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Resumo

AZEVEDO, Eduardo Costa de. Andlise do desempenho de condicionadores
experimentais no tratamento de ligas metalicas. 2007. 48f. Dissertacao
(Mestrado) — Programa de Pés Graduagao em Odontologia. Universidade Federal de
Pelotas, Pelotas.

O objetivo deste estudo foi avaliar o desempenho de trés condicionadores
experimentais em ligas metalicas de diferentes composi¢cdes quimicas, através de
testes de microcisalhamento e analise de fratura. Trés ligas metalicas (NiCr, AgPd,
AgAu) foram fundidas em forma de disco (3x10 mm) e suas superficies foram
preparadas com lixas d’agua (400, 600 e 1200#). Todos os grupos receberam um
tratamento superficial com quatro condicionadores, sendo trés experimentais € um
comercial (Alloy Primer- Kuraray Medical Corporation, Kurashiki, Okayama, Japao)
que serviu de controle. Logo apos o condicionamento, foi aplicado o adesivo do
sistema Adper Scotchbond (3M Dental Products Division, Saint Paul, MN, EUA) e
sobre este foram confeccionados os corpos de prova com um cimento resinoso de
ativacédo dupla Rely X ARC (3M Dental Products Division, Saint Paul, MN, EUA) com
uma area de ades3o de 1,13 mm?. O adesivo e o cimento resinoso utilizados foram
fotoativados com aparelho LED SDI Radii® (1400mW/cm?) por 40 segundos. Os
ensaios mecanicos foram executados com velocidade de 0,5 milimetros por minuto.
Os valores de resisténcia adesiva foram registrados em MPa (N/mm? =
Newton/milimetro?) e submetidos a Anélise de Variancia e teste complementar de
Tukey para detectar diferenga entre as médias (p < 0,05). A analise da superficie de
fratura foi observada através de microscopia optica com um aumento de 40X sendo
classificada como falha adesiva, mista ou coesiva. Os condicionadores
experimentais ndo apresentaram um fator de desempenho satisfatorio devido a
variagdo das meédias nos substratos metalicos utilizados. Houve predominancia de
falha do tipo adesiva. Baseado na metodologia foi possivel concluir que os
condicionadores experimentais apresentaram resisténcia de unido significante nos
grupos avaliados, porém necessitam de modificagdes para alcangarem valores mais

aproximados ao material comercial.

Palavras chave: primer para metal; microcisalhamento; resisténcia de uniao,

materiais dentarios, ligas metalicas.



Abstract

AZEVEDO, Eduardo Costa de. Evaluation of experimental conditioners in the
metal alloys treatment. 2007. 48p. Dissertation (Ms) - Post Graduate Program,
Dentistry School, Federal University of Pelotas, RS, Brazil.

The aim of this study was to investigate the performance of three experimental
surface conditioners on metal alloys of different chemical composition, through micro-
shear tests and failure analysis. Three metal alloys (NiCr, AgPd, AgAu) were melted
in disc-shaped specimens (3mm in thickness x 10mm in diameter) and their surfaces
were polished with aluminum oxide abrasive papers (400-, 600- and 1200-grit). The
groups were treated with one of the experimental surface conditioners, and a
commercial material (Alloy Primer — Kuraray) was used as a control. The bonding
agent of the Adper Scotchbond system (3M) was applied, and cylindrical specimens
were made with a resin cement (Rely X ARC - 3M), with an adhesion area of
1.13mm? The bonding agent and the cement were light-activated for 40s (LED SDI
Radii® - 1400mW/cm?). The micro-shear test was conducted at a cross-head speed
of 0.5mm/min. Bond strength values were calculated in MPa (N/mm?) and submitted
to ANOVA and Tukey’s post-hoc test (p<0.05). Fractographic analyzes were
performed under optical microscopy (40X) and classified as adhesive, mixed or
cohesive. The experimental surface conditioners did not present a satisfactory
performance factor due to the means variation in the metal alloys used in the study. A
predominance of adhesive failures was detected. In conclusion, the experimental
surface conditioners presented a significant adhesion to all metal alloys. However,
these materials need modifications to obtain values more approximate to the

commercial material.

Keywords: metal primer; micro-shear; bond strength, dental materials, metal alloys.
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Projeto de pesquisa

Introdugao

Apesar do desenvolvimento e do crescente uso da ceramica pura
(KUMBULOGLU et al, 2003), restauracbes metalo-ceramicas ainda sao
consideradas uma boa opcédo para a reabilitagdo oral devido a sua resisténcia
(CHUNG; HWANG,1997; OZCAN;NIEDERMEIER, 2002). Mas a falta de uma
camada de unido quimica entre a infra-estrutura metalica e a resina pode levar a
ocorréncia de um fendmeno de corrosao cervical em préteses fixas metalicas com
facetas estéticas, tendo como consequéncias o mau-halito, gosto ruim e diminuicao
da estética (ROMINU et al., 2002).

Desta forma, para se obter sucesso nos procedimentos que envolvam unido em
estruturas metalicas é fundamental um tratamento apropriado na superficie do metal
e uma aplicacdo correta de um sistema adesivo capaz de promover uma unido
satisfatéria a resina composta (DENEHY; BOUSCHLISHER; VARGAS, 1998).
Adesivos com mondmeros derivados dos 4acidos carboxilico ou fosférico
(BERTOLOTTI; LACY; WATANABE, 1989) séao capazes de promover a adesao entre
0 substrato dentario e a base de ligas metdlicas, mas séo ineficazes quando a
estrutura metalica é feita com o uso de ligas nobres. Este fendbmeno pode ser
explicado pelo fato de que o mecanismo de adesdo entre os mondmeros acidos
presentes nos compostos e as ligas metalicas ndo-nobres se da pela interagao
entre, a camada passiva de 6xidos formada na superficie do metal e os monémeros
acidos hidrofébicos funcionais presentes nos adesivos. Porém, em superficies
metalicas nobres ha uma dificuldade em formar a camada de 6xidos para que a
ligacao quimica possa ocorrer (ECHIZENYA, 1992).

