sua forma natural. O material
liquefeito era resfriado em agua, moido em um po fino e prensado em cilindros de
13mm de didmetro por 12 ou 24mm de altura densamente sinterizados (850 a
900°C) sob vacuo. Durante esse processo os cilindros também s&o cristalizados,
produzindo-se pastilhas que serdo aquecidas sob pressdao em um forno. O vidro-
ceramico é pressionado em um molde refratario a 920°C (20bar por 20 minutos sob
vacuo parcial de 20 a 50mbar). A ceramica fundida se torna entdo viscosa e escoa
com certa consisténcia para dentro do molde (5 a 20min). A microestrutura apés a
prensagem mostra grande quantidade de cristais alongados (60% em volume) com
0,5 a 4pum responsaveis pela resisténcia a flexdo e a fratura do material, que
representam a fase principal de Dissilicato de Litio, além de cristais de Ortofosfato
de Litio (0,1 a 0,3um). O crescimento dos cristais durante as fases de sinterizagao e
prensagem proporciona uma adesdao homogénea entre os mesmos e a matriz de

vidro, inibindo a propagacao de fendas.




QUADRO 1: Material utilizado para a confec¢ao e cimentagao dos espécimes.
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MATERIAL FABRICANTE COMPOSICAO

LOTE
IPS Empress®2 Ivoclar Vivadent*  Vidro-ceramico de Dissilicato de Litio
Cor 400, 24mm E50753

Monobond-S®

Agente

Ivoclar Vivadent*
F56941
condicionador para

ligacao ceramica-resina

Lok® SDIf

Fluorise 045709
Releasing

Multipurpose Adhesive

C&B™ Cement Bisco®
Self-cured 0400007927
InTen-S® Ivoclar Vivadent*
Cor C4 D59961

3-Metacriloxipropil-trimetoxisilano
Solugéo de agual/etanol/acido acético
(pH=4)

BASE: Dimetacrilato,butil-hidroxitolueno
e Amina Terciaria
CATALISADOR: Dimetacrilato, Peréxido

de Benzoila, Butil-hidroxitolueno

Bisfenol A Diglicidilmetacrilato

Trietilenoglicoldimetacrilato, Silica

Compdsito hibrido — Bis-GMA,
Dimetacrilato de Uretano, Trietilenoglicol

Dimetacrilato, carga inorganica

* lvoclar Vivadent, Schaan,Liechtenstein.

" SDI, Bayswater, Victoria, Australia.

* Bisco, Shaumburg, lllinois, U.S.A.
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4.2 Confecgao dos blocos ceramicos

Dezoito blocos de cera para escultura (Kota), com as dimensdes de 6 x 14 x
14mm (massa de no maximo de 1,2g) foram incluidos no revestimento fornecido
pelo fabricante da ceramica (IPS Empress®2 Special Investment Material, Ivoclar
Vivadent Technical), na forma de p6 e liquido, cujas orientagdes do fabricante para

manipulagao e inclusao foram seguidas (FIG. 1).

FIGURA 1: (a) Posicionamento do bloco de cera no anel plastico (fornecido pelo fabricante);
(b) anel para inclusao com revestimento especial .

Cada anel, ap6s a inclusao, foi mantido a temperatura ambiente por uma hora
e 10 minutos e entdo levado ao forno convencional (Heat Inox Furnace, 4 Step Pro,
Pro-técnica), posicionado com inclinagdo de 30 graus, a temperatura ambiente. A
temperatura foi elevada até 250°C a uma velocidade de 5 C/min, mantida a 250°C
por 30 minutos e elevada a 850'C em 60 minutos. O conjunto molde em
revestimento e émbolo para injecdo da pastilha ceramica foi colocado no forno IPS
Empress® Systems EP 600, a 700°C, para a fundicdo a 1075°C (FIG. 2).

FIGURA 2: (a) Eliminagao da cera em forno convencional e aquecimento do émbolo; (b) molde
de revestimento com émbolo posicionado, no forno IPS Empress® Systems EP 600.

Apds a remocdo do revestimento por corte e jateamento com Oxido de
Aluminio (100um a 2,0bar), dezoito blocos de ceramica com dimensdes semelhantes
as dos blocos de cera foram obtidos. Uma superficie foi preparada com lixas papel

impregnado com Carbeto de Silicio (granas 240 e 320) em politriz (Struers Knuth-
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Rotor-3, Laboratério de Metalografia e Tratamentos Térmicos do Departamento de
Engenharia Metalurgica da EEUFMG) sob irrigacdo abundante com agua. Os blocos
foram limpos com alcool 70°, lavados com agua destilada e armazenados a seco em

potes plasticos fechados até os procedimentos prévios a cimentacao.

4.3 Confeccgao dos blocos de resina composta

Confeccionou-se um molde em polivinilsiloxano (Adsil®, Vigodent), na
consisténcia pesada com as dimensdes dos blocos de cera (FIG. 3). A partir deste
molde, foram construidos 18 blocos da resina composta InTen-S®(lvoclar Vivadent)
cor C4 em incrementos de 2mm fotoativados por 40s cada (intensidade de luz de
450mW/cm? — XL 1500, 3M, aferido com radidmetro). Ao ser retirado do interior do
molde, todas as faces do bloco de resina foram novamente fotoativadas por 40s em
um angulo de 90 graus com a superficie. Cada bloco foi entdo levado para

acabamento superficial em politriz conforme a mesma sequéncia de lixas, limpeza e

armazenamento descritos para os blocos de ceramica.

FIGURA 3: (a) Molde em polivinilsiloxano para obten¢ao dos blocos de resina composta;
(b) resina In Ten-S%; (c) blocos de ceramica (acima) e resina (abaixo) apés o acabamento.

4.4 Determinagao dos grupos de estudo

Os dezoito blocos de ceramica foram divididos em 6 grupos, com 3 blocos em
cada, conforme o padrao de aplicagéo e evaporagao do agente Silano Monobond-S®
(Ivoclar Vivadent). Definiu-se como controle o tratamento de superficie realizado
com a aplicagdo do Acido Fluoridrico 10% (Condicionador de Porcelanas, Dentsply)
seguida pela silanizagao, conforme indicado pelo fabricante da ceramica (aplicagcéao
em uma camada, seca a temperatura ambiente por 3 minutos). O controle negativo
nao recebeu nenhum tratamento previo a aplicagdo do adesivo. Os demais grupos
foram definidos de acordo com o padrdao de evaporagao do agente Silano que se

pretendia avaliar. A aplicacdo do Monobond-S® foi padronizada para todas as
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amostras em uma camada com Microbrush® (SDI) de forma a molhar toda a
superficie, sem friccdo. Para a evaporagao a quente, utilizou-se uma estufa
odontoldgica (Odontobras®) com um termémetro acoplado & sua saida de ar.
GRUPO 1: controle negativo, sem silanizagéo;

GRUPO 2: Acido Fluoridrico aplicado por 1 minuto, seguido do Silano deixado secar
a temperatura ambiente por 3 minutos;

GRUPO 3: Silano seco a temperatura ambiente por 3 minutos, enxaguado com agua
corrente e seco também a temperatura ambiente por mais 3 minutos;

GRUPO 4: Silano seco a temperatura ambiente por 3 minutos, enxaguado com agua
em ebuligdo por 5 segundos e seco a temperatura ambiente por 3 minutos;

GRUPO 5: Silano seco a temperatura ambiente por 3 minutos, enxaguado com agua
em ebuli¢cdo por 5 segundos, seco em estufa a 50+5°C por 3 minutos.

GRUPO 6: Silano seco em estufa a 50+5°C por 3 minutos, enxagiiado com agua em

ebulicdo por 5 segundos e seco a temperatura ambiente por 3 minutos.

4.5 MEV representativa da ceramica

Seis blocos ceramicos com as dimensdes de 6 x 6 x 4mm foram
confeccionados, recebendo acabamento com lixas de papel impregnadas com
Carbeto de Silicio granas 320, 400, 600 e 1000 para avaliagcdo da superficie em
MEV antes e apds a silanizagdo, conforme os grupos 3 a 6 descritos no item
anterior, além de uma amostra apenas polida, sem a aplicagcdo do Silano e outra
silanizada e seca a temperatura ambiente. Cada superficie recebeu metalizagao
com Ouro (Au Sputter Coater SPI Suplies — Division of Structure Probe, Inc.) para
analise em MEV (Scanning Electron Microscope, Jeol/JSM — 6360LV, Japan, 2004),
15kV, com aumento de 3.500x, no Laboratério de Microscopia Eletrénica do

Departamento de Engenharia Metalurgica e de Materiais da EEUFMG).

4.6 Cimentagéo da ceramica a resina composta

Cada bloco ceramico foi cimentado a um bloco de resina composta. A
superficie da resina a ser aderida recebeu o mesmo tratamento com o agente Silano
que a ceramica correspondente. No grupo 1 (controle negativo), a resina também
nao foi silanizada. No grupo 2, onde a ceramica foi condicionada com HF, a resina
foi limpa com Acido Fosférico 34% por 1min antes da silanizagdo. Apds o tratamento
das superficies conforme o grupo, todas as amostras receberam a aplicagdo de uma

camada do adesivo Lok®, apresentado na forma de base e catalisador, que foram



76

dispensados, manipulados e aplicados conforme as instru¢gdes do fabricante. Foi
utilizado um novo pincel para cada bloco de resina ou ceramica, que era seco em
papel absorvente e novamente passado na superficie a ser tratada até que todo o
excesso visivel de adesivo fosse eliminado (FIG. 4).

- (C) (R)

FIGURA 4: Proporcionamento e aplicagdao do adesivo quimicamente ativado na superficie da
ceramica (C) e da resina (R).

O cimento resinoso C&B™ foi entdo dispensado em partes iguais por volume de
base e acelerador em bloco de papel impermeavel, manipulado com espatula de
plastico por 15s e aplicado com a espatula sobre toda a superficie da ceramica, que
era entdo posicionada sobre a superficie preparada do bloco de resina
correspondente, num tempo de trabalho de 45 segundos. Uma carga de cimentagao
de 100gf foi aplicada com o auxilio de um dispositivo adaptado por um periodo de
5min a partir do inicio da manipulacdo do cimento resinoso. O excesso de cimento
nao foi removido a fim de se evitar o deslocamento dos blocos (FIG. 5). Os blocos
cimentados ficaram armazenados imersos em agua a temperatura ambiente por 7

dias antes do corte para a obtengao de corpos-de-prova (CP) paralelos.

(b)
(a)

FIGURA 5: (a) Cimento Resinoso; (b) Dispositivo adaptado para cimentagao (carga de 100gf);
(c) Blocos cimentados: observa-se a presenga dos excessos de cimento.
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4.7 Preparagao dos corpos-de-prova (CP)

Cada bloco foi fixado com SuperBonder® Gel (Loctite) em uma placa
adaptada ao dispositivo de corte da Isomet® 1000 (Buehler, lllinois, U.S.A.). Os
cortes foram realizados com disco adiamantado (Buehler® Diamond Wafering Blade,
# 11.4254, 4’dia x 0,012” — 102mm x 0,3mm, »2",12,7mm; lllinois, U.S.A.) em baixa
rotacdo (450rpm) sob irrigacdo abundante e carga de 300gf, da resina para a
ceramica, de tal forma que se obtivessem tiras de aproximadamente 1,5mm de
espessura. Nao foram obtidos CP das tiras das porgdes externas dos blocos, que
foram desprezadas. Em cada tira, fixada a mesma placa com godiva em bastéo
(Godibar® bastdo, Lysanda), foram realizados cortes a um angulo de 90° com o
primeiro (velocidade de 200rpm, carga de 50gf) produzindo os CP paralelos (FIG. 6).
Tanto as tiras quando os CP paralelos eram removidos da placa com o auxilio de
uma lamina de bisturi nimero 15. A fixacdo com Super Bonder® Gel permitia um

menor tempo de corte do bloco, mas impediria a remogao dos CP sem fratura apos

o corte da tira, por isso a opc¢éo pela Godiva®.

