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SAAVEDRA, G. S. F. A. Efeito da neutralizacdo e limpeza s6nica do
precipitado do acido fluoridrico sobre a resisténcia de unido entre
uma ceramica e um cimento resinoso.

2006. 136f. Dissertacdo (Mestrado em Odontologia Restauradora,
Especialidade em Protese Dentaria) - Faculdade de Odontologia de Sao
José dos Campos, Universidade Estadual Paulista. Sdo José dos
Campos, 2006.

RESUMO

O objetivo deste trabalho foi avaliar trés hipoteses: a) o processo de
neutralizacdo influencia nos valores de resisténcia de unido entre uma ceramica
feldspatica e um cimento resinoso; b) limpeza sénica dos precipitados do acido
fluoridrico aumenta os valores de resisténcia de unido; c) associacdo entre o do
processo de neutralizacdo e a limpeza s6nica melhora a resisténcia de unido.
Confeccionou-se 32 blocos ceramicos (VM7 VITA Zahnfabrik), os quais foram
duplicados em resina composta (W3D Master). Cada bloco ceramico (1face) foi
condicionado (20s) com AF10% (Dentsply), seguida pela lavagem jato ar-agua
(60s) e secagem. Foram selecionados aleatoriamente e divididos em 4
grupos(n=8):G1-o silano(Porcelain Primer,BISCO) foi aplicado na superficie
ceramica seguido da cimentacdo aos blocos de resina; G2-o0s blocos foram
imersos (40s) em solugéo supersaturada de bicarbonato de sédio, lavados jato
ar-agua por (60s) e secos antes da aplicacdo do silano e cimentacdo; G3-
limpeza sbnica (4minutos), silano e cimentacdo; G4- associacdo da
neutralizacdo e limpeza sbnica, seguido da silanizagdo e cimentacao.
Posteriormente, cada bloco ceramico ja tratado foi unido ao seu correspondente
de resina composta com o cimento resinoso Rely X ARC (3M). Apés
armazenagem (dgua destilada sete dias a 37°C), cada conjunto
ceramica/cimento/resina composta foi seccionado no sentido X e Y, obtendo-se
amostras (areas reduzidas e padronizadas) que foram fixadas num paquimetro
adaptado, sendo este acoplado em uma maquina de ensaios universal (EMIC)
com célula de carga de 10Kdf, velocidade de 1,0mm/min e submetidos ao ensaio
de tracdo. Os valores de resisténcia adesiva e os desvios-padrdo (MPa) para os
grupos foram : G1: 19,86 + 2,42% G2: 15,64 + 2,29°; G3: 23,53 + 1,07% G4:
29,36 + 0,98°. As quatro condicdes experimentais apresentaram diferenca
estatisticamente significante entre si (p=0.0001) (ANOVA one-way e Teste de
Tukey, p<0.05). Os resultados deste estudo confirmaram que: a) o processo de
neutralizagdo influencia nos valores de resisténcia de unido entre uma ceramica
feldspética e um cimento resinoso; b) a limpeza sbnica dos precipitados do acido
fluoridrico aumenta os valores de resisténcia de unido; c) a associacao entre o
processo de neutralizacdo e a limpeza sbnica melhora a resisténcia de unido.

PALAVRAS-CHAVE: condicionamento acido; acido fluoridrico; neutralizacao;
limpeza sbnica; resisténcia a tracdo; ceramica.



1 INTRODUGCAO

As ceramicas associadas ao metal, metaloceramicas, sao
0s tipos de materiais mais empregados em coroas e proteses parciais
fixas (PHOENIX & SHEN®®, 1995) devido as suas caracteristicas estéticas
satisfatorias, resisténcia compativel e custo adequado. No entanto, a
grande necessidade estética e a evolucdo da odontologia, principalmente
a adesiva, fizeram com que 0s materiais ceramicos evoluissem nas
tltimas décadas, tornando seu uso constante e diario para o cirurgiao-
dentista (KAMADA et al.?®, 1998).

As ceramicas, porém, tém sido utilizadas na sociedade
humana h& mais de 10.000 anos, sendo provavelmente um dos primeiros
materiais artificialmente fabricados pelo homem. Foram desenvolvidas a
partir da fusdo da argila branca da China com "Pedra de Javre” na
confeccéo de vasos, com paredes translucidas e resistentes (BOTTINO et
al.®, 2002) e, ainda hoje, vém sendo muito estudadas com o objetivo de
manter e melhorar a qualidade dos trabalhos restauradores e da saude
bucal do paciente. Segundo Anusavice?, 2005, as ceramicas apresentam
propriedades altamente positivas para aplicacdo odontolégica, como
translucidez, biocompatibilidade, resisténcia ao desgaste, estética e
também, algumas propriedades que n&o podem ser consideradas
totalmente ideais, como alta dureza, friabilidade, contracdo durante a
sinterizacgéo, dificuldade de reparo e custo.

Um dos tipos de ceramica odontolégica é a feldspatica,
gue consiste de uma estrutura vitrea composta basicamente por dois
minerais, o feldspato e o quartzo. O feldspato é unido a 6xidos metélicos,

formando a fase vitrea da porcelana, enquanto o quartzo compde a fase
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cristalina. Recentemente, surgiu na Europa uma ceramica feldspética
classificada como ceramica vitrea bifasica da empresa Vita Zahnfabrik
denominada de VM7. Este material € composto basicamente de Si:19,6%;
Al:4,9%; K: 4,0%; Na: 2,4%; Ca: 0,7%; C: 25,7% e O: 42,2% (BOSCATO
et al.°, 2004) e indicado para restauracbes parciais tipo inlay ou onlay,
facetas laminadas e como ceramica de cobertura para o sistema In-
Ceram Alumina (VITA Zahnfabrik).

Durante a cimentacdo de restauragbes totalmente
ceramicas h& a necessidade de se utilizar sistemas adesivos e cimentos
resinosos (WOLF et al.>®, 1993; DeGOES"™, 1998) realizando, desta
forma, uma colagem. A forca de unido entre cimento resinoso e a
ceramica é dada pelo condicionamento acido da superficie ceramica, que
possibilita o intertravamento mecénico, e a utilizagdo de uma molécula
organofuncional conhecido como silano, promovendo a adesdo entre os
substratos inorganicos e os polimeros organicos (STANGEL et al*®, 1987).

O tratamento de superficie serd definido de acordo com o
tipo de ceramica envolvida, conforme indica Valandro et al.>®>, em 2005,
que classificaram as ceramicas odontoldgicas considerando a
sensibilidade ao condicionamento pelo acido fluoridrico em:

a) acidos-sensiveis -ceramicas que sofrem alteracéo

morfolégica da superficie pelo &cido fluoridrico
(ceramica feldspaticas, leuciticas e a base de
dissilicato de litio), criando um padrao topografico que
favorece a retencdo micromecanica;

b) acidos-resistentes - ceramicas resistentes ao
condicionamento pelo acido fluoridrico (ceramicas a
base de aluminio ou aluminio/zircénio infiltradas por
vidro, a base de zirconio/itrio e aluminio densamente

sinterizados.
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O condicionamento com acido fluoridrico em ceramica
feldspatica altera de forma significativa a morfologia superficial da
ceramica, promovendo irregularidades na superficie pela dissolucéo
seletiva da fase vitrea que sdo representadas por poros retentivos
(OZCAN & VALLITU®*, 2003). O nimero, a forma e o tamanho desses
poros tém sido associados a um aumento da resisténcia adesiva
(STANGEL et al.®®, 1987) e a presenca dos mesmos facilitara a
penetracdo do agente de unido (CORRER SOBRINHO et al.'*,2004;
LEITE®, 2005).

Além das irregularidades na superficie ceramica, o
condicionamento com acido fluoridrico promove a formacdo de
precipitados &cidos (produtos da reacédo do fluorsilicato de Na, K, Ca e Al)
que ficardo localizados na entrada dos poros (CANAY et al.'°, 2001). A
presenca dos mesmos pode causar uma diminuicdo da resisténcia
adesiva, entre a ceramica e o agente de unido, e levar a falha clinica da
restauracdo (PHOENIX & SHEN®®, 1995). Procedimentos adicionais
podem melhorar ou auxiliar essa unido, como a eliminagcédo do excesso de
acido e de precipitados acidos na superficie ceramica (FLOR et al.?*,
2003; MAGNE & BELSER®*, 2003; LEITE®, 2005).

Canay et al.*°

, em 2001, estudaram microscopicamente
(MEV) os efeitos de diferentes tratamentos superficiais de uma porcelana
feldspéatica, observando que apdés o condicionamento com acido
fluoridrico h& a formacéo de precipitados de fluorsilicato de Na, K, Ca e Al
que podem ser eliminados em banho ultra-sénico, alterando as
caracteristicas da superficie do substrato e consequientemente
melhorando, segundo os autores, a forgca de unido adesiva entre
porcelana e cimento.

Flor et al®, em 2003, analisaram a influéncia da
neutralizag@o do acido fluoridrico com bicarbonato de sédio na resisténcia

de unido entre um cimento resinoso e uma ceramica vitrea, verificando
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que o0 processo de neutralizagdo aumentou a resisténcia de uniao
adesiva entre o cimento e a ceramica estudados.

Pela analise da literatura, observa-se que o sucesso e a
longevidade das restauracgfes, realizadas com materiais ceramicos, estao
intimamente relacionados com o tratamento superficial submetido pré-
cimentacdo e a cimentagdo propriamente dita (STEWART et al.’!, 2002;
SPOHR et al.*, 2003). Assim, cuidados no condicionamento com &cido
fluoridrico, como tempo e concentracdo, devem ser respeitados e
seguidos segundo as recomendacdes do fabricante, bem como a forma
de total eliminacdo dos precipitados e da solucdo acida, sendo este o

motivo pelo qual houve o interesse de realizar essa investigacao.



2 REVISAO DA LITERATURA

Simonsen & Calamia®’ (1983) avaliaram a viabilidade do
condicionamento da ceramica e a resisténcia de unido da ceramica
condicionada a resina composta. Para tal, condicionaram a superficie de
vinte discos de ceramica unidos a liga metalica ndo preciosa por 0, 2.5, 5,
10 e 20 minutos com acido fluoridrico a 7,5%. Apoés lavagem e secagem,
as superficies foram cobertas com uma camada de resina composta a
superficie da ceramica. Os corpos-de-prova (cps) foram submetidos ao
ensaio de tracdo numa maquina de ensaio universal “Instron”. A
resisténcia de unido aumentou com o tempo de condicionamento,
variando de 0,6 MPa na ceramica nao condicionada a 7,5 MPa com os 20
minutos de condicionamento. A analise em microscopia eletronica de
varredura (MEV) evidenciou uma superficie porosa quando realizado o
condicionamento, ocorrendo falhas adesivas nos cps que nao foram
condicionados e falhas coesivas tanto na ceramica quanto na resina
composta quando a ceramica foi condicionada. Os autores concluiram
gue os valores de resisténcia de unido obtidos neste estudo foram
significantes clinicamente para a fixacdo de restauracOes ceramicas, mas
enfatizam que mais estudos s&o necessarios para determinar o tempo de
condicionamento ideal.

Calamia & Simonsen® (1984) verificaram o efeito de dois
agentes de silanizacdo comercialmente disponiveis sobre a resisténcia de
unido a tracdo da superficie da ceramica condicionada. Foram obtidas
guarenta amostras de ceramica unidas a uma liga metédlica ndo preciosa,
as quais foram divididas em quatro grupos. Nos grupos 1, 2 e 3, foram
realizados o condicionamento com solucdo contendo &cido fluoridrico e

sulfurico, seguido da lavagem e secagem. No grupo 1, as amostras foram
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cobertas com uma camada de resina sem carga e unidas a um cilindro de
resina composta. Nos grupos 2 e 3, as amostras foram tratadas com dois
diferentes agentes de silanizacdo, antes da unido a resina composta. No
grupo 4, as amostras nao foram condicionadas, sendo a ceramica tratada
como no grupo 3. As amostras foram levadas & maquina de ensaio
universal “Instron” e submetidas ao ensaio de tracdo. As médias de
resisténcia de unido a tracdo obtidas foram de 11,4 MPa para o grupo 1,
11,1 MPa para o grupo 2, 14,1 MPa para o grupo 3 e de 8,1 MPa para o
grupo 4. O condicionamento acido da superficie da cerédmica foi o fator de
maior resisténcia de unido. Contudo, melhores resultados foram obtidos
combinando o condicionamento acido com o agente de silanizacao.

Van Noort et al.®®

(1989) estudaram a distribuicdo de
tensdes na interface dentina-adesivo-resina composta, em ensaios de
tracdo e de cisalhamento, empregando a analise por elementos finitos.
Para tanto, partiram de uma configuracao basica onde um corpo-de-prova
de resina medindo 6mm de altura por 6mm de largura foi aderido a um
superficie plana de dentina e assim, acoplado a um programa de
computador, submetido ao estudo dos elementos finitos. Os resultados
apontaram para uma distribuicdo nao uniforme de tensdes na interface, a
qual se modificou conforme a alteracdo na geometria do teste. Os autores
registraram alguns aspectos importantes para a variabilidade das medidas
de resisténcia, especialmente no ensaio de cisalhamento:

a) modo de aplicacao de forca;

b) maddulo de elasticidade da resina composta;

C) presenca de excesso adesivo.
Concluiram que as discordancias nos valores de resisténcia entre 0s
estudos séo justificadas pela auséncia de padronizacdo e insuficiente
esclarecimento dos detalhes dos ensaios, invalidando qualquer
comparacao entre os referidos ensaios. Sugeriram que os testes sejam
acompanhados de andlise de distribuicdo de tensdes para interpretacdo

confiavel dos valores de resisténcia adesiva.
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Questionando que a geometria da interface adesiva pode
ter um efeito significante sobre a mensuracdo da resisténcia adesiva e
que esta, pode também ser um fator que contribui para as discrepancias

dos dados da literatura, Van Noort et al.®’

(1991), avaliaram o efeito da
geometria interfacial local sobre a medida de resisténcia da unido dentina-
resina composta sob tracdo, utilizando o método de elemento finito.
Foram utilizados 24 molares humanos higidos, os quais tiveram suas
coroas seccionadas a fim de expor a superficie dentinaria. Os materiais
restauradores empregados foram o sistema adesivo Scotchbond 2 e a
resina composta P-50. Dois grupos foram constituidos:

a) Grupol- a dentina recebeu o primer e o adesivo e em
seguida foi aplicado o compédsito com um molde,
deixando um excedente de adesivo na interface
(flash);

b) Grupo 2- seguiu-se o0 mesmo processo do grupo 1,
apenas nao deixando excesso de adesivo na unidao
(sem flash). Os resultados mostraram que a
resisténcia adesiva a tracdo foi significantemente
afetada pelo método de aplicacdo do adesivo (Grupo
1: 6,9 MPa; Grupo 2: 3,10 MPa).

Constataram que o padrdo de tenséo local no grupo 1 foi localizado ao
redor da interface resina composta-adesivo (33,74 MPa). Na analise
micrografica (SEM) observou-se que o inicio da falha coincidiu com o local
onde havia excesso de adesivo na interface resina composta-adesivo,
consequentemente, a resisténcia registrada poderia ser mais da unido
adesivo-resina composta que a da dentina com o adesivo. Concluiram
que a negligéncia na aplicacdo do adesivo pode produzir excessos ha
interface e desenvolver resultados inconsistentes de resisténcia da unido
a tracao.

22
l.

Fowler et a (1992) propuseram-se a testar trés

variaveis envolvidas em testes de adesao:
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a) o tipo de teste: cisalhamento ou tragao;

b) o desenho do dispositivo usado para fazer o teste;

c) o tipo de substrato usado: dente bovino ou humano.
Os autores ponderaram que por falta de testes padronizados na literatura
ficaria dificil avaliar os resultados da resisténcia de unido. Foram usados
trés diferentes dispositivos para testes mecanicos, dois para testes de
tracdo e um para teste de cisalhamento. Foram usados incisivos centrais
superiores bovinos e molares humanos. Os autores usaram trés sistemas
adesivos: Scotchbond 2, Keta-fil e Vitrebond. Concluiram que o desenho
dos dispositivos usados para os testes influenciou nos resultados obtidos.
Os resultados ndo mostraram diferencas significativas entre os testes de
tracdo e cisalhamento. No entanto, o teste de cisalhamento produziu um
maior niumero de falhas adesivas, sendo entdo considerado pelos autores
COmMo 0 ensaio mecanico mais indicado para estudar adeséao.

Wolf et al.>® (1993) investigaram a influéncia de dois tipos
de pré — tratamentos da superficie ceramica, condicionamento por acido
fluoridrico e jateamento com éxido de aluminio, na resisténcia de unido a
tracdo entre o substrato ceramico e a resina composta, e também na
rugosidade média superficial (Ra). Para tal, foram confeccionados discos
da ceramica Ceramco Il (Ceramco) com 10mm de diametro e 2mm de
espessura. As amostras foram embutidas em resina acrilica e a superficie
da mesma foi polida com lixa de carbeto de silicio de granulagdo 240,
320, 400 e 600, sendo divididas em dois grupos de acordo com o tipo de

tratamento de superficie:

a) grupo 1- condicionamento com &cido fluoridrico 9,5% -
em quatro tempos diferentes: 30, 60, 150 e 300
segundos;

b) grupo 2- jateamento com Oxido de aluminio — com

quatro diferentes granulacdes para o Oxido de



aluminio: 10,2um umido, 33,5um seco; 48,0um seco e

78.0pm seco.

A rugosidade foi mensurada antes e ap0s os tratamentos. Um molde de
politetrafluoreliteno com 3,0 de didmetro foi posicionado sobre a superficie
tratada, limitando — se a area de unido. A area de unido foi entdo
preenchida com resina composta Herculite XRV (Kerr). As amostras foram
armazenadas em agua a 37°C por 24 horas, levadas a maquina de ensaio
universal “Instron” e submetidas ao ensaio de tracdo com velocidade de
0,5mm/min. Os resultados mostraram que o condicionamento com acido
fluoridrico produziu os maiores valores de resisténcia de unido (27MPa)
quando comparados aos obtidos com os jateamentos com Oxido de
aluminio (12MPa). As amostras tratadas com acido fluoridrico por um
tempo superior a 60 segundos apresentaram um aumento das falhas
coesivas no substrato ceramico, diferentemente daquelas tratadas por
jateamento, apresentando falhas adesivas. Quanto maior o tempo de
aplicacdo do acido e também o tamanho das particulas de 6xido de
aluminio, maiores foram os valores de rugosidade superficial média
encontrado.

