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RESUMO

Foram realizados dois estudos com o objetivo de avaliar: (1) o efeito de
diferentes agentes contaminantes; (2) envelhecimento por termociclagem; (3)
protocolos de lavagem e; (4) aplicagdo de sistema adesivo na resisténcia de
unido por cisalhamento de uma ceramica reforcada por dissilicato de litio pré-
silanizada. Discos ceramicos foram condicionados com acido hidrofluoridrico a
10% durante 20 segundos e, posteriormente, receberam uma camada do
agente de unido silano. As amostras foram distribuidas aleatoriamente de
acordo com os diferentes agentes contaminantes (sem contaminagéo,
lavagem com agua, contaminagao por pasta de glicerina, saliva e gesso) e o
tempo de armazenamento (24 horas e apés 500 ciclos térmicos); temperaturas
de lavagem do silano (sem lavagem, agua a 25°C ou agua a 55°C) e aplicagao
do sistema adesivo (sem adesivo e com adesivo hidréfobo). Foram utilizados
tubos Tygon de 1 milimetro de didametro e 3 milimetros de altura para aplicagao
de uma resina composta de baixa viscosidade. Quatro cilindros de resina
composta foram feitos em cada disco ceramico e fotoativados por aparelho
LED durante 40 segundos. A resisténcia ao cisalhamento (SBS) foi realizada
em uma maquina de ensaio universal (1Tmm/min). Os resultados foram
analisados estatisticamente por ANOVA a dois critérios e teste de Tukey
(p<0,05). A limpeza do silano por agua nao afetou significativamente os valores
de resisténcia de unido, enquanto que a contaminagao por saliva reduziu
significativamente os valores de resisténcia de unido. A termociclagem reduziu
significativamente a resisténcia de unido para todos os grupos. No entanto,
apo6s a termociclagem, com exceg¢ao do grupo contaminado com saliva, 0s
demais grupos apresentaram valores significativamente maiores que o grupo
controle. Quanto a temperatura de lavagem do agente de unido silano, a
utilizacéo de agua a 55°C promoveu os melhores resultados de resisténcia de
unido, independente da aplicacdo do sistema adesivo. Quanto a aplicagcao de
sistema adesivo hidréfobo, observou-se que a aplicagdo apds a silanizacao
promoveu melhores médias de resisténcia de uniao.

Palavras-chave: Dissilicato de litio; Silano; Saliva; Resisténcia ao
cisalhamento.



ABSTRACT

Were performed two studies with aims to evaluate: (1) the effect of different
contaminants; (2) aging for thermocycling; (3) cleaning protocols and; (4)
adhesive system application in the shear bond strength of a pre-silanized
lithium disilicate reinforced ceramics. Ceramic discs were conditioned with 10%
hydrofluoric acid during 20 seconds and thereafter received a layer of the silane
coupling agent. The samples were randomly distributed according to the
different contaminants (without contamination, cleaning with water,
contamination by paste of glycerin, saliva and gypsum) and storage time (24
hours and after 500 thermal cycles); cleaning temperatures of the silane
(without cleaning, water at 25°C or water at 55°C) and application of the
adhesive system (without adhesive and with hydrophobic adhesive). Tygon
tubes 1-mm in diameter and 3-mm high were used for the application of a
composite resin of low viscosity. Four composite resin cylinders were made in
each ceramic disc and photoactivated by LED for 40 seconds. Shear bond
strength (SBS) was performed on a universal testing machine (1mm/min). The
results were statistically analyzed by 2-way ANOVA and Tukey test (p<0.05).
Rinsing with water did not affect SBS values in relation to the other methods of
contamination, while the contamination by saliva significantly reduced SBS
values. Thermocycling significantly reduced bond strength for all groups.
However, except for saliva contamination, the other groups presented
significantly higher SBS than the control group. As for the cleaning temperature
of the silane coupling agent, the use of water at 55°C promoted the highest
bond strength values, independent of the application of the adhesive system.
As for the application of hydrophobic adhesive system, it was observed that its
application after silanization produced higher better bond strength values.

Keywords: Lithium disilicate; Silane; Saliva; Shear bond strength.
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1. INTRODUGAO

Os consultérios odontolégicos vivenciam um crescente aumento no
numero de pacientes que solicitam melhorias na naturalidade, harmonia e,
principalmente, estética do sorriso (Guess et al., 2011; Wang et al.,2015), que
resulta muitas vezes na escolha pelo uso de ceramicas odontoldgicas, as quais

sao unidas as estruturas dentarias por meio de cimentos resinosos.

O que difere as atuais ceramicas condicionaveis é a quantidade e tipo
dos constituintes inorganicos inseridos na matriz vitrea (Kina & Bruguera et al.,
2007). A fase cristalina delimita o tipo e a resisténcia de cada tipo ceramico,
como por exemplo as ceramicas feldspaticas, reforcadas por leucita e as
reforgcadas por dissilicato de litio, as quais apresentam diferentes valores de

resisténcia flexural (Kina & Bruguera et al., 2007).

A ceramica reforgada por dissilicato de litio foi introduzida no mercado
odontoldgico na década 90 e é um dos sistemas ceramicos mais utilizados
(Fasbinder et al., 2010; Pieger et al., 2014). A ceramica de dissilicato de litio &
composta por uma matriz vitrea de silica e por cristais de 6xido de litio, o que
proporciona boa estabilidade quimica e biocompatibilidade e, principalmente,
excelentes propriedades mecanicas, comprovada pela alta resisténcia flexural

(de 350 a 450 MPa) (Fabisnder et al., 2010; Guess et al., 2011).

Esse sistema ceramico tem mais de uma apresentacio: pode ser por
pastilhas ceramicas que sao utilizadas na forma de fresagem pelos sistemas
CAD/CAM existentes (IPS e.max/CAD, lvoclar Vivadent) ou, por pastilhas

ceramicas que sao utilizadas na forma de injecao (IPS e.max Press, Ivoclar
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Vivadent).

Do mesmo modo que ocorre com as estruturas dentarias de esmalte e
dentina, a adeséo as ceramicas odontoldgicas condicionaveis s6 € possivel
pela penetracdo e embricamento mecanico dos mondémeros, 0os quais sao
polimerizados no interior da estrutura da ceramica (Nikolaus et al., 2013). Para
a formacao de uma adequada adesao entre materiais poliméricos e ceramica,
as restauracdes ceramicas condicionaveis devem ser tratadas com acido
hidrofluoridrico e, posteriormente, aplicado um agente de acoplamento silano
(Dumfahrt, 1999; Fradeani et al., 2002; Frankenberger et al., 2008; Nikolaus et
al., 2013). O &cido hidrofluoridrico cria micro-porosidades no material cerédmico
e 0 agente de unido silano tem o duplo objetivo de se aderir a silica do material
ceramico e, ao mesmo tempo, ao grupo metacrilato do compdsito (Nikolaus et
al., 2013; Borges et al., 2003). Além disso, a adesdo das restauragdes
totalmente ceramicas aos substratos dentarios tornou-se possivel por meio do
desenvolvimento constante dos sistemas adesivos e cimentos resinosos

(Braga et al., 1999; Piwowarczyk et al., 2004).

A formacgao de micro-porosidades na superficie das ceramicas vitreas
pode ser por meio do tratamento mecanico, com a utilizagdo do jato de 6xido
de aluminio, ou pelo tratamento quimico, que compreende a utilizacdo do acido
hidrofluoridrico em concentragdes que variam de 5% a 10% ou, ainda, pela
associagdo de ambos os tipos de tratamentos (Steinhauser et al., 2014).
Residuos internos sido formados, causando a obstrucdo das micro-
porosidades criadas apdés o condicionamento superficial das ceramicas,

podendo afetar a resisténcia de unido do complexo resina-ceramica apos a
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adesao. A remocgao destes residuos deve ser realizada (Steinhauser et al.,
2014) por meio da utilizagdo da cuba ultrassénica (Cotes et al., 2013) ou a
utilizagao de acido fosférico a 37%, ou da combinagdo de ambos (Steinhauser

et al., 2014).

Indispensavel também se faz a aplicagédo de um agente de unido silano,
que é um agente de unido bifuncional, pois tem a funcdo de se aderir a
compostos organicos e inorganicos (Matinlinna et al., 2007). Ele é um
mondmero no qual o silicio esta ligado a radicais orgéanicos reativos e a
grupamentos monovalentes hidrolisaveis. Os radicais organicos reativos ligam-
se quimicamente com as moléculas monoméricas, como o Bis-GMA e TEGMA,
encontrados nos sistemas adesivos e compésitos (Luo et al., 2001). O silano
mais comumente usado em aplicagbes dentarias € o y-
metacriloxipropiltrimetoxisilano (y-MPTS), podendo ser apresentado como
solucdes monofasicas pré-ativadas ou sistemas de dois componentes que tém
de ser misturados para iniciar a reagao de hidrolise. As solucdes de silano pré-
ativadas sao constituidas por trés ingredientes: um agente de acoplamento de
silano, um componente acido e um solvente, usualmente etanol (Hooshmand
et al., 2004). Com relagao a unido resina/ceramica a longo prazo, foi referido
que o silano de componente unico é superior ao sistema de dois componentes
(Stokes et al., 1988). Contudo, a estabilidade dos iniciadores dos silanos pré-
ativados parecem estar comprometidos e a vida util é limitada devido a
formagao de oligbmeros (Matsumara et al., 1997). De acordo com Lise et al.
(2015), as moléculas do agente de acoplamento silano interagem com a silica
presente na ceramica reforcada por dissilicato de litio e, a0 mesmo tempo, com

as moléculas de metacrilato presentes nos sistemas adesivos e cimentos
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resinosos. No entanto, o silano forma trés tipos de camadas diferentes apoés
sua aplicagao sobre a superficie ceramica, sendo que apenas uma delas, a
monocamada (regido mais proxima da superficie do vidro), € considerada de
maior estabilidade hidrolitica e essencial para a resisténcia de unido a
ceramica, tendo ligagdes cruzadas mais frequentes e uniforme, formando uma
rede tridimensional regular; enquanto que as duas outras camadas formadas
(maior parte do silano) n&o contribuem significativamente para a resisténcia de
unido (Hooshmand et al., 2002). A camada mais externa possui inumeros
oligbmeros, resultando em uma fraca unido siloxana, podendo ser removida
por meio de solvente organico ou agua; o mesmo acontece com a camada
intermediaria, que pode ser removida com a utilizacdo de agua fervente
(Hooshmand et al., 2012).

