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2- RESUMO

Objetivo: Avaliar o tratamento de superficie em vitroceramica a base de
dissilicato de litio na resisténcia adesiva com cimento resinoso dual. Materiais
e Método: 60 espécimes (20 x 5 x 2 mm) de vitroceramica foram fabricados
seguindo as orientacdes do fabricante. Os espécimes foram divididos em dois
grupos (n=30). Um dos grupos recebeu polimento, com lixas de SiC até a
granulacdo 2000 e com pastas diamantadas 3, 1 e ¥4 ym, enquanto o outro
grupo permaneceu sem polimento. Os espécimes foram separados em trés
subgrupos (n=10) e receberam o0s seguintes tratamentos superficiais: Polido
controle (PC) e Nao polido controle (NPC) sem tratamento adicional; Polido
acido (PA) e N&o polido acido (NPA) é&cido fluoridrico 10% durante 20
segundos; Polido jateado (PJ) e N&ao polido jateado (NPJ) jateamento com
oxido de aluminio 50 upm. Trés cilindros de cimento resinoso foram
confeccionados sobre cada espécime. O teste de cisalhamento foi realizado em
maquina de ensaio universal e a andlise de fratura realizada por MEV. ANOVA
a dois critérios e Teste de Tukey HSD de multiplas comparacdes foram
empregados. Resultados: PA (44,47 + 5,91 MPa) e NPA (39,70 + 5,46 MPa)
tiveram as maiores médias de resisténcia adesiva sem diferenca estatistica. PJ
(31,05 + 8,81 MPa), NPC (29,11 + 8,11 MPa) e NPJ (26,41 + 7,31 MPa) foram
estatisticamente semelhantes. PC (24,96 = 8,17 MPa) foi estatisticamente
semelhante a NPJ e NPC. Conclusdo: O tratamento com &cido fluoridrico
proporciona maior resisténcia adesiva.

Palavras chaves: Vitroceramica, tratamento de superficie, resisténcia adesiva.



3- INTRODUCAO

As restauragdes ceramicas usadas atualmente apresentam alto grau de
cristalizacdo que melhoram as propriedades mecanicas desses materiais * *%.
Uma categoria desses materiais sdo as vitroceramicas prensadas, que sao
vidros parcialmente cristalizados, obtidos a partir da nucleagdo e crescimento
controlado de cristais na matriz vitrea. Também pode ser definido como uma
ceramica cuja matriz consiste em uma fase vitrea e, pelo menos, uma fase
cristalina *.

Dentre o0s materiais restauradores indiretos, pode-se citar a
vitroceramica com alto grau de cristalizacdo, a base de dissilicato de litio, que
possui boas propriedades mecanicas e permite a fabricacdo de facetas, inlays,

onlays, coroas unitarias e proteses fixas de trés elementos *’.

A superficie vitroceramica pode ser tratada, com o objetivo de melhorar
a adesao ao cimento resinoso. Duas formas de adesdo sédo descritas: (1)
adesdo mecanica promovida pelo condicionamento &cido da superficie
ceramica ou o jateamento com particulas de oxido de aluminio e (2) unido

quimica promovida pelo agente silano **.

O condicionamento com acido fluoridrico promove mudangas na
superficie da vitroceramica pela dissolucdo da fase vitrea ®. Esse processo cria
uma superficie rugosa e aumenta a area de unido entre o sistema adesivo e a
vitroceramica. Superficies rugosas melhoram a retencdo mecéanica pela
penetracdo do adesivo dentro das irregularidades criadas pelo acido fluoridrico

18O tratamento utilizando o jateamento com o¢xido de aluminio promove



abrasdo na superficie da vitroceramica criando retencfes mecéanicas que

auxiliam na unido com o sistema adesivo 3.

Vitroceramicas, apds sua confec¢do, possuem superficies rugosas que
podem atuar como retencbes mecéanicas. O polimento dessas superficies
elimina a interferéncia de retencdes mecéanicas pré-existentes permitindo assim
uma andlise isolada do efeito condicionador do &cido fluoridrico e do efeito
abrasivo do jateamento com 6xido de aluminio em tornar a superficie rugosa e
favorecer a resisténcia de unido entre restauracbes ceramicas e o sistema
adesivo. O objetivo do presente estudo foi analisar os tratamentos de superficie
da vitroceramica a base de dissilicato de litio em um estado inicial ndo polido e
polido com relacé@o a resisténcia adesiva ao cimento resinoso dual. A hipotese
nula foi que a resisténcia adesiva, nos diferentes estados iniciais e nos

diferentes tratamentos de superficie realizados, ndo apresentara diferenca.



4- MATERIAIS E METODOS

Sessenta espécimes da vitroceramica IPS Empress 2 (lvoclar-Vivadent,
Schaan, Liechtenstein) com 20 mm de comprimento, 5 mm de largura, 2 mm de
espessura, na cor 300, cuja composi¢ao basica é de SiO, (57 - 80%), Al,O3 (0-
5%), La,03 (0.1-6%), MgO (0-5%), ZnO (0-8%), K,O (0-13%), Li,O (11-19%),
P,0s5 (0-11%) foram confeccionados pela técnica da cera perdida, segundo os
dados e as orientacdes do fabricante.

Metade dos espécimes (n = 30) permaneceu sem polimento em suas
superficies, enquanto a outra metade (n = 30) foi polida com refrigeracao
(agua) dentro de uma sequéncia de lixas de SiC (3M Sumaré, SP, Brasil) com
granulacdes de 220, 320, 360, 400, 500, 600, 1200, 1500, 2000 e pastas
diamantadas 3, 1 e ¥ ym & 1% 1" (AROTEC, S&o Paulo, SP, Brasil) apenas
nas superficies que receberam os procedimentos adesivos.

Os espécimes foram parcialmente incluidos em uma matriz tubular de
PVC e preenchidos com resina acrilica quimicamente ativada incolor (JET,
Artigos Odontolégicos Classico, Sao Paulo, SP, Brasil), deixando exposta
apenas a superficie a ser testada. Na superficie exposta foi instalado um
adesivo plastificado (3M, Sumaré, SP, Brasil) com trés orificios circulares com
1,32 mm? de &rea dispostos a uma distancia de 5 mm um do outro. Com isso a
area de adesado ficou limitada a abertura do orificio evitando possiveis
interferéncias de excessos de condicionamento e adesivo além do perimetro de
adesdo ™.

Os grupos néo polido (NP) e polido (P) foram subdivididos em seis

subgrupos com 10 espécimes cada. Subgrupos nao polido controle (NPC) e



polido controle (PC) sem tratamento de superficie adicional. Subgrupos néo
polido acido (NPA) e polido acido (PA) que receberam tratamento com acido
fluoridrico 10% (FGM, Joinville, SC, Brasil) por 20 segundos, seguido de
lavagem com jato de agua de seringa triplice por 60 segundos e secagem
completa com jato de ar de seringa triplice das areas disponiveis para adesao.
Subgrupos néo polido jateado (NPJ) e polido jateado (PJ) que receberam
jateamento de 6xido de aluminio com particulas de 50 um a 4 bar de pressao
por 5 segundos a uma distancia de 10 mm, regulada com dispositivo especial
fabricado com silicone por condensacéo (Zetaplus, Zhemack, Badia Polisene,
Rovigo, Italia), seguido de lavagem com jato de agua durante 60 segundos e
secagem completa com jato de ar.