()

FIGURA 6: Seqiiéncia de fixagao e corte do bloco em tiras e destas em CP paralelos.
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4.8 Ensaio mecanico de microtragao

Os ensaios foram realizados no Laboratorio Robert Hooke do Setor de Testes
Fisicos do CETEC (Fundagao Centro Tecnoldgico de Minas Gerais) utilizando-se
maquina universal de ensaios eletromecanica INSTRON modelo 5869, faixa nominal
de 5kN (USA) monitorada por um computador por um programa especifico, Bluehill .

Os CP foram armazenados em agua a temperaura ambiente por um periodo
superior a 30 dias. Trinta minutos antes da fixagdo inicial aos tubos para
posicionamento no dispositivo de ensaio, foram secos a temperatura ambiente. Para
caracterizar o numero de CP de cada bloco por grupo a ser submetido ao teste,
optou-se pelo ensaio de todos os CP de um dos blocos considerado critico. Uma vez
que todos os blocos do grupo controle negativo romperam durante o processo de
corte, considerou-se o G3 como a condicdo mais critica, selecionando-se o bloco
com o maior numero de CP para este calculo. Todos os CP do G3 1 (n=28) foram
submetidos ao ensaio de microtragao e os resultados utilizados para a realizagado do
célculo amostral (Teste de Grubbs, TAB. 19, p. 131, anexo IlI) que definiu em 15 o
numero de CP por bloco para a analise da tensao de ruptura.

Devido as dificuldades operacionais durante os procedimentos de corte
muitos CP desuniram prematuramente e os blocos G2 1 (n=12), G2 3 (n=10), G4 2
(n=9) e G4 3 (n=14) nédo atenderam a quantidade requerida. Como o numero de CP
por grupo apresentado na literatura foi igual ou superior a 10 e o numero final por
grupo foi de no minimo 37, optou-se por realizar os ensaios com a quantidade

disponivel nesses grupos para posterior analise estatistica.
4.8.1 Elaboracao do dispositivo para microtracao

Com base na literatura consultada, confeccionou-se um dispositivo em metal
composto por duas hastes planas paralelas que seriam acopladas a garra superior e
inferior da maquina de ensaio (FIG. 7). A fixagdo do CP pela porgéao lateral superior
e inferior com adesivo o manteria alinhado durante a aplicacdo da for¢ca de tracao.
Entretanto, durante os ensaios preliminares, observou-se grande dificuldade de
posicionamento do CP; os valores observados mostraram-se muito dispersos,

sugerindo a incorporagado de componentes de torgdo durante o ensaio.
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FIGURA 7: Dispositivo convencional com duas hastes paralelas (a); ensaio preliminar (b).

Diante das dificuldades encontradas, foi proposta a elaboracdo de um novo
dispositivo capaz de apreender o CP pelas extremidades de forma a favorecer o
direcionamento uniaxial da for¢a aplicada para a microtragdo (FIG. 8). Conforme o
desenho do novo dispositivo (FIG. 9, p. 80), a fixagdo deixou de ser feita apenas em
um dos lados do CP e passou a envolver todo o perimetro da secao transversal
considerada. Além disso, a por¢ao superior do dispositivo passou a contar com

articulagdes que visavam o alinhamento uniaxial da forga imposta ao CP.

FIGURA 8: Dispositivo proposto, desenvolvido e utilizado para os ensaios de microtragao.
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(B850,

PORGAO SUPERIOR

Pino de acoplamento

Dispositivo de articulagao

Tubo de latdo com pino de acoplamento

Resina Composta
Zona de adesao
Ceramica

Tubo de latao com pino de acoplamento

PORGAO INFERIOR

FIGURA 9: Desenho esquematico
do dispositivo desenvolvido para os ensaios.

I

4.8.2 Determinacgao das dimensodes do CP e fixacdo no dispositivo de ensaio

A largura e a espessura da secgao transversal aderida de cada CP foi
determinada utilizando-se um paquimetro digital (Mitutoyo) com faixa nominal de
150mm e resolucdo de 0,01mm.

Para cada CP ensaiado, foram empregados dois tubos de latdo trefilado com
diametro externo de 3mm, parede de 0,35mm e comprimento aproximado de 15mm.
Apoés a usinagem, os tubos foram limpos com solugédo de thiner em banho de ultra-
som para a limpeza e remogéao dos vestigios de usinagem, favorecendo a adeséao do
cianoacrilato. A extremidade em resina composta de cada CP foi fixada com adesivo

cianoacrilato (SuperBonder® Gel, Loctite), seguida da aplicacdo do acelerador de
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presa (ZIP KICKER®, Loctite, Essex, England SS11, 8DD — lote J17A) por uma das

extremidades a um tubo (FIG. 10).

(a) (b) (c)

FIGURA 10: Tubos cortados e perfurados (a); dispositivo do tipo “tripé” (b) para apoio do tubo
e fixagao dos CP pela extremidade em Resina Composta(c).

Este tubo era entdo acoplado, através de um pino transpassante aos furos de
1,6mm (feitos com broca 1/16”), a porgao superior do dispositivo confeccionado para
0 ensaio de tracao ja ajustado a maquina de ensaios. Outro tubo com caracteristicas
semelhantes ao primeiro era acoplado por outro pino transpassante na porgao
inferior do dipositivo e a parte superior do dispositivo, com o CP fixado, era baixada
de forma a permitir o posicionamento e a fixacdo da extremidade do CP em
ceramica com SuperBonder® Gel utilizando-se entédo o acelerador de presa. A regiao
da zona adesiva permaneceu livre entre os tubos fixados ao dispositivo, mantendo-
se uma distancia equivalente desta até as bordas dos tubos, de tal forma que fosse
dada a mesma probabilidade de ruptura em quaisquer das regides livres (resina
composta, interface adesiva ou ceramica). Aguardou-se um tempo de 4min, até a
presa do cianoacrilato, para a realizagdo do tracionamento a uma velocidade de
0,5mm/min, com célula de carga de 5kgf, at¢é o rompimento do CP. O
posicionamento do dispositivo na maquina de ensaios esta representado na figura
11. Toda a sequéncia de adaptacgao e fixacdo pode ser observada na figura12. Os
valores de resisténcia de unidao foram obtidos dividindo-se o valor da forga de ruptura
pela area da secdo transversal aderida de cada CP, convertidos em tensdo de

ruptura (MPa).



FIGURA 11:
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Dispositivo para microtragao adaptado a maquina de ensaios
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FIGURA 12: (a) Adaptacgao do CP fixado ao tubo na parte superior do dispositivo para
microtracdo, com alto grau de mobilidade, ja acoplado a maquina de ensaios; (b) tubo inferior
posicionado, recebendo o adesivo cianoacrilato; (c) CP sendo baixado para posicionamento
no tubo acoplado a porgao inferior do dispositivo ; (d) aplicagdao do acelerador de presa;

(e)CP posicionado e (f) apés o rompimento .
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4.9 Avaliagcao do padrao de fratura

Todas as superficies fraturadas foram analisadas sob microscopia 6ptica sob
aumento de 50x (lupa estereomicroscépica Wild Heerbrugg, typ 376788,
Switzerland, Laboratorio de Hidrometalurgia do Departamento de Engenharia
Metalurgica e de Materiais da EEUFMG) para a quantificacdo das fraturas e sob
MEV (Laboratério de Microscopia Eletrdbnica do Departamento de Engenharia
Metalurgica e de Materiais da EEUFMG) para a caracterizagdo das superficies
fraturadas. Todas as fraturas ocorreram dentro da “zona de adesao”, definida no
presente estudo como sendo a regido onde o adesivo interage com os dois
substratos para promover a uniao: regiao de interface entre o adesivo e a ceramica
odontoldgica, incluindo a regido superficial condicionada com acido ou recoberta por
Silano para promover unido micromecanica ou quimica; regido de interface entre o
adesivo e o cimento resinoso, com interagdes moleculares e unidao quimica entre os
dois materiais; cimento resinoso; regido superficial da resina composta recoberta
por Silano para promover unido quimica e suas interagcdes com o adesivo. O padrao
de fratura foi definido da seguinte forma: (A) ADESIVAS - fraturas
predominantemente adesivas entre o adesivo e o substrato, tanto do lado da RC
quanto do lado da ceramica; (C) COESIVAS - fraturas predominantemente coesivas

na estrutura do cimento resinoso.
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5 RESULTADOS

MEV representativa da superficie ceramica de acordo com o padrao de
evaporacao do Silano.

Deme £ AUFMG

FIGURA 16: Silano + agua em ebuligao +

FIGURA 13: Superficie preparada, sem secagem a temperatura ambiente (G4).

aplicagao do Silano (G1).

Ceme £ UFMG

FIGURA 14: Silano, seco a temperatura FIGURA 17: Silano + 4gua ebuligdo +
ambiente (G2), sem HF prévio. secagem a 505 C (G5).

Swm Demet . -UFMG

FIGURA 15: Silano + agua corrente + FIGURA 18: Silano + secagem a 50°C +
secagem a temperatura ambiente (G3). agua ebuligdo + temperatura ambiente (G6).
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As imagens obtidas por MEV sugerem uma alteragéo superficial da ceramica
devido a adsorcao do Silano em comparagcdo com G1, demonstrando que o Silano

promoveu modificagdes superficiais sobrepondo-se a topografia pré-existente.

Todos os blocos do G1 desuniram durante o processo de corte, ndo sendo
possivel obter nenhum CP deste grupo para o ensaio. Os valores de resisténcia de
unido por microtracédo e o comportamento de cada bloco por grupo sao mostrados
nas tabelas 4 a 18 do anexo | (p. 118 -130) O Teste de Grubbs foi utilizado para
avaliar a possibilidade de se eliminar os valores dispersos (outliers). Entretanto,
observou-se que nao houve outliers, indicando que todos os dados observados
deveriam ser considerados para a analise estatistica, independentemente da

diferenca de numero de CP por grupo (TAB. 20, anexo Il, p. 132-133).

A analise estatistica dos resultados entre os grupos (ANOVA One-way)
demonstrou que o tipo de tratamento superficial da ceramica influenciou os valores
de resisténcia de unido ao nivel de confianga de 5%, conforme demonstrado na
tabela 1, que representa os calculos da tabela 21 (p. 135, anexo Il). A comparagéo
entre grupos foi realizada através de Teste de Hipoteses (p. 136 - 137, anexo Il)

cujos resultados sao apresentados na tabela 2 (p. 87).