Sano et al.** (1994) estudaram a relacéio entre a area de
superficie de unido e a resisténcia adesiva a tracdo (dentina-resina
composta). Foram utilizados vinte terceiros molares humanos extraidos
cujo esmalte da superficie oclusal foi removido, expondo uma superficie
plana de dentina posteriormente recoberta com resina composta ou com
cimento de ionébmero de vidro, reconstruindo-se a porcdo coronaria dos
dentes que fbéra removida. Dividiram-se o0s dentes em trés grupos,
dependendo do material empregado para realizar a reconstrucao: Clearfil
Liner Bond 2, Scotbond Multi-Purpose e Vitremer. Apds 24 horas, cada
dente reconstruido recebeu varios cortes longitudinais com espessuras
variaveis de 0,5 a 3,0 mm. Cada fatia assim obtida foi desgastada na zona

adesiva para obtencdo de um corpo-de-prova (cp) em forma de
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ampulheta, sendo a por¢cao mais estreita coincidente com a area adesiva.
As amostras finais tinham seccéo transversal da interface retangular com
dimensées entre 0,5mm x 0,5mm (+ 0,25mm?) e 4mm X 3mm (+ 12mm?),
obtidas com paquimetro digital. As amostras eram fixadas com
cianoacrilato a um dispositivo de ensaio, considerando que a zona
adesiva permaneceria livre para execucdo do ensaio. Os resultados
mostraram uma relacao inversa entre a area de colagem e a resisténcia
adesiva, associando altas resisténcias em areas menores. A maior parte
das amostras com é&reas menores que 2,31lmm? mostraram, sob
microscopia eletrdnica de varredura (MEV), rompimento adesivo.
Segundo os autores, esses fendbmenos podem ser justificados pela maior
quantidade de defeitos e maiores tensbes em areas maiores, gerando
valores menores de resisténcia. Diante dos resultados, os autores
sugeriram o emprego de amostras com areas adesivas entre 1,6mm? e
1,8mm?, pois induzem falhas adesivas na unido e geram minima
variabilidade dos valores de resisténcia. O método empregado para
realizar este teste foi denominado “microtracdo” e, além de permitir a
mensuracdo da resisténcia de unido elevada sem fratura coesiva da
dentina, 0 mesmo possibilitou a realizacdo de mensura¢cdes multiplas em
um unico dente, citaram os autores.

Aida et al.' (1995) avaliaram a uni&io da resina composta &
ceramica empregando diferentes tratamentos de superficie e trés agentes
de silanizacdo. Foram confeccionados discos da ceramica Laminabond
Porcelain Masking (Shofu) com 10mm de diametro e 2mm de espessura.
As amostras foram embutidas em resina acrilica e a superficie da mesma
foi polida com lixa de carbeto de silicio de granulacdo 1000, sendo
divididas em cinco grupos de acordo com o tipo de tratamento de
superficie:

C) grupo 1- controle, sem tratamento;

d) grupo 2- acido fosférico por 60 segundos seguido de

lavagem por 10 segundos;
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e) grupo 3- mesmo procedimento do grupo 2, seguido de
limpeza em ultra-som por 20 minutos;
f) grupo 4- acido fluoridrico por 60 segundos e lavagem
por 10 segundos;
g) grupo 5- mesmo procedimento do grupo 4, seguido de
limpeza em ultra-som por 20 minutos.
Cada grupo foi dividido em trés subgrupos para aplicagcdo de um agente
silano experimental e dois comerciais, Porcelain Liner m (Sunmedical) e
Tokuso Ceramic Primer (Tokuyama Soda), os quais foram aplicados na
superficie da ceramica por 60 segundos e secos com jato de ar por 10
segundos. Um molde de silicone com 3,2mm de diametro por 2mm de
espessura foi posicionado sobre a superficie tratada e preenchida com
resina composta Laminabond Composite Paste Universal (Shofu). As
amostras foram armazenadas em agua a 37°C por 24 horas e submetidas
ao teste de cisalhamento com velocidade de 2mm/min. Os resultados
mostraram que ndo houve unido quando aplicado o silano experimental
sobre a superficie polida, sendo a resisténcia de unido significantemente
maior com o acido fluoridrico (9,8 MPa) em relacdo ao acido fosforico
(3,7MPa). Quando empregado o silano Porcelain Liner M, ndo houve
diferenca estatistica na média de resisténcia de unido entre o grupo polido
(14,6 MPa) e o condicionado com &cido fluoridrico e limpo em ultra-som
(15,8 MPa), ocorrendo falhas coesivas na ceramica. Para o silano Tokuso
Ceramic Primer, ndo houve diferenca estatistica entre 0s grupos,
ocorrendo também falhas coesivas na ceramica. O emprego do ultra-som
para a limpeza das amostras nao influenciou os valores de unido. Os
autores concluiram que o condicionamento acido da ceramica poderia ser
eliminado, reduzindo o tempo clinico e eliminando os possiveis efeitos
danosos do acido fluoridrico na pratica clinica.
Questionando a validade dos testes de resisténcia adesiva
que empregam uma forca de cisalhamento, Della-Bona & Van Noort*’

(1995), realizaram um trabalho para testar a hipétese de que esse teste &
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impréprio e inadequado para testar a adesao in vitro da resina composta a
materiais ceramicos, visto que, o sitio de fratura normalmente encontrado,
ocorre na base da ceramica dos espécimes e ndo na area da interface
adesiva. Para tanto, os autores conduziram o experimento em duas
etapas:

a) avaliar a resisténcia ao cisalhamento e a distribuicdo
das forcas pela analise do elemento finito;

b) para avaliar a resisténcia a tracdo como forma
alternativa mais favoravel.

Para a avaliacdo do efeito do cisalhamento foram empregadas trés
configuracbes de espécimes diferentes, todas elas, porém, com interfaces
adesivas iguais:

a) grupo A: base cilindrica de ceramica medindo 10mm
de diametro por 3mm de altura, onde foi aderida uma
sobre base de resina composta de 3mm de diametro
por 4mm de altura,

b) grupo B: base de resina com sobre base de ceramica;

c) grupo C: cilindro unico de resina.

Para o teste de tracdo, foram confeccionadas quarenta hastes cilindricas
ceramicas em um dispositivo metalico proprio, adaptavel a um mecanismo
de encaixes de pecas que permitiam a realizagdo do teste na maquina de
ensaios. Os espécimes foram divididos em dois grupos, sendo que em um
deles, a superficie exposta da ceramica foi tratada com acido fluoridrico a
9,6% durante dois minutos e no outro acido fluoridrico a 4%, com flaor,
seguindo-se a aplicagdo de um silano, uma fina camada de adesivo e em
seguida, uma camada de resina composta, unindo duas hastes. Assim,
para cada grupo, foram confeccionados dez corpos —de — prova (cp). Com
relacdo a resisténcia ao cisalhamento, o valor encontrado para o grupo A
foi significantemente menor (10,37 MPa) do que os dos grupos B (18,02
MPa) e C (21,82 MPa). Destacou-se, porém, que no grupo B 80% das

falhas foram coesivas na base da resina e, no grupo C, todas as fraturas
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foram coesivas na base. Com relacdo ao teste de resisténcia a tracao,
ndo houve diferenca em realizar o tratamento ceramico com acido
fluoridrico a 9,6% ou com o acido fluoridrico a 4% (13,46 e 13,43 MPa,
respectivamente) e todos os cps fraturaram na area da interface adesiva.
Pela andlise do elemento finito, verificou-se que o padrao de distribuicao
dos estresses nos espécimes submetidos a forca de cisalhamento é
altamente ndo uniforme, fora da area adesiva. Como conclusdo os
autores relataram que o teste de resisténcia a tragdo é mais apropriado
para avaliar a capacidade de unido das resinas as ceramicas.

Pashley et al.®

(1995) apresentaram uma revisdo de
literatura sobre os tipos de testes de resisténcia adesiva e a validade dos
valores obtidos com os mesmos. Considerando que muitos dos sistemas
adesivos atuais apresentam capacidade de desenvolver resisténcias
adesivas de altas (20 a 30 MPa) e que, como consequéncia destes altos
valores muitas das falhas de unido ocorrem coesivamente na dentina, 0s
autores enfatizaram a importancia em se desenvolver novos tipos de
testes para avaliar a resisténcia da unido. Dentre esses, destacaram o
método de microtragdo como uma possivel solucdo. As vantagens do
teste de microtracao sao:
a) existéncia de maior porcentagem de falhas adesivas
do que coesivas;
b) possibilidade de mensuragéo de resisténcias de uniao
regionais;
c) possibilidade de testar a resisténcia de unido em
superficies irregulares;
d) possibilidade de testar é&reas muito pequenas;
facilidade de exame em MEV da area de fratura, visto
que a superficie a ser avaliada é de

aproximadamente 1mm?.
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Como desvantagens foram citadas a dificuldade em se mensurar valores
de resisténcia de unido inferiores a cinco MPa; a necessidade de
equipamento especial.

Soderholm & Reetz® (1996) realizaram uma revisdo
sobre os fatores que afetam a confiabilidade das uniées por intermédio de
cimentos resinosos. Segundo os autores, varios fatores determinaram a
qualidade da unido:

a) resisténcia do substrato;

b) habilidade da resina em “molhar” a superficie do

substrato;

c) qualidade da retencdo mecanica entre a resina e o

substrato;

d) resisténcia da resina polimerizada;

e) tensdes induzidas na resina durante a polimerizacao;

gualidade da retencdo mecéanica entre a resina e a

dentina.
Enfatizaram que a superficie lisa do substrato ndo contribui para a
retencdo mecanica, sendo que o condicionamento acido forma retencdes
na superficie onde o agente de unido pode penetrar e formar uma uniao
mecanica. Os autores relataram que o sucesso da adesdo depende da
maneira que o agente de unido infiltra pela superficie dentinaria e pelo
substrato. Os tratamentos que tornam a superficie organofilica
potencializaram a unido pelo aumento da infiltracdo do agente de uniéo
nas irregularidades, o que foi conseguido pela aplicacdo do silano na
superficie ceramica. O silano pdde formar ligagbes quimicas entre a
ceramica e o cimento resinoso, sendo chamado de primer ceramico.

Em uma revisédo da literatura sobre ensaios de resisténcia
adesiva em dentina, Al-Salehi & Burke? (1997) compararam cinqlienta
trabalhos, escolhidos aleatoriamente na literatura, enfocando a
padronizacdo dos mesmos. O critério para a inclusdo das publicac6es no
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estudo exigia que os trabalhos especificassem pelo menos cinco das
variaveis descritas a seguir:

a) se eram ensaios de tragcdo ou compressao;

b) se usaram ou n&o a termo ciclagem;

c) se especificavam ou né&o o tipo de dente usado;

d) se especificavam ou ndo o tempo meédio de estocagem;

€) se preparavam ou ndo a superficie dentinéria,

f) se especificavam a velocidade da aplicacao de forca;

g) se descreviam o tipo de dentina usada;

h) se a espessura do adesivo era considerada ou néo;

i) se as dimensbes da area adesiva eram ou hao

determinadas;
]) se otempo entre a aplicacdo do adesivo e 0 ensaio era
especificado ou nao;

k) se especificavam a profundidade da dentina;

[) se a superficie de adesédo era seca ou Umida, que tipo

de maquina de ensaio foi usada.
Os autores concluiram que houve pouca padronizacdo dos ensaios nos
trabalhos estudados e que freqlentemente muitas variaveis ndo eram
consideradas nos mesmos.

Versluis et al.>® (1997) discutiram as razées do por que da
incidéncia de falhas do tipo coesiva em dentina nos ensaios de
cisalhamento. Para tanto, desenvolveram um modelo experimental tedrico
(elemento finito) que permitiu classificar quantitativamente e
gualitativamente as tensdes na interface adesiva entre dentina-adesivo-
resina composta. Este modelo virtual foi comparado com um experimento
paralelo de resisténcia da unido ao cisalhamento, analisando também o
modo de fratura. No cruzamento dos resultados obtidos nos
experimentos, foi confirmado que as fraturas coesivas em dentina
aconteceram em decorréncia da mecéanica do teste, que desenvolve

tensdes nao uniformes na interface. A simulacdo indicou que os valores
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de resisténcia ao cisalhamento podem nao representar a real unido, pois,
parecem estar governados mais em funcdo da resisténcia coesiva da
dentina que da unido adesiva.

Chen et al.*?

(1998) avaliaram o efeito de diferentes
tempos de condicionamento nas mudancas microestruturais da ceramica
Cerec 2 (VITA) e na resisténcia de unido entre esta e a resina composta.
Foram confeccionadas 54 amostras retangulares (10mm de comprimento
x 8mm de largura x 2,5mm de espessura) e 48 amostras cilindricas (8mm
de diametro x 2,5mm de espessura) da ceramica, sendo divididas em seis
grupos de nove unidades retangulares e oito cilindricas. Apds o desgaste
com lixa de granulagdo 600, as superficies a serem unidas foram
condicionadas com &cido fluoridrico a 5% por 0, 5, 30, 60, 120 e 180
segundos para os grupos 1, 2, 3, 4, 5 e 6, respectivamente, seguido de
lavagem com agua por 1 minuto, limpeza em ultra-som com agua
destilada por 5 minutos e secagem com jato de ar por 30 segundos. Uma
amostra retangular de cada grupo foi preparada para observacdo em
microscépio eletrénico de varredura (MEV). Uma fita adesiva com orificio
de 5mm de diametro foi fixada no centro de cada amostra retangular para
padronizar a 4rea de unido e a espessura de 50um do cimento resinoso.
Uma fina camada de cimento resinoso foi aplicada na area de unido da
amostra retangular e sobre a amostra cilindrica, sendo as duas
superficies unidas com uma carga de 5N. O excesso de cimento foi
removido e realizado a fotoativacdo em duas direcbes opostas por 40
segundos cada. Os cp foram armazenados em agua a 37°C por 24 horas
e submetidos ao ensaio de cisalhamento numa maquina de ensaio
universal com velocidade de 0,5mm/min. A microscopia eletrénica de
varredura evidenciou que a ceramica condicionada por 120 e 180
segundos apresentou-se mais rugosa e com micro-retencdes mais
profundas. Os resultados mostraram que dentro da variacdo de 0 a 120
segundos, quanto maior o tempo de condicionamento, maior a resisténcia

de unido, sendo a maior média obtida quando a ceramica foi condicionada
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por 120 segundos (43 MPa). O condicionamento por 180 segundos,
entretanto, resultou em diminuicao da resisténcia de unido (40 MPa), nao
sendo estatisticamente diferente do grupo condicionado por 120
segundos. Nos grupos 4, 5 e 6, as falhas foram predominantemente
coesivas na ceramica. Os autores concluiram que os valores de
resisténcia de unido correspondem diretamente as mudancas micro-
estruturais na superficie da ceramica condicionada pelo acido. Os valores
de resisténcia de unido maiores que 30 MPa foram, geralmente,
encontrados quando a porcelana foi tratada com &cido fluoridrico a 5%
por um tempo maior que 30 segundos.

Em um estudo comparativo entre ensaios de tracdo,

compressao e microtracdo, Cardoso et al.**

(1998) avaliaram a resisténcia
adesiva entre a dentina humana e trés sistemas adesivos (Single Bond,
Etch & Prime e Scothbond MP Plus). As médias dos valores de
resisténcia adesiva encontrados para o teste de microtracdo foram
maiores que aquelas referentes aos outros grupos (compressao e tracao),
além disso, o teste de Tukey demonstrou que 0s grupos tracdo e
compressdo apresentaram valores meédios de resisténcia adesiva
similares. O coeficiente de variacdo foi menor no grupo da microtracao
(33,67%) quando comparado aos valores encontrados nos outros dois
grupos, 52,48% para compressao e 57,81% para tracao respectivamente.
Segundo os autores, duas razfes poderiam explicar o porqué do teste de
cisalhamento ser mais utilizado na maioria dos estudos. Primeiro, 0s
valores obtidos nos testes de resisténcia ao cisalhamento sdo mais altos
do que os valores dos testes de tragcdo. Segundo, a tensdo de
cisalhamento pode ser considerada mais representativa de uma situagao
clinica. Entretanto, ambos os testes, tém demonstrado valores
estatisticamente similares, porém, como os testes de resisténcia a tracao
sdo considerados mais criticos, se ndo forem cuidadosamente
conduzidos, os espécimes serdo submetidos a tensbes de torque, o0s

quais poderdo reduzir os valores de resisténcia de unido. Os autores
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interessante, pois, como 0s resultados apresentaram o menor coeficiente
de variacdo quando comparados aos testes de tracdo e de cisalhamento,
talvez, a utilizacdo de uma pequena interface adesiva, resulte em
menores defeitos, 0 que poderia aumentar a resisténcia de unido e,
também, reduzir a variacdo. Finalizaram, afirmando que as dimensdes
das amostras e os procedimentos dos testes mecanicos deveriam ser
melhor definidos, a fim de evitar as discrepancias.

Chen et al.'® (1998) avaliaram o efeito de diferentes
agentes condicionadores, tempos de condicionamento e a combinacéo do
uso do condicionamento e silano na resisténcia de unido entre ceramica e
resina composta. Foram confeccionados 108 discos da ceramica VMK 68
(Vita) com 10mm de diamentro e 2,5mm de espessura que foram polidos
com lixa de granulacao 600, e divididos em trés grupos:

a) grupo 1 - sem tratamento de superficie (grupo

controle), sendo metade das amostras tratadas com
Clearfil New Bond e, a outra metade, com o Clearfil
Porcelain Bond;
b) grupos 2 e 3 — divididos em seis subgrupos com 16
amostras cada, sendo aplicado o acido fluoridrico a
2,5% e a 5%, respectivamente, pelos tempos de 30,
60, 90, 120, 150 e 180 segundos. Em metade das
amostras de cada subgrupo foi aplicado um agente
de unido autopolimerizado sem silano (Clearfil New
Bond — J. Morita) e, na outra metade, 0 agente de
unido com silano (Clearfil Porcelain Bond — J. Morita).
Em seguida, uma matriz com 6mm de diametro e 2mm de altura foi
posicionada sobre a éarea tratada e preenchida com resina composta
Clearfil APX (J. Morita) e fotoativada. Os cps foram armazenados em
agua a 37°C por 24 horas e submetidos ao teste de cisalhamento numa

maquina de ensaio universal com velocidade de 0,5 mm/min. Os



resultados mostraram que a resisténcia de unido foi influenciada pelo
silano, pela concentracdo do acido e pelo tempo de condicionamento
acido. E também pela interacao:

a) concentracdo do acido x tempo de condicionamento;

b) concentracdo do acido x silano;

c) tempo de condicionamento x silano (p< 0.05).
Ja para a interacdo entre os trés ndo houve diferenca (p=0.3). Para o
acido com concentracdo de 2,5%, os resultados indicaram que o
condicionamento acido aumentou significantemente a resisténcia de unido
para o grupo nao silanizado e o maior valor de resisténcia foi de 35,4 MPa
para o tempo de 150 segundos. Os resultados para o grupo que néo
recebeu condicionamento acido indicaram que o uso do silano foi efetivo
para promover um aumento na resisténcia adesiva. O condicionamento
acido seguido da silanizacdo aumentou a resisténcia de unido, exceto
para o tempo de 90 e 150 segundos. Os valores de resisténcia de unido
variaram entre 33,4 MPa a 37,4 MPa para 0 grupo que recebeu o
condicionamento acido e silanizacdo. O tempo de condicionamento acido
ndo foi estatisticamente significante. Para o &cido com concentracdo de
5%, os valores de resisténcia de unido foram influenciados pelo agente de
unido (p=0.0001), pelo tempo de condicionamento (p= 0.0001) e pela
interacdo entre eles (p=0.0001). A diferenca nos valores de resisténcia de
unido entre o grupo que so6 recebeu o condicionamento acido e o grupo
que recebeu o condicionamento acido e silano foi maior para essa
concentracdo acida. Os maiores valores de resisténcia de unido foram
também para o grupo que recebeu o condicionamento acido e
silanizag&o. Para as duas concentragfes acidas, os resultados mostraram
que a superficie tratada por mais de 60 segundos se apresentou mais
rugosa que aquela condicionada por 30 segundos.