Os tratamentos de superficie da ceramica e a silanizagao tem sido os
procedimentos mais recomendados para melhora da adesao (Steinhauser et
al.,, 2014; Cotes et al.,, 2013). No entanto, se um dos passos nao for
corretamente aplicado ou for negligenciado, o sucesso da adeséo final e a
durabilidade poderao ser comprometidos (Kalavacharla et al., 2015).

Muitos laboratérios de protese dentaria, principalmente nos Estados
Unidos da América, condicionam a superficie interna das ceramicas vitreas
com acido hidrofluoridrico e, aplicam o agente de uni&o silano, antes de enviar
ao cirurgido-dentista. No entanto, durante os procedimentos de prova clinica
da restauragao ceramica, pode-se causar a contaminacgao pela agua (ao lavar
a restauragao ceramica), por gesso (ao testar a adaptagdo no modelo de
gesso), pelas pastas de glicerina para teste de cor (ao escolher a cor do

cimento que sera utilizado para a cimentagao), bem como pela saliva (durante
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a prova intra-oral da restauragao ceramica), as quais podem comprometer a
resisténcia de unido do cimento resinoso a ceramica. O efeito da contaminagao
do silano por pastas de glicerina para prova de cor, na resisténcia de uniao,
nao foi reportado pela literatura. O efeito da contaminag¢ao do silano por gesso
foi reportado por Swift et al. (1995), mas para a ceramica feldspatica. O efeito
da lavagem com agua do agente de unido silano ja foi descrita pela literatura
(Nikolaus et al., 2013). Sabe-se que a saliva afeta a resisténcia de unido, pois
deposita um revestimento organico aderente na restauracéo que é resistente
a lavagem (Rosenstiel et al.,, 1995). Por esta razdo, a superficie ceramica
contaminada deve ser limpa antes dos procedimentos de adesdao e
cimentacao.

Ap0s a aplicagédo do agente de unido silano, pode-se aplicar um sistema
adesivo (hidréfobo ou hidréfilo) sobre a superficie ceramica, independente da
presenca de silano na composi¢do do adesivo. Alguns clinicos evitam a
aplicacdo de uma camada adesiva previamente a cimentacao, preocupados
com a espessura dessa camada e sua possivel interferéncia na adaptagao da
peca protética. No entanto, é questionavel a capacidade do cimento resinoso
em penetrar nas irregularidades criadas pelo condicionamento acido (Nikolaus
et al., 2013). Segundo Kavalacharla et al. (2015), a aplicagédo de silano antes
de um sistema adesivo universal, produziu uma maior resisténcia de unido. O
objetivo da aplicagdo prévia de uma resina hidrofébica fluida € criar um
embricamento mecéanico entre resina hidrofébica e ceramica condicionada
para aumentar a resisténcia de uniao.

De acordo com Nikolaus et al. (2013), quanto maior o tempo de

armazenamento das amostras pré-silanizadas, menores podem ser 0s
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resultados de resisténcia de unido devido a susceptibilidade da unido adesiva
a hidrélise. O armazenamento destas amostras em agua e a termociclagem
sdo descritos como prejudiciais a unido silano-ceramica, pois simulam o

envelhecimento in vitro (Nikolaus et al., 2013).
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2. PROPOSICAO

Os objetivos deste trabalho foram avaliar o efeito de diferentes agentes
contaminantes, envelhecimento por termociclagem, protocolos de lavagem e
aplicagdo de sistema adesivo na resisténcia de unido a uma ceramica
reforgada por dissilicato de litio pré-silanizada. Desta forma, foram realizados
dois estudos para:

e Avaliar o efeito da contaminacdo de uma ceramica reforgcada por
dissilicato de litio pré-silanizada por agua, pasta de glicerina para
prova de cor, saliva e gesso na resisténcia de unido apés 24 horas
de armazenamento a 37°C e 500 ciclos térmicos.

e Avaliar o efeito de diferentes temperaturas de lavagem e aplicagao
de sistema adesivo na resisténcia de unido em uma ceramica

reforgada por dissilicato de litio pré-silanizada.
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3. DESENVOLVIMENTO

3.1. Capitulo 1

Efeito de agentes contaminantes e envelhecimento por termociclagem
na resisténcia de uniao a uma ceramica reforgada por dissilicato de litio

pré-silanizada

Rodrigo Ehlers llkiu'?, Rose Yakushijin Kumagai?, André Figueiredo Reis?

" Universidade do Oeste de Santa Catarina

2 Centro de Poés-Graduacdo e Pesquisa, UnG Universidade

Corresponding author:

André Figueiredo Reis

CEPPE, UnG Universidade

Praca Tereza Cristina, 229 Guarulhos, SP, CEP 07023-070 Brazil.

Phone/Fax: +55 11 24641758.
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ABSTRACT

The aim of this study was to evaluate the effect of different contaminants
on the microshear bond strength of a pre-silanized lithium disilicate reinforced
glass ceramic (IPS e.max Press, Ivoclar Vivadent AG, Schaan, Liechtenstein).
Fifty ceramic disks were etched with 10% hydrofluoric acid during 20 seconds
and were silanized (Monobond Plus, Ivoclar Vivadent AG). Samples were
randomly distributed in 5 groups according to different contaminants: no silane
contamination (control); rinsing with distilled water; contamination by try-in
paste; contamination by saliva; and contamination by gypsum. Afterwards, they
were divided into 2 subgroups, according to 24 hours of storage or
thermocycling regimen (500 cicles of 5 and 55°C) (n=5). Tygon tubes of 1-mm
diameter and 3-mm height were used for application of a low-viscosity
composite resin. Four resin composite cylinders were made on each ceramic
disk and were light-cured by LED for 40 seconds. Microshear bond strength
test (MSBS) was carried out on a universal testing machine (1mm/min). Results
were statistically analyzed by 2-way ANOVA and Tukey test (p<0.05). After 24
hours of storage in distilled water, saliva contamination produced the lowest
bond strength values (p<0,05). Thermocycling significantly reduced SBS values
for all groups. After thermocycling, control groups and saliva contamination
presented SBS values significantly lower than groups that contacted water, try-
in paste and gypsum. In 24 hours of storage or after thermocycling, the silane
cleaning by water did not presented significantly lower values in relation to the
other groups. Groups that were contaminated by saliva obtained significantly

lower bond strength values.

Keywords: Lithium disilicate; Silane; Saliva; Shear bond strength.
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INTRODUCAO

Atualmente, vivemos nos tempos da Odontologia Adesiva, que é
aplicada em inumeros procedimentos clinicos restauradores. A cimentacao
adesiva de restauracdes ceramicas visa a obtencdo de um corpo unico final
formado pela unido entre a restauracao e a estrutura dentaria remanescente,
permitindo melhor distribuigdo das cargas durante a mastigacdo e,
consequentemente, diminuindo o risco de fratura da restauracao e do dente. A
cimentacao adesiva de restauracdes totalmente ceramicas € necessaria para
uso clinico, sendo que diversos estudos tém documentado o sucesso a longo
prazo das restauragdes ceramicas aderidas aos substratos dentarios (Blatz,
2002; Dumfahrt, 1999; Fradeani et al., 2002; Frankenberger et al., 2008;
Kramer et al., 2008; Stoll et al., 2007).

Para a cimentacao adesiva, as restauragdes de ceramicas vitreas tém
de ser pré-condicionadas com acido hidrofluoridrico e, posteriormente,
receberem um agente de unido silano para melhorar a resisténcia de uniao
(Barghi, 2000; Bona et al., 2000). O acido hidrofluoridrico de 5 a 10% ataca a
fase vitrea da ceramica, criando micro-porosidades dissolvendo a superficie a
profundidade de 20 a 40 micrémetros, expondo a fase cristalina da ceramica
(Borges et al., 2003). O agente de unido silano apresenta caracteristicas
bifuncionais, promovendo uma interacdo quimica entre a silica da fase vitrea
do material ceramico e o grupo metacrilato do material resinoso por ligagcoes
de siloxano (Soderholm et al., 1993).