Recentemente os métodos de adesao em ligas nobres foram divididos em duas
categorias. A primeira delas representa as técnicas de modificagdo de superficie,
qgue criam uma fina camada no substrato metalico que pode ser organica, inorganica,
metalica ou um material composto. Ja a segunda € o uso de um mondmero capaz de
promover uma adesdo quimica direta entre os elementos do metal nobre e os

componentes resinosos (MATSUMURA et al., 2001). O tratamento da superficie com
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condicionadores contendo monémeros para metais preciosos € um método simples
e facil e os componentes desenvolvidos, assim como os mondmeros adesivos,
contém atomos de enxofre nos grupos funcionais, provavelmente devido a sua alta
afinidade quimica com o metal (SUZUKI et al., 1999). Varios mondmeros para
metais preciosos contendo atomos de enxofre nos grupos funcionais tais como o tiol
(TORIYAMA et al., 1991), tiofenol (KOJIMA, 1986), dissulfeto (KOJIMA; KADOMA,
1992), acido tiofosforico (KOJIMA; KADOMA; IMAI, 1987), sulfeto (KADOMA,;
KOJIMA, 1992) e tirana (KADOMA, 1997) demonstraram que quando reagem com
0s metais nobres, conseguem aumentar a resisténcia adesiva das resinas pela sua
copolimerizagdo com os monémeros da matriz resinosa (KADOMA, 2003).

Em 1987, Kojima et al demonstraram que o 6-n-4 Vinilbenzil Propilamino di-Tiona
Triazina (VBATDT) em solugdo com a acetona é efetivo como condicionador para
melhorar a resisténcia adesiva de resinas de MMA-PMMA em ligas odontoldgicas de
metais preciosos. Isto ocorre devido a existéncia de uma relagao especifica entre os
atomos de enxofre do VBATDT e a superficie de metal nobre, através da formacao
de uma camada de adesdo quimica, aumentando a resisténcia de unido entre ligas
de metais preciosos e a resina. Em estados de sdlido e solugédo, o VBATDT possui
uma estrutura do tipo tione a qual é quimicamente estavel e é isto que torna estes
materiais estaveis quando estdo estocados. Porém, quando as moléculas de
VBATDT entram em contato com a superficie metalica, ocorre um fenédmeno
denominado tautomerizagdo, que ativa quimicamente os grupos mercaptos. Desta
forma, ocorre a transformagdo dos grupos tione (-C=S) em tiol (-C-S-H) e
subsequentemente ocorre a formacdo de uma adesdo primaria com o metal e a
copolimerizagao dos grupos vinil com o monémero resinoso a base de metacrilato
(ATSUTA; MATSUMURA; TANAKA, 1992). O mesmo acontece com a Tirana, onde
testes laboratoriais demonstraram que mondmeros derivados deste sulfeto
apresentaram excelentes resultados de resisténcia adesiva de resinas de MMA-
PMMA, quando utilizados como condicionadores em superficies de metais nobres
(KADOMA, 1997).

Alguns primers para metal existentes no mercado como o V- Primer (Sun
Medical Co, Ltd, Moriyama, Japan) e o Alloy Primer (Kuraray Medical Corporation,
Kurashiki, Okayama, Japdo) possuem na sua constituicio o monémero 6-(4-
vinilbenzil-n-propil)amino-1,3,5-triazine-2,4-ditiol  (VTD) e o mondémero VBATDT

respectivamente. Estes compostos sulfurados polimerizaveis sao capazes de
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aumentar a resisténcia de unido em metais nobres, principalmente em ligas de
Prata-Paladio em que a durabilidade da unido analisada em estudos, foi maior que
em ligas de ouro do tipo Il (MATSUMURA; ATSUTA, 1996, MONYA; MATSUMURA,;
ATSUTA, 1998). Um estudo realizado por Matsumura et al (1999), onde foram
analisados quatro condicionadores para metal através de testes de Cisalhamento,
demonstrou melhores resultados de resisténcia de unido do Alloy Primer quando
comparado ao V-primer. Isto foi justificado pelo fato que, além do mondémero
sulfurado e do solvente Acetona presente em ambos os materiais, o Alloy Primer
possui na sua constituicio um mondmero metacrilato-fosfato (MDP) capaz de afetar
positivamente o efeito do monédmero VBATDT em ligas nobres, principalmente
naquelas em que a Prata encontra-se presente.

Diante dos conhecimentos adquiridos através de estudos prévios sobre
condicionadores para superficies metalicas, a possibilidade do desenvolvimento de
novos materiais experimentais torna-se viavel e necessario para colaborar com o

desenvolvimento da ciéncia e tecnologia do nosso pais.



Justificativa

Os testes de materiais experimentais sao ideais, pois permitem o melhor controle
das variaveis pelo pleno conhecimento de sua composicdo e, além disso, se
tivermos a possibilidade de desenvolver novos biomateriais conseguiremos
minimizar custos de importagcdo e tornar a participagao tecnolégica do nosso pais

mais expressiva neste segmento.



Objetivo

O objetivo deste projeto sera avaliar o desempenho de trés condicionadores
experimentais em ligas metalicas de diferentes composi¢des quimicas, comparados

a um controle comercial.



Material e Métodos

Consideragoes iniciais

Este projeto caracteriza-se por um estudo interdisciplinar (Odontologia-Quimica)
e interinstitucional (UFPel-UFRGS) sendo os experimentos executados em ambas
instituicdes.