TABELA 1: Resultado da analise estatistica ANOVA

Fonte da ]
L SQ gl MQ F valor-P F critico
variagao
Entre grupos  1988,851 4 497,2127 18,16547 6,94E-13 2,413252
Dentro dos
5939,575 217 27,37131
grupos

Total 7928,426 221
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TABELA 2: Comparagao entre os valores médios de resisténcia dos grupos avaliados

(letras diferentes indicam diferenga estatisticamente significativa)

Tensao de Ruptura (MPa)

GRUPOS Média * Desvio padrao
G2 14,77 + 8,31 a
G3 6,60 + 3,50 b
G4 8,45 = 4,51 c
G5 9,46 * 5,26 c
G6 5,94 + 4,27 b

Conforme demonstrado no quadro 2, a comparagao entre os grupos mostra
que os resultados observados em G2 foram estatisticamente superiores aos
apresentados pelos demais grupos. Os valores observados para G4 e G5 foram
estatisticamente semelhantes entre si, inferiores a G2 e superiores aos demais. Os
grupos G3 e G6 apresentaram os menores valores de resisténcia de uniao,
estatisticamente semelhantes entre si. As médias de tensdo de ruptura estdo

representadas no grafico 1.

QUADRO 2: Andlise das comparagoes dos valores de Tensao de Ruptura entre os grupos.
Média da Tensao de Ruptura (MPa)

G2 G5 G4 G3 G6 G1

14,77 9,46 8,45 6,60 5,94 0

G2 > (G5 = G4) > (G3 = G6) > G1

GRAFICO 1: Comportamento por microtragio - Valores
médios (MPa) por Grupo
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Conforme demonstrado na tabela 3, a andlise fractografica através de lupa
estereomicroscopica revelou que a maioria das fraturas foi adesiva entre os
substratos, num percentual de 100% em G6 e G3, 76% para G4, 70% para G2 e
60% para G5. Todas as fraturas coesivas foram parciais, sendo que nos grupos G2
e G5 o volume de cimento envolvido na fratura foi bem mais significativo que em G3
e G4, onde foram mais comuns as fraturas do cimento apenas na periferia do CP,
caracterizando fraturas predominantemente adesivas na sua maioria. Salienta-se
que nao foi possivel, através desta técnica, determinar em qual substrato ficou

aderido o cimento resinoso.

TABELA 3 — Relacao entre o tratamento de superficie, valores de resisténcia de unido em MPa

e o percentual do padrao de fratura por grupo (A: adesivo; C: coesivo). (Continua)
OBS G2/ FRATURA G3/ FRATURA G4/ FRATURA G5/ FRATURA G6/ FRATURA
1 7,57 A 4,03 A 5,30 A 15,78 A 1,54 A
2 13,17 A 6,41 A 4,79 A 8,07 A 7,84 A
3 15,85 C 8,27 A 5,53 A 10,18 A 4,21 A
4 21,64 C 5,52 A 13,68 A 3,75 A 4,47 A
5 24,95 C 2,22 A 11,23 A 11,50 A 5,56 A
6 4,64 A 5,31 A 12,23 A 16,37 C 19,61 A
7 5,22 A 5,55 A 6,70 A 5,20 A 2,54 A
8 5,31 A 7,25 A 9,00 A 13,11 A 5,91 A
9 15,41 A 3,41 A 10,10 A 8,45 C 5,53 A
10 21,43 A 8,86 A 7,60 A 7,43 C 16,22 A
11 8,62 A 1,24 A 3,80 A 7,95 C 4,48 A
12 20,23 A 2,74 A 18,54 C 4,05 A 5,04 A
13 34,98 C 6,61 A 11,18 A 6,66 A 2,35 A
14 19,62 C 6,43 A 12,22 A 4,71 A 10,85 A
15 21,00 A 12,52 A 6,49 C 3,95 A 11,65 A
16 24,22 A 3,32 A 2,70 A 11,46 C 3,56 A
17 18,91 C 3,62 A 1,53 A 18,72 C 8,58 A
18 22,71 C 5,11 A 8,14 C 14,91 C 5,10 A
19 13,63 C 15,74 A 2,62 A 11,75 A 4,26 A
20 13,78 C 6,82 A 4,61 A 9,28 C 1,67 A
21 9,02 A 5,86 A 2,96 A 26,67 C 2,57 A
22 13,44 A 7,31 A 12,69 C 5,73 C 6,28 A
23 16,03 A 15,23 A 2,80 A 3,04 A 2,54 A
24 12,42 A 2,41 A 7,80 C 6,79 C 2,48 A
25 5,00 A 10,60 A 3,76 A 14,98 C 0,98 A
26 11,59 C 4,48 A 10,67 C 9,08 C 1,89 A
27 35,52 A 3,91 A 16,13 A 10,52 C 11,68 A
28 7,34 A 2,50 A 11,27 C 13,17 C 8,94 A
29 28,40 C 6,45 A 11,01 A 10,09 C 2,19 A
30 3,81 A 6,58 A 6,97 C 10,25 C 1,60 A
31 8,49 A 12,80 A 15,96 C 7,88 C 3,56 A
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TABELA 3 — Relagéo entre o tratamento de superficie, valores de resisténcia de unido em MPa

e o percentual do padrao de fratura por grupo (A: adesivo; C: coesivo).

(Conclusao)

OBS G2/ FRATURA G3/ FRATURA G4/ FRATURA G5/ FRATURA G6/ FRATURA
32 7,48 A 8,84 A 6,03 A 7,28 A 14,74 A
33 17,90 A 5,74 A 15,54 A 7,94 A 2,88 A
34 4,94 A 6,18 A 13,19 A 3,22 A 4,21 A
35 5,51 A 4,31 A 2,37 A 5,22 A 3,82 A
36 16,01 A 9,72 A 5,81 A 20,29 A 5,37 A
37 10,54 A 10,45 A 9,85 A 8,23 A 6,22 A
38 9,17 A 15,58 A 6,97 A
39 12,92 A 15,65 A 13,66 A
40 4,92 A 4,21 A 3,31 A
41 9,49 A 11,27 A 5,41 A
42 5,93 A 6,73 A 4,89 A
43 5,00 A 2,82 A 5,39 A
44 3,05 A 2,70 A 11,80 A
45 14,40 A 2,90 A 2,89 A
46 12,20 A
47 5,97 A
48 1,97 A
49 3,07 A
50 4,18 A
51 8,99 A
52 4,69 A
53 3,81 A
54 3,89 A
55 3,36 A
56 6,40 A
57 10,01 A
58 4,86 A

Média 14,766 A 70% 6,597 A 100% 8,454 A 76% 9,456 A 60% 5,939 A 100%
Desvio

Padréo

8,313 C 30%

3,503

4,505 C 24%

5,261 C 40%

4,274
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As fraturas adesivas foram identificadas através da presencga das ranhuras

deixadas pelo processo de acabamento dos blocos antes da cimentagao (FIG. 19).

(CE) Fratura totalmente adesiva (CP G6 1 12) (RC)

(CE) Fratura predominantemente adesiva (notar bordas) (CP G3 1 4) (RC)

FIGURA 19: Padroes de fratura ADESIVA (microscopia éptica 50x)

(CE) ceramica; (RC) resina composta.



91

As fraturas coesivas evidenciavam a remocgao de parte da estrutura do
cimento resinoso (FIG. 20), sugerindo uma maior efetividade da uniéo entre este e o
substrato no qual permaneceu firmemente aderido. As observacdes apontadas na
tabela 3 (p.88 e 89) demonstram que houve relagdo entre a ocorréncia de fraturas

coesivas e maiores valores de resisténcia de unido.

(CE) (CP G21 4) (RC)

(CE) (CP G4 29) (RC)

FIGURA 20: Padrées de fratura COESIVA por microscopia optica (50x)

(CE) ceramica; (RC) resina composta.

A analise por MEV foi realizada em carater qualitativo, de maneira a
esclarecer os padrées de fratura observados inicialmente sob microscopia O6ptica,
uma vez que a diferenciagao entre as interfaces presentes na “zona de ades&o” sao

mais facilmente diferenciadas utilizando-se esta técnica.
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A figura 21 mostra uma fratura adesiva (CP G6 1 1) sob aumento de 65x,
caracterizando a fratura nos substratos, enquanto a figura 22 (p. 93) apresenta as
mesmas superficies com 1500x de aumento: observando-se as marcas dos sulcos
deixadas pelo preparo dos substratos é possivel afirmar que todo o cimento foi

removido da superficie da ceramica, permanecendo firmemente aderido a resina.

(CE)

(RC)

FIGURA 21: MEV representativa de fratura ADESIVA (65x)
(CE) ceramica; (RC) resina composta.



FIGURA 22: MEV representativa de fratura ADESIVA (1500x)

(CE) ceramica; (RC) resina composta.
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A fratura ainda foi considerada adesiva quando se verificou o rompimento de
pequenas porgdes do cimento ou do substrato na borda da amostra. A figura 23
apresenta uma superficie cerdmica onde se verifica a presenga de remanescentes

do cimento na porgao central e fratura coesiva da borda (CP G5 3 6).

Demet. L r—trﬂ [E

1
N

FIGURA 23: MEV representativa de fratura ADESIVA com fratura de borda:

aumentos de 65x e 300x (ceramica).
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A superficie da resina antagonista a ceramica apresentada anteriormente
evidencia o fragmento da ceramica, assim como um maior volume de cimento

aderido, demonstrando que a uni&o foi mais efetiva nesta interface (FIG 24).

FIGURA 24: MEV representativa de fratura ADESIVA com fratura de borda:

aumentos de 65x e 300x (resina composta).
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O rompimento de um volume maior do cimento resinoso caracterizou a fratura
coesiva, que na maioria dos espécimes apresentava uma porc¢ao de fratura adesiva
associada. Entretanto, este padrdo de fratura é sugestivo de maior resisténcia de
unido. A figura 25 evidencia a qualidade superior da unido entre o CR e a ceramica,
uma vez que tanto na porgao adesiva quanto na porg¢ao coesiva da fratura um maior

volume do cimento permaneceu aderido a superficie da mesma (CP G2 3 2).

(CE)

|
|
i
i
I
i
|
|

Cemet LF H 5

(RC)

FIGURA 25: MEV representativa de fratura COESIVA parcial (65x):

(CE) ceramica; (RC) resina composta.
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Um padrao coesivo mais expressivo fica evidente quando se examina a figura
26, com a remocao de um maior volume do CR da ceramica. Num maior aumento da
superficie da RC (FIG. 27, p. 98) pode-se confirmar este achado, uma vez que nédo é
possivel localizar a superficie da resina, que permanece totalmente recoberta pelo
agente cimentante (CP G5 2 13).

(CE)

(RC)

FIGURA 26: MEV representativa de fratura COESIVA (65x)

(CE) ceramica; (RC) resina composta.
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FIGURA 27: MEV representativa de fratura COESIVA (1500x)
(a) cimento resinoso aderido a resina composta;

(b) fratura coesiva na estrutura do cimento resinoso.
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6 DISCUSSAO

A microestrutura das ceramicas odontolégicas, definida por sua composicao e
pelo método de processamento, € determinante do padrao de dissolucéo frente aos
condicionadores acidos e sua susceptibilidade & abrasdo por particulas de Oxido de
Aluminio, utilizados para se criar microretengdes na superficie interna das
restauragdes. Alguns componentes das cerdmicas seriam suscetiveis ao Silano,
utiizado como agente de unido por ser capaz de ligar quimicamente a fase
inorganica da ceramica a fase organica da resina (JARDEL et al., 1999; DELLA
BONA & ANUSAVICE, 2002; FILHO et al.,, 2004). Espera-se, entdo, que
restauragdes totalmente ceramicas que recebam tratamento com o Silano tenham
melhor resisténcia adesiva ao serem fixadas com cimentos resinosos, conforme
pudemos verificar no presente estudo.