Comumente, os tratamentos com acido hidrofluoridrico e silanizagao

das ceramicas vitreas € feito antes da cimentagao pelo préprio cirurgiao-
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dentista, o que demanda tempo clinico e aumenta o tempo de cadeira para o
paciente. Uma opcdo seria o pré-tratamento pelo laboratorio de protese
dentaria antes da entrega da restauragado, com o objetivo de diminuir o tempo
clinico. No entanto, nos casos em que o laboratoério de protese dentaria entrega
as restauragdes pré-condicionadas e pré-silanizadas, a contaminacdo da
superficie ceramica pré-silanizada por agua, pasta de glicerina para prova de
cor, saliva e gesso pode ocorrer, o0 que pode acarretar em comprometimento
da resisténcia de unido a ceramica (Nikolaus et al., 2013; Swift et al., 1995;
Rosenstiel et al., 1995).

Portanto, os objetivos deste estudo foram avaliar o efeito de diferentes
agentes contaminantes da superficie ceramica pré-condicionada pelo acido
hidrofluoridrico e pré-silanizada, de uma ceramica refor¢cada por dissilicato de
litio, na resisténcia de unido ao teste de micro-cisalhamento quando unida a
uma resina composta. Adicionalmente, avaliou-se o efeito do envelhecimento
por meio da termociclagem sobre a resisténcia de unido.

As hipéteses nulas testadas foram: (1) a contaminagéo da superficie de
uma ceramica pré-silanizada por diferentes agentes contaminantes nao afeta
a resisténcia de uniao e; (2) o envelhecimento nédo afeta a resisténcia de uniao

a uma ceramica preé-silanizada submetida a diferentes agentes contaminantes.

MATERIAIS E METODOS

Preparo das amostras
Cinquenta discos ceramicos reforgados por dissilicato de litio (IPS

e.max Press, Ivoclar Vivadent AG, Schaan, Liechtenstein), medindo 13



23

milimetros de didmetro e 7 milimetros de espessura, foram preparados por
processo de injegdo de acordo com as instrucbes do fabricante. Apds
arrefecimento, todos os discos foram removidos do material de revestimento,
sendo uma de suas superficies polida em politriz sob refrigeragdo com agua
com sistema personalizado de papéis abrasivos (CarbiMet®, Buehler, lllinois,
USA) com diminuicdo do grao (#320, #400 e #600). Em seguida, a superficie
polida de todos os discos foi condicionada com acido hidrofluoridrico
(Condicionador de Porcelanas 10%, Dentsply, Petrépolis, Brasil) durante 20
segundos, seguido de lavagem abundante com agua destilada durante 10
segundos. Apés, todos os discos ceramicos foram levados em um recipiente
béquer de vidro transparente submersos em alcool absoluto (Sigma-Aldrich
Brasil LTDA, Sao Paulo, Brazil) a uma cuba ultrassénica (Limp Sonic, Embrasol
Tec, Sao Paulo, Brasil) durante cinco minutos, para limpeza. Em seguida,
todos os discos ceramicos foram secos com jatos de ar durante 10 segundos
e, na superficie previamente polida, aplicado o agente de unido silano
(Monobond Plus, Ivoclar Vivadent AG, Schaan, Liechtenstein) com micro-
pincel, aplicando uma fina camada na superficie tratada, deixando o material
reagir durante 60 segundos. Em seguida, com um forte jato de ar durante 30
segundos, removeu-se todo o excesso remanescente.

Os discos ceramicos foram distribuidos aleatoriamente em 5 grupos
(n=10) de acordo com o protocolo de contaminagao do agente de unido silano
e subdivididos de acordo com o envelhecimento por meio da ciclagem térmica:

G1 (controle) e G6 (controle termociclagem) — apenas aplicagdo do

silano e confecgao dos tubos com resina composta de baixa viscosidade;
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G2 (24 horas) e G7 (termociclagem) — aplicacao do silano, seguido de
lavagem com agua destilada durante 10 segundos, secagem com jatos de ar
durante 10 segundos e confecgao dos tubos com resina composta de baixa
viscosidade;

G3 (24 horas) e G8 (termociclagem) — aplicagao do silano, seguido de
contaminagao com pasta de glicerina transparente (Variolink N Try-In, Ivoclar
Vivadent) durante 1 minuto, lavagem com agua destilada durante 10 segundos,
secagem com jatos de ar durante 10 segundos e confec¢do dos tubos com
resina composta de baixa viscosidade;

G4 (24 horas) e G9 (termociclagem) — aplicagao do silano, seguido de
contaminagdo com saliva natural durante 1 minuto, lavagem com &gua
destilada durante 10 segundos, secagem com jatos de ar durante 10 segundos
e confecgao dos tubos com resina composta de baixa viscosidade;

A saliva foi coletada de um autor saudavel, que se absteve de comer e
beber 2 horas antes do procedimento de coleta. A saliva foi depositada sobre
a superficie da ceramica previamente condicionada e silanizada,
permanecendo em contato durante 1 minuto. Apds este tempo, a superficie da
ceramica foi lavada com agua destilada durante 10 segundos e, seca com jatos
de ar durante 10 segundos.

G5 (24 horas) e G10 (termociclagem) - aplicagdo do silano,
contaminacao esfregando o disco ceramico em um movimento de meia volta,
no sentido horario e anti-horario, em uma placa de gesso, lavagem com agua
destilada durante 10 segundos, secagem com jatos de ar durante 10 segundos

e confecgao dos tubos com resina composta de baixa viscosidade;
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Em seguida, foram utilizados tubos Tygon de 1 milimetro de diametro e
3 milimetros de altura para aplicacdo de uma resina composta de baixa
viscosidade (Surefil SDR Flow, Dentsply De Trey). Quatro cilindros de resina
composta perpendiculares ao disco ceramico foram feitos em cada disco e
fotoativados simultaneamente usando um aparelho LED (BluePhase N, Ivoclar
Vivadent), com radiancia de 1.200 mW/cm? aferido por radiémetro digital (Hilux
LedMax) durante 40 segundos. Em seguida, os tubos Tygon foram
cuidadosamente removidos utilizando uma lamina de bisturi e pinga cirurgica.
As amostras restauradas foram imersas em agua destilada a 37°C durante 24
horas [G1 (controle), G2, G3, G4, G5], ou foram submetidas a 500 ciclos
térmicos (Biocycle, Biopdi, Sdo Carlos, Brasil) de 5°C a 55°C (G6, G7, G8, G9,
G10), por meio do preenchimento da cAmara com agua em cada temperatura

por 30 segundos.
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Tabela 1. Materiais, fabricantes, lote e composigao.

MATERIAL / FABRICANTE /
LOTE

COMPOSIGAO

Ceramica reforgada
dissilicato de litio

por

IPS e.max Press (lvoclar
Vivadent AG, Schaan,
Liechtenstein)

SiOy, LiO, K0, P20s5, ZrO;, ZnO, outros
oxidos e pigmentos ceramicos.

Acido hidrofluoridrico

Condicionador de Porcelanas

Acido hidrofluoridrico 10%.

10%, Dentsply, Petrépolis,

Brasil)

Lote: 098141H

Etanol Alcool etilico.
Etanol absoluto  (Sigma-

Aldrich Brasil LTDA, Sao

Paulo, Brasil)

Agente de uniao silano

Monobond Plus
Vivadent AG,
Liechtenstein)

Lote: U29879

(Ivoclar
Schaan,

Solugao alcodlica de metacrilato de silano,
metacrilato do acido fosférico e metacrilato de
sulfeto.

Pasta de glicerina para
prova de cor

Variolink ® N Try-In (lvoclar
Vivadent AG, Schaan,
Liechtenstein)

Lote: U28899

Glicerina, carga de materiais minerais e
corantes.

Resina composta de baixa
viscosidade Bulk-fill

SureFil SDR Flow (Dentsply
De Trey, Milford, USA)

Lote: 1508000843

Vidro de bario boro flior aluminio silicato, vidro
de estroncio aluminio flaor silicato; resina
dimetacrilato uretano modificada; bisfenol A
dimetacrilato etoxilado (EBPADMA);
trietilenoglicol ~ dimetacrilato  (TEGDMA);
canforoquinona (CQ) como fotoiniciador; butil
hidroxi tolueno; estabilizantes UV; didxido de
titdnio; pigmentos de 6xido de ferro. (68% em
peso).

Legenda: SiO,, diéxido de silicio; Li,O, éxido de litio; K;O, 6xido de potassio;
P-0s, pentoxido de fésforo; ZrO,, didxido de zirconio; ZnO, éxido de zinco.
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Resisténcia de unido ao teste de microcisalhamento

ApoOs 24 horas de armazenamento em agua destilada a 37°C, os
espécimes foram montados em uma maquina de ensaio universal (EZ Test,
Shimadzu Corp, Kyoto, Japao), equipada com um fio ortodéntico paralelo a
interface de uniao e, operado a uma velocidade de Tmm/min até que a fratura
dos espécimes ocorresse. A carga de tragcdo maxima foi dividida pela area
transversal da amostra para expressar resultados em unidades de tensio
(MPa). O valor médio obtido a partir dos quatro cilindros de resina composta
testados em cada disco foi considerado para cada disco ceramico (n=5). O
mesmo procedimento de teste foi realizado nos demais grupos que passaram

pelo envelhecimento por meio da ciclagem térmica.

Padréo de fratura

Os modos de falhas foram determinados por exame dos espécimes
fraturados com microscoépio optico (PanTec, Panambra Ind. E Tecnica S.A.,
Sao Paulo, Brasil) com magnificagdo de 50X. Os modos de falhas na interface
fraturada foram classificados em trés tipos: falha coesiva em ceramica, falha
adesiva entre a ceramica e resina composta ou falha coesiva na resina
composta. Foi registrada a porcentagem de cada tipo de falha em cada grupo

(Kumagai et al., 2015).