Na sequéncia foi aplicado o agente silano Monobond S (lvoclar-
Vivadent, Schaan, Liechtenstein) na superficie ceramica por 60 segundos e
secagem completa com jatos de ar em todos os espécimes. O adesivo
hidrofobo Scotchbond Multi-Uso “Bond” (3M Dental Products Division, St Paul,
MN, USA) foi aplicado com aplicador “microbrush” em todos os espécimes e
fotopolimerizado com o aparelho fotopolimerizador Optilux 500 Demetron
(Demetron, Sybron Dental Specialties Inc., Orange, CA, USA), 400mW/cm?,
durante 20 segundos conforme orientagcdo do fabricante. Para garantir uma
densidade de poténcia apropriada do aparelho fotopolimerizador, o0 mesmo foi
submetido a averiguagcbes em radibmetro, do proprio aparelho
fotopolimerizador, durante todos os passos em que ele foi utilizado. A partir
desse momento, 0s espécimes estavam prontos para confec¢do dos cilindros

do cimento resinoso Variolink Il (Ilvoclar-Vivadent, Schaan, Liechtenstein).



Para confec¢cdo dos cilindros de cimento resinoso nos orificios
determinados pelo adesivo, tubos plasticos incolores com o didmetro de 1,3
mm, foram seccionados e utilizados como matriz na insergéo e polimerizacéo
do cimento resinoso. Esses tubos plasticos foram posicionados previamente a
fotopolimerizacdo do adesivo hidrofobo, de tal modo que as faces internas do
tubo se alinhassem com as delimita¢cdes do orificio do adesivo plastico. Este
tubo foi mantido em posicéo, pelo proprio adesivo hidréfobo polimerizado até o
cimento resinoso ser introduzido no interior deste mesmo tubo com seringa
Centrix (Centrix, Shelton, CT, USA), e ser fotoativado por 60 segundos de
acordo com as instru¢cdes do fabricante. Apds a polimerizacdo, estes tubos
foram seccionados, utilizando Iamina de bisturi namero 15 (BD, Séao Paulo, SP,
Brasil) adaptada ao cabo para bisturi, e removidos obtendo-se assim trés
cilindros de cimento resinoso em cada espécime. O diametro de cada cilindro
de cimento resinoso foi ainda mensurado com paquimetro digital (CD6 CS,
Mitutoyo, Kanagawa, Japao) obtendo-se uma média de 1,3 mm de diametro.

ApGs a confeccdo dos 180 cilindros de cimento resinoso, 0S espécimes
foram analisados em microscopio 6ptico (30 x) para avaliar existéncia de falhas
ou fendas entre o material resinoso e a superficie ceramica * *°. Espécimes
com falhas foram excluidos e substituidos. Depois os tubos de PVC foram
estocados em agua a 37° C durante 24 horas e submetidos a ciclagem térmica
em maquina de ciclagem térmica (Thermal Shock Tester TTS-1 LM) pela
imersé&o dos espécimes em solucdes a 5 e 55° C com o tempo de 60 segundos
em cada solugcdo e um tempo de transferéncia de 15 segundos. Foram
realizados 500 ciclos. O teste envolveu 30 cisalhamentos para cada subgrupo.

Para o teste, os tubos de PVC foram posicionados em maquina de ensaio



universal EMIC (S&o José dos Pinhais, PR, Brasil) utilizando dispositivo
especial. Cada cilindro de cimento resinoso foi lagado com fio ortodontico de
0,30 mm (Morelli, Sorocaba, SP, Brasil), de modo que esse fio se adaptasse o
mais proximo possivel da interface entre cimento resinoso e superficie
ceramica, para assim a forca de cisalhamento ser aplicada até ocorrer a falha.
O teste foi realizado com uma célula de carga de 20 Kgf, a uma velocidade de
1 mm/min *°.

A visualizacédo das falhas foi realizada por Microscopia Eletrbnica de
Varredura — MEV - (JSM-6360-LV, Jeol, Tokyio, Japan). A area, em pixels?, de
cada tipo de fratura, com as imagens realizadas no mesmo aumento (50x),
foram mensuradas em programa de imagens ImageTool (Department of Dental
Diagnostic Science at The University of Texas Health Science Center, San
Antonio, Texas, USA) e identificadas como: A — adesiva entre a vitroceramica e
0 cimento resinoso; B — coesiva no cimento resinoso; C — coesiva na
vitroceramica. Dois espécimes adicionais, polido e nao polido, receberam os
tratamentos de superficie de cada subgrupo e foram metalizados para
observacéo, por MEV, da superficie ceramica.

A andlise estatistica envolveu ANOVA a dois critérios para o estado
inicial da superficie (polido e ndo polido) e para andlise do estado inicial em
relacdo aos tratamentos de superficie realizados e teste de comparacdes

multiplas de Tukey HSD, para localizar as diferengas entre 0os grupos.



5- RESULTADOS

As médias de resisténcia adesiva, segundo o estado inicial de superficie
estdo agrupadas na tabela 1. Todos os grupos apresentaram distribuicdo
normal, com exce¢édo do subgrupo polido controle. O teste de ANOVA (p >
0,05) ndo mostrou diferenca nos valores médios de resisténcia adesiva,
segundo estado inicial da superficie (polido e ndo polido). Mostrou diferenca
nos valores médios de resisténcia adesiva segundo o tratamento superficial
realizado (p < 0,05) e acusou interacdo entre o estado inicial da superficie, em
relacdo ao tratamento realizado (p < 0,05), com uma andlise de poder
estatistico de 1,00 e 0,913 respectivamente. Os resultados do teste de
comparacdes multiplas de Tukey HSD (p < 0,05) estdo agrupados na tabela 2.
A porcentagem dos tipos de fratura, analisados por microscopia eletronica de
varredura, estdo dispostos na tabela 3. Houve predominéncia de falha tipo C

para os grupos tratados com acido e falha tipo A para 0s outros grupos.
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6- DISCUSSAO

O alto grau de cristalizacdo das vitroceramicas possibilita a melhora nas
propriedades mecanicas desses materiais restauradores *  *2. O Sistema IPS
Empress 2 é formado por uma fase cristalina principal, composta de cristais
alongados de dissilicato de litio, por uma fase cristalina secundaria, de
ortofosfato de litio e pela matriz vitrea que circunda as fases cristalinas,
segundo seu fabricante. O &cido fluoridrico ataca a matriz vitrea e a fase
cristalina secundaria, criando irregularidades e aumentando a area superficial,
0 que favorece 0 escoamento da resina nos pontos micro-retentivos,
otimizando a interacdo entre ceramica e cimento resinoso ** 8,

Nas figuras 1 e 2, pode-se observar o estado inicial das duas
superficies, notando-se a auséncia de retencdes micro-mecéanicas na superficie
polida e a presenca de irregularidades na superficie ndo polida evidenciando
como a superficie de cimentacao esta ao final dos procedimentos laboratoriais.
Considerando a semelhanca estatistica da resisténcia adesiva em relagdo ao
estado polido e néo polido, confirmou-se a hipétese nula para o estado inicial
da superficie. Este resultado atesta que o polimento da superficie nao interfere
estatisticamente nos resultados de resisténcia adesiva, visto que uma
superficie polida ndo ocorre clinicamente para cimentacéo.