Resisténcia de uniao a microtragao e analise do modo de fratura

Para a realizagdo deste trabalho serdo utilizadas trés ligas metalicas (tab.1) e
quatro condicionadores para tratamento superficial do metal sendo trés
experimentais e um comercial (Alloy Primer- Kuraray Medical Corporation, Kurashiki,
Okayama, Japao). Os experimentas terao diferenga na formulacdo apenas no
mondémero que sera utilizado, sendo um fosfatado, um sulfurado, € um misto que
tera os dois tipos de monbmeros. A acetona sera o solvente utilizado nos trés
materiais. Para a confeccdo dos corpos de prova, serao utilizados o adesivo do
sistema Adper Scotchbond (3M Dental Products Division, Saint Paul, MN, EUA) e um
cimento resinoso de ativagdo dupla Rely X ARC (3M Dental Products Division, Saint
Paul, MN, EUA).

Quatro discos de cada tipo de liga serdo confeccionados por um laboratério
protético especializado e terdo 3mm de espessura e 10mm de didmetro. Para
facilitar a apreensido dos discos metalicos, canos de PVC preenchidos com resina
acrilica serao usados para afixar a base dos discos metalicos, ficando expostas
somente as superficies que serdo regularizadas através de um polimento com lixas
d’agua de granulagao 400, 600 e 1200 respectivamente, durante 10 minutos com o
auxilio de uma politriz com velocidade de 210 rpm. Imediatamente, as superficies
serdo limpas com jatos de agua destilada e ar durante 1 minuto para remogéo dos
residuos mais grosseiros e depois serdao colocadas em um aparelho de ultra-som
durante 15 minutos. As superficies serdo secas somente com jatos de ar durante 2
minutos e armazenadas em um recipiente coberto.Todas as superficies receberao o

tratamento superficial com os condicionadores selecionados, sendo que, ao final da
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analise de um material, a superficie sera novamente regularizada e reaproveitada

para os testes seguintes.

Tabela 1. Ligas metélicas utilizadas no estudo.

Ligas Composicao (%) Fabricante Lote
Wironia Ni (59,6) Bego bremer Goldschlagerei 14078
(NiCr) Cr (24,0) Wilh. Herbst GmbH & Co.

Mo (9,8) Bremen
Minigold Au (40,0) Ivoclar  Vivadent Inc. ,
(AgAu) Pd (4,0) Mississauga, Canada +$K00443E$
Ag (47,0)
Cu (7,5)
Zn (1,0)

Outros (0,5)

Castwell Ag (46) GC Dental Industrial Corp, 508042
M.C.12 Pd (20) Tokyo, Japan
(AgPd) Cu (20)

Au (12)

Outros (2)

Sobre cada disco metalico serdo confeccionados trés corpos de prova
totalizando 144 analises ao final do estudo (n=12). Os condicionadores de superficie
serdo aplicados pelo mesmo operador e conforme as especificacbes do fabricante
do material comercial que, neste caso, servira de controle para os demais.

Para a realizagao dos testes de tragao, foi confeccionado um dispositivo metalico
retangular com um orificio central em forma de cone com 6mm na base superior e
1mm na inferior. Apds a aplicagdo do condicionador e do adesivo na superficie da
liga, o aparato sera posicionado sobre a superficie do disco metalico com a base
inferior voltada para baixo e, s6 entdo, sera realizada a fotoativagdo do adesivo por
40 segundos com aparelho fotoativador LED SDI Radii® (1400mW/cm?), criando uma

area de adesao de 0,785 mm>. Imediatamente, sera inserido pelo orificio superior,
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com o auxilio de uma sonda milimetrada modificada, o cimento resinoso que sera

fotoativado da mesma maneira.

Figura 1 - Dispositivo para os testes de microtragao.

Este aparato sera acoplado diretamente a maquina de ensaio universal EMIC
DL-500 (Emic, Sao José dos Pinhais, Brasil) através de uma al¢ca de 4cm de altura,
soldada na superficie do dispositivo de maneira equidistante para nao causar
distorcbes no momento do teste. A tracdo axial sera com velocidade de 0,5
milimetros por minuto. Os valores de resisténcia adesiva serdo registrados em MPa
(N/mm? = Newton/milimetro®) e os resultados submetidos a analise estatistica pelo
método mais apropriado que sera escolhido com base na aderéncia no modelo de
distribuigdo normal e igualdade de variéncias. Para todos os testes sera considerado
o valor p < 0,05 como estatisticamente significante.

A analise da superficie de fratura sera observada através de microscopia optica
(MO) disponivel em Microdurdmetro (Futuretech FM700, Japdo) com um aumento de
500X e sera classificada como falha adesiva quando esta ocorrer na interface
cimento resinoso/metal; coesiva quando a fratura ocorrer no cimento resinoso e
ainda podera ser mista quando ocorrer uma mistura das anteriores no mesmo corpo

de prova.



Tratamento estatistico

O numero de repetigdes especificados na presente metodologia partira dos
valores mais comumente utilizados na literatura. No entanto o numero definitivo de
repeticbes em cada avaliagdo tera como base o calculo de amostra executado em
estudos pilotos prévios. Apos a realizagdo do estudo piloto e da metodologia sera
checado o poder do teste, sempre respeitando a padronizagédo do estudo. De posse
dos resultados dos experimentos, o método estatistico mais apropriado sera
escolhido com base na aderéncia no modelo de distribuicdo normal e igualdade de
variancias. Para todos os testes sera considerado o valor p< 0,05 como
estatisticamente significante. Para a realizagdo da analise estatistica sera utilizado o

programa GMC 8.1.