Sobre a periculosidade do uso clinico do HF, CANAY et al. (2001) afirmaram
que este nao seria por si s6 uma substancia caustica, mas agiria como um veneno
metabdlico que leva a destruicdo celular 24 a 48h apds entrar em contato com os
tecidos moles, quando se observa necrose profunda. Entretanto, sua efetividade em
criar microretengdes em algumas ceramicas foi superior a do FFA, questionando-se
a aplicagao deste ultimo como um agente de condicionamento substituto ao HF.
Resultado semelhante foi endontrado por AL EDRIS et al. (1990), sendo que o
padrdo de microretengdes foi mais pronunciado nas ceramicas n&o glazeadas.
DELLA BONA et al. (2002) nao verificaram diferenga estatisticamente significativa
entre as médias de resisténcia de uniao apds condicionamento com BFA ou FFA,
sendo que o uso do HF aumentou significativamente esses valores. O tratamento
com o agente de unido Silano produziu valores médios de resisténcia de unido por
tracao estatisticamente superiores aos observados com qualquer dos acidos nas
sete ceramicas avaliadas. Apos avaliarem o padrao de condicionamento variando-se
o tempo de aplicagdo do HF, CARNEIRO JUNIOR et al. (1999) apontaram a
possibilidade de diminuicdo do tempo de uso do HF sobre a ceramica de 4 para
1min como vantajosa, uma vez que nao houve perda da qualidade das
microretengcdes observadas entre os dois tempos avaliados. SPHOR et al. (2003)
encontraram resultado similar diminuindo de 1min para 20s o tempo de aplicagédo do
HF sobre o IPS Empress®2. JARDEL et al. (1999) e FILHO et al. (2004)

demonstraram que o HF apenas foi insuficiente como tratamento superficial para a
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adesdo das ceramicas feldspaticas avaliadas sob tracdo. A aplicacdo do Silano foi
mais eficiente que o HF por aumentar a molhabilidade e contribuir para a adesao
quimica as ceramicas avaliadas, mas a combinagdo de ambos os procedimentos
alcancou os melhores resultados, salientando-se para os cuidados que devem ser
tomados durante o uso clinico deste acido. CHEN et al. (1998) e STEWART et al.
(2002) observaram que a aplicagao do Silano na superficie da ceramica melhorou
consideravelmente a resisténcia de unido por cisalhamento entre esta e a resina
composta, independentemente do condicionamento com HF. KAMADA et al. (2001)
observaram que o agente de unido Silano associado ou ndo ao condicionamento
com Acido Fosférico melhorou a resisténcia ao cisalhamento entre a ceramica para
todos os agentes cimentantes avaliados. DELLA BONA et al. (2000) e DELLA
BONA et al. (2003) afirmaram que as diferengas na microestrutura e composigao
das cerdmicas avaliadas foram determinantes no desenvolvimento da retengao
micromecanica produzida pelos acidos, mas ndao foram criticas para a melhoria da
adesdo promovida pelo Silano, uma vez que a aplicagcdo deste na superficie das
ceramicas feldspaticas, reforgcadas por Leucita ou por Dissilicato de Litio aumentou a
resisténcia adesiva independentemente do condicionamento acido da superficie. A
observacdo de que o Silano teria, de fato, um importante papel na melhoria da
adesao entre a ceramica e o0 cimento resinoso ou a resina composta ficou clara
quando verificou-se, no presente estudo, que todos os blocos do grupo controle
negativo (ndo silanizado) desuniram durante o processo de corte para obtengédo dos
corpos-de-prova, 0 que ndo aconteceu com 0s outros grupos que receberam apenas
o Silano sem qualquer retencdo mecanica adicional. Este resultado corrobora com
as afirmagdes de que a aplicagdo de um agente Silano seria imprescindivel para
permitir a unido quimica entre a ceramica e o CR avaliado.

OZDEN et al. (1994) encontraram maiores valores de resisténcia ao
cisalhamento quando a ceramica feldspatica foi asperizada e silanizada ou apenas
silanizada, sugerindo que o condicionamento com HF n&o estaria indicado apos
tratamento mecanico prévio. Um aumento na resisténcia de unido foi observado
quando o Silano foi aplicado sobre a ceramica intacta em comparacdo com a
condicionada. Salienta-se que foi utilizado o HF numa alta concentragao (36%) e
por um periodo maior (10min) que o observado nos outros estudos, o que pode ter
gerado uma maior degradagao da matriz vitrea. SPOHR et al. (2003) afirmaram que

o Silano melhorou o molhamento, o contato e a infiltracdo do adesivo nas
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rugosidades superficiais da ceramica e concluiram que sua aplicagao foi efetiva em
aumentar a resisténcia de unido entre o IPS Empress®2 e o cimento resinoso dual
avaliado, independentemente do tratamento prévio com JOA ou HF. Entretanto, n&o
existe um consenso na literatura sobre a forma e o tempo de aplicacdo do Silano,
assim como sobre os tipos de tratamento aos quais este seria passivel de forma a
otimizar os resultados apés sua utilizagcdo. Em 2001, BARGHI propés o tratamento
térmico para a evaporacédo do silano, apos sua aplicacdo sobre a ceramica, como
uma forma de reduzir os contaminantes de superficie que poderiam prejudicar a
reacao quimica com o componente resinoso. Variando a forma de evaporagao do
Silano, ROULET et al. (1995) obtiveram diferentes resultados de resisténcia adesiva,
sendo que o tratamento térmico do Silano & base de MPS a 100°C por 60s dobrou a
resisténcia de unido por cisalhamento entre ceramicas feldspaticas e um cimento
resinoso dual. HOOSHMAND et al. (2002) encontraram que a aplicagdo do Silano
com microbrush e o tratamento térmico utilizando o enxague com agua em ebuligao
seguido da secagem a 50°C favoreceram sua evaporacéo e adsorcdo a superficie da
ceramica, gerando valores de resisténcia a tragdo comparaveis aos alcangados apos
o condicionamento com HF seguido do Silano sem tratamento térmico. Concluiu-se
que o tratamento térmico adequado do silano dispensaria as retengdes
micromecanicas, o que significaria a remog¢ao de uma substancia altamente téxica
do ambiente clinico, o HF. No presente estudo demonstrou-se que, apesar do
condicionamento com HF associado a silanizagdo convencional (G2) ter
apresentado valores de resisténcia de unido mais elevados, diferentes tratamentos
térmicos do Silano geraram valores de resisténcia de unido mais efetivos que o
grupo néo silanizado, superiores nos grupos G4 e G5, onde se utilizou o enxague
com agua em ebulicdo apds a evaporagado convencional do Silano, sugerindo a
remocgao seletiva da camada mais superficial do agente de unido. Pode-se propor,
entdo, que a determinagcdo de um adequado protocolo de tratamento térmico do
Silano poderia melhorar a ades&o entre o IPS Empress®2 e o cimento C&B™.
PACHECO et al. (1999) afirmaram que apesar da composi¢gao basica dos
Silanos disponiveis comercialmente ser bastante similar, a efetividade dos produtos
poderia variar de acordo com a marca, provavelmente devido a sua instabilidade
quimica inerente. Comprovou-se, porém, a existéncia de uma unido quimica efetiva
entre os Silanos avaliados e a estrutura da ceramica feldspatica. EIKENBERG &

SHURTLEFF (1996) afirmaram que houve hidrolise do agente de unido quando os
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CP foram armazenados por periodos diferentes em solugdo salina. Entretanto,
BERRY et al. (1999) observaram que a resisténcia de unido ao cisalhamento
aumentou com o tempo de armazenamento dos CP de 24h para 3 meses, negando
a hipotese de que a hidrélise do Silano seria responsavel pela diminuicdo de sua
eficiéncia clinica. Nao houve diferengca estatisticamente significativa entre os
resultados observados para os Silanos de 1 ou 2 frascos. STEWART et al. (2002)
afirmaram que a resisténcia de unido utilizando-se o Silano ndo foi afetada pelo
armazenamento em agua por 6 meses, enquanto as amostras ndo silanizadas
tiveram seus valores de resisténcia de unido diminuidos apés o mesmo periodo.
Diante destas observagbes, espera-se que as restauragdes ceramicas silanizadas
tenham um comportamento clinico mais favoravel ao longo do tempo que as né&o
silanizadas, uma vez que a unido quimica nao estaria comprometida por um possivel
processo de hidrélise. E interessante notar que a estabilidade dessa unido seria
independente do condicionamento com acidos ou da microabrasdo prévia da
superficie interna da cerédmica. KATO et al. (1996) e MATSUMURA et al. (1997)
observaram que a resisténcia de unido por cisalhamento entre cimentos resinosos e
uma ceramica feldspatica jateada diminuiu sistematicamente ap6s armazenamento
em agua a 37°C por 24h seguido por termociclagem em comparagao com oS grupos
que nao sofreram termociclagem. Verificou-se que para os sistemas adesivos cujos
Silanos eram ativados por metacrilatos acidos hidrofobos os valores apos a
termociclagem foram superiores aqueles cujo Silano ndo continha esses
mondmeros. SATO et al. (1999) verificaram que a utilizagdo do Silano ativado por
seu componente acidico imediatamente antes da cimentacao foi a abordagem mais
favoravel na obtengdo de valores mais elevados de resisténcia de unido por
cisalhamento. Entretanto, KAMADA et al. (2001) verificaram que n&o houve
influéncia do armazenamento em agua ou da termociclagem sobre os valores de
resisténcia de unido avaliados. A termociclagem € um procedimento laboratorial
proposto com a finalidade de simular uma condigao clinica num suposto processo de
“‘envelhecimento” da interface adesiva. Entretanto, expdem-se as amostras a
temperaturas extremas sem um intervalo entre os banhos, o que de fato nao se
observa durante a atividade clinica dos trabalhos odontoldgicos. Além disso, sabe-se
que muitos dos resultados em que se observam o aumento da resisténcia adesiva
apos a termociclagem devem-se tdo somente ao favorecimento da polimerizagao de

mondémeros residuais do cimento resinoso e do proprio sistema adesivo. Diante do
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exposto, no presente estudo optou-se pela utilizagdo do Silano Monobond-S®, do
mesmo fabricante da cerdmica e em frasco uUnico, por se esperar uma maior
compatibilidade quimica entre eles. A observagao de que a termociclagem néo seria
determinante para a analise proposta levou-nos a armazenar os blocos apos a
cimentagao e posteriormente os CP apenas em agua a temperatura ambiente, de
forma a expor todas as amostras a mesma chance de sofrer um processo de
hidrolise, sem diferenga entre os grupos avaliados.