Nas figuras 3 e 4 percebe-se claramente os cristais de dissilicato de litio
expostos, devido a dissolucéo, pelo acido fluoridrico, da matriz vitrea e da fase
cristalina secundaria. Pouca diferenca entre as duas superficies pode ser
notada apos a aplicacdo do acido fluoridrico, a ndo ser pela aparéncia mais

quebradica dos cristais de dissilicato de litio e pela presenca de trincas na
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superficie ndo polida que podem estar associadas ao impacto das particulas de
6xido de aluminio sobre a superficie da vitroceramica. Borges et al *
descreveram que o acido fluoridrico produz a exposicdo dos cristais de
dissilicato, devido a dissolucdo dos componentes a base de silicato que
envolve os cristais.

O jateamento com oOxido de aluminio produziu maiores irregularidades
na superficie polida em relacdo a seu estado inicial, como € evidente
comparando-se as figuras 1 e 5. J& na superficie ndo polida o jateamento,
aparentemente, promoveu um achatamento nas irregularidades presentes na
superficie ndo polida controle, como € perceptivel comparando as figuras 2 e 6.
Borges et al * descreveram que o jateamento com 6xido de aluminio a 50 pym
modificou a superficie, mas as irregularidades rasas e superficiais foram

semelhantes a uma superficie controle nao jateada.

Filho et al 8, Pisani-Proenca et al *, Della Bona et al ®, Nagai et al °,
¢

17 13

Salvio et al e Panah et al avaliaram resisténcia adesiva entre a
vitroceramica a base de dissilicato de litio e resinas compostas ou cimentos
resinosos utilizando testes de microtracdo, tracdo, cisalhamento e micro-
cisalhamento e concluiram que o tratamento de superficie com &cido fluoridrico
e agente silano proporciona maiores valores de resisténcia de unido. Os
resultados da presente pesquisa concordam com os estudos acima citados.

Os grupos polido acido e ndo polido acido apresentaram o0s maiores
valores de resisténcia adesiva e nao diferiram estatisticamente, rejeitando a
hipotese nula do estudo em relacdo ao tratamento de superficie. O &cido

fluoridrico reage com compostos contendo silica levando a formacao,

primeiramente, de um composto denominado tetrafluoreto de silicio, que
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continua reagindo com o &acido fluoridrico, formando secundariamente um
complexo ibnico denominado hexafluorsilicato que ainda reage com prétons de
hidrogénio formando o acido de tetrafltorsilicato. Estes produtos sdo removidos
pela lavagem. Isso produz uma superficie micro-retentiva onde a resina
hidréfoba pode penetrar e polimerizar unindo-se mecanicamente & ceramica °.
Os grupos polido jateado, ndo polido controle e ndo polido jateado
apresentaram semelhanca estatistica entre si. Borges et al * relataram que o
novo jateamento com o6xido de aluminio 50 uym, apés os procedimentos
laboratoriais de jateamento com Oxido de aluminio a 100 um, pode aumentar o
namero de cavidades por unidade de area na superficie do Empress 2.
Contudo, o resultado desse estudo demonstra que um novo jateamento, de
superficies ndo polidas, ndo proporcionou retengées mecanicas suficientes
para aumentar significantemente a resisténcia adesiva quando comparado as

| 2° e Blatz

superficies ndo polidas e as superficies polidas jateadas. Soares et a
et al % relataram que o jateamento por si s6 é insuficiente para promover
resisténcia de unido e que seu uso excessivo pode causar o estilhagamento ou
uma maior perda de material ceramico, o que nao é recomendado.

A unido quimica, proporcionada pelo silano, pode ser verificada nas
médias de resisténcia adesiva do grupo polido controle, que foram semelhantes
aos grupos nao polido jateado e ndo polido controle. Isso vem comprovar a
efetividade das unifes entre a silica da fase vitrea das ceramicas e 0s grupos
metacrilatos das resinas, através das unides siloxanas ' ** . Porém, o Unico

grupo que nao apresentou uma distribuicdo normal dos dados foi o polido

controle. O que pode levar a crer que apenas o uso do silano pode néo ser
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suficiente para alcancar valores confidveis de resisténcia adesiva entre
ceramica e cimento resinoso °.

Os grupos polido jateado e polido controle apresentaram diferencas
estatisticas, sugerindo que a abrasdo causada pelo jateamento causou uma
morfologia diferente na superficie polida, aumentando as irregularidades e
favorecendo a resisténcia de unido. Este fato atesta a importante atuagéo das
retengcbes mecanicas para a resisténcia adesiva, porém as micro-retencdes
criadas pelo condicionamento com &cido fluoridrico superam grandemente as
criadas pelo jateamento.

A predominéancia das falhas coesivas na vitroceramica, nos tratamentos
com acido fluoridrico, pode evidenciar uma menor resisténcia do material a
propagacéo de trincas para este tratamento de superficie *. A distribuicdo ndo
homogénea de estresses gerados pelo teste de cisalhamento na interface de
unido também pode estar ligada a esta configuracdo de fratura °. O teste de
cisalhamento foi empregado devido & ndo necessidade de cortes na
vitroceramica. Considerando ainda a confec¢cdo de multiplas amostras por
espécime, a facilidade de preparo dos espécimes e de que as restauracdes
estdo expostas a esforcos de cisalhamento na maior parte do tempo “in vivo” *°
o teste de cisalhamento foi selecionado. Areas reduzidas na interface de unido
diminuem a incorporacéo de falhas as quais podem interferir nos resultados de
resisténcia adesiva devido & concentracéo de esforcos *°. No entanto o micro-
cisalhamento ndo foi empregado devido a dificuldade de limitar a area a ser

condicionada e unida ao cimento resinoso em proporgées menores que 1 mm?.
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7- CONCLUSOES

Dentro das limitacdes do presente estudo pode-se concluir que:

- O tratamento de superficie da vitroceramica com acido fluoridrico 10 %
foi o mais eficiente, considerando resisténcia de unido com cimento resinoso
dual, independente do estado inicial da superficie.

- O jateamento com Oxido de aluminio apresentou diferenca significante
na resisténcia de unido apenas quando comparada ao estado inicial polido.

- A superficie sem retengdo micro-mecéanica (grupo polido controle)
apresentou resultados ndo homogéneos na resisténcia de unido quando
tratada somente com agente silano.

- Recomenda-se condicionar vitroceramicas a base de dissilicato de litio
com &cido fluoridrico 10% e aplicar agente silano para promover otimizacdo na

resisténcia de unidao com o0s cimentos resinosos.
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8- TABELAS

Tabela 1: Média de Resisténcia Adesiva (MPa), segundo estado inicial da

superficie
Tratamento de Superficie n Média (MPa) Desvio Padrd o
Polido 85 33,99° 11,16
Nao Polido 90 31,74% 9,05

* 5 falhas pré-testes ocorreram durante a termociclagem no grupo polido.

Letras semelhantes significam semelhanca estatistica entre os grupos.

Tabela 2: Ranqueamento dos valores de Resisténcia Adesiva (MPa)

Tratamento de Superficie n Média (MPa) Desvio Padra o
Polido &cido 30 44,47° 5,91
N&o Polido &cido 30 39,707 5,46
Polido jateado 30 31,05° 8,81
Nao Polido controle 30 29,11°¢ 8,11
Nao Polido jateado 30 26,41°¢ 7,31
*Polido controle 25 24,96° 8,17

* 5 falhas pré-testes ocorreram durante a termociclagem no grupo polido controle.