Kamada et al.?®

(1998) avaliaram o efeito de varios
tratamentos da superficie ceramica na resisténcia de unido entre cimentos

resinosos (quatro marcas comerciais) e a mesma. Foram confeccionados



dois tamanhos de espécimes (10 x 8 x 2.5mm e 10 x 6 x 2.5 mm) a partir
de blocos ceramicos pré-confeccionados para o sistema Cerec 2 (Vita).
Quatro tipos de tratamentos na superficie ceramica foram entdo
realizados:
a) abrasdo com lixa de carbeto de silicio n° 600 e limpeza
sbnica em solucdo de acetona a 99,5% (Tratamento
controle — CT);
b) acido fosforico a 37%(k-etchent gel, Kuraray) por 60s e
lavagem 5 segundos (PAE);
c)aplicacdo do agente de unido contendo silano (Porcelain
Bond, Kuraray) por 30s e secagem com jato de ar 5
segundos (SCA);
d) aplicacdo do agente de unido contendo silano e
secagem, apos condicionamento com &acido fosforico e
lavagem (PASC).

Uma matriz de polietileno com orificio circular de 4mm de
diametro foi posicionada sobre a superficie (10 x 8mm) do espécime
ceramico, delimitando a area de adesdo . Os dois tamanhos de
espécimes foram tratados com um dos métodos acima e entdo
cimentados com um dos quatro tipos de agentes cimentantes (Super —
Bond C&B, Panavia 21, Clapearl e Vita Cerec Duo Cement), seguindo
recomendacdes dos fabricantes. Dez espécimes ceramicos de cada um
dos dois tamanhos foram separados aleatoriamente para um dos 32
grupos a serem testados. A combinacdo do grupo teste de cada pré -
tratamento e cimento resinoso foram divididas em dois subgrupos de
cinco espécimes, com 0s seguintes tratamentos:

a) armazenagem em agua a 37°C por 24 horas;

b) armazenagem por 24 horas seguido da ciclagem

térmica ( 20.000 ciclos - 4°C e 60°C por 1 minuto).
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As amostras foram embutidas em resina acrilica e
preparadas para o teste de cisalhamento em uma maquina de ensaio
universal (DSC-500) com velocidade de 0.5mm/min. Os resultados
mostraram que houve diferenca estatisticamente significante (p<0.0001)
entre 0os grupos dependentes do agente cimentante, tratamento de
superficie e ciclagem térmica. A resisténcia de unido ao cisalhamento
para 0s quatros tipos de agentes cimentantes ndo melhorou com o
tratamento de superficie utilizando o acido fosférico comparado ao
tratamento controle, tanto na armazenagem quanto aos espécimes que
foram submetidos ao processo de ciclagem térmica. Entretanto, os
tratamentos de superficie com silano (PAE) e a associacdo deste com o
pré - tratamento com acido fosférico (50 MPa) resultaram em uma
diferenca significante na resisténcia de unidao ao cisalhamento em relagéo
ao grupo controle e ao PAE, independente do cimento resinoso utilizado
(25MPa). Os autores concluiram que o agente silano melhorou a
resisténcia de unido ao cisalhamento entre o substrato ceramico e cada
cimento resinoso testado comparado com o grupo nao tratado e que o
processo de ciclagem térmica nao foi significante nos valores da
resisténcia de unido para os quatro cimentos quando o substrato ceramico
recebeu os tratamentos SCA e PASC.

Phrukkanon et al.®’

(1998) realizaram um trabalho com o
objetivo inicial de desenvolver uma técnica de adesdo com uma area
superficial bem pequena, com um formato circular de seccéo transversal e
determinar, posteriormente, o efeito da area superficial de adesdo sobre a
resisténcia adesiva de quatro sistemas adesivos. Para tanto, utilizou-se
sessenta molares humanos extraidos, o0os quais foram cortados
verticalmente. Em seguida removeu-se o esmalte oclusal de forma que
metade do dente foi usada para avaliar a resisténcia adesiva frente a uma
forca de tracdo e outra metade, a forca de cisalhamento. A dentina

exposta na superficie oclusal foi tratada com um dos diferentes sistemas
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adesivos seguindo-se as recomendacdes do fabricante e restaurada com
resina composta. Desta forma, cada metade de dente reconstruida foi
seccionada em pelo menos trés espécimes em forma de barras
guadrangulares, as quais foram trabalhadas com uma ponta diamantada
em alta rotacdo que possibilitava a producdo de espécimes que foram
armazenados durante 48 horas em agua a 37°C para, em seguida, serem
avaliados quanto a resisténcia adesiva, tanto a tracdo quanto ao
cisalhamento. Para todos os materiais, o grupo com 2,0 mm de diametro
na &rea de seccdo transversal apresentou uma resisténcia adesiva
significantemente menor do que o grupo de 1,2mm de diametro; tanto
para o teste de tracdo quanto para o de cisalhamento. Além disso, a
maioria dos espécimes de 1,2 ou 1,4mm de diametro apresentou falha
adesiva na interface entre dentina e adesivo. Os resultados indicaram que
areas superficiais de adesdo pequenas estdo associadas a uma
resisténcia adesiva maior e que o efeito da forca, seja ela de tracdo ou de
cisalhamento € semelhante.

O efeito do formato e da area da superficie adesiva sobre
a resisténcia & microtracéo foi estudado por Phrukkanon et al.®® (1998).
Para isso, o terco oclusal de dentes molares foi seccionado e apés, os
mesmos foram divididos longitudinalmente:

a) uma metade para os cps cilindricos;

b) outra para cps de formato retangular.
A dentina exposta na superficie oclusal foi tratada com diferentes
sistemas adesivos e restaurada com resina composta. Este conjunto foi
fatiado em diversos cps, observando que os cps cilindricos eram usinados
na zona adesiva, formando uma secc¢éao circular (formato de ampulheta);
nos cps retangulares, a zona adesiva foi reduzida formando uma seccéo
retangular (formato de altere), ambos com &reas de 1,1mm? 1,5mm? e
3,1mm? As amostras foram acopladas em garras e ensaiadas a
velocidade de 1mm/min. Os resultados mostraram que n&do houve

nenhuma diferenca estatistica entre os cps com seccdo circular e



retangular e que os valores de resisténcia dos cps com 1,1mm? foram
significantemente maiores que aqueles com 3,1mm? em todos 0s grupos
e semelhantes aos cps com 1,5mm?. Na andlise de elementos finitos, as
amostras com areas menores distribuiram mais uniformemente as
tensdes na unido que as amostras de maiores areas, comprovadas pela
incidéncia de falhas adesivas. Concluiram que os cps com areas de
1,1mm? e de 1,5mm? comportaram-se de forma semelhante no que se
refere as resisténcias, modo de falha e distribuicdo das tensdes e que o
formato dos cps teve influéncia insignificante.

As resisténcias a microtracdo e ao cisalhamento foram
comparadas por Schreiner et al.** (1998). A superficie oclusal de terceiros
molares foi seccionada dois milimetros abaixo das cuspides e, apos
aplicacdo do adesivo e da resina composta, eram fixados com
cianoacrilato em uma base e cortados no sentido longitudinal em fatias
com 1mm de espessura. Na regido da interface dentina-resina foi feito um
desgaste nos dois lados da fatia, até que fosse obtida uma area de
1,7+0,1mm?. Na anélise de variancia, os valores de resisténcia obtidos no
teste de microtracdo foram significativamente maiores que os valores de
cisalhamento. No exame do modo de falha, no cisalhamento foram
produzidas mais falhas coesivas em dentina e na resina composta que na
microtragdo, onde foram observados 91% de fraturas adesivas.
Comparando os resultados entre grupos e métodos diferentes, nenhuma
diferenca entre os sistemas adesivos foi constatada no cisalhamento,
engquanto que na microtracdo foi possivel detectar a real capacidade
adesiva de um sistema, assim como, melhor discriminar 0s grupos.

Bianchi® (1999) se propds em seu trabalho estudar o
comportamento dos cps em forma de ampulheta no ensaio de microtracao
considerando as seguintes variaveis: espessura do cp, forma do entalhe
ou pescoco do cp, largura do pescoco, modo de preenséo do cp na garra
tracionadora. O autor usou matrizes de resina para confeccionar 0s cp

com cinco diferentes espessuras, dois tipos de entalhe (agudo ou



49

arredondado), duas espessuras de pescoco e dois modos de preenséo na

garra tracionadora (fixacdo por um ou dois lados do cp). Nesse trabalho, o

autor desenvolve uma garra especifica para a preensdo do cp, utilizando

como base um paquimetro onde a vareta de profundidade foi removida do

trilho e perfurada nas duas extremidades sendo que uma foi fixada ao

cursor do paquimetro e a outra a parte mével do dispositivo de tracdo da

maquina de ensaio. Esse autor, como 0 precursor do ensaio de

microtracdo usando um paquimetro para a fixacdo e tracionamento dos

cps concluiu:

a)

b)

d)

f)

9)

preensdo bilateral é mais estavel, ndo diferindo
estatisticamente para areas menores que 1 mm?;

0 aumento da espessura do cp diminuiu os valores de
resisténcia,

a preensao do cp por um soé lado tende a produzir
resisténcias menores que poderdo acentuar-se com o
aumento da espessura do cp e tornarem-se nao
significativas em espessuras menores que 1mm;

o entalhe agudo forneceu resisténcias menores,
especialmente em espessuras menores que 4 mm;
larguras maiores de pesco¢co resultaram em
resisténcias menores exceto nas areas menores que
1mm?;

geometria assimétrica do cp, mantendo- se a mesma
area, diminui os valores de resisténcia adesiva;

o ideal seria que todos 0s cp possuissem areas
adesivas com desenhos semelhantes e menores que

1mm?.

Jardel et al® (1999) avaliaram o efeito do

condicionamento com &cido fluoridrico e aplicagdo do silano sobre a

resisténcia de unido das ceramicas feldspaticas GC (GC Dental) e PVS

(SS White), assim como a topografia formada na superficie das ceramicas
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pela agdo do acido fluoridrico. Foram confeccionados oitenta discos de
cada ceramica com 4mm de altura sobre bases de niquel-cromo com
20mm de comprimento e 5mm de diametro. A superficie das ceramicas foi
desgastada com discos abrasivos de granulagdo 220, formando uma
superficie plana e dividida aleatoriamente em quatro grupos que
receberam os seguintes tratamentos:

a) grupo 1- sem tratamento;

b) grupo 2- condicionamento com acido fluoridrico a 10%

(Symphyse) por 5 minutos;

c) grupo 3-aplicacao do silano Silicoup (Heraus Kulzer);

d) grupo 4- condicionamento e silanizacao.
As amostras foram unidas aos pares com o adesivo Super-Bond (Sun
Medical) e armazenadas em estufa a 37°C, ambiente com 100% de
umidade relativa. Apdés uma hora, foram submetidas ao teste de
resisténcia a tragdo. Em dez amostras de cada ceramica foi verificada a
caracteristica da topografia da superficie por meio da medi¢cdo da
rugosidade tridimensional empregando o MEV conectado ao computador
“IBM”. A ceramica GC, sem tratamento de superficie, apresentou o0s
menores valores médios de resisténcia a tracdo (8,3 MPa), sendo que o
condicionamento foi menos efetivo (11,6 MPa) que a silanizagdo (19,6
MPa) e associacdo do condicionamento com a silanizacdo resultou nos
maiores valores (21,7 MPa). Para a ceramica PVS, todos os valores de
resisténcia foram menores do que os obtidos com a ceramica GC. O nao
tratamento também resultou no menor valor médio de resisténcia de unido
(6,1 MPa), sendo que o condicionamento (11,2 MPa) foi eficiente como a
silanizacao (12,4 MPa), e a combinacao dos dois tratamentos aumentou a
resisténcia de unido (14,6 MPa). Em relacdo a topografia da superficie, o
condicionamento 4cido aumentou a rugosidade em 40% para a ceramica
GC e em 69% para a PVS em comparacao com a superficie polida, isto

porque a ceramica PVS contém mais fase vitrea que a GC. Os autores
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concluiram que a combinacdo éacido fluoridrico e silano € o tratamento
superficial mais efetivo para as ceramicas testadas.

Em 1999, Pashley et al.** fizeram um trabalho de revisdo
de literatura sobre o ensaio de microtracdo. Eles consideraram que 0s
testes convencionais de tracdo e compressao limitavam a localizacdo da
area adesiva estudada ao centro da face oclusal ou ao centro da face
vestibular dos dentes estudados (areas de 3 a 4mm de diametro).
Afirmaram que esse tipo de ensaio é conveniente quando a for¢ca adesiva
entre resina e dentina é relativamente baixa (em torno de 10 MPa),
porém, quando essa forca alcanca 25 MPa ou valores mais altos, a
freqiéncia de fraturas coesivas em dentina pode ser muito alta,
alcancando valores de até 80%. Entdo, os autores consideram que
nessas condicbes ndo estariamos estudando a interface adesiva e sim a
resisténcia da dentina a aplicacdo de forcas. Os autores citaram nesse
estudo o ensaio de microtracdo como sendo uma metodologia que
induziria menor quantidade de estresse durante os testes, evitando assim
as fraturas coesivas, além de ser um ensaio que apresentaria niveis de
variancia menores (10% a 25%) do que os comumente encontrados em
ensaios convencionais de resisténcia adesiva (30% a 50%). Nesse
trabalho os autores descreveram todas as modificacbes que o ensaio de
microtrag&o tem sofrido com o passar dos anos e discutiram as vantagens
e desvantagens dessa modificagdes. Importante notar que nessa revisao,
0s autores mostraram o0 corte dos cps em fatias que depois sao
rotacionadas em 90° e cortados em palitos. Eles observaram que o uso de
palitos para os ensaios de microtragéao foi muito adequado, uma vez que a
inducdo de estresse na interface adesiva durante a preparacdo dos
corpos-de-prova nesse formato foi muito reduzida. Desta forma, o ensaio
de microtracdo tornou-se capaz de medir forcas adesivas de materiais
gue possuiam capacidade adesiva relativamente baixa. Os autores
comentaram que foi possivel se medir por essa técnica forcas adesivas

menores que 5 MPa. Eles concluiram afirmando que o ensaio de
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microtracdo oferecia uma versatilidade que nao podia ser alcancada em
ensaios convencionais de resisténcia adesiva, que essa metodologia foi
mais trabalhosa do que a dos testes convencionais, mas de grande
potencial em prover discernimento sobre a for¢a adesiva real de materiais
restauradores.

Shono et al*® (1999) desenvolveram uma versdo
alternativa para a metodologia de microtracdo proposta por Sano et al.*
em 1994 (amostras em formato de ampulheta). Nesta nova técnica, o
esmalte oclusal dos dentes foi removido e o0 sistema adesivo / resina
composta foram aplicados sobre a dentina exposta. Com disco especial,
cada dente era seccionado verticalmente obtendo-se uma fatia da porgao
mediana com espessura de 1mm, a qual foi novamente recortada em
seccOes de 1mm, resultando em amostras retangulares com dimensdes
de ImmxImmx8mm (area adesiva de + 1mm?). Para o ensaio, cada uma
das extremidades da amostra foi fixada com adesivo cianoacrilato em
dispositivo, considerando que permaneceu livre apenas a por¢cdo media
da amostra correspondente a zona adesiva. Finalmente este dispositivo
foi acoplado na maquina de ensaio universal para submeter a forca de
tracdo. Imediatamente depois de realizado o ensaio, a area adesiva foi
medida com paquimetro digital. Conforme a analise estatistica e
discusséo dos resultados, os autores advogaram que essa nova proposta
de microtracdo resultou em valores de resisténcia semelhante aos
trabalhos de Sano et al.** (1994).

Shono et al.*

(1999) fizeram um estudo em que
levantaram a hipotese de que se o do tempo de armazenagem da adeséo
resina-dentina poderia ser reduzido a um periodo de noventa dias
apenas, desde que o ensaio de resisténcia adesiva usado fosse o de
microtracdo, por meio do uso de corpos-de-prova em formato de “palitos”
com dimensdes de 1x1x8mm, e que 0os mesmos fossem armazenados
pelo periodo de tempo acima citado. Os autores observaram em seu

trabalho que o tempo de armazenagem de cps com dimensdes tao
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pequenas, onde varias porcbes de uma mesma area adesiva ficaram
expostas a umidade ao mesmo tempo, péde ser reduzido e a0 mesmo
tempo foi efetivo, pois a deterioracdo dos materiais envolvidos na regiao
adesiva aconteceu mais rapidamente. Eles concluiram que a versao
proposta para o teste de microtracdo usando vérios palitos de uma
mesma fatia de dente foi um modelo de teste adequado para se verificar a
durabilidade da adesé&o dentina- resina.

Sundangiam & Van Noort™ (1999) realizaram um estudo
comparativo entre testes mecanicos de resisténcia adesiva enfocando
unido adesiva entre dentina e adesivos dentinarios. Eles analisaram os
testes de compressao, microtracdo e resisténcia a forca transversa. Os
autores afirmaram que uma ampla quantidade de variaveis poderia
influenciar nos resultados obtidos nos ensaios de compressdo como:
selecdo do material a ser estudado, armazenamento, preparacado dos
substratos para colagem aos dentes, entre outros. Consideraram que se
deveria ter cautela ao se analisar os resultados dos valores obtidos
nesses ensaios considerando-se que pequenas modificagdes na
metodologia poderiam apresentar resultados diferentes em relagdo aos
mesmos materiais. O modo de fratura também foi estudado considerando-
se diferentes tipos de ensaios. Os autores observaram que nos trabalhos
estudados por eles esse aspecto ndo é tdo considerado como deveria ser,
em se tratando de estudo de fraturas de resisténcia adesiva, onde a
verificacdo do modo de fratura é um fator muito importante. O teste de
microtracdo adesiva foi descrito nesse trabalho com um método
alternativo no qual se tem possibilidade de mensurar o estresse interfacial
real porque a area adesiva estudada € tdo pequena, a ponto de
possibilitar uma distribuicio mais uniforme de estresse e
consequentemente um estudo mais fiel da adesdo. Nesse tipo de ensaio,
eles afirmaram que os maiores valores adesivos estariam relacionados as

menores areas devido a reducdo do tamanho e numero de fendas na



regido adesiva como consequéncia da reducdo do tamanho do corpo-de-
prova.

Andreatta Filho et al.® (2000) enfocaram em seu trabalho a
necessidade de padronizar o preparo dos cps para varios tipos de ensaios
mecanicos como:

a) tragao;

b) andlise de justeza de adaptacao;

c) testes de resisténcia de uniao.

Para isso, 0s autores propuseram a elaboracdo e a constru¢cdo de um
torno mecanico que permitiu a padronizagdo desses preparos com
precisdo milimétrica. Os autores consideraram que a idealizacdo desse
torno foi muito atil no sentido de permitir que se facam preparos
padronizados de estruturas dentais para serem utilizadas como cps.

Della-Bona et al.*®

(2000) investigaram a hipétese que a
resisténcia adesiva a tracdo da unido entre resina composta e duas
ceramicas termo-injetadas era controlada pela microestrutura da ceramica
e pelo condicionamento de superficie empregando o ensaio de
microtracdo. Para tanto, blocos de ceramica IPS Empress (E1) e IPS
Empress 2 (E2) foram confeccionados, polidos e limpos em ultra-som por
10 minutos. Trés blocos de cada ceramica foram usados para estudar a
microestrutura e a alteracdo superficial apds condicionamento &cido
(acido fluoridrico 9,6% e fluor-fosfato-acidulado 4%). Os blocos da
ceramica E1 foram repartidos em cinco grupos de trés blocos, conforme o
modo de tratamento superficial:

a) grupo 1- acido fluoridrico 9,6% (HF) por dois minutos;

b) grupo 2- fluor-fosfato-acidulado 4% (ATF) por dois

minutos;

c) grupo 3- silano (S) por cinco minutos;

d) grupo4-HF+S;

e) grupo5-APF+S.