CANAY et al. (2001) observaram através de analise por EDS que o
precipitado que se deposita nas microporosidades apds o condicionamento com HF
enfraquecia a unidao com o agente adesivo e sO era adequadamente removido por
limpeza ultra-sénica. A aplicacdo do Silano levou a dissociacdo desses sais por
hidrélise e adsorgao a superficie da ceramica, além de aumentar o molhamento e
melhorar a penetragado da resina. Apds sua condensacgao, observou-se que o Silano
formou uma massa de oligbmeros de alto peso molecular sobre as superficies
condicionadas, mascarando as microretencdes provocadas pelo acido. DELLA
BONA et al. (2004) também observaram que a aplicagdo do Silano produziu uma
fina camada que ocluiu os poros da ceramica condicionada, anulando o efeito do
condicionamento acido. A efetividade do Silano foi menos evidente nas superficies
rugosas. A caracterizacdo por MEV da superficie da ceramica apos as diferentes
condicdes de tratamento do Silano propostas no presente estudo comprovaram uma
diferencga clara no padréo de adsorgao do agente de unido, gerando uma topografia
mais definida para G1, G2 e G6 e mais turva para G3, G4 e G5, mostrando-se de
acordo com as observacgdes anteriores. O enxaglie com agua gerou uma imagem
mais turva, sugerindo a remogdo da camada mais superficial do Silano. G6
apresentou um aspecto mais acentuado desta remocado, talvez pela excessiva
remogao do agente de unido quando o enxaglie com agua em ebulicdo é realizado
apos a secagem a 5045 C, uma vez que, entre os grupos silanizados, este foi o que
apresentou os menores valores de resisténcia adesiva. Outra hipotese seria que o
aquecimento do silano imediatamente apds sua aplicagdo sobre a superficie
ceramica poderia favorecer a deposigdo dos contaminantes impedindo uma
adequada reagao da porgao ativa do silano.

BARGHI (2000) salientaram que a exposi¢cdo prolongada da superficie
silanizada ao ambiente poderia prejudicar a unido, devendo este procedimento ser

realizado imediatamente antes da fixacdo da restauragdo. Com base nesses
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achados, aguardou-se um tempo de 3 minutos apds a aplicagao do Silano, quando a
superficie se mostrava totalmente seca, previamente a qualquer procedimento, seja
a aplicagcao do adesivo ou o tratamento térmico proposto no presente trabalho.
Entretanto, observamos que ndo ha uma normatizagdo sobre a espessura da
pelicula de cimento adequada tanto para os ensaios de cisalhamento quando de
tracao avaliando interfaces adesivas.

Demonstrou-se que o padrao de retengdes micromecanicas criado pelo HF na
superficie das ceramicas odontolégicas a base de Feldspato favorecia a técnica de
cimentacdo adesiva e possibilitava o reparo intra-oral em caso de fratura de
restauragoes ja cimentadas (DELLA BONA & VAN NOORT, 1998; BERRY et al.,
1999). Alcangava-se uma unido forte e duravel entre a resina e a ceramica através
de técnicas adesivas convencionais de dentina e esmalte, preferencialmente com
sistemas adesivos que apresentavam um agente de silanizagdo que garantisse a
unido quimica (BRAGA et al., 1999; KELSEY et al., 2000).

As técnicas adesivas aumentaram a durabilidade e longevidade clinica das
restauragcdes ceramicas, que se apresentavam como solucdes estéticas bastante
aceitaveis. Observou-se ainda melhora nas propriedades mecanicas finais destes
trabalhos, com maiores valores de resisténcia a fratura quando comparados com os
cimentos convencionais (JARDEL et al., 1999; FILHO et al., 2004). Entretanto,
SPOHR et al. (2003) afirmaram que a forma de ativagdo do cimento resinoso
poderia ser critica para a longevidade e o desempenho clinico da restauragéo.

BRAGA et al. (1999), demostraram que os primeiros 90 minutos ap6s a fixagao
com CR sao muito criticos, devendo o paciente ser orientado a nao se alimentar
durante esse periodo apos a cimentagdao. KAMADA et al. (2001) observaram que o
ajuste oclusal da restauragédo apos a cimentagédo poderia ocasionar falha na adeséo
do cimento a ceramica e, portanto, o CR deveria apresentar resisténcia de unido a
mais alta possivel, inclusive nos estagios iniciais. Entretanto, STEWART et al. (2002)
encontraram apds 24h e 6 meses de imersdo dos corpos-de-prova resultados
estatisticamente muito mais elevados para os cimentos quimicamente ativados que
para os de ativagao dual, sugerindo o comprometimento da resisténcia de unido a
médio prazo apesar de um melhor comportamento clinico inicial dos CR duais. Além
disso, FOXTON et al. (2002) observaram que o aumento da espessura da ceramica
de 1 para 3mm foi muito critico quando se utlilizou um cimento dual, ainda que a

fonte de luz tenha sido multidirecional. PAULINELLI (1999) demonstrou existir uma
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relagdo entre a cor e a espessura da cerdmica e a capacidade de transmissao
efetiva da luz dos aparelhos fotoativadores, particularmente para espessuras acima
de 2mm em ceramicas mais claras e acima de 1mm para as mais escuras. A
espessura dos blocos ceramicos utilizados no presente estudo limitaria a
profundidade de fotoativacdo de um CR dual, o que norteou a escolha pelo cimento
quimicamente ativado C&B"". Este material também asseguraria a uniformidade das
propriedades mecanicas da pelicula apés a reagdao de presa, garantida pelo
armazenamento dos blocos cimentados em agua por 7 dias previamente aos cortes.
BARGHI (2000) salientou que a estabilidade quimica do agente adesivo e do
cimento seriam determinantes da longevidade adesiva. Para evitar a
incompatibilidade entre alguns componentes dos adesivos fotoativados, optou-se
também por um sistema adesivo de ativagdo quimica, Lok®.

VAN NOORT et al. (1991) afirmaram que a presencga de excessos do adesivo
na porgao externa das amostras gerou valores mais elevados de resisténcia de
unido por tragao e reforcaram a necessidade da padronizacdo da forma de aplicacao
do adesivo em uma camada uniforme e confinada a area da superficie a ser aderida.
LOPES et al. (2003) recomendaram que a porgdo externa dos blocos fosse
removida para evitar que a presenga de cimento em excesso influencie nos valores
finais. Desta forma, no presente trabalho ndo se removeram os excessos de cimento
dos blocos, mas as tiras correspondentes a superficie externa dos mesmos foram
desprezadas apos o corte, ndo se obtendo CP destas porgdes.

Os ensaios mecanicos laboratoriais empregados para avaliar a unido entre
sistemas adesivos e a estrutura dentaria se fundamentavam na aplicacdo de forcas
de deslocamento sobre a unido na tentativa de simular os esforgos sofridos pela
restauracdo no meio bucal. Clinicamente, entretanto, esse sistema de forcas €&
complexo, ndo sendo reprodutivel até entdo, limitando uma previsdo do
desempenho clinico dos materiais baseada apenas em suas propriedades (VAN
NOORT et al., 1989; VAN NOORT et al., 1991; SANO et al., 1994; JARDEL et al.,
1999; DELLA BONA et al., 2002; GARCIA et al., 2002). Ao se aplicar uma carga,
seja de tragdo ou cisalhamento, ela se distribuiria pelos substratos e seria
influenciada pelas caracteristicas fisicas de cada um deles, gerando uma
propagacao diferente para cada situacdo clinica. DELLA BONA et al. (2000)

afirmaram que médias experimentais de resisténcia de unido ndo deveriam ser
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tomadas isoladamente como indicadores da qualidade de unido clinica, devendo-se
considerar um percentual entre 1 e 5% de falhas como toleravel.

SANO et al. (1994); DELLA BONA & VAN NOORT (1995) e VERSLUIS et al.
(1997) afirmaram que a fratura coesiva com rompimento de fragmentos do substrato
durante os testes laboratoriais limitava a interpretacdo dos resultados de resisténcia
de unido e nao era representativa das situagdes clinicas. Os testes deveriam avaliar
a resisténcia adesiva na interface, o que se mostrou viavel através do ensaio de
microtragdo, proposto pioneiramente por SANO et al. em 1994. Os autores
salientaram ainda que os ensaios de tragdo convencionais eram criticos: quando
nao conduzidos com critério, poderia ser gerado um estresse de torque, que
reduziria os valores finais de resisténcia adesiva. CARDOSO et al. (1998) e
PASHLEY et al. (1999) relataram que a versatilidade do ensaio de microtragdo n&o
foi observada em nenhum outro ensaio convencional, com alto potencial para
avaliagao da resisténcia de unido dos materiais adesivos utilizados em odontologia,
apesar de exigir maior tempo de trabalho no laboratorio. PHRUKKANON et al.
(1998b) nado encontraram diferencas estatisticamente significativas entre os
espécimes cilindricos e retangulares no ensaio de microtracdo. A Andlise de
Elementos Finitos (AEF) demonstrou um estresse minimo no centro da interface
aderida e maximo nos cantos dos espécimes retangulares e na periferia dos
cilindricos. Sob MEV, observaram-se remanescentes de resina composta na
periferia dos CP cilindricos fraturados, assim como nas extremidades dos CP
retangulares. Embora os estudos de microtragao na literatura tratassem da adesao
de materiais a dentina e ao esmalte, DELLA BONA et al. (2000), LOPES et al.
(2003), EL ZOHAIRY et al. (2003) e FILHO et al. (2004) verificaram que a
metodologia apresentada mostrou-se eficaz para a avaliagao da resisténcia de uniao
entre compdsitos e materiais ceramicos, o que também foi uma caracteristica do
presente trabalho.

EL ZOHAIRY et al. (2003) avaliaram a resisténcia de unido entre um “bloco”
de cimento resinoso construido sobre a ceramica e sugeriram a utilizagdo de um
filme de cimento entre dois substratos em estudos posteriores, refletindo uma
situacdo mais proxima da pratica clinica. Este foi o desenho escolhido para o
presente estudo, considerando que a adesado entre o CR e o bloco de RC seria
superior a adesao entre o bloco ceramico e o cimento, mantendo-se as condi¢des de

tratamento superficial e silanizagdo para ambos os blocos cimentados. Além disso,
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uma pelicula de cimento entre os blocos de fato remete a uma condicdo mais
aproximada da cimentagdo de uma restauragdo ceramica, favorecendo a
interpretacédo dos resultados. Em 2004, EL ZOHAIRY et al. questionaram a fixagao
dos CP para microtragao pela porgao lateral, sugerindo que o ideal seria um modelo
de ensaio mecanico que permitisse o deslocamento dos mesmos, por tragcdo, no
sentido do seu longo eixo. Durante os ensaios preliminares para este trabalho,
muitas foram as dificuldades encontradas para o posicionamento dos CP utilizando o
dispositivo recomendado pela literatura pertinente, composto por duas hastes planas
e paralelas que se deslocavam em sentido oposto sob tracdo. Além disso, este
desenho de ensaio gerou uma grande dispersao dos valores de tensao de ruptura, o
que dificultaria, sendo inviabilizaria uma posterior analise estatistica dos dados.
Optamos entdo pelo desenvolvimento e usinagem de um novo dispositivo que
permitiu o posicionamento dos CP pelas extremidades visando o alinhamento
uniaxial da carga de tragao aplicada durante o ensaio. Para tanto, houve grande
preocupagdo em se garantir um alto grau de liberdade da porgdo superior do
dispositivo de tal forma que ndo fossem incorporadas cargas laterais apds o
posicionamento e alinhamento do CP. Houve também o cuidado de se usinar tubos
de latdo com diametro interno bastante aproximado do perimetro dos CP, diminuindo
o volume de cianoacrilato necessario para a fixagdo do mesmo. Ainda que se
utilizasse o acelerador de presa compativel, alguns CP deslocavam do tubo durante
0 ensaio em vez de romperem, levando a necessidade de novo procedimento de
fixacdo e um novo teste. Ao se definir o tempo de espera da atuacao do acelerador
em 4 minutos, este problema foi contornado.