Letras semelhantes significam semelhanca estatistica entre os grupos.

Tabela 3: Porcentagem do tipo de falha analisado em MEV.

Tratamento de Superficie Falha Tipo A (%) FalhaTip 0B (%) Falha Tipo C (%)
Polido &cido 15,70 6,80 77,50
N&o polido &cido 13,40 7,57 79,03
Polido jateado 58,03 4,00 37,97
N&o polido jateado 59,23 4,67 36,10
Polido controle 91,03 8,97 0,00
Né&o Polido controle 57,93 11,50 30,57

Tipo A — Falha adesiva entre cerdmica e cimento resinoso
Tipo B — Falha coesiva no cimento resinoso.

Tipo C — Falha coesiva na ceramica.
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9- FIGURAS

Figura 1 — MEV. Superficie polida controle. 2000x. Notar auséncia de micro-retencdes.

Figura 2 — MEV. Superficie ndo polida controle. 2000x. Irregularidades superficiais que atuam,

de maneira limitada, como micro-retencdes.
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Figura 3 — MEV. Superficie polida condicionada com acido fluoridrico. 2000x. Notar cristais de
dissilicato expostos com aspecto mais regular. Espaco entre os cristais era preenchido pela

matriz vitrea, removida pelo &cido fluoridrico.

Figura 4 — MEV. Superficie ndo polida condicionada. Acido fluoridrico. 2000x. Cristais também
se apresentam expostos e com espagos entre eles devido a remogao da matriz vitrea. Notar

presenca de trincas e de irregularidades na disposicao dos cristais de dissilicato de litio.
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Figura 5 — MEV. Superficie polida jateada. 2000x. O jateamento mudou a morfologia da

superficie criando irregularidades que funcionam como micro-retengdes mecanicas.

Figura 6 — MEV. Superficie ndo polida jateada. 2000x. O novo jateamento promoveu um
desgaste na superficie achatando alguns pontos que aparentavam maior volume, comparando-

se ao grupo néo polido controle.
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11- ANEXOS

11.1- Revisao de Literatura

1. Anusavice (2003), descreveu no seu livio de materiais dentarios,
capitulo de ceramicas odontologicas os tipos, composi¢des, processamentos
laboratoriais, compostos para reforcos, técnicas para reforcos, propriedades
mecanicas, propriedades oOpticas, interfaces de unido, desenvolvimento de

trincas, etc., de materiais ceramicos utilizados na odontologia.

2. Blatz, Sadan e Kern (2003) realizaram uma reviséo de literatura sobre
a unido entre resinas e ceramicas dentais. A pesquisa envolveu artigos
publicados em inglés entre 1966 e 2001 tendo como base de dados o PubMed.
Os autores realcam as vantagens da cimentacdo adesiva, das ceramicas a
base de silicato, seus tratamentos superficiais e 0 uso de agentes silanos.
Também citam os cimentos resinosos, composicéo e formas de polimerizacao.
Tecem comentarios sobre as condi¢des de testes e métodos de avaliacdo da
resisténcia adesiva. Fazem abordagens sobre as ceramicas a base de 6xidos
de aluminio e zircbnia (ndo condicionaveis) explicando superficialmente
meétodos para aumentar a resisténcia adesiva quando estas ceramicas forem

utilizadas (silicatizagéo e uso de cimentos com mondmeros fosfatados).

3. Borges, Sophr, Goées, Correr-Sobrinho e Chan (2003) avaliaram a
topografia superficial de seis diferentes ceramicas ap0s o tratamento com acido
fluoridrico e abrasdo com oOxido de aluminio jateado. Cinco infra-estruturas de
cada material ceramico: IPS Empress, IPS Empress 2, Cergogold, In-Ceram
Alumina, In-Ceram Zirconia e Procera foram fabricados. Cada um foi
seccionado longitudinalmente em quatro partes iguais. As sec¢des resultantes
foram divididas em trés grupos. Grupo 1 sem tratamento adicional; Grupo 2
jateamento com 6xido de aluminio a 50 ym; Grupo 3 condicionamento com
acido fluoridrico a 10% (20 segundos para o IPS Empress 2; 60 segundos para
IPS Empress e Cergogold; 2 minutos para In-Ceram Alumina, In-Ceram
Zirconia e Procera). O jateamento modificou a superficie dos materiais IPS

Empress, IPS Empress 2 e Cergogold resultando em irregularidades rasas
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superficiais similares a existentes nos grupos controles. Para o Procera o
jateamento com o6xido de aluminio achatou a superficie. A superficie do In-
Ceram Alumina e Zircbnia nao foi alterada pelo jateamento. O acido fluoridrico
produziu o alongamento dos cristais de dissilicato de litio com irregularidades
superficiais para o IPS Empress 2. Para o IPS Empress e o Cergogold o acido
produziu uma superficie com caracteristicas de colméia. O acido ndo produziu
alteragdes superficiais nos In-Ceram e no Procera. Concluiram que o acido e o
jateamento produziram um aumento das irregularidades na superficie do IPS
Empress, IPS Empress 2 e do Cergogold e ndo produziu mudancas superficiais

no In-Ceram Alumina, In-Ceram Zircbnia e no Procera.

4. Clelland, Ramirez, Katsube e Seghi (2007) avaliaram o efeito da
qualidade da unido adesiva aos substratos dentarios e cimentos resinosos na
propagacéo de trincas de dois sistemas de ceramica pura. Os sistemas a
base de leucita (E1) e dissilicato de litio (E2) foram utilizados no estudo. Discos
com 8,5 mm de diametro e 1,35 mm de espessura foram fabricados. Trés
subgrupos, com 15 espécimes cada, foram criados variando a forma de
cimentagcdo: O grupo controle recebeu os procedimentos ideais de cimentacéo
enquanto os dois outros grupos receberam uma cimentacdo comprometida
entre 0 cimento resinoso e a ceramica ou entre o substrato e o cimento
resinoso. Uma resina composta laboratorial foi usada como substrato por
apresentar propriedades elasticas proximas a da dentina. Os espécimes foram
carregados no seu centro por um indentador esférico de 10 mm de diametro
com uma velocidade de 0,01 mm/min. Cargas intermitentes foram aplicadas
com incremento de 50 N até a falha ser observada na ceramica através de
trans-iluminacdo. A carga maxima prévia a carga foi registrada. O material E2
obteve maiores cargas de falha comparado ao material E1. Para ambos os
materiais 0 grupo controle apresentou maiores cargas de inicializacdo de
fratura. Para o material E2 o comprometimento da unido na interface resina-
ceramica diminuiu significantemente a média de carga de falha. Concluiram
gue pobre qualidade de unido pode afetar a capacidade de resisténcia a cargas
flexurais dos materiais testados.
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5. Della Bona, Anusavice e Mecholsku Jr (2003) estudaram os principios
de fractografia para classificar os modos de falha de resinas compostas unidas
a espécimes ceramicos depois de teste de microtracdo. Quinze blocos das
ceramicas a base de leucita (Empress 1) e quinze blocos da ceramica a base
de dissilicato de litio (Empress 2) foram produzidos e polidos. Foram realizados
os tratamentos superficiais: (1) 9,5% de acido fluoridrico (HF) por 2 minutos; (2)
acido fosfatado fluoretado (APF) 4% por 2 minutos; (3) cobertura com agente
silano (S); (4) HF + S; (5) APF + S. Adesivo e resina composta foram aplicados
em todas as superficies tratadas. Vinte barras para cada grupo foram
preparadas dos blocos de resina-ceramica e estocadas em agua a 37°C por 30
dias antes da microtracdo. As analises das fraturas foram feitas com MEV e por
mapeamento pontual de raio X. A estatistica envolveu ANOVA, teste multiplo
de Duncan’s e andlise de Weibull. Tratamentos de superficie similares foram
significantemente diferentes para resisténcia adesiva e modos de falha também
para Empress 1 e Empress 2. As fraturas foram dentro da zona adesiva. As
diferencas micro-estruturais dos dois sistemas foram 0s maiores responsaveis
no desenvolvimento de retencdes micro mecéanicas produzidas pelos
condicionadores. As médias de resisténcia adesiva foram maiores para o
Empress 2 comparado ao Empress 1. O silano aumentou a resisténcia de
unido independente da ceramica ou do condicionamento. A qualidade da unido
nao deve ser avaliada apenas em dados de resisténcia adesiva. Analises de
modo de falha e fractografia provéem importantes dados levando a
previsibilidade de limita¢des clinicas.