N.A: devido ao fato do dispositivo confeccionado para os testes de microtragdo ter
apresentado falhas durante os ensaios, uma mudanga na metodologia se fez
necessaria para garantir uma maior precisdo dos resultados. Desta forma, o
dispositivo foi descartado do estudo e os testes de resisténcia adesiva foram
realizados com a utilizagdo de ensaios de microcisalhamento, que serdo

posteriormente descritos.
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Orgcamento

Quadro 1 - Orgamento previsto para a viabilizagao do projeto.

Descrigao Qtde. Custo Unit. Total

Adesivo Adper Scotchbond 1un. R$ 80,00 R$ 80,00
Microbrush 2cX. R$ 7,00 R$ 14,00
Alloy Primer 1fr. R$ 120,00 R$ 120,00
Cimento resinoso Rely X 1un. R$ 180,00 R$ 180,00
Ensaios mecanicos 180 andlises R$ 5,00 R$ 900,00
Liga de NiCr 5 R$ 50,00 R$ 250,00
Liga de AgPd 5 R$ 100,00 R$ 500,00
Liga de AuPd 5 R$ 150,00 R$ 750,00
Matriz para testes de tragao 1 R$ 50,00 R$ 50,00
Lixas d’agua para polimento 20 R$ 1,00 R$ 20,00
Resina acrilica 1 kit R$ 40,00 R$ 40,00
Materiais para desenvolver Primers experimentais 200g R$ 350,00 R$ 350,00
Cartucho de tinta para impressora 1un. R$ 100,00 R$ 100,00
Folhas A4 2x100 R$ 5,00 R$ 10,00
Impressao da dissertagao 8 un. R$ 50,00 R$ 200,00
Servigo de revisao de Inglés 1 revisdo R$ 200,00 R$ 200,00

TOTAL | R$ 3.804,00




Quadro 2 — Cronograma de execugao do projeto

Treinamento Organizagao
Revisao da Aquisicao de Fase Submisséao para
Periodo em de Resultados Qualificagao Defesa
Literatura Materiais Experimental Publicacédo
Laboratorio e Estatistica
Janeiro-07 X X
Fevereiro-07 X X
Margo-07 X X X
Abril-07 X X
Maio-07 X X
Junho-07 X
submissao do
Artigo para
Julho-07 gop
periodico Qualis A X
internacional
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Resumo

Objetivo: Avaliar o desempenho de trés condicionadores experimentais em ligas
metalicas de diferentes composigdes quimicas, através de testes de
microcisalhamento e analise de fratura.

Material e métodos: Trés ligas metalicas (NiCr, AgPd, AgAu) foram fundidas em
forma de disco (3x10 mm) e as superficies utilizadas nos testes foram preparadas
com lixas d’agua (400, 600 e 1200#). Todos os grupos receberam um tratamento
superficial com quatro condicionadores, sendo trés experimentais e um comercial
(Alloy Primer- Kuraray Medical Corporation, Kurashiki, Okayama, Japao) que serviu
de controle. Logo apds o condicionamento, foi aplicado o adesivo do sistema Adper
Scotchbond (3M Dental Products Division, Saint Paul, MN, EUA) e sobre este foram
confeccionados os corpos de prova com um cimento resinoso de ativagao dupla Rely
X ARC (3M Dental Products Division, Saint Paul, MN, EUA) com uma area de adeséao
de 1,13 mm? . O adesivo e o cimento resinoso utilizados foram fotoativados com
aparelho LED SDI Radii® (1400mW/cm?) por 40 segundos. Os ensaios mecanicos
foram executados com velocidade de 0,5 milimetros por minuto. Os valores de
resisténcia adesiva foram registrados em MPa (N/mm? = Newton/milimetro®) e
submetidos a Anadlise de Variancia e teste complementar de Tukey para detectar
diferenca entre as médias. Para todos os testes foi considerado o valor p < 0,05
como estatisticamente significante. A andlise da superficie de fratura foi observada
através de microscopia O6ptica (MO) disponivel em Microdurbmetro (Futuretech
FM700, Japado) com um aumento de 500X sendo classificada como falha adesiva,
mista ou coesiva.

Resultados: Os condicionadores experimentais ndo apresentaram um fator de

desempenho satisfatério devido a variagdo das médias nos substratos metalicos
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utilizados. Houve predominancia de falhas adesivas com exce¢ao apenas do

material comercial que obteve em maior niumero as falhas do tipo mista.
Conclusodes: Os condicionadores experimentais aumentaram a resisténcia de

unido em todos os grupos avaliados, porém necessitam de modificacdes para

alcancarem valores mais aproximados ao material comercial.

Palavras-chave: primer para metal; microcisalhamento; resisténcia de uniao;

materiais dentarios; ligas metalicas.
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Introducgao

Apesar do desenvolvimento e do crescente uso da ceramica pura (1),
restauragcdes metalo-cerAmicas ainda sao consideradas uma boa opcado para a
reabilitacado oral devido a sua resisténcia (2,3). Mas a falta de uma camada de unido
quimica entre a infra-estrutura metalica e a resina pode levar a ocorréncia de um
fendmeno de corrosdo cervical em préteses fixas metalicas com facetas estéticas,
tendo como conseqiéncias o mau-halito, gosto ruim e diminuigéo da estética (4).