Os blocos de ceramica E2 foram divididos da mesma forma:
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a) grupo 6 - igual ao 1;

b) grupo 7 - igual ao grupo 2;

c) grupo 8 - igual ao grupo 3;

d) grupo 9 - igual ao grupo 4;

e) grupo 10 - igual ao grupo 5.

Uma matriz de silicone foi usada para estabilizar cada bloco de ceramica
durante a aplicacdo do adesivo e da resina composta. O conjunto -
ceramica - resina composta foi seccionado obtendo-se fatias de 0,85 mm.
Cada fatia era rotacionada em noventa graus e uma segunda seccao foi
executada, produzindo amostras com espessura de um milimetro (area de
0,85 + 0,02 mm?. Vinte amostras foram escolhidas aleatoriamente
escolhidas em cada grupo e apoOs terem sido armazenadas em agua
destilada (37°C) por trinta dias, as suas extremidades foram fixadas no
dispositivo por meio de adesivo cianoacrilato e sujeitas ao ensaio de
microtracdo a velocidade de 0,5mm/min. As areas de todas as amostras
foram medidas imediatamente depois de ensaiadas e o modo de falha
analisado. Sob analise de microscopia e mapeamento por raios-X, foi
revelado que todas as amostras falharam adesivamente. As seguintes
ponderacdes foram descritas pelos autores:

a) o teste de microtracdo foi considerado um indicador
confidvel da qualidade adesiva entre cerdmica e
resina composta, visto que todas as falhas ocorreram
na zona adesiva;

b) sugeriram que os estudos de avaliacao de resisténcia
adesiva sejam acompanhados de interpretacéo
cuidadosa do modo de falha a fim de evitar
conclusdes inapropriadas e inconsistentes.

Tay et al.>®

(2000) investigaram o efeito do smear layer
dentinario na adesdo do Single-bond a dentina. Usaram o0 ensaio de
microtracdo non-trimming, ou seja, 0S corpos-de-prova possuiam o

formato de palitos. Eles afirmaram em seu trabalho que nessa versao
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modificada do teste de microtracdo o estresse da tensao foi aplicado a
uma pequena area adesiva, porém uniforme por toda sua extensao,
diminuindo assim, o numero de falhas na area adesiva e criando uma
forca adesiva maior. Os autores afirmaram ainda que a confeccdo de
corpos-de-prova em forma de palitos retirados de uma mesma fatia
possibilitaria uma menor inducdo de estresses durante sua confeccéo
permitindo o estudo da adesdo entre materiais com pouca adesividade
entre si como no caso de porcelanas unidas a resinas.

Canay et al.*®

(2001) realizaram um estudo cujo objetivo foi
caracterizar por meio do MEV a superficie da porcelana condicionada com
acido fluoridrico e fluor fosfato acidulado e verificar os efeitos do tempo de
condicionamento acido, uso do silano e da limpeza com ultrassom por
EDS. Foram confeccionados 24 discos de 7mm de diametro por 3mm de
altura da ceramica Ceramco Il. Apés a preparacdo das amostras, as
mesmas foram armazenadas em agua a 37°C por 24h, e em seguida
foram divididas em trés grupos (n==8):
a) no primeiro grupo foi realizado o condicionamento
com flaor fosfato acidulado em gel 1,23% por 10 min;
b) no segundo foi realizado o condicionamento com
acido fluoridrico a 9,5% por 1mim e no terceiro grupo
foi realizado o condicionamento com é&cido fluoridrico
a 9,5% por 4min.
Em cada grupo, quatro amostras apos terem sua superficie condicionada,
receberam jato de ar/agua por 10 segundos e as outras quatro apos o
condicionamento acido foram colocadas em banho ultra-sénico por 1
minuto. Duas amostras de cada grupo foram silanizadas. No final foram
obtidos 12 grupos:
a) grupo 1: 10 minutos de floor fosfato acidulado +
lavagem com jato de ar/agua;
b) grupo 2: 10 minutos de flaor fosfato acidulado +

lavagem com jato de ar/agua + silano;
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c) grupo 3. 10 minutos de fluor fosfato acidulado +
limpeza em ultrassom;
d) grupo 4: 10 minutos de fluor fosfato acidulado +
limpeza em ultrassom + silano;
e) grupo 5: condicionamento com acido fluoridrico por 1
minuto + lavagem com jato de ar/agua;
f)  grupo 6: condicionamento com &cido fluoridrico por 1
minuto + lavagem com jato de ar/agua + silano;
g) grupo 7: condicionamento com &cido fluoridrico por 1
minuto + limpeza em ultrassom;
h) grupo 8: condicionamento com acido fluoridrico por 1
minuto + limpeza em ultrassom + silano;
i)  grupo 9: condicionamento com &cido fluoridrico por 4
minutos + lavagem com jato de ar/agua;
J)  grupo 10: condicionamento com &cido fluoridrico por 4
minutos + lavagem com jato de ar/agua + silano;
k) grupo 11: condicionamento com acido fluoridrico por 4
minutos + limpeza em ultrassom;
[)  grupo 12: condicionamento com &cido fluoridrico por 4
minutos + limpeza em ultrassom + silano.
Na primeira parte da pesquisa foi realizado um estudo das caracteristicas
topogréficas da superficie condicionada por &cido fluoridrico e pelo flior
fosfato acidulado pela anéalise das imagens obtidas no MEV. Na segunda
parte foi realizado um estudo de difracdo Optica de raioX para se avaliar
se houve alguma mudanca na distribuicdo dos elementos quimicos das
amostras. O efeito do banho em ultrassom e da aplicagdo do silano foi
avaliado também. Houve uma diferenca notavel na topografia ceramica
com relacdo ao tipo de acido e ao tempo de condicionamento &cido. A
superficie condicionada com flior fosfato acidulado mostrou-se
relativamente homogénea em comparacdo com a do &cido fluoridrico,

nesta ultima pdde-se notar a presenca de microporos e lacunas. O padréo
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topogréfico do condicionamento do &cido fluoridrico se mostrou mais
agressivo e caracteristico. As lacunas e 0s canais mostraram-se mais
largos e profundos nas amostras condicionadas por 4 minutos do que nas
condicionadas por 1 minuto. Observou-se por meio do MEV, a presenca
de uma fina camada de precipitado cristalino que apds o banho soénico foi
removida. Pela andalise quimica por energia dispersiva (EDS) notou-se
gue houve uma diminuicdo na concentracdo de silicio, aluminio, calcio e
sodio na zona condicionada. Esse decréscimo foi mais evidente nas
amostras condicionadas com &cido fluoridrico por 4 minutos. O pico do
flior nas amostras condicionadas com acido fluoridrico por 4 minutos foi
maior que por 1 minuto. Os autores concluiram que, com relacdo a
qualidade do condicionamento com &cido fluoridrico, o tempo de 1 minuto
mostrou-se bem adequado. Apesar do maior tempo produzir mais
rugosidades na superficie da porcelana, aumentando a area superficial e
facilitando a penetracdo do agente de unido, isso pode causar uma
concentracdo de estresse levando ao aparecimento de falhas na
porcelana. E também que a remoc¢do do precipitado com ultra-som foi
efetiva em relacdo a lavagem convencional com agua destilada.

Shimada et al.**

(2002) realizaram um estudo cujo objetivo
foi investigar o efeito do condicionamento acido e da silaniza¢cdo na uniao
entre um cimento resinoso e uma ceramica vitrea. Para tal foram
estabelecidos seis grupos:

a) grupo 1- sem tratamento;

b) grupo 2- acabamento e polimento da superficie com
borrachas abrasivas e pasta diamantada, com posterior
limpeza da mesma com ultrassom;

c) grupo 3- aplicacéo de &cido fluoridrico a 16,8% durante
cinco segundos;

d) grupo 4- aplicacao de acido fluoridrico a 16,8% durante

trinta segundos;
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e) grupo 5- aplicacdo de acido fosférico 40% por cinco
segundos;
f) grupo 6- aplicacdo de acido fosférico 40% por trinta
segundos.
Em seguida, procedeu-se a cimentacdo com o0 sistema adesivo, cimento
resinoso Panavia F com e sem o0 uso de silano. O teste mecéanico utilizado
nesse estudo foi o de microcisalhamento. Os resultados mostraram que o
uso do silano aumentou a resisténcia de unido entre ceramica e 0
cimento. Vale salientar que o uso do teste de microcisalhamento, ao invés
do teste de microtracdo, foi justificado pelos autores. Eles comentaram
gue este ultimo teste é muito efetivo na avaliacdo de resisténcia adesiva,
porém, devido a dificuldade na confec¢éo dos cps para a microtracéo e ao
tempo gasto para tal, o uso do teste de microcisalhamento foi o escolhido
para essa pesquisa.

Stewart et al.*?

(2002) avaliaram a resisténcia ao
cisalhamento entre uma ceramica feldspatica e quatro diferentes cimentos
resinosos variando o tipo de tratamento de superficie da ceramica
imediatamente e apds seis meses da cimentacdo. Foram utilizados
quatrocentos e oitenta discos da ceramica de baixa fusdo Ceramco Il com
10mm de diametro e 4mm de espessura. Os discos foram polidos com
lixas d’ agua de 400 e 600. Em seguida, foi aplicado acido fosfdérico a 37%
por 1min em todos os discos para promover uma limpeza de superficie.
Os espécimes ja polidos foram divididos em seis grupos (n=80):
a) grupo 1: controle, sem tratamento;
b) grupo 2: jateamento com particulas de Al,O3; de 50um
por 3 segundos;
c) grupo 3: aplicacdo do silano de cada fabricante do
cimento;
d) grupo 4: jateamento como no grupo 2 + aplicacao

silano como no grupo 3;
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e) grupo 5: &cido fluoridrico a 9,6% por 5 minutos,
lavagem por 5 segundos e secagem por 10 segundos;
f) grupo 6: condicionamento acido assim como no grupo
5 e aplicagéo do silano assim como no grupo 3.

Cada um dos seis grupos foi dividido em seis sub-grupos (n=20):

a) grupo 1: Nexus;

b) grupo 2: Panavia 21;

c) grupo 3: Relyx ARC;

d) grupo 4: Calibra.
A recomendacédo do fabricante de cada cimento foi seguida para a
manipulacdo. Todos os espécimes foram imediatamente submersos em
solucao salina isoténica (pH 7,5). Apds 24 horas, dez espécimes de cada
subgrupo foi testado e as outras dez, 6 minutos depois. O ensaio de
cisalhamento foi realizado sob velocidade de 5mm/min em uma maquina
de ensaio universal Instrom. Realizou-se a analise topografica do
condicionamento da superficie com MEV (1000X) de trés espécimes de
cada grupo. O condicionamento com acido fluoridrico seguido da
aplicacdo do silano produziu os maiores valores de resisténcia ao
cisalhamento (15,0 + 7,4 a 21,8 + 5,8 MPa) para 0s quatro cimentos
usados nos dois tempos de armazenagem: 24 horas e seis meses
(p<0.01). O jateamento com oOxido de aluminio produziu os menores
valores de resisténcia ao cisalhamento (0 a 4,0 + 3,5 MPa). A microscopia
eletrbnica de varredura mostrou que o0 condicionamento com &acido
fluoridrico produziu um padrdo topografico com varios microporos e
irregularidades. Os autores concluiram que o uso do condicionamento
com &cido fluoridrico + silano foi 0 mais efetivo tratamento de superficie
para ceramica Ceramco |l para os quatro cimentos testados.

Della Bona et al.*®

(2002) avaliaram duas hipoteses:
a) se o do condicionamento com acido fluoridrico

produziria os maiores valores de adesao ao cimento
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resinoso independentemente da microestrutura e da
composicao da ceramica;
b) se o teste de tracdo € apropriado para analise dessa
adeséao.
Foram utilizados sete tipos de ceramicas: Vitadur Alpha (Vita), Vitadur N
Core (Vita), Vita Omega opaco (Vita), Vita Omega dentina (Vita), Fortress
(Mirage), Mirage Il (Mirage), Duceram LFC (Ducera) e quatro tipos de
tratamento de superficie:
a) acido fluoridrico a 9.6%;
b) fldor fosfato acidulado a 4%;
c) acido com gel de amobnia a 10%;
d) um silano.
Quarenta amostras de cada ceramica foram confeccionadas e divididas
em quatro grupos de dez de acordo com o tipo de tratamento de
superficie empregado. O cimento resinoso utilizado foi o Rely X (3M) e a
carga para cimentacao foi de 0,73N. Todas as amostras forma estocadas
por 24 horas a 37°C antes do ensaio de tracdo (v= 0,5 mm/min). Foi
realizada a andlise de modo de falha por meio de microscopia 6ptica e
eletrénica. Os valores de resisténcia adesiva variaram de 2,6 MPa para o
grupo da ceramica Duceram LFC tratada com flaor fosfato acidulado até
11,4 MPa para o grupo da ceramica Fortress tratada com silano. A
ceramica Duceram LFC tratada com qualquer um dos trés tipos de acidos
produziram os menores valores de resisténcia adesiva. O uso do silano
produziu valores de resisténcia adesiva superiores quando comparado a
qualquer um dos trés tipos de acidos independentemente da ceramica
utilizada. Nao houve diferenca estatistica para a ceramica tratada com
flaor fosfato acidulado e com &cido com gel de ambnia. O
condicionamento com acido fluoridrico produziu os maiores valores de
resisténcia a tracdo para a todas as ceramicas utilizadas. A andlise por
MEV mostrou que todas as falhas ocorreram na zona adesiva. Os autores

concluiram que o condicionamento com &acido fluoridrico foi mais efetivo
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que os outros dois &cidos. O uso do silano teve uma contribuicdo
relevante para unido da ceramica com o cimento resinoso. O teste de
tracdo mostrou-se adequado para testar a interface adesiva entre cimento
e ceramica pois todas as falhas ocorreram na zona adesiva.

Della Bona & Anusavice®® (2002) testaram a seguinte
hipotese: se o padrédo da topografia superficial mudaria de acordo com o
tipo de &cido, microestrutura e a composi¢cao da ceramica. Foi realizada
uma analise qualitativa e quantitativa da microestrutura de 15 ceramicas:
Vita VMK opaco (Vita), Vita Omega opaque (Vita), Vita VMK95 dentina
(Vita), Vita Omega dentina (Vita), Vitadur Alpha (Vita), Vitadur N core
(Vita), Vitadur N dentina (Vita), Vita Hi-Ceram (Vita), Mirage Il Fiber
(Mirage), Mirage (Mirage), Fortress (Mirage), Colorlogic (Ceramco), IPS
Classic (lvoclar) e Duceram LFC (Ducera) por meio de MEV, difracao
Optica por raio X, perfildbmetro Optico, analise espectroscopica dispersiva
de comprimento de onda. Esta € baseada na PRZ, um tipo de esquema
para correcdo de matriz que utiliza um conjunto de equacdes para
modular a absorcdo de raioX, o efeito do numero atbmico e a
fluorescéncia de diferentes elementos das amostras. Quatro discos de
10mm de diametro e 3mm de espessura foram fabricados para cada tipo
de ceramica. Todas as amostras ceramicas foram polidas com lixas
d’agua de 240 a 1200 e limpas em ultrassom com &gua destilada por 10
minutos. Os &cidos utilizados foram:

a) acido fluoridrico a 9.6%;

b) fldor fosfato acidulado a 4%;

c) acido com gel de amodnia a 10% e para a utilizacdo de

cada um seguiu-se a recomendacéao do fabricante.

A topografia de superficie produzida pelos trés tipos de &acidos foi
diferente. As irregularidades de superficie produzidas pelo &cido
fluoridrico foram, na sua grande maioria, em forma de microporos. Esse
tipo de topografia foi mais evidente para as ceramicas leuciticas. Os

cristais de leucita foram removidos pelo condicionamento acido. A analise
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quantitativa demonstrou que houve um aumento consideravel na
rugosidade superficial para as ceramicas condicionadas com &acido
fluoridrico. O acido fluoridrico produziu os mais proeminentes padrées
topograficos em todas as ceramicas examinadas. Os autores concluiram
gue houve diferenca na microestrutura e na cComposi¢ao ceramica pois 0S
mesmos sao fatores controladores no desenvolvimento da retencéo
micromecanica produzida pelo condicionamento acido. O mecanismo de
condicionamento &cido foi diferente para os trés acidos sendo que o acido
fluoridrico produziu o padrdo de condicionamento mais proeminente para
todas as ceramicas avaliadas.

Garcia et al.?® (2002) realizaram um estudo cujo objetivo
foi fazer uma apresentacdo e discussao dos testes mecanicos mais
rotineiramente empregados para avaliagdo da resisténcia de unido de
materiais adesivos a estrutura dentaria. Com relacdo ao teste de tracéo
comentaram que um dos principais problemas com esse modo de teste foi
a manutencdo do alinhamento do corpo-de-prova durante o ensaio,
evitando a orientacdo inadequada da forca devido a uma geometria
interfacial incorreta. Embora exista um dispositivo preconizado e sugerido
pela ISOTR 11405 como padréo para ser usado nos testes de tracao, néo
h&d uma padronizacdo de dispositivos para os estudos de tracdo. Ja o
teste de microtracdo que baseia-se na relacdo inversamente proporcional
da area adesiva com a resisténcia de unido, demonstrou que com a
reducdo da area de teste havia um aumento proporcional dos valores de
resisténcia adesiva e o modo de fratura dos espécimes ocorreria quase
gue na sua totalidade de forma adesiva, ndo se observando fraturas
coesivas no substrato. A interpretacéo dos resultados dos testes de tragao
baseou-se na teoria de Griffith (1920) que demonstrou que a resisténcia
coesiva de corpos sélidos diminuiu com o aumento de volume e da area
de seccdo transversa. Isso foi devido ao fato de que espécimes de
dimensdes maiores continham mais defeitos estruturais que de

dimensdes menores. Como a interface adesiva ndo ¢é uniforme,



irregularidades de superficie, presenca de bolhas e varia¢cdes decorrentes
do préprio procedimento de aplicagdo do agente de unido estdo
presentes.

Flor et al.** (2003) analisaram a influéncia da neutralizac&o
do &cido fluoridrico (AF) com bicarbonato de sédio na resisténcia de unido
entre um cimento resinoso (Rely X, 3SM/ESPE) e uma ceramica vitrea (IPS
Empress, Ivoclar). Foram confeccionados 14 blocos ceramicos
(dimensbes: 6 x 6 x 6mm), sendo duplicados em blocos idénticos de
resina composta (3D Master, WILCOS). Uma face de cada bloco ceramico
foi condicionada com AF 10% por 20 segundos(s), seguida pela lavagem
com agua por 30s e secagem. Apos, os blocos foram aleatoriamente
divididos em dois grupos (n=7):

a) G1 — silano (Primer Ceramic, SM/ESPE) foi aplicado na

superficie ceramica e o0s blocos de resina foram

cimentados.

b) G2 — os blocos ceramicos permaneceram imersos em

solucao de bicarbonatos de sédio por 1 minuto e foram

lavados com agua (30s) antes da aplicacédo do silano e a

cimentacao aos blocos de resina.