6. Della Bona, Anusavice e Shen (2000) estudaram a resisténcia adesiva
de ceramicas prensadas a calor e compdsitos levantando a hipotese de que a
adesao depende da microestrutura ceramica e de seu tratamento superficial.
Blocos de IPS Empress 1 (E1) e Empress 2 (2) foram fabricados e polidos com
alumina abrasiva de 1 um e tratados das seguintes formas: (1) acido fluoridrico
9,6% (HF) no E1; (2) fluoreto fosfatado acidulado 4% (APF) no E1; (3) silano
(S) no E1; (4) HF + S no E1; (5) APF + S no E1; (6) HF no E2; (7) APF no E2;
(8) S no E2; (9) HF + S no E2; (10) APF + S no E2. Apds os tratamentos as
superficies foram cobertas com Scotchbond Multi-Purpose Plus e preenchidas

com composito (Z100). Vinte barras por grupo foram carregadas até a falha por
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microtracdo. Todas as fraturas ocorreram na zona adesiva. O HF produziu
maior degradacdo superficial e maiores valores de resisténcia adesiva. A
resisténcia adesiva entre ceramicas e resinas compostas € controlada pela

microestrutura da ceramica e seus tratamentos de superficie.

7. Della Bona e Anusavice (2002) estudaram a hipbétese de que o
mecanismo de condicionamento &cido varia conforme o tipo de agente
condicionador, composicado e microestrutura da ceramica a ser condicionada.
Andlise quantitativa e qualitativa utilizando 15 ceramicas odontologicas foram
realizadas através de MEV, imagens em BES, difracéo de raios X, profildmetro
Otico e espectroscopia dispersiva de comprimento de onda baseada na
correcdo Phi-Rho-Z. Quatro discos de cada ceramica foram fabricados de
acordo com as orientacfes dos fabricantes. Polidos usando lixas de SiC, da
granulacdo 240 até 1200 e finalizados com alumina abrasiva de 1 pym. Os
seguintes condicionadores foram utilizados: Bifluoreto de amoénio por 1 minuto;
acido hidrofluoridrico 9,6% por 2 minutos; fluoreto fosfatado acidulado 4% por 2
minutos. O &cido hidrofluoridrico produziu um padrédo de condicionamento
irregular no qual os poros caracterizavam a topografia. Bifluoreto de amoénio
mostrou principalmente ranhuras como caracteristicas de condicionamento.
Fluoreto fosfatado acidulado causou um acumulo de precipitado na superficie
condicionada. Concluiram que o acido hidrofluoridrico produziu um padrdo de

condicionamento mais proeminente nas ceramicas examinadas.

8. Filho, Vieira, Araujo, Monteiro Juanior (2004) avaliaram o efeito de
diferentes tratamentos superficiais, através de resisténcia adesiva a
microtragdo, na unido entre ceramicas prensadas e resina composta. Quatro
blocos ceramicos (Empress 2) de 7x7x5 foram fabricados de acordo com as
orientacdes do fabricante e polidos até a lixa 600. Divididos em quatro grupos e
submetidos aos seguintes tratamentos: Grupo 1 acido fluoridrico 9,5% por 20
segundos e silano por 3 minutos; Grupo 2 silano por 3 minutos; Grupo 3 acido
fluoridrico 9,5% por 20 segundos; Grupo 4 nenhum tratamento. O adesivo
Scotchbond foi aplicado nas ceramicas e a resina composta Z250 foi aplicada
cobrindo a ceramica. Os blocos de ceramica-resina foram cortados produzindo

25 palitos por grupo que receberam carga de tracédo até a falha. As médias de
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microtracdo foram analisadas por ANOVA e teste t BONFERRONI. Grupo 4:
todos falharam durante o corte. Grupo 1: 58,8 (x10,4); Grupo 2: 44,8 (x11,6);
Grupo 3: 35,1 (x7,7). Resisténcia de unido foi significantemente afetada pelo
tratamento de superficie e as fraturas ocorreram dentro da zona adesiva.
Concluiu-se que o tratamento superficial € importante para a adesao entre
resina e ceramica e sugere-se que o tratamento com agente silano foi o

principal fator responsavel pela unido entre resina e ceramica.

9. Matinlinna e Vallitu (2007) revisaram a literatura sobre a unido entre
superficies ceramicas e resinas compostas realgcando os aspectos quimicos do
condicionamento superficial. A fonte de dados foi baseada no Pubmed e em
outras fontes literarias sobre silanos. Seu contetdo engloba os tratamentos
superficiais como forma de aumentar a energia de superficie dos materiais
restauradores, a composicdo das ceramicas principalmente as que contém
silica ou silicato o que as torna condicionaveis, 0s aspectos quimicos dos
agentes silanos e sua reacdo na superficie das ceramicas, 0s aspectos
quimicos do condicionamento com &cido fluoridrico das ceramicas, os
tratamentos com jateamento de Oxido de aluminio e os procedimentos de
silicatizacdo utilizando o sistema Rocatec®. Concluiram que os silanos

promovem unido quimica entre resinas compostas e ceramicas.

10. Nagai, Kawamoto, Kakehashi e Matsumura (2005) avaliaram as
caracteristicas de unido de materiais a base de dissilicato de litio (Empress 2).
Discos de dois tamanhos de material ceramico foram confeccionados e trés
grupos de pares de discos foram preparados usando trés técnicas de
tratamento de superficie. Acido fosférico, acido fluoridrico e jateamento com
oxido de aluminio. Cada grupo foi ainda dividido em quatro subgrupos onde no
grupo 1 foi aplicado o cimento resinoso Variolink Il; grupo 2 aplicado silano
Monobond-S e Variolink II; grupo 3 aplicado o adesivo acrilico Super-Bond;
grupo 4 aplicado silano Porcelain Liner M e Super-Bond. Resisténcia ao
cisalhamento foi realizada antes e depois de 100.000 ciclos térmicos. A
resisténcia de unido variou entre 10,6 a 71,5 MPa antes da termociclagem e
entre 0 a 61,2 MPa depois. Dos trés tratamentos superficiais o acido fluoridrico

demonstrou a maior efetividade para ambos os materiais cimentantes. O uso
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de silano aumentou a resisténcia de unido para ambos o0s materiais
cimentantes independente do modo de preparo. Concluiram que para obter
unides duraveis entre a ceramica Empress 2 e 0s agentes de cimentacdo
resinosa o0 condicionamento com acido fluoridrico e a aplicacdo de silano

trazem melhores resultados.