PHRUKKANON et al. (1998a) sugeriram a utilizacdo de CP para microtragao
com diametro de 1,4mm uma vez que os resultados foram similares aos observados
com 1,2mm, sendo estes mais passiveis de perdas durante o corte e preparo. EL
ZOHAIRY et al. (2004) sugeriram também que os CP deveriam ter a menor
espessura possivel considerando-se a dificuldade de corte sem fraturas prematuras.
SADEK et al. (2004) afirmaram que os CP para o ensaio de microtragdo deveriam
ter o formato de palitos, ou seja, paralelos, em vez de ampulhetas, como
inicialmente proposto por SANO et al. em 1994. A area de unido deveria ser a menor
possivel, com uma espessura média de 1,5mm em ambas as dire¢cdes de trabalho,
gerando CP com area de unido média de 2,25mm?. Entretanto, REIS et al. (2004)

questionaram a reprodutibilidade do ensaio de microtracdo, uma vez que nao existe
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uma normatizagdo ou padronizagédo para este procedimento. Os autores sugeriram
que as variaveis tempo de armazenamento e velocidade de corte dos espécimes
fossem consideradas e padronizadas no preparo dos CP para microtragdo, para
permitir a comparacao dos resultados observados por diferentes autores. A falta de
informacdo normativa também foi percebida por nds, na quase totalidade dos
trabalhos, uma vez que nao eram fornecidos dados sobre a velocidade do corte e a
carga aplicada sobre o disco adiamantado para a obtenc&o das tiras e dos CP,
assim como o valor da célula de carga utilizada na maquina de ensaios. Para a
obtencdo dos CP em ceramica cimentada a resina composta encontramos
dificuldades nos cortes em espessuras menores que 1,5mm, com grande volume de
perda de CP nos cortes preliminares. Optou-se, entdo, por cortes mais espessos
resultando em uma area aderida média de 2,0mm?. Diante do exposto, verificamos a
dificuldade em compararmos efetivamente os resultados observados no presente
trabalho com os apresentados na literatura, dadas algumas peculiaridades na
metodologia que certamente levaram a valores meédios de resisténcia de unido
bastante diferentes. Além disso, a qualidade dos CP apds os procedimentos de corte
pode nao ser uniforme, com presenca de trincas e defeitos ndo detectaveis com lupa
de 4x de aumento, o que pode ter influenciado os altos valores de desvio padrao
observados. Previamente aos ensaios, os CP deveriam ser examinados com lupa de
maior aumento, descartando-se aqueles cuja integridade estivesse comprometida, o
que nao pbde ser realizado nos grupos com menor numero de CP.

Apesar destas limitagdes, os resultados dos trabalhos que utilizaram a
ceramica IPS Empress®2 recoberta por sistema adesivo e resina composta
apresentavam a proposta de comparar o desempenho adesivo da cerémica
condicionada por acidos ou apenas silanizada e, portanto, foram por nés
selecionados como referéncias. DELLA BONA et al. (2000) encontraram os
seguintes resultados médios de tensao de ruptura (em MPa), sob microtragdo, para
os tratamentos de superficie indicados: HF) 41,7+6,7 ; FFA) 19,1£2,6 ; S) 30,115,3;
HF+S) 56,1t4,1; FFA+S) 36,94£3,9. O Silano melhorou a resisténcia de unido
independentemente do condicionamento acido da superficie. Nao ocorreram fraturas
coesivas nos substratos. Num estudo similar DELLA BONA et al. (2003)
observaram que os valores meédios de resisténcia de unido para cada tipo de
tratamento de superficie foram sempre maiores para o IPS Empress®2 (HF +43,7;
FFA £20,1; S +£32,4; HF + S +57,5; FFA + S £38,8) que para IPS Empress®



109

(HF £10,6; S +28,8; HF + S £21,9; FFA + S +£15,3), sendo que o Silano melhorou a
resisténcia de unido por microtracdo independentemente do tipo de ceramica ou do
tratamento de superficie. FILHO et al.(2004) avaliaram a resisténcia de unido entre o
IPS Empress®2 e uma RC por microtracdo e concluiram que a aplicacdo do Silano
foi mais efetiva (44,8+11,6MPa) que o condicionamento com HF (35,1+7,7MPa),
mas que a sobreposicdo de ambos gerou valores estatisticamente mais elevados
(56,8+10,4MPa), de maneira semelhante a observada no presente estudo.

EL ZOHAIRY et al. (2004) concluiram, apés AEF, que um modelo de ensaio
por microtragdo onde o CP fosse fixado pela porc¢ao lateral geraria um valor nominal
maior do que seria observado caso sua fixacado fosse realizada pelas extremidades,
uma vez que no desenho convencional deste ensaio podem ser incorporadas
componentes de forgas de tor¢éo lateral. Os autores sugeriram uma equivaléncia de
aproximadamente 80% da forga real de ruptura por tragdo uniaxial. No presente
estudo, os valores médios de resisténcia de unido do grupo G2 (HF + S) foram de
14,77+8,31MPa, menores que os reportados para tratamentos similares nos estudos
anteriormente citados, sugerindo que os valores nominais de resisténcia adesiva
seriam de fato menores quando se utiliza um dispositivo que favorece o
direcionamento uniaxial da forca de tracdo aplicada. Considerando-se o valor de G1
como zero, uma vez que todos os espécimes desuniram durante o corte, pode-se
afirmar que a aplicagdo do Silano melhorou a resisténcia adesiva em todos os
grupos avaliados. O grupo que ndo recebeu nenhum tratamento térmico (G3) e
aquele cujo Silano foi seco por calor previamente ao enxagliie com agua em
ebulicdo (G6) apresentaram o0s menores valores de resisténcia adesiva
estatisticamente semelhantes entre si: 6,60+3,50 e 5,941+4,27MPa, respectivamente.
Os grupos que tiveram a camada superficial do silano removida por agua corrente
(G4) ou em ebulicdo (G5) apresentaram valores mais elevados e estatisticamente
semelhantes entre si (8,45t4,51 e 9,46+5,26MPa, respectivamente), sinalizando
para a possibilidade de se alcangar uma resisténcia de unido quimica que favoreca a
longevidade das restauragcbes ceramicas. Entretanto, o condicionamento com HF
associado ao silano sem tratamento térmico (G2) apresentou o desempenho adesivo
mais eficiente dentro da metodologia proposta, demonstrando que uma melhor
resisténcia de unido entre a ceramica IPS Empress®2 e o cimento C&B™ foi

alcancada quando se associou a uniao quimica as retengcdes micromecanicas.
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A interpretacdo adequada do tipo de falha previne conclusbes equivocadas
sobre a utilidade do ensaio e os fendmenos na zona de adesao (SANO et al., 1994;
DELLA BONA & VAN NOORT, 1995; VERSLUIS et al.,1997; PHRUKKANON et al.,
1998a; FOXTON et al., 2002). A analise das superficies apos a fratura foi realizada
no presente estudo através de microscopia oOptica e complementada por MEV,
cofirmando que todas as fraturas ocorreram dentro da “zona de adesao”, num
padrdo predominantemente adesivo. Nos grupos que apresentaram 100% de
fraturas adesivas (G3 e G6) observaram-se os menores valores de resisténcia de
unido, comprovando que os tratamentos de superficie propostos nestes casos foram
de fato os menos efetivos. Algumas fraturas predominantemente adesivas
apresentavam pequenas porg¢oes de fratura coesiva do cimento ou do substrato na
borda do CP, comprovando a uniformidade da distribuicdo da for¢ca durante o ensaio,
conforme proposto pelos trabalhos que utilizaram modelos de analise por elementos
finitos. Os grupos G2, G4 e G6, que apresentaram os maiores valores de tensao de
ruptura, apresentaram fraturas coesivas em 30%, 24% e 40% das amostras,
respectivamente, sugerindo ter havido uma relagdo direta entre a resisténcia de
unido e o padrao de fratura. Entretanto, € importante salientar que a analise por lupa
(50x) ndo permitiu que se qualificasse a fratura quanto a sua origem e seu
comportamento, uma vez que nao foi possivel verificar se 0 remanescente de
cimento ficou aderido a ceramica ou a resina, nem mesmo quando ocorreu fratura
coesiva na estrutura do cimento resinoso. Apenas através da analise por MEV foi
possivel diferenciar melhor esse comportamento fractografico, evidenciando o
substrato no qual o cimento resinoso permaneceu aderido, permitindo uma
interpretacdo mais adequada do comportamento da interface adesiva frente ao
ensaio mecanico. Fica evidente na amostra do G2 apresentada que todo o CR em
contato com a ceramica permaneceu aderido a esta, ainda que tenha havido
rompimento de parte da estrutura do mesmo. Estas caracteristicas demonstram a
efetividade do HF associado ao Silano em reter o CR, superando a resisténcia
adesiva com a resina composta. Por outro lado, a amostra do grupo G5, apesar de
também corresponder a um valor consideravel de resisténcia adesiva, comprova que
o CR apresentava area de ruptura estrutural mas permaneceu firmemente aderido
a RC, demonstrando que a adesdo com a ceramica falhou. No padrdo adesivo das
fraturas foi possivel distinguir, através dos sulcos e fissuras deixados pelo

acabamento inicial com lixa na superficie dos substratos avaliados, se a uniao foi
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mais efetiva na resina ou na ceramica. Entretanto, deve-se lembrar que a analise por
MEV deve ser apenas representativa, considerando-se o tempo e o custo
necessarios para que se analisassem todas as superficies fraturadas através deste
recurso. Parece-nos que um tratamento prévio para pigmentagdo da RC e do CR
com cores distintas poderia favorecer a visualizagdo destes detalhes utilizando-se
apenas a microscopia Optica, uma vez que a dificuldade de detalhamento se da
principalmente pela cor clara e muito semelhante de todos os materiais envolvidos
na interface de fratura. Fica claro, desta forma, que a analise das fraturas por
microscopia optica é valida, mas ndo deve ser considerada conclusiva sem o auxilio
de outra técnica que represente com mais acuidade o aspecto da superficie

fraturada.
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7 CONCLUSOES

De acordo com os resultados observados, segundo a metodologia proposta e

considerando-se as limitagdes do presente estudo, parece-nos licito concluir que:

1.