Desta forma, para se obter sucesso nos procedimentos que envolvam unido em
estruturas metalicas é fundamental um tratamento apropriado na superficie do metal
e uma aplicagdo correta de um sistema adesivo capaz de promover uma unido
satisfatoria a resina composta (5). Adesivos com monémeros derivados dos acidos
carboxilico ou fosférico (6) sdo capazes de promover a adesao entre o substrato
dentario e a base de ligas metdlicas, mas séo ineficazes quando a estrutura metalica
¢é feita com o uso de ligas nobres. Este fendmeno pode ser explicado pelo fato de
que o0 mecanismo de adesdo entre os mondmeros acidos presentes nos compostos
e as ligas metdlicas ndo-nobres se da pela interagdo entre, a camada passiva de
Oxidos formada na superficie do metal e os mondémeros &cidos hidrofdbicos
funcionais presentes nos adesivos. Porém, em superficies metalicas nobres ha uma
dificuldade em formar a camada de 6xidos para que a ligagado quimica possa ocorrer
(7).

Recentemente os métodos de adesao em ligas nobres foram divididos em duas
categorias. A primeira delas representa as técnicas de modificagdo de superficie,
que criam uma fina camada no substrato metalico que pode ser organica, inorganica,
metalica ou um material composto. Ja a segunda € o uso de um mondmero capaz de
promover uma adesdo quimica direta entre os elementos do metal nobre e os
componentes resinosos (8). O tratamento da superficie com condicionadores
contendo monémeros para metais preciosos € um método simples e facil e os
componentes desenvolvidos, assim como os monémeros adesivos, contém atomos
de enxofre nos grupos funcionais, provavelmente devido a sua alta afinidade
quimica com o metal (9). Varios mondmeros para metais preciosos contendo atomos
de enxofre nos grupos funcionais tais como o tiol (10), tiofenol (11), dissulfeto (12),

acido tiofosférico (13), sulfeto (14) e tirana (15) demonstraram que assim que séo
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absorvidos pelos metais nobres, conseguem aumentar a resisténcia adesiva das
resinas pela sua copolimerizagdo com os mondmeros da matriz resinosa (16).

Em 1987, Kojima et al (17) demonstraram que o 6-n-4 Vinilbenzil Propilamino di-
Tiona Triazina (VBATDT) em solugdo com a acetona é efetivo como condicionador
para melhorar a resisténcia adesiva de resinas de MMA-PMMA em ligas
odontolégicas de metais preciosos. Isto ocorre devido a existéncia de uma relagao
especifica entre os atomos de enxofre do VBATDT e a superficie de metal nobre,
através da formacado de uma camada de adesao quimica, aumentando a resisténcia
de unido entre ligas de metais preciosos e a resina. Em estados de sodlidos e
solugdo, o VBATDT possui uma estrutura do tipo tione a qual € quimicamente
estavel e é isto que torna estes materiais estaveis quando estdo estocados. Porém,
quando as moléculas de VBATDT entram em contato com a superficie metalica,
ocorre um fenébmeno denominado tautomerizagdo que ativa quimicamente os grupos
mercaptos. Desta forma, ocorre a transformagao dos grupos tiona (-C=S) em tiol (-C-
S-H) e subsequentemente ocorre a formagao de uma adesao primaria com o metal e
a copolimerizagao dos grupos vinil com o mondmero resinoso a base de metacrilato
(18). O mesmo acontece com a Tirana, onde testes laboratoriais demonstraram que
monbémeros derivados deste sulfeto apresentaram excelentes resultados de
resisténcia de unido de resinas de MMA-PMMA, quando utilizados como
condicionadores em superficies de metais nobres (15).

Alguns primers para metal existentes no mercado como o V- Primer (Sun
Medical Co, Ltd, Moriyama, Japan) e o Alloy Primer (Kuraray Medical Corporation,
Kurashiki, Okayama, Jap&o) possuem na sua constituicdo o monémero 6-(4-
vinilbenzil-n-propil)amino-1,3,5-triazina-2,4-ditiol  (VTD) e o monO6mero VBATDT
respectivamente. Estes compostos sulfurados polimerizaveis sdo capazes de
aumentar a resisténcia adesiva em metais nobres, principalmente em ligas de Prata-
Paladio em que a durabilidade da unido analisada em estudos, foi maior que em
ligas de ouro do tipo Il (19, 20). Um trabalho realizado por Matsumura et al (21),
onde foram analisados quatro condicionadores para metal através de testes de
Cisalhamento, demonstrou melhores resultados de resisténcia de unido do Alloy
Primer quando comparado ao V-primer. Isto foi justificado pelo fato que, além do
mondmero sulfurado e do solvente Acetona presente em ambos os materiais, o Alloy

Primer possui na sua constituicdo um mondémero metacrilato-fosfato (MDP) capaz de
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afetar positivamente o efeito do monémero VBATDT em ligas nobres, principalmente
naquelas em que a Prata encontra-se presente.

Diante dos conhecimentos adquiridos através de estudos prévios sobre
condicionadores para superficies metédlicas, a possibilidade de sintetizar novos
materiais experimentais tornou-se viavel e passa a ser um fator decisivo para do

desenvolvimento deste método utilizado mundialmente.
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Material e métodos

Para a realizacio deste estudo, foram sintetizados no CDC-Bio/UFPel e Instituto
de Quimica/lUFRGS trés condicionadores experimentais para superficie metalica que
receberam a denominacao de fosfatado, sulfurado e misto pelo tipo de monémero
presente em sua formulagdo. O material misto foi chamado desta forma por possuir
os dois tipos de monémero. Um condicionador comercial (Alloy Primer- Kuraray
Medical Corporation, Kurashiki, Okayama, Japao) foi utilizado para servir de controle
sendo que a manipulagao, inclusive dos experimentais, foi realizada de acordo com
as instrugdes do fabricante.

Trés tipos de ligas metalicas odontoldgicas foram fundidas na forma de disco
com 3mm de espessura e 10mm de didmetro segundo protocolo do laboratério de
Prétese dentaria Knebel (Porto Alegre, Rio Grande do Sul, Brasil), sendo

confeccionado 4 unidades de cada liga (tabela 1).