11. Nagayassu, Shintome, Uemura e Araujo (2006) avaliaram o efeito de
diferentes tratamentos superficiais na resisténcia adesiva ao cisalhamento
entre ceramicas reforcadas com oOxido de aluminio (Vitadur Alpha) e cimento
resinoso (Bistite Il DC). Sessenta discos com 6 mm de diametro e 3 mm de
espessura e mais sessenta discos com 3 mm de didmetro e 3 mm de
espessura foram construidos. Os espécimes foram polidos com lixas de SiC na
granulacao 240, 400 e 600. Divididos em seis grupos (n=10). Condicionamento
com acido fluoridrico por 2 e 4 minutos para G1 e G2 respectivamente;
Jateamento com 6xido de aluminio a 50 uym por 5 segundos para o G3;
Jateamento seguido de &cido fluoridrico por 2 e 4 minutos para G4 e G5;
Controle G6. Silano e procedimentos de cimentacdo unindo os discos de maior
e menor diametro. Os espécimes foram mantidos em agua destilada a 37°C por
24 horas e o0 ensaio de cisalhamento foi realizado. O condicionamento com
acido por 2 minutos apresentou maiores valores de resisténcia adesiva do que
o por 4 minutos. O grupo controle nao diferiu estatisticamente do jateamento,
associado ou ndo ao acido fluoridrico por 2 ou 4 minutos. Concluiram que o
condicionamento com &cido fluoridrico por 2 minutos foi mais eficaz na
resisténcia de unido do cimento resinoso a ceramica reforcada com 50% de

o6xido de aluminio.

12. Ozcan, Alkumru e Gemalmaz (2001) avaliaram o efeito de trés
diferentes tratamentos de superficie na resisténcia de unido por cisalhamento
de quatro diferentes agentes cimentantes (trés cimentos resinosos e um
compbémero) ao InCeram. Noventa e seis Discos de InCeram com 16 mm de
diametro e 2 mm de espessura foram fabricados. Oito amostras para cada
grupo e doze grupos experimentais foram analisadas. As amostras foram
parcialmente embutidas em resina acrilica e polidas com lixa de SiC com

granulacéo de 1200. As condicdes de tratamentos foram: condicionamento com
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acido fluoridrico 5% por 90 segundos; jateamento por 14 segundos com poé de
aluminio 110 ym, a 2,5 bar e distancia de 10 mm; silicatizacdo da superficie
com sistema Rocatector ESPE. Cada condi¢cédo superficial foi subdividida por
quatro tipos de agentes cimentantes. Cilindros de cimento resinoso foram
construidos sobre as superficies ceramicas de acordo com as recomendacdes
de uso de cada tipo de cimento inclusive com seus respectivos agentes silanos.
Amostras foram estocadas em agua destilada a 37°C por 24 horas e
termocicladas entre 5 e 55 °C por 5.000 ciclos. Tensao de cisalhamento foi
realizada até a falha. ANOVA mostrou diferencas significantes na resisténcia
de unido com diferentes tipos de agentes cimentantes e tratamentos
superficiais. Silicatizagdo proporcionou maiores valores de resisténcia adesiva
comparado ao jateamento. Condicionamento com acido fluoridrico obteve
piores resultados. Cimentos resinosos apresentaram melhores resisténcias

adesivas comparados ao compomero.

13. Panah, Rezai e Ahmadian (2008), avaliaram a influéncia de
diferentes tratamentos superficiais na ceramica para infra-estrutura a base de
dissilicato de litio na resisténcia adesiva por micro-cisalhamento com uma
resina composta. Sessenta placas foram fabricadas pela técnica da cera
perdida segundo orientagcbes do fabricante. Divididas em oito grupos. (1)
nenhum tratamento (NT); (2) jateamento com Oxido de aluminio a 50 pm (AL);
(3) &cido fluoridrico 9,6% por 1 minuto (HF); (4) agente silano (S); (5) AL+HF;
(6) AL+S; (7) HF+S; (8) AL+HF+S. Cilindros de resina composta foram
cimentados sobre as placas ceramicas de cada grupo. Tensao de cisalhamento
foi realizada até a falha com velocidade de 0,5 mm/min. Analise do tipo de
fratura em MEV e estatistica utilizando ANOVA e teste de mudltiplas
comparacdes. Houve influencia do tratamento de superficie estatisticamente
significante. MEV nao mostrou falhas inteiramente coesivas na ceramica ou na
resina. O grupo com maiores valores de resisténcia adesiva foi o (8) AL+HF+S
com 26,0 (3,71) MPa. Concluiram que a resisténcia adesiva ao micro-
cisalhamento do IPS Empress 2 é dependente significantemente do método de
tratamento de superficie.
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14. Pisani-Proenca, Erhardt, Valandro, Gutierrez-Aceves, Bolanos-
Carmona, Castillo-Salmeron e Bottino (2006) avaliaram a resisténcia de unido
por microtragé@o de trés cimentos resinosos a ceramica a base de dissilicato de
litio submetida a dois tratamentos de superficies. Dezoito espécimes (5 x 6 x 8
mm) foram fabricados e duplicados em resina composta. Os blocos ceramicos
foram polidos e divididos em dois grupos (n=9 por tratamento). Um grupo sem
tratamento adicional e outro grupo com condicionamento com &acido fluoridrico
5% por 20 segundos e silanizacdo durante um minuto. Os blocos ceramicos e
resinosos foram cimentados um ao outro com Rely X Unicem, Multilink e
Panavia F. Foram mantidos em umidade a 37 graus por 7 dias e seccionados
para serem submetidos a microtracdo. A resisténcia adesiva da superficie
condicionada foi significantemente maior que a ndo condicionada.
Considerando os grupos ndo condicionados o sistema Rely X Unicem foi
significantemente mais resistente do que o Multilink e o Panavia F. Conclui-se
que o condicionamento com &cido fluoridrico e a aplicacdo de um agente silano
é fundamental para a unido entre resina e ceramicas a base de dissilicato de

litio, independente do cimento resinoso utilizado.