A cimentacdo de todos os blocos foi realizada sob presséo
constante de 750g e o cimento foi polimerizado por 60(s) em cada
margem. ApoOs periodo de armagenazem em agua destilada a 37°C por
sete dias, os conjuntos foram seccionados, em uma maquina de corte
adaptada, em dois eixos, X e Y, obtendo-se 28 espécimes “non-trimming”
por grupo (quatro por bloco) com aproximadamente 1mm? de &rea
adesiva. Cada espécime foi fixado com cianoacrilato em um paquimetro
adaptado e acoplado em uma maquina de ensaio universal (EMIC), para
ser realizado o ensaio com velocidade de 1mm/min. Os dados obtidos
(Mpa) foram submetidos ao test t (Student). Verificou-se que G1 (20,25 *
4,90) e G2 (27,82 = 5,57) diferiram estatisticamente entre si. Os autores

concluiram que o processo de neutralizacdo do acido fluoridrico
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aumentou a resisténcia de unidao adesiva entre o cimento e a ceramica
estudados.

Leite et al.?®

(2003) avaliaram a resisténcia da unido entre
a superficie de uma ceramica vitrea de di-silicato de litio (IPS Empress I,
Ivoclar/Vivadent) e dois cimentos resinosos (Panavia F, Kuraray e RelyX
3M). Foram confeccionados dois blocos da ceramica para infra-estrutura
IPS Empress Il com dimensdes de 6mmx6mmx5mm (recomendacgdes do
fabricante), os quais foram duplicados em resina composta (Clearfil APX,
Kuraray). Uma das faces de cada bloco ceramico (6mm x 5mm) foi tratada
com &cido fluoridrico a 10%, silanizada e cimentada com os dois cimentos
resinosos, sob carga constante de 750g, a face do bloco de resina
composta correspondente. Passado o periodo de armazenagem (agua
destilada por sete dias a 37°C), cada conjunto formado por ceramica,
cimento e resina foi seccionado no sentido X e Y, obtendo-se amostras
com dimensdes aproximadas de 10x1x1lmm e area adesiva de 1 mm? +
0,1. Dois grupos (n=10) foram constituidos:

a) G1 - PanaviaF;

b) G2 - Rely X.
Cada amostra foi fixada com cianoacrilato num paquimetro adaptado e
acoplado em maquina de ensaios universal (EMIC) com célula de carga
de 10Kgf e velocidade de 0,5 mm/min. Os dados (MPa) foram submetidos
ao teste estatistico paramétrico t de amostras independentes cujos
resultados indicaram que os valores médios do G1( média = 45,809 ; DP
= 5,21) nao diferiram estatisticamente ( t= 1,21; gl=18; p-valor = 0,2412)
do G2 (média = 49,442 ; DP = 7,918) ao nivel de significancia de 5%. Pela
metodologia aplicada e os resultados obtidos é licito concluir que os dois
cimentos resinosos apresentaram a mesma resisténcia de unido
estatisticamente.

Spohr et al.*® (2003) realizaram um estudo cujo objetivo foi
avaliar a resisténcia a tracdo da unido entre uma ceramica para infra-

estrutura IPS Empress (Ivoclar) e materiais de fixacdo sob diferentes
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tratamentos de superficie ceramicos, associados ou nao a aplicacdo do
silano. Foram confeccionados 120 discos (5,5 x 2,5mm) que foram
divididos em seis grupos. Cada grupo foi submetido aos seguintes
tratamentos:
a) G1 - jateamento com Oxido de aluminio 100 pm sem
silanizacao;
b) G2 - jateamento com o6xido de aluminio 100 um +
silano;
c) G3 - jateamento com 6xido de aluminio 50 pm sem
silanizacao;
d) G4 - jateamento com 6xido de aluminio 50 um +
silano;
e) G5 - condicionamento com acido fluoridrico 10% por
20 segundos;
f)  G6 - condicionamento com acido fluoridrico 10% por
20 segundos + silano.
Apés, os discos em ceramica dos grupos foram unidos em pares com o
adesivo Single Bond e o cimento resinoso Rely X ARC. Em seguida, 0s
cps foram armazenados em agua destilada a 37°C durante 24 horas,
seguido de quinhentos ciclos térmicos. Apds, os cps foram submetidos ao
ensaio de tragdo em maquina de teste universal “Instron” (Modelo 4411)
com velocidade de 1mm/min. O tipo de falha foi verificado numa lupa
estereoscopica com aumento de vinte vezes. As médias dos resultados
foram:
a) G1:3,80 MPa;
b) G2: 8,35 MPa;
c) G3:5,35 MPa;
d) G4:11,84 MPa;
e) Gb5: 16,94 MPa;
f) G6: 25,36 MPa;
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Os resultados foram submetidos a andlise de variancia e ao teste de
Tukey (p<0.05) e mostraram que o tratamento da superficie ceramica com
acido fluoridrico 10% forneceu os maiores valores de resisténcia a tracao
(p<0.05) em relagdo ao jateamento com Oxido de aluminio 50um e
100um, independente da silanizacdo; a aplicagdo do silano aumentou a
resisténcia de unido em relacdo as superficies sem sua aplicacéo,
independente do tratamento de superficie usados. Houve uma
predominancia de falhas mistas nos cps.

O estudo da composicado e microestrutura de um material
ceramico € importante para o0 ententendimento das propriedades
mecanicas, térmicas e Opticas. Sendo assim, Boscato et al.b (2004)
realizaram um estudo cujo objetivo foi caracterizar a microestrutura,
composicao e algumas propriedades fisicas da nova ceramica Vita VM7
((Vita Zanhfabrik). Foram confeccionados oito cps de VM7, conforme as
instrucdes do fabricante e normas da ISO 6872 e polidos até granulacéo
de 1200. Foram executadas analises quantitativas e qualitativas usando
MEV, backscattered imaging (BSI), espectroscopia dispersiva de elétrons
(EDS) e principios de estereologia. O moédulo de elasticidade (E) e a
relacdo de Poisson (v) foram determinados usando-se ondas ultra-sdnicas
e a densidade (d) usando um picnédmetro de hélio. Os resultados foram os
seguintes:

a) E:58,1 GPa;

b) v:0,25; d: 2,59 g/cm?®.

MEV, EDS, BSI revelaram a seguinte composicao: Si :19,6%; Al:4,9%; K:
4,0%; Na: 2,4%; Ca: 0,7%; C: 25,7% e O: 42,2%. Os autores concluiram
gue a Vita VM7 apresenta valores de E, v e d adequados para uso como
ceramica de cobertura em infra-estrutura com coeficiente térmico similar.
As duas fases vitreas, com espectrum bem definido e elevado de Si,
conferem-lhe nomenclatura vitrea bifasica.

2
|20

Della Bona et a (2004) afirmaram que a retencao

micromecanica na superficie ceramica é um dos mecanismos de adeséo
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as resinas. Sendo assim, realizaram um estudo cujo objetivo foi analisar o
efeito de trés acidos sobre diferentes tipos de ceramica, testando a
hipétese de que o tratamento com &cido fluoridrico (AF) produz a maior
média de rugosidade superficial (Ra) nos tipos de ceramicas testadas.
Espécimes de um vidro monofasico (Duceram LFC, Ducera LC), duas
ceramicas feldspéticas (Ceramco IlI, Ceramco-C2; VMK95, Vita-VD) e
duas injetaveis sob calor, uma a base de leucita (IPS Empress, Ivoclar,
E1l) e outra a base de dissilicato de litio (IPS Empress 2, Ivoclar, E2)
foram fabricados e polidos até a lixa 1200 e divididos em quatro grupos
(n=10) para os seguintes tratamentos de superficie:

a) AP- sem tratamento (controle);

b) APF- fluorfosfatoacidulado a 4% (Mirage) por 2

minutos;
c) ABF- bifluoreto de aménia a 10% (Dentsply) por 1
minuto;

d) AF- AF a 9,5% (Ultradent) por 1 minuto.
Os valores de Ra obtidos foram medidos por um profilbmetro éptico
(Wyko NT1000) e analisados estatisticamente por ANOVA. A MEV foi
usada para analise qualitativa das mudancas topograficas. Os valores
médios de Ra (hm) foram os seguintes:

a) LC: AP-91, APF-101, ABF-456, HF-982;

b) C2: AP-85, APF-175, ABF-317, HF-704;

c) VD: AP-95, APF-120, ABF-197, HF-1390;

d) El: AP-117, APF-159, ABF-646, HF-799;

e) E2: AP-184, APF-194, ABF-545, HF-604.
Como conclusdo os autores afirmaram que as médias de Ra foram
estatisticamente maiores apds o uso do HF, confirmando a hipotese
inicial. MEV confirmou essa tendéncia revelando superficies mais
irregulares apos a aplicacéo de HF.

Goracci et al.?* (2004) realizaram um estudo cujo objetivo

foi verificar se o substrato, a forma e a espessura dos espécimes
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utilizados para microtragao tém uma influéncia significante na mensuragéo
da resisténcia de unido. 64 molares humanos foram recém-extraidos e
utilizados para obtencdo dos espécimes. Os dentes foram aleatoriamente
divididos em 16 grupos (n=4) de acordo com a regido do substrato
(esmalte e dentina), com a espessura da area de uniao (0.5mm, 1.0mm e
1.5mm) e com a forma do espécime (palito ou ampulheta). Os resultados
mostraram que o substrato, a forma e a espessura dos espécimes tiveram
efeito significante na resisténcia adesiva (p<0.05). Os maiores valores de
resisténcia adesiva foram obtidos em dentina ao invés de esmalte e nos
palitos ao invés das ampulhetas. A resisténcia adesiva diminuiu a medida
gue se aumentou a area de unido. Os autores concluiram que a area
adesiva ndo deve ultrapassar 1mm?.

Leite et al.?®

(2004) realizaram um estudo com o objetivo
de avaliar a resisténcia adesiva entre uma ceramica feldspatica reforcada
por leucita e dois cimentos resinosos: um com e outro convencional, sem
MDP. Foram confeccionados quatorze blocos ceramicos VITA Omega
900®, conforme as recomendacdes do fabricante, com dimensées de 5 x
5 x 5mm, os quais foram duplicados em resina composta W3D MASTER
(Wilcos). Uma das faces de todos os blocos ceramicos foi tratada com
acido fluoridrico a 10% por 3 minutos (Dentsply) e um agente silano
(Dentsply) foi aplicado. Os blocos tratados foram aleatoriamente divididos
em dois grupos, conforme o cimento resinoso:

a) G1: Panavia F (com MDP);

b) G2: RelyX (sem MDP).
As recomendacdes dos fabricantes de cada cimento foram seguidas, e a
cimentagéao foi realizada aos blocos correspondentes de resina composta,
sob carga constante de 750g. Ap0s a armazenagem (agua destilada /
sete dias / 37°C), cada bloco cimentado foi seccionado nos eixos X e Y,
obtendo-se aproximadamente dez corpos-de-prova (cps) (area adesiva de
1+0,2 mm?) por bloco cimentado. Cada cp foi fixado em um paquimetro
adaptado e o teste de microtracédo foi realizado em um maquina de ensaio
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universal (EMIC) com célula de carga de 10kgf e velocidade de Imm/min.
As médias dos cps de cada bloco foram obtidas (n=7) e submetidas ao
teste t-Student cujos resultados indicaram que o G1 (média=16,07MPa;
dp=3,61) nao diferiu estatisticamente (p=0,95) do G2 (média=13,71MPa;
dp=3,33) ao nivel de significancia de 5%. Os autores concluiram que o
cimento resinoso convencional e o MDP modificado apresentaram
resisténcia adesiva semelhante a ceramica avaliada.

|.39

Rosa et a
(Kc) e a dureza (H) da cerédmica Vita VM7 (Vita Zanhfabrik). Kc é a

(2004) determinaram a tenacidade de fratura

propriedade que descreve a resisténcia de materiais a propagacao da
fratura. H é a resisténcia de um material a deformacéo permanente. Dez
cps da Vita VM7 (9 x 2,5mm) foram fabricados de acordo com as
instrucdes do fabricante e norma ISSO 6872. Os cps foram polidos com
papel matalografico de granulacdo de 1200 e pasta de diamante de 4 e
1um. O estresse residual foi removido com uma queima adicional de 50°C
acima da Tg da ceramica. Cada cp sofreu trés penetracbes de Vickers
(carga de 1,5Kg e tempo=30s) em um microdurébmetro (Shimadzu,
Japao), totalizando trinta afericbes. As diagonais das penetracdes e as
trincas radiais foram medidas e os valores de H e Kc foram calculados de
acordo com a férmula: H=0,5 (P/a2) e Kc= 0,028 (E/H)¥:HaYz(c/a)*?* onde
P é a carga aplicada, a € a metade da diagonal da penetracéo, E € o
moédulo de elasticidade (58GPa) e ¢ é o tamanho da trinca radial. A
formula de Kc foi selecionada de acordo com a relacéo c/a. Os valores
médios e desvio padrdao de H (GPa) e Kc (Mpam-¥2) foram calculados e
sao respectivamente: 10,6+0,5 e 0,874+0,09. Os autores concluiram que
os valores médios de Kc e H da ceramica vitrea bifasica VM7 estdo em
concordancia com os valores de outras ceramicas da mesma classe.

Saracoglu et al.*

(2004) realizaram um estudo cujo
objetivo foi avaliar o efeito de varios tratamentos de superficie sobre a
resisténcia de unido entre uma ceramica injetavel sob calor a base de

leucita e um cimento resinoso. Foram confeccionadas 198 amostras de
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IPS Empress (lvoclar Vivadent) que foram divididas aleatoriamente em
nove grupos (n=22). Vinte amostras de cada grupo foram ensaiadas e as
outras duas foram preparadas para serem analisadas no MEV. Os nove
grupos do estudo foram os seguintes:
a) G1- condicionamento com acido fluoridrico 4,9% por
10 segundos;
b) G2- condicionamento com &cido fluoridrico 4,9% por
20 segundos;
c) G3- condicionamento com acido fluoridrico 4,9% por
40 segundos;
d) G4- condicionamento com &cido fluoridrico 9,5% por
10 segundos;
e) Gb5- condicionamento com acido fluoridrico 9,5% por
20 segundos;
f)  G6- condicionamento com acido fluoridrico 9,5%% por
40 segundos;
g) G7- condicionamento com acido ortofosférico 40% por
40 segundos;
h) G8- jateamento com Oxido de aluminio 50um;
i) G9- asperizacdo com ponta diamantada.
Em seguida todas as amostras foram limpas com jato de ar/agua e
colocadas com ultra-som com agua destilada por 10 minutos. Todas as
amostras foram silanizadas e em seguida procedeu-se a cimentagcao
adesiva. As amostras foram armazenadas em agua destilada por um més
até a realizacé@o do ensaio de cisalhamento. Os resultados mostraram que
houve uma diferenca estatistica significante entre as médias de
resisténcia de unido dos grupos. O valor mais baixo foi obtido pelo grupo
condicionamento com acido ortofosforico 40% por 40 segundos (12,6+ 2,0
MPa). Houve diferenca estatisticamente significante entre 0s grupos
tratados com acido fluoridrico, sendo o grupo 6 condicionamento com

acido fluoridrico 9,5%% por 40 segundos 0 que apresentou 0s maiores
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valores de resisténcia de unido. O jateamento com o6xido de aluminio
50um e asperizacdo com broca foram mais eficientes que o
condicionamento com &cido ortofosférico a 40% por 40 segundos. O
condicionamento  com  4cido  fluoridrico  foi mais  efetivo
independentemente da concentracdo e do tempo de condicionamento. A
analise pelo MEV revelou diferencas nos padrdes topograficos entre os
grupos do condicionamento acido. Os autores concluiram que o
condicionamento com acido fluoridrico produziu os maiores valores de
resisténcia de unido que os outros métodos. Os valores de resisténcia de
unido foram diretamente proporcionais a um aumento de tamanho e
profundidade dos poros. O condicionamento com &cido fluoridrico 9,5%%
por 40 segundos obteve os maiores valores de resisténcia de unidao em
comparacao aos outros métodos e as outras concentracdes e tempos de
condicionamento &cido.

Saavedra et al*® (2005) estudaram o efeito da
neutralizacdo do &cido fluoridrico (AF), com solugdo supersaturada de
bicarbonato de sédio, na resisténcia de unido entre um cimento resinoso
(Rely X, 3M/ESPE) e uma ceramica vitrea (VITA VM®7, VITA). Foram
confeccionados 20 blocos ceramicos (6x8x8mm), sendo duplicados em
resina composta (W3D Master, WILCOS). Cada bloco ceramico (1face) foi
condicionada por 20 segundos (s) com AF10% (Dentsply), seguida pela
lavagem jato ar-agua (60s) e secagem. Os blocos foram selecionados
aleatoriamente e divididos em dois grupos (n=10):

a) Gl:silano (Porcelain Primer,BISCO) foi aplicado na
superficie cerdmica seguido da cimentagdo aos blocos
de resina;

b) G2:blocos foram imersos (40s) em solucdo supersaturada
de bicarbonato de sédio, lavados jato ar-agua por (60s) e
secos antes da aplicacdo do silano e cimentacgao;
realizada sob pressdo constante de 750g, sendo

polimerizado (40s) em cada margem.
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Apés armazenagem (dgua destilada/7d/37°C), os conjuntos
foram seccionados nos eixos X e Y obtendo-se quarenta espécimes (sp)
“non-trimming” por grupo (4 por bloco) com 0.8+0.1mm? de &rea adesiva.
Cada sp foi fixado com cianoacrilato em paquimetro adaptado e o
conjunto acoplado em maquina de ensaio universal para realizacdo do
ensaio de tracdo (1mm/min) .As médias (MPa) foram: G1:16.24, G2:8.13
e mediana para 0 G1:16.37 e G2:7.59.0s resultados foram submetidos ao
teste de normalidade“Shapiro-Wilk normality test” para averiguacao da
distribuicdo, evidenciando distribuicdo n&o normal, sendo aplicado o teste
ndo parameétrico “Wilcoxon Rank Sum Test". Verificou-se que G1 e G2
diferiram estatisticamente entre si.

Os autores concluiram que a neutralizagdo do acido fluoridrico diminuiu a

resisténcia de uniao entre o cimento e a ceramica estudados.

Leite®® (2005) se propds em seu trabalho avaliar duas

hipoteses:

a) diferentes tempos de condicionamento com acido
fluoridrico ndo influenciam os valores de resisténcia de

unido entre uma ceramica e um cimento resinoso;

b) a limpeza em ultra-som com &gua destilada dos
precipitados do acido fluoridrico formados sobre a
superficie cerdmica ap6s o condicionamento &cido,
independentemente do tempo de condicionamento,
aumenta os valores de unido entre uma ceramica e um

cimento resinoso.

Foram confeccionados 48 blocos ceramicos (VM7 VITA Zahnfabrik), os
quais foram duplicados em resina composta (W3D Master). Os blocos
foram divididos em seis grupos (n=8) de acordo com o0s seguintes

tratamentos de superficie:

a) G1- aplicacdo do acido fluoridrico 10% por 20 segundos;
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b) G2- Acido fluoridrico 10% por 1 minuto;
c) G3- Acido fluoridrico 10% por 2 minutos;

d) G4- Acido fluoridrico 10% por 20 segundos + ultra-som com

agua destilada por 4 minutos;

e) G5-Acido fluoridrico 10% por 1minuto + ultra-som com

agua destilada por 4 minutos;

f) G6- Acido fluoridrico 10% por 2 minutos + ultra-som com

agua destilada por 4 minutos.