Analise estatistica
Os dados da resisténcia de unido ao teste de microcisalhamento foram
analisados estatisticamente por two-way ANOVA, considerando os fatores

"contaminagdo do agente de unido silano" em cinco niveis e "envelhecimento
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por ciclagem térmica” em dois niveis, seguido do teste de Tukey para
comparacgao das médias. Todas as analises foram realizadas considerando um

nivel de significancia de 5%.

RESULTADOS

Os valores médios de resisténcia de unido, desvio padrao e diferencas
significativas estdo apresentados na Tabela 2. Two-way ANOVA revelou
diferencgas significativas para o fator "contaminagao” (p=0,00001), para o fator

"envelhecimento" (p=0,00001) e, para a interagao entre os fatores (p=0,00011).

Tabela 2. Valores de resisténcia de unido (MPa) produzidos pelos diferentes
grupos apos 24 horas de armazenamento em agua destilada a 37°C e
envelhecimento por meio de ciclagem térmica.

24 HORAS TERMOCICLAGEM
CONTROLE | G1 3153 (4,4) Aa G6 7,88 (1,5) Bb
AGUA G2 30,02 (3,1) ABa G7 14,92 (3,0) Ab
TRY-IN G3 24,20 (3,8) Ba G8 16,68 (6,1) Ab
SALIVA G4 1356 (1,7) Ca G9 6,28 (1,9) Bb
GESSO G5 26,76 (4,0) ABa G10 14,57 (3,7) Ab

Letras distintas (minusculas — linhas, maiusculas — coluna) diferem entre si pelo
teste de Tukey ao nivel de significancia de 5%.

Apods 24 horas de armazenamento em agua destilada a 37°C, o grupo
controle apresentou a maior média de valor de resisténcia de unido, no entanto,
sem diferenca significativa quando comparado aos grupos que tiveram contato
com agua e gesso (p>0,05). O grupo que teve contato com pasta de glicerina
try in apresentou valores de resisténcia de unido sem diferenga significativa
com os grupos que tiveram contato com agua e gesso (p>0,05), no entanto,

com diferencga significativa com o grupo que teve contato com saliva (p<0,05).
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O grupo que sofreu contaminagao por saliva, apresentou valores de resisténcia
de unido significativamente mais baixos apds 24 horas de armazenamento em
agua destilada (p<0,05).

Todos os grupos submetidos a termociclagem apresentaram uma
redugao significativa nos valores de resisténcia de unido em comparagao aos
grupos que foram armazenados em agua destilada durante 24 horas (p<0,05).

ApoOs a termociclagem, os grupos que tiveram contato com agua, pasta
de glicerina e gesso, apresentaram os maiores valores de resisténcia de uniéo,
sem diferenga significativa entre eles (p>0,05). Os menores valores de
resisténcia de unido apds a termociclagem foram observados para o grupo
controle e para o grupo contaminado com saliva, no entanto, sem diferenga
significativa entre eles (p>0,05).

Os resultados para a analise do modo de falha estdo apresentados na
Figura 1. As imagens representativas para cada tipo de falha estdo
apresentadas nas Figuras 2 a 4. Em todos os grupos, a maior porcentagem de
falha foi adesiva (entre resina composta e ceramica), seguida da falha coesiva
em resina composta, que também foi observada em todos os grupos. A falha
coesiva em ceramica foi a menos predominante e, presente somente no grupo
que recebeu lavagem do agente de unido silano com agua apos

armazenamento por 24 horas em agua destilada a 37°C.
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Gesso - termo
Gesso - 24 horas
Saliva - termo
Saliva - 24 horas
Try-In - termo
Try-In- 24 horas
Agua - termo
Agua - 24 horas

Controle - termo

Controle - 24 horas

o
X

20% 40% 60% 80% 100%

B Adesiva M Coesivaem Resina ™ Coesiva em Ceramica

Figura 1 - Grafico representativo da distribuicdo do padrédo de falhas (%) entre os grupos apods
24 horas e 500 ciclos térmicos.
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Figura 2 - Imagem predominantemente de Figura 3 - Imagem representativa de falhas
falha adesiva. coesiva em ceramica e adesiva.

Figura 4 - Imagem representativa de falhas
coesiva em resina composta e adesiva.

DISCUSSAO

Para este estudo, foi escolhido o teste de micro-cisalhamento por ser o
mais adequado para avaliar a resisténcia de unido quando se utilizam materiais
fridveis tais como ceramicas e esmalte dentario, em que os espécimes nao
necessitam de seccionamento (Zohairy et al., 2010; Armstrong et al., 2010;
Nikolaus et al., 2013). O seccionamento de materiais friaveis para testes de
resisténcia de unido pode resultar em um grande numero de falhas coesivas,

devido a ocorréncia de microtrincas no substrato que podem favorecer este
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tipo de falha (EI Zohairy et al., 2010; Armstrong et al., 2010; Nikolaus et al.,
2013).

No presente estudo, apds 24 horas de armazenamento em &gua
destilada, o grupo contaminado por pasta de glicerina apresentou valores
significativamente menores que o grupo controle e contaminado por agua e
gesso. O grupo contaminado por saliva obteve os menores valores de
resisténcia de unido, com diferenca significativa em relagdo aos demais grupos
testados, o que nos leva a rejeitar a primeira hipotese nula. Apds a
termociclagem, todos os grupos produziram uma redugao significativa nos
valores de resisténcia de unido em comparagdo aos grupos que foram
armazenados em agua destilada durante 24 horas, nos levando a rejeitar a
segunda hipétese nula. O objetivo principal da termociclagem é reproduzir o
estresse térmico presente no meio bucal. Devido as diferencas de coeficientes
de expansao térmica entre resina composta e cerdmica, a termociclagem
também induz um fenémero de fadiga mecanica e degradagao hidrolitica que
aceleram o processo de envelhecimento (Nikolaus et al., 2013). De acordo com
Nikolaus et al. (2013), quanto maior o tempo de armazenamento das amostras,
menores podem ser os resultados de resisténcia de unido devido a
susceptibilidade da unido adesiva a hidrélise. O armazenamento das amostras
em agua e a termociclagem sao descritos como prejudiciais a uniao silano-
ceramica. As interfaces silanizadas parecem ser instaveis em condi¢des
umidas, e a adesao do silano deteriora-se sob a umidade atmosférica. Uma
vez que as resinas compostas sdo permeaveis a agua, espera-se que a uniao
entre silano e compdsito se deteriore por hidrélise ao longo do tempo

(Matinlinna et al., 2004).
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O silano forma trés tipos de camadas diferentes apds sua aplicacéo
sobre a superficie ceramica, sendo que apenas uma delas, a monocamada, é
considerada de maior estabilidade e essencial para a resisténcia de unido a
ceramica, enquanto que as duas outras camadas formadas (maior parte do
silano) ndo contribuem significativamente para a resisténcia de unido
(Hooshmand et al., 2002). A camada mais externa possui inumeros
oligbmeros, resultando em uma fraca unido siloxana, podendo ser removida
por meio de solvente organico ou agua; o mesmo acontece com a camada
intermediaria, que pode ser removida com a utilizacdo de agua fervente
(Hooshmand et al., 2012). Apds a termociclagem, o grupo que foi submetido a
lavagem do silano com agua destilada e também os grupos contaminados por
pasta de glicerina e gesso (que também foram lavados para remogédo dos
contaminantes), apresentaram valores de resisténcia de unido
significativamente maiores em relagdo ao grupo que nao foi submetido a
qualquer contaminacgao, corroborando com os resultados de Hooshmand et al.
(2012).

Observou-se, neste estudo, que o valor de resisténcia de unido no grupo
que nao foi submetido a qualquer tipo de contaminagado do agente de unido
silano foi significativamente maior ao grupo que foi submetido a contaminagao
do silano por saliva natural, apdés 24 horas de armazenamento em &agua
destilada. Resultado semelhante foi observado no estudo de Nikolaus et al.
(2013). Em contrapartida, apos a termociclagem, os valores de resisténcia de
unido no grupo que nao foi submetido a qualquer tipo de contaminagéo do
agente de unido silano nao teve diferenca significativa em comparagdo ao

grupo que foi submetido a contaminagao do silano por saliva natural, o qual
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teve a menor média de valor registrada de resisténcia de unido e, com
diferenca significativa aos demais grupos.

No presente estudo, os grupos que receberam contaminagéo do agente
de unido silano por saliva natural (G4 e G9) tiveram valores de resisténcia de
unido significativamente menores em relagédo aos demais grupos, tanto apds
24 horas de armazenamento em agua destilada, quanto apds a termociclagem,
respectivamente. Eiriksson et al. (2004 ) afirmam que a contaminagao por saliva
€ a principal razao para a reducio da resisténcia de unido. A saliva afeta a
resisténcia de unido, depositando um revestimento organico aderente na
superficie ceramica, que é resistente a lavagem. Saliva consiste de proteinas,
enzimas, bactérias, detritos de alimentos e materiais organicos que tém grupo
fosfato (como fosfolipidios) em solugéo de agua. A absorgéo de proteinas da
saliva provavelmente ocorreu na superficie ceramica depois que a ceramica
entrou em contato com a saliva. Este revestimento ndo podia ser removido
apenas por lavagem com agua (Yang et al., 2007; Yang et al., 2008). Portanto,
as proteinas presentes na saliva podem afetar a resisténcia de unido da
restauragao (Doungsri et al., 2013). Em contrapartida, foi observado no estudo
de Swift et al. (1995) que a contaminagao do silano por saliva ndo diminuiu
significativamente a resisténcia de unidao em comparagéo ao grupo controle,
em que o silano nao foi contaminado. Solventes organicos, tais como alcool ou
acetona, sdo mais indicados para a limpeza da superficie ceramica pré-
silanizada contaminada por saliva (Rosenstiel et al., 1995). Entretanto, alguns
estudos concluiram que a limpeza da superficie cerdmica com acetona ou

alcool ndo é capaz de superar os efeitos deletérios da contaminacao salivar
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(Yang et al., 2008; Nicholls, 1988), podendo resultar em uma diminuigédo
acentuada nos valores de resisténcia de uniao (Swift et al., 1995).