15. Piwowarczyk, Lauer e Sorensen (2004) determinaram a resisténcia
de unido por cisalhamento de diferentes agentes cimentantes a uma liga
metalica com alto contetudo de ouro, uma ceramica com alto conteudo de 6xido
de aluminio (Procera AllCeram), uma ceramica reforcada por leucita (IPS
Empress) e uma ceramica reforcada por dissilicato de litio (IPS Empress 2).
Cilindros de resina composta (5,5 mm de diametro, n=20) pré-polimerizados
foram cimentados em superficies pré-tratadas dos materiais acima citados. A
liga metélica e o Procera foram jateadas com 6xido de aluminio e as ceramicas
prensadas foram condicionadas com &cido fluoridrico e silanizadas
previamente a cimentacdo. Os agentes cimentantes foram o cimento de fosfato
de zinco (Fleck’s), cimentos de ionémero de vidro (Fuji I, Ketac-Cem), cimentos
de ionbmero de vidro resino-modificados (Fuji Plus, Fuji Cem, RelyX Luting),
cimentos resinosos (RelyX ARC, Panavia F, Variolink 1, Compolute) e cimento
autocondicionante (RelyX Unicem). Metade dos espécimes foram testados 30
minutos apds a cimentacéo e a outra metade foi estocada em agua destilada a

37 graus por 14 dias e entdo termociclada 1000 vezes entre 5 e 55 graus antes
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do teste. O cisalhamento e a analise estatistica foram realizados. Depois de 14
dias de estocagem apenas o cimento autocondicionante (RelyX Unicem) e dois
cimentos resinosos (Panavia F e Compolute) mostravam forte resisténcia de
unido a especificos materiais restauradores. Cimentos como fosfato de zinco,
ionbmero de vidro e ionbmero de vidro resino-modificado apresentaram o0s
piores resultados apés termociclagem. O cimento resinoso Variolink 11 mostrou
maior resisténcia de unido ao IPS Empress 2 ap6s 14 dias de estocagem e

termociclagem.

16. Placido, Meira, Lima, Muench, Souza e Ballester (2007) compararam
a distribuicdo de estresses nos testes de cisalhamento e micro-cisalhamento
utilizando andlise por elemento finito e sugeriram alguns parametros para
padronizacdo que devem ter importante influéncia nos resultados. Analises de
elemento finito em dois planos dimensionais foram realizadas utilizando os
programas MSCPatran® e MSCMarc®. A configuracdo dos testes de
cisalhamento e micro-cisalhamento baseou-se em experimentos publicados e a
propriedades dos materiais foram consideradas isotropicas, homogéneas e
elasticamente lineares. Valores tipicos de modulo de elasticidade e taxa de
Poisson’s foram atribuidas ao compdsito, dentina e adesivo. Foram
considerados pontos simples de concentracdo de carga a diferentes distancias
da interface adesivo-dentina e geometricamente proporcionais. A tracéo
méaxima, estresse de cisalhamento e distribuicdo dos estresses ao longo da
interface dentina-adesivo foram analisados. A distribuicdo de estresses foi
sempre ndo uniforme e grandemente diferente entre os modelos de
cisalhamento e micro-cisalhamento. Uma apropriada distancia de carga foi
estabelecida para cada teste, 1 mm para cisalhamento e 0,1 mm para micro-
cisalhamento, para que a concentracdo de estresses possa ser minima.
Concluiram que o moédulo de elasticidade do compdsito, a espessura da
camada adesiva e a distancia de aplicacdo da carga sao parametros
importantes a serem padronizados, uma vez que eles influenciam na

concentracéo de estresses.

17. Salvio, Correr-Sobrinho, Consani, Sinhoreti, Goes e Knowles (2007)

avaliaram o efeito da estocagem em agua na resisténcia a tracdo entre o
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Empress 2, com diferentes tratamentos superficiais, e 0 cimento resinoso
Variolink II. Cento e oitenta discos ceramicos com diametro de 5,3 mm no topo,
7,0 mm na base e espessura de 2,5 mm foram confeccionados e embutidos em
resina acrilica, polidos, randomicamente pareados e divididos em seis grupos.
Grupos 1 e 4, acido fluoridrico 10% durante 20 segundos; Grupos 2 e 5
jateados por 5 segundos com o6xido de aluminio a 50 ym; Grupos 3 e 6
jateados por 5 segundos com 6xido de aluminio 100 ym. Silano foi aplicado e
os discos cimentados em pares com cimento resinoso adesivo. Os grupos de 1
a 3 foram estocados em agua a 37°C por 24 horas e os grupos de 4 a 6 foram
estocados por 1 ano. As amostras foram expostas a tensdo de tracao. Grupo 1,
2 e 3 apresentaram meédias de resisténcia a tracao significantemente maiores
do que as observadas nos grupos 4, 5 e 6. O tratamento com acido fluoridrico
mostrou maior resisténcia a tragdo comparado ao jateamento com Oxido de
aluminio a 50 e 100 ym independente do tempo de estocagem. Os autores
concluiram que o tempo de estocagem diminui a resisténcia a tracdo de ambos
os tratamentos superficiais. O uso de acido fluoridrico mostrou-se mais efetivo,

com relacdo a resisténcia adesiva a tracao, do que o jateamento.

18. Saragoglu, Cura e ¢otert (2004) avaliaram a interagdo entre a
resisténcia adesiva ao cisalhamento e o tratamento superficial de ceramicas
odontologicas prensadas sob calor. Cento e noventa e oito cilindros ceramicos
com 4 mm de diametro e 3 mm de altura foram fabricados. Eles foram polidos
com lixa de SiC de granulagdo 600 e metade das amostras embutidas em
resina acrilica autopolimerizavel. As amostras foram divididas em 9 grupos
sendo que 20 amostras por grupo e 10 embutidas na resina acrilica, e as
outras 10 cimentadas sobre as embutidas em resina acrilica. Amostras
sobressalentes foram preparadas para MEV. Previamente a cimentagdo 0s
seguintes tratamentos de superficie foram realizados; acido fluoridrico 4,9%
durante 10, 20 e 40 segundos para os grupos 1, 2 e 3; acido fluoridrico 9,5%
por 10, 20 e 40 segundos para os grupos 4, 5 e 6; acido ortofosforico 40% por
40 segundos para o0 grupo 7; jateamento com Oxido de alumino 50 um por 10
segundos a 60 psi de pressdo para o grupo 8; e abrasdo com discos
diamantados em alta velocidade para o grupo 9. Silanizacéo e adesao resinosa

dos discos foram realizadas. Estocagem em agua destilada a temperatura



32

ambiente por 30 dias e teste de cisalhamento foram realizados. MEV foi
realizada apOs fratura. Os menores valores de resisténcia adesiva foram
obtidos com o acido ortofosforico e os maiores foram obtidos com o acido
fluoridrico por 40 segundos. O acido fluoridrico mostrou ser o mais efetivo
meétodo de produzir unidao confiavel entre resina e ceramica e o tempo de
aplicacéo e sua concentragdo mostraram-se importantes. O acido ortofosforico
mostrou-se ineficaz. Os métodos fisicos de jateamento e abrasédo com disco de
diamante mostraram-se melhores que o acido ortofosférico e piores do que o

acido fluoridrico.

19. Shimada, Yamaguchi e Tagami (2002), avaliaram os efeitos do
jateamento com oxido de aluminio, do condicionamento com acido fluoridrico e
da aplicacdo de silano nas superficies de ceramicas vitreas em relacdo a
resisténcia de unido por micro-cisalhamento com um cimento resinoso.
Sessenta espécimes retangulares foram confeccionados e divididos em seis
grupos. Grupo 1 sem tratamento adicional; Grupo 2 polido com lixas de SiC e
pastas diamantadas; Grupo 3 condicionada com acido fluoridrico 16,8% por 5
segundos; Grupo 4 condicionada com acido fluoridrico por 30 segundos; Grupo
5 condicionada com acido fosforico 40% por 5 segundos; Grupo 6 condicionada
com acido fosforico por 60 segundos. Metade dos espécimes de cada grupo foi
tratada com um mistura de primer acidico e silano e a outra metade foi tratada
apenas com primer acidico. Tubos com 0,8 mm de didametro foram usados
como matriz para construgdo de cilindros de cimento resinoso sobre as
ceramicas e a tensao de cisalhamento foi realizada com fio ortodéntico. O uso
do silano elevou os valores de resisténcia de unido. Os resultados com &cido
fosforico ndo ficaram claros. O acido fluoridrico pareceu super-condicionar a
ceramica resultando em efeitos adversos na unido. A conclusao afirma que o
silano pode aumentar a resisténcia de unido entre a ceramica e o cimento

resinoso.