Tabela 1. Ligas metdlicas utilizadas no estudo.

Ligas Composigao (%) Fabricante Lote
Wironia Ni (59,6) Bego bremer Goldschlagerei 14078
(NiCr) Cr (24,0) Wilh. Herbst GmbH & Co.

Mo (9,8) Bremen
Minigold Au (40,0) Ivoclar  Vivadent Inc. :
(AgAu) Pd (4,0) Mississauga, Canada +$K00443E$
Ag (47,0)
Cu (7,5)
Zn (1,0)

Outros (0,5)

Castwell Ag (46) GC Dental Industrial Corp, | 508042
M.C.12 Pd (20) Tokyo, Japan
(AgPd) Cu (20)

Au (12)

Outros (2)
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Com o auxilio de um estéreomicroscépio 6ptico com aumento de 40X, foram
selecionadas as superficies que apresentavam o minimo possivel de imperfei¢coes
para que estas fossem preparadas para a realizacao dos ensaios. Para facilitar a
preparacao das superficies e a posterior apreensao das pecgas metalicas nos testes
mecanicos, uma resina acrilica autopolimerizavel foi colocada no interior de tubos de
PVC (25mm de didmetro x 2,5cm de altura) e os discos metalicos foram
posicionados no interior da resina, ficando expostas apenas as superficies que
seriam utilizadas (Figura 2 B).

As superficies das ligas foram preparadas com lixas d’agua na sequiéncia de
granulacgao de 400, 600 e 1200 acopladas a uma politriz com velocidade de 210 rpm
durante 3 minutos para cada granulagcdo. O sentido da rotagdo da politriz
permaneceu sempre o mesmo para todas as superficies para garantir uma melhor
padronizacdo e evitar a formacdo de ranhuras perpendiculares entre si, o que
poderia servir como uma reten¢cdo mecéanica adicional. Logo apds, com o auxilio de
uma seringa triplice, as superficies foram lavadas por 30 segundos com jatos de
agua e ar a uma distancia de 2cm e imediatamente, submetidas a uma lavagem em
um aparelho de ultra-som com agua destilada durante 15 minutos. Os discos foram
secos com jatos de ar livres de agua e o6leo durante 1 minuto e, apds o término do
preparo, as superficies das ligas adquiriram um aspecto espelhado eliminando o
maximo possivel de retengdes mecanicas que, de alguma forma, pudessem alterar
os valores de resisténcia de uniao (figura 2 B).

A aplicagédo dos condicionadores foi realizada em toda a superficie durante 5
segundos com auxilio de pincel descartavel e jato de ar durante 10 segundos para
auxiliar na evaporagdo do solvente. Imediatamente, foi aplicada com pincel
descartavel uma camada do adesivo do sistema Adper Scotchbond (3M Dental
Products Division, Saint Paul, MN, EUA) e sobre este foram posicionadas trés
matrizes de silicone por superficie metalica, confeccionadas a partir do corte
transversal com lamina de bisturi n° 11 de uma mangueira de silicone utilizada na
aplicagao de soro fisioldgico. Cada matriz possuia 1,19 mm de didmetro por 1,5 mm
de altura. Todas as matrizes foram obtidas de uma mesma mangueira pelo fato de
ocorrer variagées no didmetro de um lote para outro.

Imediatamente, o adesivo foi fotoativado com aparelho LED SDI Radii®
(1400mW/cm?) por 40 segundos. Sobre uma placa de vidro, o cimento resinoso de
ativagdo dupla Rely X ARC (3M Dental Products Division, Saint Paul, MN, EUA) foi
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manipulado de acordo com o fabricante e introduzido no interior da matriz de silicone
com o auxilio de uma sonda milimetrada. O cimento foi fotoativado da mesma forma
supracitada e com isso obteve-se uma superficie com os trés corpos de prova

unidos ao metal conforme figura 2 A.

Figura 2 — Aspecto da superficie metalica e dos corpos de prova

Com uma lamina de bisturi n°® 11, a matriz de silicone foi cuidadosamente
cortada e removida, restando apenas os corpos de prova com area de uniao de 1,13
mm?. Todo este processo de confecgéo dos corpos de prova foi realizado com o uso
do estereomicroscépio dptico para diminuir a inclusdo de bolhas de ar e a colocagao
dos anéis sobre imperfeicdes que n&o foram solucionadas no processo de
preparacao das superficies.

Os tubos de PVC com os corpos de prova foram acoplados a uma maquina de
ensaio universal (Emic DL500, Sdo José dos Campos, S&o Paulo, Brasil) com o
auxilio de um torno de bancada adaptado para os testes (figura 3). Os ensaios foram
realizados com velocidade de 0,5 milimetros por minuto através da tragdo de um fio
de ago posicionado paralelamente a superficie metalica, e posicionado o mais
proximo possivel da linha de unido entre o metal e o adesivo (Figura 3).

Os valores de resisténcia de unido ao cisalhamento foram registrados em MPa
(N/mm? = Newton/milimetro?) e submetidos a Analise de Variancia e teste
complementar de Tukey para detectar diferenga entre as médias sendo que o
programa estatistico utilizado foi o GMC 8.1. O valor p < 0,05 foi considerado como

estatisticamente significante para todos os testes. A analise da superficie de fratura
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foi observada através de microscopia optica (MO) disponivel em Microdurémetro
(Futuretech FM700, Japao) com um aumento de 40X sendo classificada como falha
adesiva, quando esta ocorreu entre a superficie da liga e o adesivo; coesiva quando

ocorreu apenas no cimento resinoso; e mista quando em um mesmo corpo de prova
ocorreram os dois padrbes de falha.