Neste estudo, apos os procedimentos de contaminagdo do agente de
unido silano, a lavagem dos contaminantes foi realizada sempre por agua
destilada durante 10 segundos, seguido de secagem com jatos de ar durante
10 segundos. Estudos anteriores investigaram métodos de limpeza para evitar
o efeito deletério da contaminacéo por saliva (Aboush, 1998; Bona et al., 1994;
Klosa et al., 2009).

Aboush (1998), avaliou o efeito da contaminacdo por saliva em
ceramica, sendo que uma parte das amostras foram pré-silanizadas uma
semana antes da contaminagao e, a outra parte permaneceu nao silanizada.
A contaminagao por saliva reduziu significativamente a resisténcia de unido da
resina a ceramica. Observou-se que o0 método mais eficaz para limpar a
superficie contaminada foi tratar a superficie com acido fosforico e aplicar uma
nova camada de silano. A silanizagao antes da contaminagcdo da saliva
protegia a superficie ceramica e conduzia a maiores valores de resisténcia de
unido.

Em 1988, Nicholls comparou diferentes métodos de limpeza de
superficies ceramicas contaminadas por saliva, sendo que a limpeza com
acido fosforico mostrou maiores valores de resisténcia de unido do que a
limpeza com acetona. Klosa et al. (2009) mostraram que o acido
hidrofluoridrico a 5% forneceu maiores valores de resisténcia de unido do que
outros métodos, quando usado para limpar a ceramica de dissilicato de litio
contaminada por saliva, entretanto, essa técnica pode enfraquecer o material

ceramico (Ayad et al., 2008).
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De acordo com Nikolaus et al. (2013), ndo existem dados cientificos
sobre a resisténcia das camadas de silano a contaminacao por saliva. O efeito
da aplicagao de uma segunda camada de silano apds a contaminagao também
nao foi suficientemente investigado.

Para evitar o efeito prejudicial da contaminacdo da saliva sobre a
resisténcia de unido resina-ceramica, restauragcées ceramicas devem ser
condicionadas com acido hidrofluoridrico e silanizadas apds o procedimento
de prova clinica (Roulet et al., 1995). No entanto, em alguns casos, as
restauragdes sédo provadas clinicamente apds a aplicacéo do agente de uniao
silano, por exemplo, quando entregues pré-condicionadas e pré-silanizadas
pelo laboratdrio de protese dentaria.

Os grupos que foram submetidos a contaminagao do silano por gesso
(G5 e G10) tiveram médias de valores de resisténcia de unido sem diferenga
significativa com os grupos G1 e G8, respectivamente, mostrando que a
lavagem do contaminante com &agua destilada foi suficiente para manter
adequada a resisténcia de unido. No estudo de Swift et al., (1995), os grupos
submetidos a contaminagao do silano por gesso produziram valores médios de
resisténcia de unido significativamente inferiores aos grupos em que o silano
foi contaminado por saliva e luvas de latex, além do grupo controle nao
contaminado, sendo que os métodos de limpeza impostos (lavagem com agua
e limpeza com acido fosforico a 37%) ndao melhoraram os valores de
resisténcia de uniao.

A qualidade da adesdo das restauracbes ceramicas nao deve ser
avaliada apenas pelos valores de resisténcia de unido. Outro indicador

importante é a andlise dos modos de falhas (Bona et al., 2003; Kern et al.,
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1998; Klosa et al., 2009). Neste estudo, os modos de falhas dos grupos
experimentais foram investigados por microscopio 6ptico, registrando a
porcentagem de cada tipo de falha em cada grupo, conforme descrito por
Kumagai et al. (2015). Observou-se que a principal falha em todos os grupos
foi adesiva, mostrando que a resisténcia de unidao entre a ceramica e a resina
composta teve niveis inferiores em relagdo a resisténcia interna da prépria
resina composta e da ceramica, que resultaria em falha coesiva em resina
composta e coesiva em ceramica, respectivamente. No entanto, os trabalhos
que apresentam maior porcentagem de falhas coesivas em relagdo a falha
adesiva, tem como causa a realizagao do teste de micro-tragao, com o prévio
seccionamento dos discos ceramicos (Zohairy et al., 2010; Armstrong et al.,

2010; Nikolaus et al.,2013).

CONCLUSAO

o Tanto em 24 horas de armazenamento em agua destilada,
quanto apds a termociclagem, a contaminagao do silano por agua apresentou
significativamente os maiores valores de resisténcia de unido em relagéo aos
demais contaminantes.

o Os grupos que foram submetidos a contaminagao do silano por
saliva obtiveram significativamente os menores valores de resisténcia de
unido.

o A termociclagem reduziu significativamente a resisténcia de

unido em todos os grupos.
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o Com base nos resultados deste estudo, indica-se realizar a
silanizagdo apds os procedimentos de prova clinica, com o objetivo de nao
contaminar as camadas formadas pelo silano ou, evitar a contaminagao por
saliva durante a prova clinica, caso a superficie interna da ceramica tenha sido

pré-condicionada e silanizada.
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ABSTRACT

The aim of this study was to evaluate the effect of different cleaning
temperatures and adhesive system on the microshear bond strength of a pre-
silanized lithium disilicate reinforced glass ceramic (IPS e.max Press, Ivoclar
Vivadent AG, Schaan, Liechtenstein). Thirty ceramic disks were etched with
10% hydrofluoric acid during 20 seconds and were silanized. Samples were
randomly distributed into 3 groups according to different rinsing protocols: no
rinsing (control), rinsing with water 25°C and 55°C; and distributed into 2
subgroups according to the application of a layer of hydrophobic adhesive resin
or not (n=5). Tygon tubes of 1-mm diameter and 3-mm height were used for
application of a low-viscosity composite resin. Four resin composite cylinders
were made on each ceramic disk and were light-cured for 40 seconds.
Microshear bond strength test (MSBS) was carried out on a universal testing
machine (1mm/min). Results were statistically analyzed by 2-way ANOVA and
Tukey test (p<0.05). Rinsing the silane coupling agent by water at 55°C (G3
and G6) promoted the highest bond strength values, independent of the
application of the adhesive system. In addition, application of adhesive system
significantly increased SBS values, independent of the rinsing protocol. Control
group (no rinsing) presented intermediate SBS values, which were not
significantly different from groups rinsed with water ate 55°C and from groups

rinsed with water at 25°C, that presented the lowest SBS values.

Keywords: Lithium disilicate; Silane; Adhesive; Shear bond strength.



45

INTRODUCAO

O avancgo constante na pratica de procedimentos adesivos a estrutura
dentaria permite a realizacdo de uma técnica restauradora extremamente
conservadora, que se baseia nos principios de retengdo micro-mecanica e
quimica. Essa abordagem biomimética pode ser aplicada em procedimentos

diretos, semidiretos e indiretos.

Em casos nos quais as restauragdes sao realizadas com ceramica
vitrea, uma adesao efetiva pode ser obtida a partir de dois mecanismos
principais: um desses mecanismos consiste no condicionamento da ceramica
com acido hidrofluoridrico (em concentragdes que variam de 5% a 10%) que,
devido a sua natureza corrosiva, € capaz de dissolver a matriz vitrea formando
microrretencées na superficie da cerdmica; o outro principio se baseia na
adesdao quimica promovida pelo silano, uma molécula com estrutura
bifuncional capaz de unir dois substratos de composigdes distintas (orgéanico e
inorganico), melhorando a resisténcia de unido (Jardel et al., 1999; Nagayassu

et al., 2006).

Os agentes de unido mais comumente usados sdo os organosilanos,
tais como o y-metaacriloxipropil trimetoxisilano, no qual seu grupo metoxi (-
OCH?3) é hidrolisado na presenga de agua para um grupo silanol (-Si-OH), que
mais tarde pode se unir com grupos hidroxil na superficie da ceramica,
formando uma unido siloxana (-Si-O-Si). O outro grupo funcional (metacrilato)
€ capaz de polimerizar com a resina organica pela formagao de uma ligagao

covalente (Anusavice et al., 2013; Lung et al., 2012).
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O uso do calor tem sido preconizado para melhorar a silanizagao.
Sugere-se a colocagao da restauragdo em um forno (caso a restauragao seja
condicionada com acido hidrofluoridrico e silanizada no laboratério de protese
dentaria antes de ser enviada ao cirurgiao-dentista) ou secagem com ar quente
(comumente realizada por secador de cabelo quando a silanizagao ocorre apds
a prova clinica da restauragao), de 50°C a 100°C, onde a agua, alcool e outros
subprodutos seriam removidos e a formagao da unido covalente entre silano e
silica seria realizada (Roulet et al., 1995). Em contrapartida, outros estudos
contestam estes achados, ressaltando que a adesao as ceramicas vitreas é
fruto da associagao do uso de acido hidrofluoridrico e silano (Cotes et al., 2013;

de Carvalho et al., 2011), independente do calor.