Em seguida, cada bloco cerdmico ja condicionado foi unido ao seu
correspondente de resina composta com o cimento resinoso Rely X ARC
(3M) sob carga constante de 750g. Ap0s armazenagem (agua destilada
sete dias a 37°C), cada conjunto ceramica/cimento/resina composta foi
seccionado no sentido X e Y, obtendo-se amostras que foram fixadas num
paquimetro adaptado, sendo este acoplado em uma maquina de ensaio
universal (EMIC) com célula de carga de 10Kgf e velocidade de
1,0mm/min. Os valores de resisténcia adesiva e os desvios-padrao (MPa)
para os grupos foram : G1: 16,2 + 3,48; G2: 14,7 £+ 1,2 G3: 17,8 £ 3,9;
G4:19,4 £ 4,2; G5: 19,2 + 0,8; G6: 20,0 + 1,1. Os diferentes tempos de
condicionamento ndo proporcionaram valores de resisténcia adesiva
estatisticamente diferentes (P=0,156) entre os grupos. A eliminacdo dos
precipitados do acido fluoridrico proporcionou valores de resisténcia de
unido adesiva estatisticamente diferente entre os grupos (P=0.001)
(ANOVA Two-way e Teste de Tukey, p<0.05). Pela anélise dos resultados
concluiu-se que diferentes tempos de condicionamento acido fluoridrico
nao influenciaram os valores de resisténcia de unidao entre a ceramica e o
cimento resinoso e que a eliminacdo dos precipitados do acido fluoridrico
apés o0 condicionamento, independentemente do tempo de
condicionamento, aumentou os valores de unido entre a ceramica e o

cimento resinoso.



3 PROPOSICAO

O objetivo do trabalho foi avaliar trés hipoteses:

a)

b)

0 processo de neutralizacdo dos precipitados do
acido fluoridrico influencia nos valores de resisténcia
de unido entre uma ceramica feldspatica e um

cimento resinoso;

a limpeza sobnica (ultra-som) com agua deionizada
dos precipitados do acido fluoridrico, formados sobre
a superficie ceramica ap6s o condicionamento &cido,
aumenta os valores de resisténcia de unido entre uma

ceramica feldspatica e um cimento resinoso.

a associagdo entre o processo de neutralizagdo dos
precipitados do acido fluoridrico e a limpeza sbénica
melhora a resisténcia de unido entre uma ceramica

feldspatica e um cimento resinoso.



4 MATERIAIS E METODO

4.1 Materiais

A descricdo dos materiais, nome comercial e fabricante
estéo listados no Quadro 1 e a composi¢ao no Quadro 2

Quadro 1- Material, nome comercial e fabricante utilizados para a
confeccgéo dos corpos-de-prova

Material Nome comercial Fabricante
Ceramica VITA VM®7 VITA Zahnfabrik, Bad
Sackingen, Alemanha
Resina composta W3D MASTER Wilcos do Brasil Ind. e
microhibrida Com. Ltda., RJ, Brasil
fotopolimerizavel
Acido fluoridrico a 10% Condicionador de Dentsply,Petrépolis, RJ,
Porcelanas Brasil
Silano Porcelain Primer Bisco, Schaumburg, IL,
EUA
Cimento resinoso Relyx™ ARC 3M Dental Products
convencional Division, St Paul, MN,

EUA




1

Quadro 2- Descricdo da composicdao dos materiais utilizados para a
confeccao dos corpos-de-prova

Nome comercial

Composicéao

VITA VM®7 Si:19,6%; Al:4,9%; K: 4,0%; Na: 2,4%; Ca: 0,7%; C:
25, 7% e O: 42,2%
W3D MASTER Monbmeros metacrilicos, silica pirogénica, silicato de

bario e aluminio

Acido fluoridrico a 10%

Acido fluoridrico, agua, espessante e corante

Porcelain Primer

y-metacriloxipropiltrimetoxi-silano hidrolisado

Relyx™ ARC Pasta A: Bis-GMA, TEGDMA, particulas de
zirconio/silica, fotoiniciador, pigmentos.
Pasta B: Bis-GMA, TEGDMA, particulas de
zirconio/silica, peréxido de benzoila
4.2 Método

Inicialmente, foi confeccionado um padrdo de resina

acrilica com dimensfes de 6mm de altura, 8mm de largura e 8mm de

comprimento, com 0 objetivo de se obter blocos de ceramica com

tamanhos semelhantes para todos os grupos (Figura 1).
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FIGURA 1- Padrao de resina acrilica.

A partir desse padréo, confeccionou-se 32 blocos
ceramicos que foram cimentados a blocos de resina composta e o
conjunto foi fatiado em varias amostras (com areas reduzidas e
padronizadas) que foram submetidas ao ensaio de tracdo (etapas

descritas a seguir).

4.2.1 Confecgao, controle de qualidade e refinamento dos blocos

ceramicos

O padrdo de resina acrilica foi moldado com a massa
densa do silicone (polivinilssiloxano) polimerizado por reagdo de adigao
(Splash Super Hydrophilic Impression Material, Discus Dental). Obtendo-
se entdo um molde para a confeccao do bloco ceramico e da superficie
de colagem (Figura 2a). O molde foi isolado internamente com Oleo
mineral (Figura 2b), antes da preparacdo da ceramica que seguiu a
recomendacgédo do fabricante. O po Vita VM7 Dentin 2M2 (Vita Zanhfabrik)
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e o liquido modelador (Modeling Liquid for Vita VM7) foram misturados até
a obtencdo de uma massa (Figura 2c). Com auxilio de uma espatula,
pequenas porcdes dessa massa foram inseridas no interior do molde de
silicone e vibradas (com auxilio de um vibrador para gesso) para melhor
escoamento e assentamento da mesma, até completar todo o espaco do
molde (Figura 2d e 2e). O excesso de liquido modelador foi removido com
papel absorvente macio. Ao final, foram obtidos 32 blocos (Figura 2f) da
ceramica de cobertura VITA VM®7 Dentin 2M2 (VITA Zahnfabrik), a partir
de um Unico molde, os quais foram sinterizados sobre base refrataria no
forno Vacumat (VITA Zahnfabrik) (Figura 3a), seguindo o ciclo de queima
recomendado pelo fabricante: Programa 84 (500°C por 6min, 55°C/min
até atingir 910°C, permanecendo por 1min e diminuicdo da temperatura a
710°C para o final do ciclo. Aos 7 minutos e 27 segundos do inicio do
ciclo, o vacuo é acionado automaticamente). Considerando que a
contracdo de sinterizacdo da ceramica é em torno de 20%, os blocos pés-
coccgéo tinham as dimensdes aproximadas de 4,8mm x 6,4mm x 6,4mm
(Figura 3b). A estrutura interna de cada bloco ceramico sofreu uma
verificacdo radiografica a fim de se observar possiveis falhas no interior
do corpo (como bolhas, por exemplo) (Figura 4). A presenca de defeitos

internos determinou sua exclusao do estudo.
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FIGURA 2- Segliéncia de confeccdo dos blocos ceramicos: a- molde para o
bloco ceramico; b- molde isolado com 6leo mineral; c- manipulacdo
da ceramica; d- inicio da inser¢cdo da massa; e- molde preenchido;

f- bloco cerdmico antes da coccao.

FIGURA 3- Blocos ceramicos durante processo de cocgao: a- vista aproximada

dos blocos no interior do forno; b- padrdo de resina e blocos
ceramicos antes e apds a cocgao.
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FIGURA 4- Verificacéo radiografica dos blocos ceramicos.

Apds a remocdo dos excessos de ceramica das amostras
com discos de diamante em baixa rotacdo (KG-Sorensen), a superficie
escolhida para colagem (6,4mm x 6,4mm) foi planificada manualmente
por 20 segundos (cada granulag&o de lixa), com umedecimento constante
com agua, empregando lixas d’agua de granulagées n® 600, 800, 1000 e
1200 (DELLA BONA et al.*® 2000) e submetidas & limpeza sénica em
ultra-som (Vitasonic - VITA) com agua deionizada (DentalVille, Brasil -
ISO 11134) por 5 minutos (Figura 5a e 5b). Esses passos viabilizaram um
contato mais uniforme entre a superficie da ceramica e do bloco de resina

composta, pelo agente cimentante.

VITASONIC |

fr In-Caram

utilizado; b- blocos ceramicos durante processo de limpeza.
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FIGURA 6- Bloco ceramico.

4.2.2 Obtencéo dos blocos de resina composta

Primeiramente, cada bloco ceramico (nao-tratado)
(Figura 6) foi moldado com silicone polimerizado por reacdo de adicéo
(consisténcia de massa) (Elite H-D - Zhermack), com a superficie de
colagem voltada para baixo, de modo que a mesma ficasse impressa na
massa de moldagem, assim como todo o segmento ceramico (Figura 7a).
Apos a polimerizacdo do material de moldagem, cada segmento ceramico
foi removido do interior do molde (Figura 7b) e dentro do mesmo foi
condensada a resina composta microhibrida (W3D Master-Wilcos) em
incrementos de 2mm (Figura 7c) e cada incremento foi fotoativado por 40
segundos (UltraLED-Ultradent) (Figura 7d), com intensidade de luz maior
que 400mW/cm? (25mm de penetracéo) até preenchimento completo do
molde (Figura 7e), obtendo-se uma amostra de polimero para cada
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segmento ceramico (KERN & THOMPSON?’, 1995). A superficie de
colagem da resina composta tinha, entdo, o mesmo desenho da

superficie de colagem do segmento ceramico (Figura 7f).

FIGURA 7- Seqluiéncia de confeccdo do bloco de resina composta: a- moldagem

do bloco ceramico; b- remocdo do bloco cerdmico; c- condensacao
da resina composta; d-fotopolimerizacdo; e- molde preenchido; f-

amostra de polimero obtida.

Em seguida, os 32 blocos ceramicos foram divididos
aleatoriamente em quatro grupos (n=8) (Quadro 3), conforme o0s
tratamentos de superficie: utilizacdo ou ndo do processo de neutralizacao
do precipitado do acido fluoridrico e quanto a limpeza sbnica ou ndo do
precipitado acido em ultra-som (Vitasonic - VITA) com agua deionizada
(DentalVille, Brasil — ISO 11134) por 4minutos. A seguir estdo
relacionados os grupos estudados:
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a) Grupo 1. AF (20s) + lavagem spray ar-agua
(DentalVille, Brasil — 1SO 11134) (60s) e secagem
com ar comprimido (30s);

b) Grupo 2: AF (20s) + lavagem spray ar-agua (60s) +
neutralizacdo com solugdo supersaturada de
bicarbonato de sédio (40s) + lavagem spray ar-agua
(5s) e secagem com ar comprimido (30s);

c) Grupo 3: AF (20s) + lavagem spray ar-agua por (60s)
+ ultra-som em &agua deionizada (4min) e secagem
com ar comprimido (30s);

d) Grupo 4: AF (20s) + lavagem spray ar-agua (60s) +
neutralizagdo com solugdo supersaturada de
bicarbonato de sdédio (40s) + ultra-som em &gua
deionizada (4min) e secagem com ar comprimido
(30s).

Quadro 3- Descricdo da divisdo dos grupos deste estudo conforme a
presenca ou ndo do processo de neutralizacdo do precipitado
do &cido fluoridrico e quanto a limpeza sbnica ou ndo com
agua deionizada por 4 minutos do precipitado acido

Processo de Limpeza
Grupo (n) o o
neutralizacéo sbnica
1 8 - -
2 8 40 segundos -
3 8 - 4 minutos
4 8 40 segundos 4 minutos

Todos os blocos ceramicos foram condicionados (20s)

com acido fluoridrico a 10% (Dentsply, Brasil) (Figura 8a e 8b), seguindo o
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recomendado pela literatura (PEUMANS et al.*®>, 1999; BOTTINO et al.’,
2004; LEITE et al.?®, 2004; LEITE®, 2005) e apés o condicionamento
acido, os blocos foram lavados com jatos ar-agua deionizada por 60
segundos (Figura 8c) e secos com jato de ar por 30 segundos (Figura 8d).

Nos grupos (2 e 4) que receberam o processo de
neutralizacéo. Este foi realizado através da imersao dos blocos ceramicos
em solucdo supersaturada de bicarbonato de sédio (ADV®TAYUYNA,
Brasil), por 40 segundos - dobro do tempo do condicionamento acido,
conforme indicacdo de Flor et al. %! (2003) e Bottino et al.”, 2004 (Figura
9a e 9b). Ja para a limpeza sobnica, os blocos (grupos 3 e 4) ficaram
imersos durante 4 minutos em agua deionizada (100ml) contida em um
Becker (padronizacdo), segundo indicacdo de Peumans et al.*®>, 1999;
Canay et al.'°, 2001; Magne & Belser®, 2003; Leite *, 2005 (Figura 10a e
10b).
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FIGURA 8- Sequéncia de condicionamento com acido fluoridrico a 10% das

superficies ceramicas: a- inicio da aplicacdo do acido; b- &cido
fluoridrico aplicado; c-lavagem spray ar-agua (60s); d- secagem da

superficie ceramica condicionada pelo &cido fluoridrico.
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FIGURA 9- Processo de neutralizacdo do acido fluoridrico: a- insercéo do bloco

ceramico em solucdo supersaturada de bicarbonato de sodio; b-

bloco cerdmico imerso na solugao.

FIGURA 10- Limpeza s6nica dos blocos ceramicos: a- aparelho de ultra-som
utilizado; b- bloco ceramico durante processo de limpeza.
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4.2.3 Cimentacgéo dos blocos

Separaram-se 0s pares correspondentes: bloco ceramico
e bloco de resina composta antes de iniciar os procedimentos de
cimentacdo (Figura 11a). Inicialmente, a superficie de colagem de cada
bloco ceramico recebeu uma aplicacdo do agente de silanizacéao
Porcelain Primer (Bisco), esperava-se por 4 minutos, e aplicava-se um
jato de ar por 5 segundos (Figura 11b). Cada bloco ceramico foi unido ao
seu correspondente de resina composta, empregando 0 agente
cimentante resinoso dual RelyX™ ARC (3M -ESPE) que foi manipulado
segundo as recomendac¢des do seu fabricante e aplicado com o auxilio de
uma espatula plastica sobre a superficie ja tratada de cada segmento
ceramico. Este conjunto foi posicionado em um delineador adaptado
(Figura 11c) para cimentacdo com a superficie de colagem perpendicular
a aplicacdo de uma carga vertical estatica de 7509 (KERN
&THOMPSON?', 1995) utilizada durante todo o procedimento (10
minutos).

AplOs o0 posicionamento do conjunto ceramica-cimento-
resina, os excessos de cimento foram removidos, sendo entéo realizada a
fotoativacao por 40 segundos em cada lado do conjunto (totalizando 160
segundos), utilizando uma unidade foto-ativadora com intensidade de luz
maior que 400mW/cm? (UltraLED-Ultradent) (Figura 11d). Os conjuntos
ceramica-cimento-resina composta foram armazenados em agua
destilada a 37°C durante sete dias, até a preparacdo das amostras
(modificado de KERN & THOMPSON?’, 1995).
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® Lidils
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FIGURA 11- Sequéncia de cimentacdo: a-) bloco ceramico e o0 seu
correspondente de resina composta; b-) bloco ceramico apés
silanizacdo; c¢-) conjunto bloco ceramico-cimento-bloco de resina
composta posicionado no delineador adaptado; d-) fotoativacdo do

cimento.

Ao final desta etapa foram obtidos oito conjuntos

ceramica/cimento/resina composta (n=8) para cada grupo do estudo.

4.2.4 Preparacao dos corpos-de-prova para o ensaio de tragao.

Para a execucdo dos cortes foram utilizados discos
diamantados de aco ref. 34570 (Microdont) em baixa rotacao,
refrigerados com agua, montados em peca-de-médo (Kavo Ind.e
Com.Ltda) acoplada a uma torno mecéanico modificado, com calibragem
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nos eixos X , y e possibilidade de corte em ambas as dire¢des (Figura 12)
(ANDREATTA FILHO et al.?, 2000)*.

Presilha para a
base metalica

Presilha para a
peca-de-méao

FIGURA 12- Torno mecanico modificado.

Inicialmente cada conjunto bloco ceramico-cimento-bloco
de resina composta foi fixado com adesivo a base de cianoacrilato (Super
Bonder, Loctite, Brasil) em uma haste metalica cilindrica, que por sua vez
foi acoplada a garra da maquina de corte (Figura 13a e 13b). Foi requisito
fundamental que cada conjunto bloco ceramico-cimento-bloco de resina
composta estivesse posicionado perpendicularmente ao disco
diamantado, que o bloco de resina composta do conjunto estivesse
voltado para cima, e que os cortes iniciassem da esquerda para a direita,
de forma a obter cortes os mais regulares possiveis fazendo com que a
espessura das “fatias” obtidas fosse homogénea. Apos a calibragem da
maquina de corte, operacao repetida a cada novo procedimento de corte,
foi realizado o primeiro corte que eliminou uma porgéo da extremidade do

* Departamento de Materiais Odontolégicos e Prétese da Faculdade de Odontologii
de S&o José dos Campos — UNESP.
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cps (0,5 mm), pois poderia existir o risco de haver excessos (flash) de
cimento ao redor da interface de unido, o que poderia influenciar
diretamente nos valores da resisténcia de unido a tracdo (Figura 13c).
Posteriormente foram feitos quatro cortes no conjunto bloco ceramico-
cimento-bloco de resina composta produzindo fatias com 1+0,05mm? de
espessura (TAY et al®*, 2000).

Uma dessas quatro primeiras fatias foi girada em 90° e
novamente fixada na base metalica, tendo a resina composta voltada para
cima (Figura 13d). A primeira secgéo eliminou a extremidade do cps (0,5
mm), pela mesma razéo ja abordada (Figura 13e). Outras quatro seccdes
foram fatiadas, também com 1 + 0,05 mm? de espessura. Este mesmo
processo foi seguido nas outras trés fatias, perfazendo um total de
dezesseis amostras para cada conjunto de ceramica-resina composta
colados que apresentaram as seguintes as caracteristicas: (a) formato
retangular; (b) seccdo transversal quadrangular - simétricas, (c) area
adesiva de 1 + 0,05 mm? (d) comprimento de +8 mm (Figura 13f)
(SHONO et al.*®, 1999; DELLA BONA et al.*®, 2000). A cada quatro
conjuntos bloco ceramico-cimento-bloco de resina cortados, o disco
diamantado foi descartado, minimizando-se assim a geragao de calor que

poderia influenciar nos resultados finais do trabalho.
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FIGURA 13 - Sequéncia da preparacdo dos corpos-de-prova para 0 ensaio de
tracdo: a-) conjunto bloco ceramico-cimento-bloco de resina
composta e base metélica; b-) conjunto bloco ceramico-cimento-
bloco de resina composta fixado na base metdlica; c-) corte do
conjunto bloco ceramico-cimento-bloco de resina composta; d-)
fatia obtida; e-) corte da fatia para obtencdo das amostras (area
reduzida); f-) amostra obtida.
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4.2.5 Ensaio de tracéo

Para o ensaio de tracdo, cada amostra (area reduzida e
padronizada) foi fixada com adesivo cianoacrilato (Super Bonder, Loctite)
nas garras de um paquimetro adaptado o mais perpendicular possivel a
forca aplicada a fim de evitar forcas de torcdo na zona adesiva
(BIANCHI®, 1999). Somente as extremidades da amostra foram utilizadas
para a fixacdo, de tal forma que a zona de unido permanecesse localizada
no espaco livre entre as garras do paquimetro. O conjunto paquimetro-
amostra (Figura 14a e 14b) foi acoplado a uma maquina de ensaios

universal (EMIC DL 1000) e submetido a tracdo (v=1mm/min, célula de

carga de 10kgf) até o rompimento da unido (BIANCHI®, 1999;
SUDSANGIAM & van NOORT®?, 1999; SHONO et al.*®, 1999; DELLA
BONA et al.’®, 2000).