:
:
:

Figura 3 — Ensaio de microcisalhamento
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Resultados

A andlise do desempenho das diferentes ligas metalicas e dos condicionadores
de superficie avaliados esta expressa nas figuras 3 e 4. Pela falta de paralelismo
observado no grafico foi possivel observar uma diferenga estatisticamente
significante entre as variaveis avaliadas. Isto significa que tanto os condicionadores
como as diferentes ligas utilizadas ndo apresentaram um padrao de desempenho,
pois obtiveram comportamentos distintos.

Com excecgao do condicionador sulfurado que obteve maiores valores com a liga
de AgAu, foi possivel observar uma tendéncia geral da diminuigdo da resisténcia de
unido, sendo a liga de AgPd com maiores e a liga NiCr com menores valores.

Em relagdo ao padrao de falha foi possivel observar uma predominancia de
falhas adesivas com excecao apenas do material comercial que obteve em maior

numero as falhas do tipo mista (figura 5).

comercial fosfatado sulfurado misto

40

35 +

/

20 +

Média em MPa

15 +

10 + \

AgPd AgAu NiCr

Figura 4 - Grafico da Interagdo condicionadores x ligas: comportamento dos

condicionadores avaliados em relagao aos diferentes substratos metalicos.
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Comercial fosfatado sulfurado misto

Figura 5 - Grafico da interagao ligas x condicionadores: comportamento do substrato

metalico em relacéo aos diferentes condicionadores avaliados.

Tabela 2 — Médias amostrais em MPa dos ensaios de resisténcia de unido ao
microcisalhamento em funcdo das ligas metalicas utilizadas (Tukey 5% = 2,13).

Fator de variagao: LIGAS

AgPd 21.40°
AgAu 20.30°
NiCr 11.56°

Médias seguidas de letras distintas indicam diferenca estatisticamente significante entre si (p< 0,05).
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Tabela 3 — Médias amostrais em MPa dos ensaios de resisténcia de unido ao
microcisalhamento em fungéo dos condicionadores utilizados (Tukey 5% = 2,70).

Fator de variagcao: CONDICIONADORES

Comercial

Fosfatado

21.192
19.38?
15.72°

14.72°

Médias seguidas de letras distintas indicam diferenga estatisticamente significante entre si (p< 0,05).

Tabela 4 — Andlise de variancia dos condicionadores x ligas.

Fonte de variagao

Soma de Quadr.

G.L. Quadr. Médios Prob. (HO)

Entre colunas
Entre linhas

Interacdo CxL

Residuos

Variacao total

2793 .

. 0425
. 2854

1001
3031

2553 .

9379

5339

6304

. 4922

2 1396 . 7670 0.000 %
333 . 6808 0.000 %
505 . 2142 0.000 %

132 19 . 3457

143




Tabela 5 — Média (+ d.p.) em MPa da interagdo ligas x condicionadores.
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AgPd AgAu NiCr
Fosfatado 23.95 + 3.38 18.84 + 3.47 15.36 + 5.29
Sulfurado 10.86 + 4.11 21.00 + 5.68 15.31 £ 6.71
Misto 18.19+4.16 17.41+4.20 8.53+3.45
Comercial 32.60 +4.58 23.96 + 3.21 7.01 £2.86
[0 adesiva B coesiva m mista
100% 0 0
é) 90% - --
< 80% ---
& 70% - -
'8 60% +---{  |[-------  |-------
50% +--136 |- |- 36
40% +---| |- 27 [
30% +---|# ¢ |--------|mE -
200/0 R D44 B | 12 -
o 19% +---4¢  [------- fJ------- | -------
0%
fosfatado sulfurado misto comercial

Condicionadores

Figura 6 - Grafico representando a porcentagem de cada modo de fratura para os

grupos analisados.
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Discussao

Este estudo teve por objetivo analisar o desempenho de condicionadores para
superficies metalicas, observando os resultados de resisténcia de unido de um
material comercial com experimentais sintetizados em laboratério. Para isto, ligas de
diferentes composi¢cdes foram selecionadas sendo duas com grande porcentagem
de metais nobres e outra com metais ndo nobres para que os resultados dos testes
mecanicos pudessem ser efetivamente comparados.

Sabe-se que a resisténcia de unidao em bases metalicas pode ser aumentada
pela técnica do condicionamento direto, porém os diferentes tipos de substratos
exigem materiais especificos. Em ligas de metais nobres, a auséncia de uma
camada superficial de 6xidos diminui a efetividade de mondmeros adesivos (22) e foi
devido a isto que monémeros sulfurados como o VBATDT introduzido por Kojima et
al (13) sédo usados como agentes de unido entre mondmeros metacrilatos e ligas de
metais nobres. Desta forma, é através do fenébmeno da tautomerizagao que ocorre a
formagdo de uma adesdo primaria e uma copolimerizagdo dos grupos vinil do
condicionador com o monémero metacrilato do material resinoso quando a superficie
de metal nobre é condicionada (18).

E foi com o objetivo de avaliar melhor a interagdo quimica entre os
condicionadores e o0s substratos metalicos que a padronizacdo das superficies foi
feita apenas com o polimento das mesmas, sem a utilizacdo de métodos adicionais
de retencdo. Foram também confeccionados grupos com os trés tipos de ligas
metalicas onde o tratamento superficial foi apenas o polimento, sem a aplicacédo de
nenhum dos condicionadores. Nestes ocorreram falhas prematuras, ou seja, a
resisténcia de unido foi tdo pequena que os corpos de prova se desprenderam da
superficie durante a sua confecgao e, portanto, ndo foi possivel nem mesmo a
adaptacdo do dispositivo a maquina de ensaio universal para que uma média
pudesse ser estabelecida para os grupos exclusivamente polidos. Com isto tornou-
se visivel a efetividade destes materiais, e os testes de resisténcia de unido ao
microcisalhamento confirmaram esta observacado através dos valores alcancados,
alguns até acima dos 30 MPa.