O silano forma trés tipos de camadas diferentes apés sua aplicacéo
sobre a superficie ceramica, sendo que a camada mais proxima da superficie
do vidro é considerada de maior estabilidade hidrolitica e essencial para a
resisténcia de unido a ceramica. As duas outras camadas formadas nao
contribuem significativamente para a resisténcia de unido (Hooshmand et al.,
2002): a camada mais externa possui inumeros oligbmeros frouxos, resultando
em uma fraca unido siloxana, podendo ser removida por meio de solvente
organico ou agua; o mesmo acontece com a camada intermediaria, que
também apresenta oligdmeros frouxos, além de algumas ligagdes covalentes,
mas que pode ser removida com a utilizacdo de agua fervente (Hooshmand et
al., 2012).

Hooshmand et al. (2002) afirmaram que a aplicagdo do silano visa
alcangcar a camada mais interna pela eliminacdo das duas camadas mais

externas, por meio de banhos com agua quente e jatos de ar quente.
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Quanto aos procedimentos de cimentacdo, o cimento resinoso pode ser
aplicado diretamente sobre a superficie ceramica previamente condicionada
com acido hidrofluoridrico e silanizada, evitando a aplicagcdo do sistema
adesivo apo6s a silanizagdo. A justificativa seria a espessura do sistema
adesivo, que poderia alterar a adaptagao e selamento da restauragao (Nikolaus
et al., 2013). No entanto, o objetivo da aplicagédo de um sistema adesivo é a
infiltracdo nas microrretencdes criadas pelo condicionamento com acido
hidrofluoridrico. A omissao desta etapa pode afetar os valores de resisténcia
de uni&do (Naves et al., 2010; Passos et al., 2008).

Portanto, os objetivos deste estudo foram avaliar o efeito de diferentes
protocolos de lavagem e aplicagao de sistema adesivo hidréfobo na superficie
de uma ceramica reforgcada por dissilicato de litio pré-condicionada pelo acido
hidrofluoridrico e pré-silanizada, na resisténcia de unido ao teste de micro-
cisalhamento quando unida a uma resina composta.

A primeira hipétese nula testada foi a de que os valores da resisténcia
de unido ao teste de micro-cisalhamento nao s&o influenciados pelos
protocolos de lavagem do agente de unido silano. A segunda hipétese nula
testada foi a de que a aplicagao do sistema adesivo hidroéfobo nédo afeta a

resisténcia de unido.

MATERIAIS E METODOS

Preparo das amostras
Trinta discos ceramicos reforgados por dissilicato de litio (IPS e.max

Press, Ivoclar Vivadent AG, Schaan, Liechtenstein), medindo 13 milimetros de
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diametro e 7 milimetros de espessura, foram preparados por processo de
injecao de acordo com as instrugdes do fabricante. Apos arrefecimento, todos
os discos foram removidos do material de revestimento, sendo uma de suas
superficies polida em politriz sob refrigeragdo com &agua com sistema
personalizado de papéis abrasivos (CarbiMet®, Buehler, lllinois, USA) com
diminuicdo do grao (#320, #400 e #600). Em seguida, a superficie polida de
todos os discos foi condicionada com acido hidrofluoridrico (Condicionador de
Porcelanas 10%, Dentsply, Petropolis, Brasil) durante 20 segundos, seguido
de lavagem abundante com agua destilada durante 10 segundos. Apés, todos
os discos ceramicos foram levados em um recipiente béquer de vidro
transparente submersos em alcool absoluto (Sigma-Aldrich Brasil LTDA, Séo
Paulo, Brazil) a uma cuba ultrassénica (Limp Sonic, Embrasol Tec, Sdo Paulo,
Brasil) durante cinco minutos, para limpeza. Em seguida, todos os discos
ceramicos foram secos com jatos de ar durante 10 segundos e, na superficie
previamente polida, aplicado o agente de uniao silano (Monobond Plus, Ivoclar
Vivadent AG, Schaan, Liechtenstein) com micro-pincel, aplicando uma fina
camada na superficie tratada, deixando o material reagir durante 60 segundos.
Em seguida, com um forte jato de ar durante 30 segundos, removeu-se todo o
excesso remanescente.

Os discos ceramicos foram distribuidos aleatoriamente em 3 grupos de
acordo com os diferentes protocolos de lavagem: sem lavagem (controle),
lavagem com agua a 25°C e 55°C. Em seguida foram distribuidos em dois
subgrupos de acordo com a aplicagdo de uma resina hidréfoba ou nao (n=5).

G1 (controle) — apenas aplicagao do silano e confecg¢ao dos tubos com

resina composta de baixa viscosidade;



49

G2 - aplicagédo do silano, seguido de lavagem com agua destilada a
25°C durante 10 segundos, secagem com jatos de ar durante 10 segundos e
confeccéo dos tubos com resina composta de baixa viscosidade;

G3 - aplicagédo do silano, seguido de lavagem com agua destilada a
55°C durante 10 segundos, secagem com jatos de ar durante 10 segundos e
confeccdo dos tubos com resina composta de baixa viscosidade;

G4 - aplicagao do silano, seguido da aplicagdo de sistema adesivo
hidrofobo, jatos de ar durante 20 segundos para remogao do excesso, e
confeccéo dos tubos com resina composta de baixa viscosidade;

G5 - aplicagédo do silano, seguido de lavagem com agua destilada a
25°C durante 10 segundos, secagem com jatos de ar durante 10 segundos,
aplicagao de sistema adesivo hidréfobo, jatos de ar durante 20 segundos para
remocao do excesso e confec¢cado dos tubos com resina composta de baixa
viscosidade;

G6 — aplicagédo do silano, seguido de lavagem com agua destilada a
55°C durante 10 segundos, secagem com jatos de ar durante 10 segundos,
aplicagao de sistema adesivo hidréfobo, jatos de ar durante 20 segundos para
remocao do excesso e confecgdo dos tubos com resina composta de baixa
viscosidade;

Foi utilizado o sistema adesivo autocondicionante de 2 passos (Bond
hidrofobo, Clearfil SE Bond, Kuraray America Inc., New York, Ny, USA) com
micro-pincel, aplicando uma fina camada na superficie previamente silanizada,
esfregando ativamente o adesivo durante 20 segundos. Em seguida, com um
forte jato de ar durante 20 segundos, removeu-se todo o excesso

remanescente, sem fotoativagao do adesivo.
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Foram utilizados tubos Tygon de 1 milimetro de didmetro e 3 milimetros
de altura para aplicagdo de uma resina composta de baixa viscosidade (Surefil
SDR Flow, Dentsply De Trey). Quatro cilindros de resina composta
perpendiculares ao disco ceramico foram feitos em cada disco e fotoativados
simultaneamente usando um aparelho LED (BluePhase N, Ivoclar Vivadent),
com radiancia de 1.200 mW/cm? aferido por radiémetro digital (Hilux LedMax)
durante 40 segundos. Em seguida, os tubos Tygon foram cuidadosamente
removidos utilizando uma lamina de bisturi e pinga cirurgica. As amostras

restauradas foram armazenadas em agua destilada a 37°C durante 24 horas.
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Tabela 1. Materiais, fabricantes, lote e composigao.

MATERIAL / FABRICANTE /
LOTE

COMPOSIGAO

Ceramica reforgada
dissilicato de litio

por

IPS e.max Press (lvoclar
Vivadent AG, Schaan,
Liechtenstein)

SiOy, LiO, K0, P20s5, ZrO;, ZnO, outros
oxidos e pigmentos ceramicos.

Acido hidrofluoridrico

Condicionador de Porcelanas

Acido hidrofluoridrico 10%.

10%, Dentsply, Petrépolis,

Brasil)

Lote: 098141H

Etanol Alcool etilico.
Etanol absoluto  (Sigma-

Aldrich Brasil LTDA, Sao

Paulo, Brasil)

Agente de uniao silano

Solugao alcodlica de metacrilato de silano,
metacrilato do acido fosférico e metacrilato de

Monobond  Plus  (lvoclar | gyifeto.

Vivadent AG, Schaan,

Liechtenstein)

Lote: U29879

Sistema adesivo | 10 — metacriloxidecil diidrogeniofosfato

autocondicionante de dois
passos (passo 2)

Clearfil SE Bond
America, Inc.)

(Kuraray

Lote: 7

(MDP); bis-fenol A glicidil dimetacrilato (Bis-
GMA); 2 — hidroxietil metacrilato (HEMA);
dimetacrilato hidréfobo; canforoquinona; N.N.
- dietanol-p-toluidina; silica coloidal
silanizada.

Resina composta de baixa
viscosidade Bulk-fill

SureFil SDR Flow (Dentsply
De Trey, Milford, USA)

Lote: 1508000843

Vidro de bario boro flior aluminio silicato, vidro
de estroncio aluminio fluor silicato; resina
dimetacrilato uretano modificada; bisfenol A
dimetacrilato etoxilado (EBPADMA);
trietilenoglicol ~ dimetacrilato  (TEGDMA);
canforoquinona (CQ) como fotoiniciador; butil
hidroxi tolueno; estabilizantes UV; didxido de
titdnio; pigmentos de 6xido de ferro. (68% em
peso).