FIGURA 14 — Conjunto paquimetro — amostra: a-) conjunto pronto para ser
carregado; b-) vista aproximada: 1- adesivo cianoacrilato; 2-

garras do paquimetro; 3- amostra.
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A area de todas as amostras foi mensurada antes da
execucdo do ensaio mecanico, empregando um paquimetro digital
(Starret Indastria e Comércio Ltda) com precisdo de centésimo de
milimetro. O valor da area juntamente com o valor de carga para
rompimento da unido, serviram para calcular a resisténcia da unido a
tracdo (MPa), sendo calculada pela seguinte férmula: Rt=F/A, onde: R; € a
resisténcia a tracdo; F, a forca aplicada; e A, area de unido

ceramica/cimento/resina composta.

4.2.6 Delineamento experimental

Em nosso experimento, cuja unidade experimental foi o
bloco ceramico, seguiu-se um esquema fatorial tipo 2 x 2, com oito
repeticbes. As variaveis independentes foram: neutralizacdo do
precipitado acido (2 niveis: presenca e auséncia) e limpeza sonica em
ultra-som com &gua deionizada (2 niveis: presenca e auséncia). A variavel
resposta (ou dependente) foi a resisténcia de unido adesiva obtida no
ensaio de tragdo entre a ceramica e o agente cimentante de cada uma
das quatro condi¢cdes experimentais. Para a analise dos 32 dados obtidos
foi utilizado o programa computacional STATISTICA (verséo 5.5, StatSoft
Inc., 2000). Efetuou-se a estatistica descritiva (média e desvio padrdo) e a
inferencial, mediante o teste paramétrico ANOVA, um fator. O nivel de

significancia adotado foi o valor convencional de 5%.

4.2.7 Analise microscopica

4.2.7.1 Analise por microscopia 6ptica
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Apos a realizacdo dos ensaios de resisténcia de unido a
tracdo, as superficies das amostras foram examinadas em uma lupa
estereoscopica (Microscopia oOptica ZEISS MC 80 DX) com 50 vezes de
aumento para determinacdo do padrao de falha na interface
ceramica/cimento. Assim a falha foi classificada em: adesiva (zona

adesiva), ou ndo adesiva (coesiva do substrato ceramico ou resinoso).

4.2.7.2 Andlise topografica por microscopia eletrénica de varredura (MEV)

Para a andlise da microestrutura da ceramica do estudo e
do padrdo de tratamento de superficie (neutralizagdo e limpeza sonica),
em microscopio eletrdnico de varredura (MEV) (Jeol-JSM-T330A-
Scanning Microscope-Japdo') (Figura 15) em aumentos de 500 a 2000
vezes, foram confeccionados dois blocos ceramicos adicionais de cada
grupo do estudo (totalizando 8 blocos). Um par de amostras (area
reduzida e padronizada) representativo de cada grupo foi utilizado para
ilustracdo do modo de falha em MEV (Jeol-JSM-T330A- Scanning
Microscope-Japdo’) com aumentos de 150 vezes.

A obtencao das imagens foi conseguida pelo principio da
reflexdo do feixe de elétrons secundarios que foi projetado sobre a
superficie da amostra por meio de um MEV. As amostras foram
posicionadas numa plataforma de aluminio stub, e realizou-se um
recobrimento com uma fina camada condutora de ouro (50 a 100
Angstron) (Figura 17), depositado via vaporiza¢&o ou sputtering idénico na

magquina metalizadora “Denton Vacum Inc” (Modelo Desk Il) (Figura 16).

" Laboratério Associado de Sensores e Materiais, no Centro de Tecnologia Aero
Espacial, no Instituto Nacional de Pesquisas Espaciais - LAS/CTE/INPE



FIGURA 15- Microscopio eletrénico de varredura.

FIGURA 16- Maquina metalizadora “Denton Vacum Inc”.
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FIGURA 17- Blocos ceramicos apéds recobrimento com uma fina camada

condutora de ouro.

4.2.8 Analise quimica e mapeamento de superficie via MEV+EDS

A andlise dos elementos quimicos presentes nos
substratos ceramicos foi feita pela técnica de EDS (Espectrometria por
Energia Dispersiva de Raios X ou Energy Dispersive Spectrometry —
EDS). Esta é baseada na analise das energias caracteristicas de raios X
emitidos por cada elemento componente de uma amostra, como
resultado da incidéncia de um feixe de elétrons na superficie da amostra
analisada. O espectrémetro EDS esta acoplado ao microscopio eletrénico
de varredura (MEV) utilizado para as andlises.

Foi confeccionado um bloco ceramico adicional de cada
grupo do estudo para a realizacdo das leituras da superficie ceramica
para analise dos elementos quimicos presentes na superficie do mesmo
utilizando a técnica de EDS (Espectrometria por energia dispersiva ou
Energy Dispersive Spectrometry - EDS), por meio do mapeamento por
area, para verificar a presenca ou ndo dos elementos do precipitado do
AF na superficie ceramica. O mesmo procedimento foi realizado em um
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bloco cerdmico que nédo teve sua superficie condicionada, com o intuito
de se identificar os elementos quimicos presentes em sua microestrutura.

As imagens do MEV (200 x) para o mapeamento de
superficie foram obtidas no modo de baixo vacuo com presséao de 40 Pa e
foram realizadas no modo de elétrons secundarios com 20 kV de
voltagem de aceleracdo e com uma distancia de trabalho de 15mm. A
regido mapeada tinha a dimenséo de 1,3mm x 1,3mm.

A microanadlise de raios X foi realizada na superficie de
cada bloco ceramico utilizando-se: um MEV modelo LEO1450VP, da
LEO-Zeiss, Inglaterra e um sistema EDS da Oxford com programa INCA
Energy e detector EDS de 133 eV de resolugdo” (Figura 18). As leituras
de cada amostra foram realizadas a uma distancia de trabalho de 15 mm
e 20 kV de voltagem de aceleracao (20 keV de energia de aceleracdo). As
imagens das amostras foram obtidas utilizando o modo de elétrons
retroespalhados. Os espectros de raios-X foram obtidos com a aquisicéo
de 50 s.

Desta forma, as analises composicionais foram
realizadas pela obtencdo dos espectros de concentragcdo de cada

elemento quimico presentes em cada uma das seis amostras de analise.
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FIGURA 18- MEV e EDS*.

* Laboratoério de Microscopia Eletrénica. Departamento de Engenharia de Materiais.
FAENQUIL.



5 RESULTADOS

5.1 Ensaio de resisténcia a tracao

A influéncia do processo de neutralizacdo do precipitado
acido (presenca ou auséncia) e da limpeza s6nica ou nédo do precipitado
acido com agua deionizada, sobre a resisténcia de unido adesiva entre a
ceramica e 0 cimento resinoso, constituiram as quatro condicdes

experimentais estudadas, conforme descricéo:

a) G1: Convencional (Conv.);
b) G2: Conv. e neutralizacéo;
c) G3: Conv. e limpeza sbnica;

d) G4: Conv., neutralizagao e limpeza sonica.

A estatistica descritiva dos dados obtidos nessas

condicOes esta apresentada na Tabela 1.
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Tabela 1- Estatistica descritiva dos dados de resisténcia de unido adesiva (MPa)
obtidos para os diferentes tratamentos da superficie ceramica.

Gl G2 G3 G4
n 8 8 8 8
Média 19,863 15,641 23,531 29,361
Desvio padrao 2,421 2,298 1,071 0,985
Coef. Var. (%) 12,19 14,42 4,55 3,35
Minimo 15,910 13,110 21,950 28,080
Maximo 22,970 18,420 24,720 31,120

Verificou-se com a informacdo acima, que os valores

meédios da resisténcia de unido adesiva com limpeza sénica em ultra-som,

utilizando agua deionizada, do precipitado acido e do precipitado formado

pelo processo de neutralizacdo (G3 e G4) sao superiores aos valores

obtidos sem a limpeza dos precipitados e que o0 processo de neutralizacao

influenciou nos valores de resisténcia de unido (G2 e G4) (Figura 19).
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FIGURA 19- Distribuicdo dos valores de resisténcia de unido adesiva, ao redor da
média, segundo o tipo de tratamento de superficie.

Quando se aplicou o teste ANOVA para avaliagao
estatistica dos resultados obtidos durante o ensaio, verificou-se que o
tratamento de superficie (neutralizacdo e limpeza sb6nica do precipitado
acido) foi estatisticamente significante (p<0,05), Tabela 2. Posteriormente
foi aplicado o Teste de Comparacéo Multipla de TUKEY (5%) (Tabela 3).

Tabela 2- ANOVA para os dados de resisténcia de unido adesiva (MPa) obtidos.

Efeito Gl SQ QM F P
Tratamento 3 781,51 260,50 78,59 0,0001*
Residuo 28 92,81 3,31
Total 31 874,32

*p<0,05
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Tabela 3- Teste de Comparacédo Mdltipla de Tukey (5%).

Tratamento |  Médias | Grupos homogéneos*
Gl 19,863 a
G2(Neutralizag&o) 15,641 b
G3 (Limpeza sbnica) (LS) 23,531 C
G4 (Neutralizagéo + LS) 29,361 d

*conjuntos que apresentam letras iguais indicam diferenca estatisticamente néo
significante

Verificou-se com o teste TUKEY (5%) (Tabela 3) que as
guatro condi¢cdes experimentais apresentaram diferenca estatisticamente
significantes entre si (p<0,05). A condicdo onde ocorreu a associagdo do
processo de neutralizagdo com a limpeza soénica (G4) foi o que mostrou
maiores valores de resisténcia de unido adesiva (29,36+0,985MPa) em
relacdo a condicdo de limpeza so6nica (G3) (23,53t1,07MPa), que
apresentou valores de resisténcia adesiva maiores que 0 tratamento
convencional (G1) (19,86+2,42MPa), que por sua vez foi mais resistente

gue a condicao de neutralizacao (G2) (15,64+2,29 MPa) (Figura 20).

35
30
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101

Resisténcia de Unido (MPa)

B Desvio padrao

Tratamentos

B Média

FIGURA 20- llustracdo grafica das médias de resisténcia de unido (MPa) e
desvios-padrao obtidos.
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Quanto ao efeito neutralizagdo do precipitado acido péde-
se verificar (Tabela 3) que os valores médios de resisténcia de unido
adesiva(MPa) diferiram entre si: G1 (sem neutralizagdo) (19,86+2,42
MPa); G2 (neutralizacdo) (15,64+2,29 MPa) e G4 (associacdo da
neutralizagdo com limpeza soénica) (29,36+0,985MPa). O Grupo 2
apresentou os menores valores médios de resisténcia de unido adesiva do
estudo.

Quanto a limpeza sbnica, pode-se verificar que os valores
médios de resisténcia de unido adesiva também diferiram entre si: G1 (sem
neutralizagéo) (19,86+2,42 MPa); G3 (limpeza sobnica) (23,53+1,07MPa) e
G4 (associacao da neutralizagdo com limpeza soénica) (29,36+0,985MPa),
sendo os maiores valores do estudo.

O processo de neutralizacdo quando realizado
isoladamente (G2), apresentou valores (15,64+2,29MPa) muito inferiores
aos do grupo (G4) onde o processo de neutralizagdo foi associado a
limpeza sobnica. Este grupo apresentou 0s maiores Vvalores

(29,36+0,985MPa) de resisténcia de uniao adesiva do estudo.

5.2 Analise por microscopia Optica

Os resultados referentes a avaliacdo dos padrées de falha
observados em microscopia oOptica nos corpos-de-prova submetidos ao
ensaio de tragcdo mostraram que houve 100% de falhas na zona adesiva. A
zona adesiva é definida como a regido na qual o adesivo interage com 0s
dois substratos promovendo adesdo. A zona adesiva neste estudo
consistiu do seguinte:

a) regido interfacial entre o adesivo e o0 cimento resinoso

dentro da qual ocorre a interagdo molecular e uniéo

quimica entre os dois materiais;
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b) o cimento resinoso;

C) regido interfacial entre o cimento resinoso e a ceramica
incluindo a regido do tratamento de superficie com o
acido fluoridrico a 10% (AF), na qual ocorre unido

micromecanica e quimica.

5.3 Anédlise topografica por MEV

Nas Figuras 21a e 21b podem ser observadas as imagens
obtidas em MEV (500 X e 2000X, respectivamente) da superficie ceramica
antes de receber o condicionamento pelo &cido fluoridrico. Pode-se notar a
presenca de uma alteracdo morfolégica da superficie ceramica

representada pelas ranhuras ocasionadas pelas lixas d’agua (setas azuis).

FIGURA 21- Imagens das superficies ceramicas antes de receber qualquer tipo
de tratamento, a seta mostra as ranhuras marcadas pelas lixas
d’agua : a)padrao (x500); b) padrao (x2000).

hY

Nas Figuras 22a a 22h, podem ser observadas uma
sequéncia de imagens obtidas com o MEV (500 X e 2000X,
respectivamente) das superficies ceramicas apd6s o0 tratamento nos

diferentes grupos. A avaliacdo dessas imagens mostra a formacao de trés
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tipos de alteragcdes morfoldgicas: poros (circulos amarelos), sulcos ou
fendas (setas azuis) e deposicdo de precipitados (setas vermelhas)
resultantes do condicionamento das superficies ceramicas pelo acido
fluoridrico e do processo de neutralizagcdo. Os poros e 0s sulcos foram
aumentando quantitativamente a medida que se realizou o processo de
limpeza sbnica (G3) e o0 processo de neutralizagdo associado a limpeza
sbnica (G4). Nota-se também um aumento da quantidade de precipitados
obliterando os poros e fendas no grupo 1 e principalmente no grupo 2,
onde foi realizado o processo de neutralizacdo sem a limpeza sonica. O
tamanho dos poros apresentou-se menor nos grupos G2 e G4 que
receberam o processo de neutralizacdo. A andlise da sequéncia de
imagens obtidas em MEV mostrou que houve uma limpeza da superficie
ceramica pelo uso do ultra-som com agua deionizada, uma vez que a
grande maioria dos precipitados &cidos foi removida. Esse fato fez com

gue 0s poros e 0s sulcos se tornassem mais perceptiveis (G3 e G4).
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FIGURA 22- Imagens das superficies ceramicas nos diferentes tratamentos
realizados: a) G1 (x500); b) G1 (x2000); c) G2 (x500); d) G2
(x2000); e) G3 (x500); f) G3 (x2000); g) G4 (x500); h)G4 (x2000).

A analise em MEV das amostras fraturadas revelou que

todas as fraturas ocorreram dentro da zona de adeséo (Figura 23).
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FIGURA 23- Imagens em MEV do padréo de falha das amostras dos diferentes
grupos.
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5.4 Andlise quimica e mapeamento de superficie via MEV e EDS

A analise quimica utilizando EDS permitiu a identificacao
dos elementos quimicos presentes na superficie do material ceramico.

De acordo com as figuras dos espectros de raios-X,
observa-se que os elementos Si, O, Na, Al e K sdo comuns para todos 0s
espectros.

Observando-se a Figura 24, nota-se a presenca de
elementos como o Si, Al, Na, K e O que caracterizam a microestrutura de
uma ceramica vitrea que é baseada em uma rede de silica (SiO) e
feldspato de potassio (K; O. Al,03.6SiO) ou de sbédio (Na,O. Al,03.6Si0,)
ou ambos.

Na Figura 25, referente ao espectro da amostra do grupo
1, nota-se a presenga do elemento quimico flior que € caracteristico do
precipitado acido (produtos da reacdo do fluorsilicato de Na, K, Ca e Al.
Quando se analisa as Figuras 26 (G2), 27 (G3) e 28 (G4) referentes aos
espectros das amostras neutralizadas por solugcdo supersaturada de
bicarbonato de sddio e/ou limpas em ultra-som com agua deionizada, nota-
se a auséncia do mesmo.

De acordo com as imagens do MEV obtidas pelo
mapeamento de raios-X, observou-se que os elementos quimicos Si, Al,
Na, K e O sdo comuns em todos os mapeamentos (Figura 29). Na amostra
do grupo 1, nota-se o aparecimento do ion fldor, que é um elemento
guimico caracteristico do precipitado acido (Figura 30). Na amostra
ceramica que foi condicionada com &cido fluoridrico e limpa em ultra-som
com agua deionizada (G3), o fluor foi mapeado, mas ele ndo aparece em

guantidade suficiente para ser considerado (Figura 31).
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FIGURA 24- Espectro de raios-X de uma amostra de ceramica antes de
receber qualquer tipo de tratamento.

FIGURA 25- Espectro de raios-X de uma amostra do grupo 1. A seta (vermelha)
indica a presenca do ion fldor.
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FIGURA 26- Espectro de raios-X de uma amostra do grupo 2.
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FIGURA 27- Espectro de raios-X de uma amostra do grupo 3.

112



113

ull Scale 6725 cts Cursor: 2.597 ke (63 cts) ket

FIGURA 28- Espectro de raios-X de uma amostra do grupo 4.
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FIGURA 29- Mapeamento de raios-X de uma amostra de ceramica antes de
receber qualquer tipo de tratamento.
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Calcium Hal
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FIGURA 30- Mapeamento de raios-X de uma amostra de ceramica apoés
condicionamento com &cido fluoridrico (G1).
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FIGURA 31- Mapeamento de raios-X de uma amostra de ceramica apos
condicionamento com acido fluoridrico e limpeza sbénica (G3).



6 DISCUSSAO

6.1 Dos resultados do ensaio de resisténcia a tracao

Técnicas adesivas de cimentacdo sao comumente
usadas, hoje em dia, para garantir a durabilidade de restauracdes
ceramicas indiretas. O sucesso clinico desse tipo de restauracao
dependera da qualidade e da durabilidade da adesdo entre o agente de
unido e a ceramica. A qualidade dessa adesao depende dos mecanismos
adesivos controlados pelo tratamento de superficie, realizado sobre a
superficie ceramica antes da cimentacdo, que promove retengao
micromecanica com o substrato (LEITE*, 2005).

Della Bona & Anusavice® em 2002 avaliaram a hipétese
que o padrdo da superficie estrutural muda de acordo com o tipo de
tratamento recebido, microestrutura e composicdo da porcelana. Os
autores concluiram que diferencas na microestrutura e composicao da
porcelana sdo fatores controladores na retencdo micromecanica apos
procedimentos de condicionamento acido e que o acido fluoridrico
promove 0 mais proeminente padrdo de condicionamento nas ceramicas
acido sensiveis, devendo ser utilizado dentro do protocolo de cimentagéo.

O tipo de tratamento de superficie mais utilizado para
ceramicas feldspaticas é o condicionamento com acido fluoridrico seguido
da silanizacdo (PHOENIX & SHEN®®, 1995: JARDEL et al.?®, 1999;
CANAY et al.'°, 2001; DELLA BONA et al.*®, 2002; SPHOR et al.**, 2003;
SARACOGLU et al.*, 2004).