O padrao de evaporagao do Silano influenciou positivamente a resisténcia de
unido entre a ceramica IPS Empress®2 e o cimento resinoso C&B™;

A morfologia observada por MEV sugere padrbes distintos de adsorg¢do do
Silano a superficie da ceramica apos os diferentes tratamentos térmicos;

As formas de tratamento do Silano avaliadas geraram valores de resisténcia
de unido estatisticamente diferentes, com valores menores para os grupos
sem tratamento térmico ou com o aquecimento prévio ao enxague (G3 e G6)
e mais elevados para os grupos onde apenas a secagem inicial do Silano a
temperatura ambiente precedeu o enxague com agua em ebulicdo (G4 e G5);
Os valores de resisténcia de unido do grupo que recebeu o Acido Fluoridrico
associado ao Silano (G2) foram estatisticamente superiores a todos os outros
resultados observados no presente estudo;

Todas as fraturas ocorreram dentro da “zona de ades&o” e foram adesivas em
todas as amostras dos grupos G3 e G6. A presenca de fraturas coesivas
apenas nos grupos G2, G4 e G5 remete a uma relagao direta com os maiores
valores de resisténcia de unido observados;

O dispositivo desenvolvido para a fixagdo dos corpos-de-prova pelas
extremidades mostrou-se adequado para a avaliacdo dos valores de

resisténcia de uniao (tensao de ruptura) dentro da metodologia proposta.
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ANEXO |

Resultados dos ensaios de microtragdo por bloco de cada grupo de

tratamento.

TABELA 4: Grupo G2/ bloco 1 — Comportamento sob microtragao.

Corpo-de-Prova Area Aderida Forga de Ruptura Tensé&o de Ruptura
Grupo G2 1 (mm?) (N) (MPa)
1 2,00 15,15 7,57
2 1,89 24,88 13,17
3 1,78 28,23 15,85
4 1,77 38,26 21,64
5 1,75 43,77 24,95
6 1,56 7,24 4,64
7 1,82 9,49 5,22
8 1,55 8,22 5,31
9 1,76 27,05 15,41
10 1,59 33,96 21,43
11 1,77 15,22 8,62
12 1,82 36,80 20,23
Média 1,754 24,022 13,670

Desvio Padréo 0,134 12,726 7,309
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TABELA 5: Grupo G2 / bloco 2 — Comportamento sob microtragido

Corpo-de-Prova Area Aderida Forca de Ruptura Tensao de Ruptura
Grupo G2 2 (mm?) (N) (MPa)
1 1,78 63,60 34,98
2 1,69 1,71 19,62
3 1,72 36,00 21,00
4 2,01 49,33 24,22
5 1,86 34,75 18,91
6 1,87 44,39 22,71
7 1,76 25,14 13,63
8 2,08 29,06 13,78
9 1,99 17,86 9,02
10 1,57 21,11 13,44
11 1,63 26,39 16,03
12 1,90 24,49 12,42
13 1,70 9,30 5,00
14 1,68 19,79 11,59
15 1,83 64,71 35,52
Média 1,804 31,174 18,125
Desvio Padrao 0,148 18,085 8,668

TABELA 6: Grupo G2 / bloco 3 — Comportamento sob microtragido

Corpo-de-Prova Area Aderida Forca de Ruptura Tensao de Ruptura
Grupo G2 3 (mm?) (N) (MPa)
1 1,90 13,98 7,34
2 1,79 51,27 28,40
3 1,77 6,74 3,81
4 1,79 15,23 8,49
5 1,70 12,75 7,48
6 1,77 31,65 17,90
7 1,68 8,28 4,94
8 1,79 9,88 5,51
9 1,74 27,88 16,01
10 1,78 18,76 10,54
Média 1,772 19,642 11,042

Desvio Padrido 0,061 13,758 7,647
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TABELA 7: Grupo G3 / bloco 1 — Comportamento sob microtragido

Corpo-de-Prova Area Aderida Forca de Ruptura Tensao de Ruptura
Grupo G3 1 (mm?2) (N) (MPa)
1 2,65 10,66 4,03
2 2,61 16,72 6,41
3 1,92 15,90 8,27
4 1,87 10,33 5,52
5 1,73 3,84 2,22
6 2,65 14,06 5,31
7 2,08 11,56 5,55
8 1,95 14,11 7,25
9 1,70 5,78 3,41
10 1,84 16,29 8,86
11 2,06 2,56 1,24
12 2,00 5,47 2,74
13 1,84 12,15 6,61
14 2,07 13,30 6,43
15 2,10 26,26 12,52
16 1,83 6,08 3,32
17 1,93 6,99 3,62
18 1,87 9,55 5,11
19 1,89 29,67 15,74
20 2,66 18,14 6,82
21 2,74 16,07 5,86
22 2,12 15,49 7,31
23 1,68 25,53 15,23
24 2,12 5,11 2,41
25 2,07 21,91 10,60
26 1,96 8,79 4,48
27 2,15 8,41 3,91
28 2,04 5,10 2,50
Média 2,075 12,707 6,189

Desvio Padrao 0,306 7,049 3,678
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TABELA 8: Grupo G3 / bloco 2 — Comportamento sob microtragido

Corpo-de-Prova Area Aderida Forca de Ruptura Tensao de Ruptura

Grupo G3 2 (mm?) (N) (MPa)
1 2,64 17,01 6,45

2 2,03 13,32 6,58

3 1,98 25,33 12,80

4 2,08 18,37 8,84

5 1,75 16,58 5,74

6 2,37 14,66 6,18

7 2,06 8,88 4,31

8 2,01 19,58 9,72
9 2,13 22,27 10,45

10 1,98 18,14 9,17

11 2,09 27,03 12,92

12 2,11 10,36 4,92

13 2,02 19,12 9,49

14 2,40 14,26 5,93

15 2,01 10,04 5,00
Média 2,110 16,996 7,900

Desvio Padrao 0,213 5,327 2,798
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TABELA 9: Grupo G3 / bloco 3 — Comportamento sob microtragédo

Corpo-de-Prova Area Aderida Forca de Ruptura Tensao de Ruptura
Grupo G3 3 (mm?2) (N) (MPa)
1 2,02 6,14 3,05
2 2,20 31,68 14,40
3 2,01 24,49 12,20
4 2,07 12,34 5,97
5 2,10 4,12 1,97
6 1,99 6,09 3,07
7 1,96 8,19 4,18
8 1,93 17,32 8,99
9 1,95 9,15 4,69
10 2,08 7,93 3,81
11 2,05 7,96 3,89
12 1,83 6,14 3,36
13 2,09 13,38 6,40
14 1,92 19,23 10,01
15 2,07 10,08 4,86
Média 2,016 12,284 6,057

Desvio Padrao 0,092 7,790 3,686
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TABELA 10: Grupo G4 / bloco 1 — Comportamento sob microtragao

Corpo-de-Prova Area Aderida Forca de Ruptura Tensao de Ruptura

Grupo G4 1 (mm?2) (N) (MPa)
1 2,06 10,89 5,30

2 2,13 10,19 4,79

3 2,05 11,34 5,53

4 2,08 28,41 13,68

5 2,05 23,03 11,23

6 1,95 23,85 12,23

7 1,89 12,65 6,70

8 2,10 18,93 9,00

9 1,97 19,90 10,10

10 2,06 15,63 7,60

11 1,96 7,43 3,80

12 1,95 36,08 18,54

13 1,83 20,44 11,18

14 2,01 24,60 12,22

15 2,00 12,95 6,49
Média 2,005 18,422 9,226

Desvio Padrao 0,082 7,898 4,035
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TABELA 11: Grupo G4 / bloco 2 — Comportamento sob microtragao

Corpo-de-Prova Area Aderida Forgca de Ruptura Tensao de Ruptura
Grupo G4 2 (mm2) (N) (MPa)
1 1,65 5,92 2,70
2 1,65 3,61 1,53
3 1,60 16,29 8,14
4 1,56 5,24 2,62
5 1,59 10,33 4,61
6 1,51 5,72 2,96
7 1,61 25,95 12,69
8 1,29 6,15 2,80
9 1,29 16,20 7,80
Média 1,528 10,600 5,094
Desvio Padrao 0,141 7,437 3,690

TABELA 12: Grupo G4 / bloco 3 — Comportamento sob microtragao

Corpo-de-Prova Area Aderida Forca de Ruptura Tensao de Ruptura
Grupo G4 3 (mm2) (N) (MPa)
1 2,09 7,86 3,76
2 2,15 22,95 10,67
3 1,99 32,15 16,13
4 2,15 24,23 11,27
5 2,15 23,66 11,01
6 1,98 13,80 6,97
7 2,04 32,47 15,96
8 2,06 12,42 6,03
9 1,91 29,61 15,54
10 2,16 28,43 13,19
11 2,15 5,08 2,37
13 2,06 11,95 5,81
14 1,89 18,65 9,85
Média 2,059 21,284 9,889

Desvio Padrao 0,094 9,300 4,624
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TABELA 13: Grupo G5 / bloco 1 — Comportamento sob microtragao

Corpo-de-Prova Area Aderida Forga de Ruptura Tensao de Ruptura

Grupo G5 1 (mm?2) (N) (MPa)
1 2,63 41,45 15,78

2 2,11 17,03 8,07

3 1,89 19,24 10,18

4 1,98 7,44 3,75

5 1,91 21,93 11,50

6 1,92 31,39 16,37

7 2,43 12,65 5,20

8 1,85 24,18 13,11

9 1,82 15,41 8,45

10 2,13 15,82 7,43

11 1,95 15,46 7,95

12 1,82 7,36 4,05

13 1,92 12,78 6,66

14 2,37 11,16 4,71

15 2,28 9,01 3,95
Média 2,067 17,487 8,477

Desvio Padrao 0,251 9,287 4,152
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TABELA 14: Grupo G5 / bloco 2 — Comportamento sob microtragao

Corpo-de-Prova Area Aderida Forgca de Ruptura Tensao de Ruptura
Grupo G5 2 (mm?2) (N) (MPa)
1 2,09 23,92 11,46
2 1,83 34,30 18,72
3 2,00 29,74 14,91
4 2,02 23,70 11,75
5 2,02 18,74 9,28
6 1,81 48,15 26,67
7 1,84 10,51 5,73
8 1,98 6,03 3,04
9 2,02 13,73 6,79
10 1,76 26,33 14,98
11 2,09 18,99 9,08
12 2,08 21,83 10,52
13 1,81 23,78 13,17
14 2,15 21,70 10,09
15 2,00 20,45 10,25
Média 1,965 22,792 11,763

Desvio Padriao 0,124 9,970 5,670
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TABELA 15: Grupo G5 / bloco 3 — Comportamento sob microtragao

Corpo-de-Prova Area Aderida Forga de Ruptura Tensao de Ruptura
Grupo G5 3 (mm?2) (N) (MPa)
1 2,04 16,10 7,88
2 2,49 18,16 7,28
3 1,97 15,63 7,94
4 2,00 6,43 3,22
5 2,50 13,04 5,22
6 1,87 37,87 20,29
7 2,15 17,71 8,23
8 1,77 27,60 15,58
9 2,13 33,32 15,65
10 2,56 10,77 4,21
11 2,24 25,26 11,27
12 2,33 15,66 6,73
13 2,13 6,00 2,82
14 2,45 6,62 2,70
15 2,50 7,24 2,90
Média 2,207 17,160 8,128

Desvio Padrao 0,253 9,925 5,382
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TABELA 16: Grupo G6 / bloco 1 — Comportamento sob microtragao