Legenda: SiO,, diéxido de silicio; Li,O, éxido de litio; K;O, 6xido de potassio;
P-0s, pentoxido de fésforo; ZrO,, didxido de zirconio; ZnO, éxido de zinco.
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Resisténcia de unido ao teste de microcisalhamento

ApoOs 24 horas de armazenamento em agua destilada a 37°C, os
espécimes foram montados em uma maquina de ensaio universal (EZ Test,
Shimadzu Corp, Kyoto, Japao), equipada com um fio ortodéntico paralelo a
interface de uniao e, operado a uma velocidade de 1mm/min até que a fratura
dos espécimes ocorresse. A carga de tragdo maxima foi dividida pela area
transversal da amostra para expressar resultados em unidades de tensao
(MPa). O valor médio obtido a partir dos quatro cilindros de resina composta

testados em cada disco foi considerado para cada disco ceramico (n=5).

Padréo de fratura

Os modos de falhas foram determinados por exame dos espécimes
fraturados com microscoépio optico (PanTec, Panambra Ind. E Tecnica S.A,,
S&o Paulo, Brasil) com magnificagdo de 50X. Os modos de falhas na interface
fraturada foram classificados em trés tipos: falha coesiva em ceramica, falha
adesiva entre a cerdmica e resina composta ou falha coesiva na resina
composta. Foi registrada a porcentagem de cada tipo de falha em cada grupo

(Kumagai et al., 2015).

Analise estatistica

Os dados da resisténcia de unido ao teste de microcisalhamento foram
analisados estatisticamente por two-way ANOVA, considerando os fatores
"protocolo de lavagem do agente de unido silano" em trés niveis e "sistema

adesivo" em dois niveis, seguido do teste de Tukey para comparagao das
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médias. Todas as analises foram realizadas considerando um nivel de

significancia de 5%.

RESULTADOS

Os valores médios de resisténcia de unido, desvio padrao e diferencas
significativas estdo apresentados na Tabela 2. Two-way ANOVA revelou
diferengas significativas para o fator " protocolo de lavagem” (p=0,02471) e
para o fator "sistema adesivo" (p=0,01687). No entanto, n&do revelou diferenca

significativa para a interacéo entre os fatores (p=0,10433).

Tabela 2. Valores de resisténcia de unido (MPa) produzidos pelos diferentes
protocolos de lavagem e aplicagdo do sistema adesivo.

SEM ADESIVO COM ADESIVO MEDIA
CONTROLE G1 15,8 (1,7) G4 153 (2,4) 15,5(3,2) AB
AGUA 25°C G2 12,2 (1,8) G5 17,1(0,9) 14,7(29) B
AGUA 55°C G3 16,5 (3,1) G6 19,8(3,1) 18,2(3,4) A
MEDIA 14,83 (3,5) b 17,43 (2,9) a

Letras distintas (minusculas — linhas, maiusculas — coluna) diferem entre si pelo
teste de Tukey ao nivel de significancia de 5%.

A aplicagdo do sistema adesivo promoveu valores de resisténcia de
unido significativamente maiores em relagao aos grupos em que o adesivo nao
foi utilizado, independente do protocolo de lavagem

A lavagem do agente de unido silano com agua a 55°C (G3 e G6)
promoveu valores de resisténcia de unido superiores aos demais grupos,
porém sem diferencga significativa com relagao aos grupos em que o silano nao

foi lavado (p>0,05) (G1 e G4) mas, com diferenca significativa em relacado aos
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grupos em que a lavagem do silano foi realizada com agua a 25°C (p<0,05)
(G2 e G5), respectivamente. G1 e G4 tiveram valores médios de resisténcia de
unido sem diferencga significativa com os grupos em que o silano foi lavado com
agua a 25°C (p>0,05) (G2 e G5), respectivamente.

Os resultados para a analise do modo de falha estdo apresentados na
Figura 1. Em todos os grupos, a maior porcentagem de falha foi adesiva (entre
resina composta e ceramica), seguida da falha coesiva em resina composta,
que também foi observada em todos os grupos. A falha coesiva em ceramica

nao foi observada.

Agua 552C + Adesivo
Agua 252C + Adesivo
Adesivo

Agua 552C

Agua 25°C

Controle

0% 20% 40% 60% 80% 100%

B Adesiva M Coesivaem Resina

Figura 1 - Grafico representativo da distribuicdo dos padrdes de fratura (%) entre os grupos.

DISCUSSAO

O &cido hidrofluoridrico a 10% foi utilizado na superficie da ceramica
vitrea reforgada por dissilicato de litio durante 20 segundos para a formagao

de micro-porosidades. Sabe-se que o condicionamento de ceramica de
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dissilicato de litio com acido hidrofluoridrico requer um periodo mais curto (20
segundos) em comparagao as ceramicas feldspaticas e reforgadas por leucita,
possivelmente devido ao reduzido tamanho dos cristais e também porque o
condicionamento excessivo pode diminuir a resisténcia do substrato ceramico.
De acordo com Steinhauser et al. (2014), as ceramicas vitreas podem ser
tratadas por meio do tratamento mecanico, com a utilizagao do jato de 6xido
de aluminio, ou pelo tratamento quimico, que compreende a utilizacdo do acido
hidrofluoridrico em concentragdes que variam de 5% a 10% ou, ainda, pela
associacao de ambos os tipos de tratamentos.

Neste estudo, o acido hidrofluoridrico foi lavado com agua destilada
durante 10 segundos. Estudos mostram que a lavagem insuficiente deste acido
pode influenciar negativamente na polimerizagédo dos materiais compdsitos,
sendo recomendado o uso de spray ar-agua por trinta segundos (Amaral et al.,
2011; Saavedra et al., 2009).

Durante o condicionamento com acido hidrofluoridrico, sais insoluveis
de fluor-silica precipitam na superficie como subprodutos (Shimada et al.,
2002). Eles podem inibir a adaptagdo adequada do silano e do cimento
resinoso, gerando uma redugao na resisténcia de uniao de até 50% se nao
forem eliminados (Matinlinna et al., 2007). Neste trabalho, os discos ceramicos
foram levados em um recipiente béquer de vidro transparente submersos em
alcool absoluto a uma cuba ultrassdnica durante cinco minutos, para a
remocao destes residuos. A remocgao destes residuos deve ser realizada
(Steinhauser et al., 2014) por meio da utilizagdo da cuba ultrassénica (Cotes
et al., 2013) ou a utilizagdo de acido fosférico a 37%, ou da combinagao de

ambos (Steinhauser et al., 2014). Outros estudos também indicam a remoc¢ao
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destes sais pela limpeza da restauracdo com banho ultrassénico ou pelo
condicionamento e esfregagco com acido fosférico a 37% na superficie por um
minuto antes da aplicagao do silano (Shimada et al., 2002; Magne et al., 2006;
Canay et al., 2001). Mesmo que o acido fosforico tenha a capacidade de limpar
a superficie ceramica, ele ndo aumenta a rugosidade superficial nem a
resisténcia de unido (Ayad et al., 2008; Shimada et al., 2002).

Ap0ds a aplicacao do acido hidrofluoridrico e limpeza das amostras em
cuba ultrassénica com alcool absoluto, os discos ceramicos receberam uma
fina camada do agente de unido silano com micro-pincel, deixando o material
reagir durante 60 segundos. Em seguida, com um forte jato de ar durante 30
segundos, removeu-se todo o0 excesso remanescente. Procedimento
semelhante de silanizacao foi observado no estudo de Lise et al. (2015). O
tempo de aplicagdo do agente de unido silano varia para cada fabricante: 5
segundos (Ceramic Primer, 3M-ESPE), 30 segundos (Bis-silane, BISCO) e 60
segundos (Monobond Plus, lvoclar Vivadent). A secagem também apresenta
variacdo em termos de tempo (15 segundos a 20 minutos) e temperatura
(temperatura ambiente a superiores a 100°C).

Quanto ao uso do agente de uniao silano (Monobond Plus, Ivoclar
Vivadent), Lise et al. (2015) ndo observaram diferenga significativa nos valores
médios de resisténcia de unido nos grupos que nao foram aplicados silano nem
adesivo sobre as superficies ceramicas condicionadas, com o0s respectivos
valores médios de resisténcia de unido obtidos nos grupos nao-condicionados
com acido hidrofluoridrico, mas silanizados, independentemente da aplicacao
de sistema adesivo. Mesmo nas superficies ceramicas de dissilicato de litio

nao condicionadas, os mondmeros funcionais (3-trimetoxisililpropilo, 10-
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metacriloxi-decilo-di-hidrogenofosfato) presentes na solugdo do silano
Monobond Plus (lvoclar Vivadent) conseguiram uma resisténcia adesiva acima
de 28,0 MPa. O 10-MDP é conhecido por sua capacidade de unido quimica
favoravel a diversos substratos e é considerado um mondémero “padrao-ouro”
para adesé&o as ceramicas (Inokoshi et al., 2014).

Um estudo foi realizado com intuito de investigar se a secagem poés-
silanizagao com corrente de ar quente poderia aumentar a resisténcia de uniao
entre compasito e ceramica. As superficies foram silanizadas e secas com ar
a temperatura ambiente por 1 minuto ou, ar quente 45 + 5°C por 2 minutos.
Concluiu-se que a secagem do silano por uma corrente de ar quente foi eficaz
para melhorar a resisténcia de unido a tragao do compdésito a ceramica (Shen
et al., 2004). A secagem do silano com ar aquecido parece consolidar as trés
camadas formadas, estabilizando a unido siloxana.