O efeito do condicionamento com acido fluoridrico pode
ser explicado pela natureza quimica do processo de condicionamento. O

acido fluoridrico reage preferencialmente com a silica presente na
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microestrutura da ceramica formando hexafluorsilicatos. Como resultado
dessa reacdo, a superficie da ceramica torna-se porosa e irregular,
aumentando a area superficial e facilitando a penetracdo do agente de
unido para o interior das microretengcbes da superficie ceramica
condicionada pelo acido (CHEN et al.*?, 1998).

A literatura apresenta alguns estudos como os de Tylca &
Stewart™®, 1994; Chen et al.'?,1998; Chen et al.'®, 1998; Shimada et al.**,
2002; Leite®®, 2005, que abordam o efeito de diferentes tempos de
condicionamento com &cido fluoridrico sobre a adesdo entre o agente de
unido e a superficie de ceramicas feldspaticas. A ceramica VM7 (Vita) é
um tipo de ceramica feldspatica indicada para confeccao de restauracdes
indiretas e para cobertura de infra-estrutura do sistema In-ceram.

Leite®®, em 2005, avaliaram o efeito de diferentes tempos
de condicionamento com &cido fluoridrico nos valores de resisténcia de
unido entre uma ceramica feldspatica (VM7) e um cimento resinoso.
Verificaram que diferentes tempos (20 segundos, 1 minuto e 2 minutos) de
condicionamento n&o proporcionaram valores de resisténcia adesiva
estatisticamente significante (p=0,156; p>0,05) entre 0s grupos e que 0
menor tempo (20 segundos) de acdo do acido fluoridrico na superficie
ceramica criou uma estrutura regular (poros e fendas), mecéanica que
favorece a relacdo cimento — ceramica podendo aumentar a resisténcia
de unido, se associado a métodos de limpeza sbnica. Por conseguinte, foi
adotado para este estudo o tempo de 20 segundos para O
condicionamento da superficie ceramica com acido fluoridrico a 10%.

A medida que se aumenta o tempo de condicionamento
acido, os poros e o0s sulcos tornam-se mais evidentes e maiores
(crateras), podendo prejudicar o processo de adesao entre 0s sistemas
adesivos e as ceramicas, segundo Tylca & Stewart®®, 1994; Chen et al.*?,
1998; Canay et al.’°, 2001; Della Bona & Anusavice'®, 2002; Della Bona et
al.'®, 2000; Saracoglu et al.*?, 2004; Leite®, 2005.
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Dentro da necessidade de limitar o efeito do acido
fluoridrico sobre a superficie ceramica para criar um padrdo de
condicionamento regular, uniforme e minimizar o enfraquecimento da
microestrutura cerédmica causado pela remocdo seletiva, porém, em
excesso, da matriz vitrea (TYLKA & STEWART>*, 1994; DELLA BONA &
ANUSAVICE®®, 2002; DELLA BONA et al.?°, 2004), foi incorporado ao
estudo o processo de neutralizacdo com bicarbonato de sédio. Este € um
sal que reage com o &cido fluoridrico e neutraliza seu efeito, limitando sua
acdo. A neutralizacdo com solugcdo supersaturada de bicarbonato de
sbédio apds o condicionamento acido € um procedimento pré-cimentacao,
sendo realizado pelo dobro do tempo do condicionamento acido (40
segundos) (FLOR et al.?}, 2003; BOTTINO et al.’, 2004). Deste modo, 0
primeiro objetivo desse estudo foi verificar o efeito do processo de
neutralizacdo da superficie ceramica com solucdo supersaturada de
bicarbonato de sdédio sobre a resisténcia de unido adesiva cimento-
ceramica.

De acordo com o Tabela 3 e Figura 19 verificou-se que o
efeito da neutralizacdo do &acido fluoridrico (grupo 2) com solucao
supersaturada de bicarbonato de sodio foi estatisticamente significante
(p= 0,0001) e que os valores médios da resisténcia de unido adesiva com
a neutralizagao (15,64MPa) sdo inferiores aos valores obtidos sem a
neutralizagéo (grupo 1) (19,86MPa), concordando com o estudo realizado

|.40

por Saavedra et al.””, em 2005. Fato esse que nao corrobora com os

resultados de Flor et al.?*

(2003), cujos valores médios mostraram que
quando realizado o processo de neutralizagcdo, maior foi a resisténcia de
unido. Porém, esse trabalho usou uma ceramica (dissilicato de litio)
diferente da utilizada neste estudo. Segundo, Della Bona & Anusavice®®
(2002) a microestrutura ceramica e a composicéo da ceramica sao fatores
controladores do desenvolvimento de microretengcdes mecanicas
produzidas pelo condicionamento com acido fluoridrico, podendo ser esse

um motivo para néo ter existido concordancia nos resultados. O fato do
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processo de neutralizacdo ter diminuido a resisténcia de unido adesiva
pode ser explicado pela formacdo de precipitados pela reacdo acido
fluoridrico + sal (NaHCO; + HF @ NaF + <H,COs>) tendo como
produto sal (fluoreto de sédio) e o instavel acido carbbénico (H,O + CO,),
além dos precipitados acidos originarios do condicionamento &cido.
Segundo Canay et al.’® (2001), estes ficam localizados na superficie
ceramica (Figura 22d), obliterando e dificultando a penetracdo do agente
de unido pelos sulcos e poros. Isso é a causa provavel da diminuicdo da
retencdo mecéanica entre esse Ultimo e a ceramica, resultando assim, na
obtencéo de valores de resisténcia de unido inferior para o grupo 2 cujas
amostras ceramicas receberam o processo de neutralizacdo do &cido
fluoridrico antes da cimentacéo.

A limpeza sbnica com agua deionizada em ultra-som dos
precipitados do acido fluoridrico da superficie ceramica apdés o
condicionamento acido é um procedimento pré-cimentacdo e foi o outro
fator analisado neste estudo. Segundo Peumans et al.*>, 1999; Canay et
al.’°, 2001; Magne & Belser®, 2003; Leite®®, 2005, esses precipitados
acidos sao sais de fluorsilicato insoluveis que ficam localizados na entrada
dos poros obliterando-os, podendo causar uma diminuicdo da resisténcia
de unido entre 0 agente de cimentacdo e a ceramica, 0 que levaria a
falhas clinicas. O tempo de limpeza com agua deionizada em ultra-som
adotado neste estudo: 4 minutos, seguiu 0 que foi preconizado por Canay
et al.’®, 2001,

De acordo com as Tabelas 1 e 2, Figuras 19 e 20 e
Tabela 3 verificou-se que o efeito da limpeza sénica com agua deionizada
do precipitado &cido (grupo 3) foi estatisticamente significante (p= 0,0001)
e que os valores médios de resisténcia de unido adesiva com a limpeza
em ultra-som do precipitado &cido (grupo 3) (23,53MPa) sdo superiores
aos valores obtidos sem a limpeza do precipitado acido em ultra-som
(grupo 1) (19,86MPa). Isso pode ter ocorrido devido ao fato da limpeza

sénica, segundo Peumans et al.**, 1999; Canay et al.*°, 2001; Magne &
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Belser®!, 2003 e Leite®, 2005 favorecer a remocéo do precipitado acido
na superficie ceramica, facilitando assim a penetracédo do agente de uniéao
pelos poros, o que aumentou a retengcdo mecanica entre esse ultimo e a
ceramica, resultando assim, na obtencdo de valores de resisténcia de
unido adesiva superiores para o grupo 3 cujas amostras ceramicas foram
limpas em ultra-som com agua deionizada antes da cimentacéo. Fato este
que corrobora com os resultados de Leite®® (2005), cujos dados
mostraram que quando realizado o processo de limpeza sbénica, maior foi
a resisténcia de unido adesiva cimento-ceramica feldspatica.

Quando se associou ao processo de neutralizacdo a
limpeza sonica (grupo 4), os resultados foram estatisticamente
significantes (p= 0,0001) em relagc&o aos trés outros grupos, apresentando
valores médios de resisténcia de unido adesiva (29,36MPa) superiores.
Isso pode ter ocorrido devido ao fato do processo de neutralizagao limitar
o efeito do acido fluoridrico na superficie ceramica, criando um padrdo de
condicionamento regular e uniforme (poros e fendas), o que favorece o
estabelecimento de um melhor intertravamento mecéanico entre o sistema
adesivo e a ceramica. Ja a limpeza sonica, por sua vez, favorece a
remocado do precipitado acido e do sal, formado pela reacdo com o
bicarbonato de soédio, na superficie ceramica, facilitando assim a
penetracdo do agente de unido pelos poros, o que poderia ter aumentado
a retencdo mecanica entre esse Ultimo e a ceramica, resultando assim, na
obtencdo de valores de resisténcia adesiva superiores para o grupo 4
cujas amostras ceramicas foram neutralizadas e limpas em ultra-som
com &gua deionizada antes da cimentacao.

O uso do silano tem relevada importancia para a técnica
de cimentacdo adesiva segundo, Della Bona et al.*?, 2000 e Jardel et al.?*,
1999, uma vez que o mesmo é considerado uma molécula organo-
funcional que promove a adesdo quimica entre o substrato inorganico,
que neste estudo esté representado pelo silicio contido na matriz vitrea da

ceramica feldspatica Vita VM7 e os polimeros organicos como o HEMA
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que é encontrado no cimento resinoso Rely X. Segundo, Canay et al.*,

2001, a aplicacéo do silano sobre a superficie ceramica condicionada pelo
acido fluoridrico, pode causar uma dissociacdo dos sais de fluorsilicato.
Isso é realizado pela hidrélise e absorcao do silano na superficie ceramica
condicionada. Outro fator importante é a capacidade do silano em
promover um melhor umedecimento de superficie, levando ao maior
contato e infiltracdo do agente de unido nas porosidades da superficie
ceramicas pelo condicionamento com &acido fluoridrico (SODERHOLM &
REETZ“, 1996).

6.2 Da analise topogréafica por MEV

Segundo Della Bona & Anusavice'® em 2002 o uso de
andlise microscopica € importante para o estudo e caracterizacdo de
materiais, sendo por isso realizada nesta pesquisa.

Primeiramente foi realizada a analise da superficie
ceramica antes de receber o condicionamento pelo acido fluoridrico para
realizar a comparacdo com as figuras do MEV obtidas apdés o
condicionamento 4&cido, neutralizacdo, limpeza sbnica e apdés a
associacdo dos dois processos anteriores. Ao se analisar as Figuras 21a
e 21b, pode-se notar a presenca de uma alteracdo morfolégica da
superficie ceramica representada pelas ranhuras ocasionadas pelas lixas
d’agua.

O tratamento da superficie com acido fluoridrico (grupo 1)
(Figuras 22a e 22b) produziu um padrdo de condicionamento esperado,
com a presencga de porosidades, sulcos, fendas e precipitados, o que
corrobora com Tylca & Stewart®, 1994; Della Bona et al.'®, 2000; Canay
et al.’°, 2001; Della Bona & Anusavice'®, 2002; Della Bona et al.*?, 2002,
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resultantes da dissolugdo seletiva da matriz vitrea o que vai favorecer a
penetracdo do agente de uniao.

Observando as imagens do MEV no grupo 2, onde foi
realizado o processo de neutralizacdo (Figuras 22c e 22d), notou-se a
presenca de uma maior quantidade de precipitados obliterando os poros,
sulcos e fendas. Isto provavelmente dificultou a penetracdo do agente de
unido, sendo uma possivel causa para a diminuicdo da retencéo
mecéanica entre este Ultimo e a ceramica. Apdés a limpeza sbnica com
adgua deionizada das amostras ceramicas (grupo 3), verificou-se pela
observacdo das Figuras 22e e 22f que houve uma limpeza superficie
ceramica, o que favoreceu a visualizacdo dos sulcos (setas azuis) e dos
poros (circulos amarelos) . Ao se analisar as Figuras 22g e h, onde foi
associado ao processo de neutralizacdo a limpeza sb6nica (grupo 4),
visualizou-se de maneira mais evidente uma maior quantidade de fendas
e sulcos, criando um padrdo de condicionamento regular e uniforme, e
um menor numero de precipitados acidos. Isto provavelmente favoreceu
o0 intertravamento mecanico sistema adesivo-ceramica, levando a valores
de resisténcia de unido adesiva superiores para este grupo em relacéo a
todos os outros.

Quanto a andlise das imagens obtidas por MEV (Figura
23), observou-se que todas as fraturas analisadas ocorreram na zona
adesiva, ndo sendo detectada fratura coesiva na porcelana. Essas
imagens foram compativeis com as informacdes encontradas na literatura
que afirmam que o ensaio de tracdo (amostras com areas reduzidas e
padronizadas) promoveria maior incidéncia de fraturas adesivas do que os
ensaios convencionais de resisténcia adesiva, 0s quais nos fornecem uma
grande incidéncia de fraturas coesivas (SANO et al*, 1994;
SCHEREINER et al.**, 1998; PHRUKKANON et al.*’, 1998; PASHLEY et
al.**, 1999; SHONO et al.*®, 1999; DELLA BONA et al.'°, 2000).



124

6.3 Da analise quimica e mapeamento de superficie via MEV e EDS

A andlise quimica via MEV e EDS foi realizada em uma
amostra ceramica de cada grupo do estudo e numa amostra ceramica que
nao recebeu qualquer tipo de tratamento de superficie. Com relagdo ao
espectro (Figura 24) referente a essa amostra, observou-se a presenca
das linhas espectrais dos elementos quimicos presentes na
microestrutura de uma ceramica vitrea que é baseada em uma rede de
silica (SiO,) e feldspato de potassio (K; O. Al,03.6Si0O,) ou de soédio
(Naz0. Al,03.6Si05).

A andlise dos espectros de raios-X das amostras
ceramicas do grupo 1 (Figura 25) evidenciou a presenca dos elementos
quimicos do precipitado acido (F, Na, K, Ca e Al) que sdo produtos da
reacao do fluorsilicato de Na, K, Ca e Al. Houve uma dificuldade em se
detectar as linhas caracteristicas de raios-X do ion Fldor pois ele € um
elemento quimico muito leve o que faz com que suas linhas espectrais
sejam pouco intensas. Quando se analisou 0s espectros de raios-X
referentes as amostras ceramicas que foram neutralizadas e/ou limpas
com agua deionizada em ultra-som (grupos 2, 3 e 4) (Figuras 26, 27 e 28,
respectivamente), observou-se que ndo ha mais a presenca do Fluor,
demonstrando que a neutralizagéo e a limpeza so6nica foram efetivas na
remocao do precipitado acido, o que corroborou com o estudo de Canay
et al.’®, 2001 e Leite®, 2005.

O mapeamento via MEV e EDS dos elementos quimicos
foi realizado em: uma amostra ceramica que nao recebeu qualquer tipo de
tratamento (Figura 29), uma amostra condicionada com &cido fluoridrico
por 20s (Figura 30) e uma onde foi realizado o condicionamento citado
anteriormente mais a limpeza com agua deionizada em ultra-som (Figura
31) para verificar a distribuicdo dos elementos quimicos sobre a superficie

ceramica de uma forma mais precisa e detalhada.
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Na Figura 29, a regido em que se observam o0s pontos
brancos, é onde estdo localizados os elementos quimicos. Notou-se uma
maior quantidade de pontos brancos para o Si seguido do O, do Al, do Na
e do K o que é justificado pelo fato da ceramica do estudo ser uma
ceramica feldspética que é definida como um vidro néo cristalino baseada
na silica (SiO,) e no feldspato de potassio e de sédio.

Na Figura 30, observou-se o que houve uma diminuicao
da quantidade de pontos brancos dos elementos quimicos Si, K, Al e Na
resultante da diminuicdo da concentracdo desses elementos quimicos o
que foi justificada pela acdo do acido fluoridrico que provocou uma
dissolucdo da matriz vitrea dessa ceramica. O elemento quimico Fluor
que € caracteristico da composicdo do precipitado &cido foi mapeado,
porém ele foi o elemento que se apresentou em menor quantidade sobre
a superficie ceramica.

De acordo com os resultados obtidos neste estudo, pode-
se afirmar que a neutralizagdo associada a limpeza sonica influenciou a
resisténcia de unido adesiva entre o0 agente cimentante e a ceramica de
maneira significativa, sendo, portanto, procedimentos clinicos pré-
cimentacdo efetivos e necessarios para se conseguir trabalhos

restauradores mais qualificados e duradouros.



7 CONCLUSOES

Os resultados deste estudo confirmaram as trés hipéteses

experimentais de que:

a)

b)

0 processo de neutralizagcdo dos precipitados do acido
fluoridrico influencia nos valores de resisténcia de
unido entre uma ceramica feldspatica e um cimento
resinoso;

a limpeza sonica (ultra-som) com agua deionizada dos
precipitados do acido fluoridrico, formados sobre a
superficie ceramica apos o condicionamento &acido,
aumenta os valores de resisténcia de unido entre uma

ceramica feldspatica e um cimento resinoso.

a associacado entre o processo de neutralizacdo dos
precipitados do acido fluoridrico e a limpeza sbénica
melhora a resisténcia de unido entre uma ceramica

feldspatica e um cimento resinoso.
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SAAVEDRA, G. S. F. A. Effect of neutralization and ultrasonic
cleaning of hydrofluoric acid precipitates on the bond strength
between a ceramic and a resin cement.

ABSTRACT

This study evaluated three hypotheses: a) the neutralization process influences
the bond strength values between a feldspar ceramic and a resin cement; b)
ultrasonic cleaning of hydrofluoric acid precipitates increases the bond strength
values; c) association between the neutralization process and ultrasonic cleaning
improves the bond strength. Thirty-two ceramic blocks of VM7 VITA Zahnfabrik
were fabricated and duplicated in composite resin (W3D Master). Each ceramic
block (1 aspect) was etched (20s) with 10% hydrofluoric acid (Dentsply), followed
by air-water rinsing (60s) and drying. The blocks were randomly divided into 4
groups (n=8): G1- silane (Porcelain Primer, BISCO) was applied on the ceramic
surface followed by luting to resin blocks; G2- blocks were immersed (40s) in
supersaturated sodium bicarbonate solution, air-water rinsed (60s) and dried
before application of silane and luting; G3- ultrasonic cleaning (4 minutes), silane
and luting; G4- association of neutralization and ultrasonic cleaning, followed by
silanization and luting. Then, each treated ceramic block was luted to the
corresponding composite resin block with the resin cement Rely X ARC (3M).
After storage (distilled water for 7 days at 37°C), each ceramic/cement/composite
resin assembly was sectioned into two axes (X and Y) for achievement of
samples (reduced and standardized areas) that were fixated to an adapted
pachymeter, which in turn was adapted to a universal testing machine (EMIC)
with load cell of 10Kgf, crosshead speed of 1.0mm/min and submitted to tensile
testing. The bond strength values and standard deviations (MPa) for the groups
were as follows: G1: 19.86 + 2.42% G2: 15.64 + 2.29"; G3: 23.53 + 1.07%; G4:
29.36 + 0.98°. The four experimental conditions presented statistically significant
difference to each other (p=0.0001) (one-way ANOVA and Tukey test, p<0.05).
The present results confirmed that: a) the neutralization process influences the
bond strength values between a feldspar ceramic and a resin cement; b)
ultrasonic cleaning of hydrofluoric acid precipitates increases the bond strength
values; c) association between the neutralization process and ultrasonic cleaning
improves the bond strength.

Key words: acid etching, hydrofluoric acid, neutralization, ultrasonic cleaning,
bond strength, ceramic.
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