Corpo-de-Prova Area Aderida Forgca de Ruptura Tensao de Ruptura

Grupo G6 1 (mm?) (N) (MPa)
1 1,659 2,55 1,54

2 1,928 15,12 7,84

3 1,978 8,33 4,21

4 1,823 8,15 4,47

5 1,768 9,82 5,56

6 1,925 37,76 19,61

7 1,981 4,97 2,54

8 1,611 9,52 5,91

9 1,753 9,69 5,53
10 1,597 25,91 16,22

11 1,922 8,62 4,48

12 1,696 8,54 5,04

13 1,573 3,70 2,35
14 1,946 21,12 10,85
15 2,484 28,95 11,65
Média 1,843 13,516 7,187

Desvio Padréo 0,229 10,275 5,222
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TABELA 17: Grupo G6 / bloco 2 — Comportamento sob microtragao

Corpo-de-Prova Area Aderida Forga de Ruptura Tensao de Ruptura

Grupo G6 2 (mm?2) (N) (MPa)
1 2,34 8,34 3,56

2 2,19 18,80 8,58

3 2,14 10,93 5,10

4 2,25 9,58 4,26

5 2,20 3,68 1,67

6 2,05 5,27 2,57

7 2,39 14,99 6,28

8 2,00 5,06 2,54

9 2,36 5,85 2,48

10 2,19 2,12 0,98

11 2,10 3,98 1,89

12 2,28 26,64 11,68

13 2,34 20,89 8,94

14 2,34 5,13 2,19

15 2,09 3,34 1,60
Média 2,217 10,264 4,656

Desvio Padriao 0,123 5,498 3,303
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TABELA 18: Grupo G6 / bloco 3 — Comportamento sob microtragao

Corpo-de-Prova Area Aderida Forca de Ruptura Tensao de Ruptura

Grupo G6 3 (mm?2) (N) (MPa)
1 1,96 6,98 3,56

2 1,95 28,78 14,74

3 1,97 5,67 2,88

4 1,99 8,36 4,21

5 2,06 7,86 3,82

6 1,99 10,67 5,37

7 2,20 13,67 6,22

8 1,98 13,82 6,97
9 2,10 28,65 13,66

10 2,22 7,35 3,31

11 1,96 10,58 5,41

12 2,01 9,83 4,89

13 2,06 11,08 5,39
14 1,59 18,81 11,80

15 1,92 5,56 2,89
Média 2,002 13,007 6,588

Desvio Padrao 0,146 7,461 3,903




ANEXO I

Testes estatisticos

TABELA 19: Calculo amostral — Teste de Grubbs

Eliminacao de dispersos (Teste de Grubbs)
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G3 (28)=

N = 28
risco de falsa rejeicéo 1%
G(1) 0,86
Nenhum dos valores é

outlier

Calculo do numero de amostras
Para o calculo da for¢a de ruptura N=14

Para o calculo da tensao de ruptura N=15

Gcritico (28, 1%)=
Gcritico (28, 5%)=

3,199
2,876

ISO 5725




Eliminacao dos dispersos: Teste de Grubbs — ISO 5725, parte 2, p. 12
TABELA 20: Classificagdao dos dados em ordem crescente (Continua)
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OBS Tratamento

G2 G3 G4 G5 G6
1 3,81 1,24 1,53 2,7 0,98
2 4,64 1,97 2,37 2,82 1,54
3 4,94 2,22 2,62 2,9 1,6
4 5 2,41 2,7 3,04 1,67
5 5,22 2,5 2,8 3,22 1,89
6 5,31 2,74 2,96 3,75 2,19
7 5,51 3,05 3,76 3,95 2,35
8 7,34 3,07 3,8 4,05 2,48
9 7,48 3,32 4,61 4,21 2,54
10 7,57 3,36 4,79 4,71 2,54
11 8,49 3,41 53 5,2 2,57
12 8,62 3,62 5,53 5,22 2,88
13 9,02 3,81 5,81 5,73 2,89
14 10,54 3,89 6,03 6,66 3,31
15 11,59 3,91 6,49 6,73 3,56
16 12,42 4,03 6,7 6,79 3,56
17 13,17 4,18 6,97 7,28 3,82
18 13,44 4,31 7,6 7,43 4,21
19 13,63 4,48 7,8 7,88 4,21
20 13,78 4,69 8,14 7,94 4,26
21 15,41 4,86 9 7,95 4,47
22 15,85 4,92 9,85 8,07 4,48
23 16,01 5 10,1 8,23 4,89
24 16,03 5,11 10,67 8,45 5,04
25 17,9 5,31 11,01 9,08 5,1
26 18,91 5,52 11,18 9,28 5,37
27 19,62 5,55 11,23 10,09 5,39
28 20,23 5,74 11,27 10,18 5,41
29 21 5,86 12,22 10,25 5,53
30 21,43 5,93 12,23 10,52 5,56
31 21,64 5,97 12,69 11,27 5,91
32 22,71 6,18 13,19 11,46 6,22
33 24,22 6,4 13,68 11,5 6,28
34 24,95 6,41 15,54 11,75 6,97
35 28,4 6,43 15,96 13,11 7,84
36 34,98 6,45 16,13 13,17 8,58
37 35,52 6,58 18,54 14,91 8,94
38 6,61 14,98 10,85
39 6,82 15,58 11,65
40 7,25 15,65 11,68




TABELA 20: Classificagdao dos dados em ordem crescente (Conclusdo)
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OBS Tratamento
G2 G3 G4 G5 G6
41 7,31 15,78 11,8
42 8,27 16,37 13,66
43 8,84 18,72 14,74
44 8,86 20,29 16,22
45 8,99 26,67 19,61
46 9,17
47 9,49
48 9,72
49 10,01
50 10,45
51 10,6
52 12,2
53 12,52
54 12,8
55 12,92
56 14,4
57 15,23
58 15,74
média 14,76567568 6,597069 8,454054054 9,456 5,938667
3 8,313324826  3,503365 4,505229344 5,260658618 4,273592
N 37 58 37 45 45
Maior valor (GN-média)/s Menor valor (media-
Gcalculado G1)s
Gcritico (tabelado, 1ISO 5725, parte 2, pag.22) GN,a

Se G =Gcritico

G2 (37)=

Gcritico (37, 1%)=
Geritico (37, 5%)=
G2(1)

G3 (58)=

Gcritico (58, 1%)=
Gcritico (58, 5%)=
G3(1)

O valor é correto, ou seja, ndo é outlier (disperso)

2,4965
3,343
3,003
1,3178453 Nenhum dos valores é outlier (disperso)

2,6098
>3,381
>3,036
1,5291211 Nenhum dos valores é outlier (disperso)
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G4 (37)= 2,2387
Gecritico (37, 1%)= 3,343
Gcritico (37, 5%)= 3,003
G4(1) 1,5368927 Nenhum dos valores é outlier (disperso)
G5 (45)= 3,2722

Geritico (45, 1%)= 23,381
Gcritico (45, 5%)= 23,036
G5(1) 1,2842498 Nenhum dos valores é outlier (disperso)

G6(45) 3,1990263

Gecritico (45, 1%)= 23,381

Gecritico (45, 5%)= 23,036

G6(1) 1,1603042 Nenhum dos valores € outlier (disperso)



TABELA 21: One-way ANOVA test

ANOVA: fator unico (tratamento superficial)

RESUMO
Grupo Cor:1t1age Soma Média Variancia

G2 37 546,33 14,76568 69,11137

G3 58 382,63 6,597069 12,27356

G4 37 312,8 8,454054 20,29709

G5 45 42552 9,456  27,67453

G6 45 267,24 5,938667 18,26359
ANOVA
Foqte Sla SQ gl MQ F valor-P F critico
variagao
Entre grupos  1988,851 4 497,2127  18,16547  6,94E-13 2,413252
Dentrodos 5939575 217 27,37131
grupos
Total 7928,426 221
Hipoteses:
HO O fator Gj n&o influi sobre os valores da tens&o de ruptura
HA1 O fator G;j influi sobre os valores da tens&o de ruptura
Se !:.menor Aceitar HO
Fcritico
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Neste caso em questao, F foi maior que o Fcritico, logo o fator G (tratamento)

pode ter influenciado os resultados, no nivel de confianca de a = 5%



Comparagao entre as médias: Teste de Hipoteses

HO: MGi=pGj
H1: HGi#uGj
Regido de aceitagédo de HO, zg=59,
MG2= 14,77 SG2 =
MG3= 6,60 SG3 =
Raiz (s2go/N +
$G2.G3= 1447 (s°G2/NG2
$“G3/NG3)
z(G2,G3) 5,66 Rejeitar HO
MG2= 14,77 SG2 =
HG4~ 8,45 5G4 =
SG2-G4= 1,49
z(G2,G4) 4,24 Rejeitar HO
MG2= 14,77 SG2 =
HG5~ 9,46 SG5 =
SG2-G5= 1,58
z(G2,G5) 3,37 Rejeitar HO
MG2= 14,77 SG2 =
HG6~ 5,94 SG6 =
5G2-G6= 1,91
z(G2,G6) 5,85 Rejeitar HO
MG3= 6,60 SG3 =
HG4= 8,45 SG4 =

5G2-G4= 0,87

SGi-Gj

z

8,31
3,50

8,31
4,51

8,31
5,26

8,31
4,27

3,50
4,51

Raiz (SZGi/NGi +

s%GjING))

(HGI-HG))/SGiI-Gj

-1,96a

NG2 =
NG3 =

NG2 =

NG5 =

NG2 =

NG4 =

37,00
58,00

37,00
58,00

37,00
45,00

37,00
45,00

58,00
37,00
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1,96



z(G3,G4)

HG3~
HG5=

SG3-G5=
z(G3,G)5)
MG3=
HG6~=
SG3-G6=
z(G3,G6)
HG4=
NG5=
SG4-G5=
z(G4,G5)
HG4=
HG6=
SG4-G6=
z(G4,G6)
HG5=
HG6~=
SG4-G6=

z(G5,G6)

-2,13

6,60
9,46

0,91
-3,14
6,60
5,94
0,79
0,84
8,45
9,46
1,08
-0,93
8,45
5,94
0,98
2,57
9,46
5,94
1,01

3,48

Rejeitar HO

SG3 =
SG5 =

Rejeitar HO

SG3 =
SG4 =

Aceitar HO

SG4 =
SG5 =

Aceitar HO

SG4 =
SG6 =

Rejeitar HO

SG5 =

SG6 =

Rejeitar HO

3,50
5,26

3,50
4,27

4,51
5,26

4,51
4,27

5,26
4,27

NG3
NG5

NG3
NG4

NG4
NG5

NG4
NGe6

NG5
NGe6

58,00
45,00

58,00
45,00

37,00
45,00

37,00
45,00

45,00
45,00
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	1 INTRODUÇÃO 
	 A microestrutura das cerâmicas odontológicas, definida por sua composição e pelo método de processamento, é determinante do padrão de dissolução frente aos condicionadores ácidos e sua susceptibilidade à abrasão por partículas de Óxido de Alumínio, utilizados para se criar microretenções na superfície interna das restaurações. Alguns componentes das cerâmicas seriam suscetíveis ao Silano, utilizado como agente de união por ser capaz de ligar quimicamente a fase inorgânica da cerâmica à fase orgânica da resina (JARDEL et al., 1999; DELLA BONA & ANUSAVICE, 2002; FILHO et al., 2004). Espera-se, então, que restaurações totalmente cerâmicas que recebam tratamento com o  Silano tenham melhor resistência adesiva ao serem fixadas com cimentos resinosos, conforme pudemos verificar no presente estudo. 