Hooshmand et al. (2004), realizaram um estudo com o objetivo de testar
os métodos para melhorar a resisténcia de unido da ceramica-silano-resina, de
forma que fosse possivel eliminar o processo de condicionamento acido dos
materiais ceramicos com acido hidrofluoridrico. Observaram que a aplicagao
do silano com micro-pincel ao invés da imersdo da amostra promoveu uma
camada mais fina; que o tratamento com calor eliminou agua, alcool e outros
subprodutos auxiliando na reacdo de condensacao silano-silica, promovendo
a formagao de uma ligagao covalente; que a secagem com jatos de ar quente
a 50°C foi preferivel sobre a secagem a 100°C; e que o enxague com agua em
ebulicdo aumentou muito o numero de fraturas coesivas no cimento,
provavelmente pela remocdo da camada mais externa da pelicula de silano.

No presente estudo, a secagem do agente de unido silano foi realizada com
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jatos de ar a temperatura ambiente, enquanto a lavagem do silano realizada
com agua a 55°C promoveu os maiores valores de resisténcia de unido,
obtendo-se predominancia de falhas adesivas.

Conforme Hooshmand et al. (2002), a aplicagdo do silano induz a
formacao de um complexo de interfaces com distintas camadas. O silano forma
trés tipos de camadas diferentes apdés sua aplicagdo sobre a superficie
ceramica, sendo que apenas uma delas, a monocamada (mais proxima do
substrato ceramico), é considerada de maior estabilidade e essencial para a
resisténcia de unido a ceramica, enquanto que as duas outras camadas
formadas (maior parte do silano) ndo contribuem significativamente para a
resisténcia de unido (Hooshmand et al., 2002). A camada mais externa possui
inumeros oligbmeros, resultando em uma fraca unido siloxana, podendo ser
removida por meio de solvente organico ou agua; o mesmo acontece com a
camada intermediaria, que pode ser removida com a utilizagdo de agua
fervente (Hooshmand et al., 2012). Portanto, essas duas camadas externas
enfraquecem a interface devido a sua sensibilidade a ataques térmicos. No
entanto, a monocamada parece estar quimicamente reagida por meio de uniao
siloxano covalente e, resiste aos ataques hidrotérmicos.

Neste estudo, os maiores valores de resisténcia de unido foram
observados nos grupos em que a lavagem do agente de unido silano foi
realizada com agua a 55°C (G3 e G6), corroborando com os estudos de
Hooshmand et al. (2012), sem diferencga significativa com os grupos onde o
silano nao foi lavado (G1 e G4), e independente da aplicagdo do sistema

adesivo, rejeitando a primeira hipotese nula.
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O sistema adesivo autocondicionante de 2 passos (Bond hidréfobo,
Clearfil SE Bond, Kuraray America Inc) foi aplicado em uma fina camada na
superficie dos discos ceramicos previamente silanizados com micro-pincel,
esfregando ativamente o adesivo durante 20 segundos. Em seguida, com um
forte jato de ar durante 20 segundos, removeu-se todo O excesso
remanescente, sem fotoativagdo do adesivo. Segundo Roulet et al. (1995), o
silano aumenta a hidrofobicidade e a molhabilidade da superficie
condicionada, melhorando sua interagdo com os materiais compositos. O
objetivo da aplicagdo prévia de uma resina hidrofébica fluida € criar um
embricamento mecanico entre resina hidrofébica e ceramica condicionada
para aumentar a resisténcia de unido. Neste estudo, foi observado que a
aplicacédo do sistema adesivo hidréfobo promoveu valores médios de
resisténcia de uniao significativamente maiores em relagéo aos grupos onde o
adesivo nao foi utilizado, rejeitando a segunda hipétese nula. Alguns clinicos
evitam a aplicagdo de uma camada adesiva previamente a cimentacao,
preocupados com a espessura dessa camada e sua possivel interferéncia na
adaptacao da pecga protética. No entanto, € questionavel a capacidade do
cimento resinoso em penetrar nas irregularidades criadas pelo
condicionamento acido (Nikolaus et al., 2013).

De acordo com o trabalho de Naves et al. (2010), a aplicagédo de um
sistema adesivo hidréfobo proporcionou maior infiltragdo nas irregularidades
da superficie ceramica previamente condicionada e silanizada. O sistema
adesivo hidréfobo parece ser indispensavel para promover melhor molhamento
da superficie ceramica condicionada e silanizada, além de infiltrar nas

microrretengdes, garantindo maior embricamento mecanico do adesivo (Naves
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et al.,, 2010; Peumans et al., 1999). No entanto, Passos et al. (2008) nao
observaram melhores resultados com a aplicacdo do sistema adesivo
previamente a aplicagao do compadsito.

A omissao da aplicagao do sistema adesivo gera insuficiente penetragao
do agente cimentante resinoso nas microporosidades e, consequente
diminui¢cao da resisténcia de unidao (Mecholsky, 1995). Lastumaki et al. (2003)
afirmam que os espagos que ndo sao preenchidos pelo adesivo podem agir
como uma area de concentracdo de tensdo quando submetidas a carga
mecanica, uma vez que o adesivo age como um amortecedor.

O tratamento de superficie (por meio de &cido hidrofluoridrico e
silanizagdo), o sistema adesivo e o compdsito para cimentagdo medeiam a
unido entre as ceramicas de dissilicato de litio e a estrutura do dente. De
acordo com as evidéncias clinicas acima mencionadas, o condicionamento
com acido hidrofluoridrico e a silanizacdo parecem melhorar a adesao;
contudo, as variagdes na composicdo quimica, no escoamento, na viscosidade
e nas propriedades mecanicas de cada cimento resinoso podem também ser
responsaveis pelas variagdes na resisténcia de unido. Lise et al. (2015)
indicam que a resisténcia de unido é melhorada quando se segue o protocolo
de cimentagcdo completo (acido hidrofluoridrico, silano, sistema adesivo e
cimento resinoso). No entanto, utilizaram um cimento resinoso dual.

Para este estudo, foi escolhido o teste de micro-cisalhamento por ser o
mais adequado para avaliar a resisténcia de unidao quando se utilizam materiais
quebradicos tais como ceramicas e esmalte dentario, onde os espécimes nao

necessitam de seccionamento. O seccionamento de materiais frageis para
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testes de resisténcia de unido pode resultar em um grande numero de falhas
coesivas (Zohairy et al., 2010; Armstrong et al., 2010; Nikolaus et al., 2013).
A resisténcia de unido nao deve ser o unico fator de analise referente a
qualidade da adesao das restauracdes ceramicas. Outro indicador importante
€ a analise dos modos de falhas (Bona et al., 2003; Kern et al., 1998; Klosa et
al., 2009). Neste estudo, os modos de falhas dos grupos experimentais foram
investigados por microscopio optico, registrando a porcentagem de cada tipo
de falha em cada grupo, conforme descrito por Kumagai et al. (2015).
Observou-se que a principal falha em todos os grupos foi adesiva, mostrando
que a resisténcia de unido entre a ceramica e a resina composta teve niveis
inferiores em relagao a resisténcia interna da prépria resina composta e da
ceramica, que resultaria em falha coesiva em resina composta e coesiva em
ceramica, respectivamente. No entanto, os trabalhos que apresentam maior
porcentagem de falhas coesivas em relagao a falha adesiva, tem como causa
a realizacao do teste de micro-tragao, com o prévio seccionamento dos discos
ceramicos (Zohairy et al., 2010; Armstrong et al., 2010; Nikolaus et al.,2013).
Neste estudo, ndo foram observadas falhas coesivas em ceramica, o que

demonstra a alta resisténcia coesiva do dissilicato de litio.

CONCLUSAO

J Quanto a temperatura de lavagem do agente de unido silano, a
utilizagao de agua a 55°C promoveu os melhores resultados de resisténcia de

unido, independente da aplicacdo do sistema adesivo.
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o Quanto a aplicacao de sistema adesivo hidréfobo, recomenda-se
a aplicacdo apés a silanizagdao, pois promoveu as maiores médias de

resisténcia de unido.
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4. CONSIDERAGOES FINAIS

A limpeza do silano por agua nao apresentou valores significativamente
menores em relagdo aos demais métodos de contaminacio, enquanto que a
contaminagao por saliva promoveu significativamente os menores valores de
resisténcia de unido. A termociclagem reduziu significativamente a resisténcia
de unido.

Quanto a temperatura de lavagem do agente de unido silano, a
utilizacéo de agua a 55°C promoveu os melhores resultados de resisténcia de
unido, independente da aplicacdo do sistema adesivo. Quanto a aplicagcao de
sistema adesivo hidréfobo, observou-se que a aplicagdo apds a silanizacao
promoveu melhores médias de resisténcia de uniao.

Com base nos resultados destes estudos, indica-se realizar a
silanizagdo apds os procedimentos de prova clinica, com o objetivo de nao
contaminar as camadas formadas pelo silano ou, evitar a contaminagao por
saliva durante a prova clinica, caso a superficie interna da ceramica tenha sido
pré-condicionada e silanizada. Apds a silanizacdo, os procedimentos
independentes de lavagem do silano com agua a 55°C e aplicagéo do sistema
adesivo hidréfobo, mostraram-se eficazes na melhora das médias de valores

de resisténcia de uniao.
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