O método do microcisalhamento foi escolhido para este estudo por possibilitar a
avaliacdo de pequenas areas e, desta forma, tornar possivel a realizacdo de um

mapeamento regional dos diferentes substratos. Além disso, permite preparar varios
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corpos de prova em uma mesma superficie sem procedimentos de cortes para a
obtencdo de palitos. (23) Entretanto, foram relatados problemas em validar
mensuragdes feitas com este método devido a falhas coesivas frequentemente
observadas durante testes realizados com adesivos capazes de produzir aumento
da resisténcia de unido. Alguns autores especulam que a unido nestes casos
ultrapassou a resisténcia coesiva do substrato e ndo mais necessita de
melhoramento (24, 25). De acordo com Della Bona e van Noort (26), a real
explicagcdo para isto é que a tenséo fica muito concentrada no substrato, causando
falha prematura antes da interface adesiva. Apesar do padréo de fratura do tipo
coesivo ndo ter sido observado no estudo, estes relatos podem explicar o
aparecimento das falhas do tipo mista mesmo que a preparagdo das superficies
tenha sido feita somente com um polimento e aplicagao dos condicionadores.

Em relagdo aos diferentes tipos de ligas, os resultados foram considerados
normais, pois 0os metais nobres obtiveram as médias amostrais estatisticamente
semelhantes e diferentes em relacdo ao metal nado-nobre. Pbde-se observar
também, que o maior valor obtido foi com a liga de AgPd condicionada com o
material comercial, o que é justificado pelo fato do Alloy Primer conter em sua
formulagcdo os monémeros VBATDT e MDP que tém a capacidade de aumentar a
resisténcia de unido quando atuam juntos, principalmente pela interagdo entre o
mondmero MDP e o elemento prata na composi¢ao da liga (21). Este fenébmeno
ocorrido com o material comercial também péde ser observado no material
experimental fosfatado sobre a liga de prata, pois a média amostral deste grupo foi a
maior encontrada em relagcdo aos demais experimentais. Nas comparagdes de
Tukey realizadas com as médias dos materiais condicionadores, o experimental
fosfatado foi semelhante ao controle comercial. Os experimentais sulfurado e misto
foram semelhantes entre si, mas diferentes dos demais.

Analisando as médias obtidas nos testes mecéanicos € possivel verificar a
relevancia da liga metdlica no desempenho de cada material, pois o mesmo
condicionador apresentou comportamentos completamente distintos apenas com a
mudanca do tipo de metal. Um exemplo foi o material comercial que atingiu média de
32.60 MPa para liga de prata e de 23.96 MPa para liga de ouro, uma diferenga
marcante em se tratando de duas ligas nobres. Isto torna clara a dificuldade de
sintetizar um material que possa obter resultados que sejam mecanicamente

satisfatorios e homogéneos em relagéo ao substrato em que seréo aplicados. Diante
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disto, o resultado obtido com o condicionador experimental fosfatado pode ser
considerado animador, pois apesar dos valores serem quantitativamente inferiores,

nao houve diferenga significante entre as ligas nobres.



Conclusoes

De acordo com as limitagdes do presente estudo é possivel concluir que:

e Os condicionadores experimentais apresentaram valores satisfatorios de
resisténcia de unido ao microcisalhamento nos grupos avaliados.

e Ligas de diferentes composicbes podem alterar o desempenho dos
condicionadores analisados.

e Tornam-se necessarios estudos posteriores a respeito da longevidade dos

condicionadores experimentais desenvolvidos.
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APENDICE - Valores originais de resisténcia de unido dos grupos testados
(MPa).

CONDICIONADORES LIGAS

NiCr AgPd AgAu

4,85 33,72 18,14

4,69 34,75 26,20

9,02 33,10 19,44

5,33 25,92 26,84

5,20 38,18 22,72

Comercial 9,13 38,35 20,67
10,05 27,06 27,56

1,38 31,95 24,45

8,67 37,79 25,09

7,64 33,94 28,12

11,60 25,21 23,23

6,59 31,26 25,01

14,15 28,98 23,95

19,28 23,19 15,13

12,60 22,65 18,29

19,32 25,03 21,31

14,66 21,94 13,84

Fosfatado 19,12 22,83 16,99
15,58 16,75 14,03

21,93 29,64 21,76

22,98 21,91 20,79

8,02 25,57 16,93

8,91 24,78 22,93

7,82 24,07 20,13

9,52 7,32 27,55

22,24 12,34 14,23

18,80 17,67 13,89

12,74 8,57 25,10

8,50 15,93 15,49

23,26 8,11 18,77

Sulfurado 21,47 13,98 14,77
8,10 8,91 21,11

25,74 16,28 20,16

15,88 7,03 28,81

9,17 6,82 23,63

8,32 7,34 28,51

9,86 16,60 16,92

11,30 14,51 14,10

5,02 16,22 15,37

6,37 12,79 13,76

8,66 13,19 19,86

12,89 18,88 14,87

15,53 15,94 11,15

Misto 6,43 18,13 18,85
4,31 21,77 21,63

5,85 22,64 23,10

6,23 21,10 14,66

10,02 26,56 24.74
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Baixar livros de Literatura de Cordel
Baixar livros de Literatura Infantil
Baixar livros de Matematica

Baixar livros de Medicina

Baixar livros de Medicina Veterinaria
Baixar livros de Meio Ambiente
Baixar livros de Meteorologia
Baixar Monografias e TCC
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