20. Soares, Soares, Pereira e Fonseca (2005) revisaram a literatura
sobre protocolos de tratamento de superficie de restauragdes indiretas
ceramicas e de resina laboratorial. O processo de cimentagcdo mostrou-se

dependente do material restaurador e por isso sua superficie deve ser tratada
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de acordo com a composi¢cdo do material. A fonte de busca foram artigos do
Pubmed entre 1965 a 2004. Dois tipos de inter-relacdo podem ocorrer entre
material e resinas de cimentacdo; unido mecéanica ou unido quimica. As
retencdes micro-mecanicas criadas na superficie interna das ceramicas sao
essenciais para o processo de adesédo. O acido fluoridrico modifica a superficie
de ceramicas que contém silicatos (feldspaticas, dissilicato de litio, leucita)
promovendo grandes valores de resisténcia adesiva devido as micro-retencdes
criadas. No Empress 2 o acido fluoridrico 9,5% por 20 segundos remove a fase
cristalina secundaria e a matriz vitrea criando uma superficie favoravel a
adesdo. Jateamento com o6xido de aluminio prové resisténcia de unido
insuficiente e 0 excesso de jateamento promove perda de estrutura no material
ceramico. O agente silano funciona como uma molécula bifuncional que une
particulas inorganicas das ceramicas e a matriz resinosa. Unido quimica €
promovida pelo agente silano em ceramicas que contenham silicato. Aquecer o
silano tem promovido bons resultados em resisténcia adesiva devido ao auxilio
na evaporacao do solvente. Concluiram que o tratamento superficial depende

da composicdo do material restaurador.
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11.2 - Materiais e Método

Sessenta espécimes da vitroceramica IPS Empress 2 (lvoclar-Vivadent,
Schaan, Liechtenstein) com 20 mm de comprimento, 5 mm de largura, 2 mm de
espessura, na cor 300, cuja composi¢ao basica é de SiO, (57 - 80%), Al,O3 (0-
5%), La,03 (0.1-6%), MgO (0-5%), ZnO (0-8%), K,O (0-13%), Li,O (11-19%),
P,0s5 (0-11%) foram confeccionados pela técnica da cera perdida, segundo os
dados e as orientacdes do fabricante.

De inicio cera 7 (Polidental, Cotia, SP, Brasil) foi introduzida em uma
matriz metdlica de acgo inoxidavel e com uma prensa manual a cera foi
compactada para a obtencdo de padrbes em cera compactos, sem falhas,
similares ao molde de ago inoxidavel e sem o inconveniente de contracdo ou
expansdo da cera causada por mudancas bruscas de temperatura. As
dimensdes dos padrdes em cera eram de 20 mm de comprimento, 5 mm de

largura e 2 mm de espessura.

Fig 1: Padrdo em cera 7 com 20 mm de comprimento, 5 mm de largura e 2 mm de espessura.

Os padrdes foram aderidos com cera para escultura a base de um anel
de plastico, que acompanha o conjunto de revestimento (IPS Empress2-Speed,

Ivoclar-Vivadent, Schaan, Liechtenstein). Depois da fixacdo, 100g do
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revestimento foi misturado ao liquido especial - na concentracdo de 17,5 ml
para 11,5 ml de agua destilada e posteriormente inserido em um manipulador a
vacuo (Polidental, Cotia, SP, Brasil) por 2 minutos.

O revestimento foi introduzido dentro do suporte com a cera. Depois de
30 minutos de presa, o anel de revestimento com formato adequado aos
processos de prensagem estava pronto para o forno.

O anel foi colocado em um forno (Knebel, Porto Alegre, RS, Brasil) a
temperatura de 850C por 45 minutos. Apds este peri odo o anel foi levado ao
forno de fundicdo (Ep 600 — Ivoclar-Vivadent, Schaan, Liechtenstein) e
realizou-se o ciclo de prensagem a temperatura de 920°C por 25 minutos.

Depois do total resfriamento do anel, os espécimes foram retirados do
revestimento com um disco de carburundum, para remoc¢édo do bastdo de
alumina, e com jato de 6xido de aluminio (Bio-art, Sdo Carlos, SP, Brasil), com
particulas de 100 pum e pressao inicial de 4 bar e quando proximos dos
espécimes, com pressao de 2 bar.

Os espécimes foram inseridos em um frasco com acido fluoridrico 1%
(Invex Liquid, Ivoclar-Vivadent, Schaan, Liechtenstein) e levados ao ultrassom
(Sultan Pré-sonic 300, Englewood, NJ, USA) por 10 minutos. Todos os
espécimes foram novamente jateados com é6xido de aluminio 100 um a 1 bar
finalizando o procedimento de limpeza.

Metade dos espécimes (n = 30) permaneceu sem polimento em suas
superficies, enquanto a outra metade (n = 30) foi polida com refrigeracao
(agua) dentro de uma sequéncia de lixas de SiC (3M Sumaré, SP, Brasil) com

granulacdes de 220, 320, 360, 400, 500, 600, 1200, 1500, 2000 e pastas
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8, 10, 17, 14

diamantadas 3, 1 e ¥ uym apenas nas superficies que receberam os

procedimentos adesivos.

Fig 2: Espécimes em vitroceramicas. 30 polidas e 30 nao polidas.

Os espécimes foram parcialmente incluidos em uma matriz tubular de
PVC e preenchidos com resina acrilica quimicamente ativada incolor, deixando
exposta apenas a superficie a ser testada. Na superficie exposta foi instalado
um adesivo plastificado com trés orificios circulares com 1,32 mm? de &rea
dispostos a uma distancia de 5 mm um do outro. Com isso a &rea de adesao

ficou limitada a abertura do orificio evitando possiveis interferéncias de

excessos de condicionamento e adesivo além do perimetro de adeséo *°.

Fig 3: Espécime parcialmente incluido. Fig 4: Adesivo plastico posicionado.
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Os grupos néo polido (NP) e polido (P) foram subdivididos em seis
subgrupos com 10 espécimes cada. Subgrupos nao polido controle (NPC) e
polido controle (PC) sem tratamento de superficie adicional. Subgrupos néo
polido acido (NPA) e polido acido (PA) que receberam tratamento com acido
fluoridrico 10% (FGM, Joinville, SC, Brasil) por 20 segundos, seguido de
lavagem com jato de agua de seringa triplice por 60 segundos e secagem
completa com jato de ar de seringa triplice nas areas disponiveis para adesao.
Subgrupos néo polido jateado (NPJ) e polido jateado (PJ) que receberam
jateamento de 6xido de aluminio com particulas de 50 um a 4 bar de presséao
por 5 segundos a uma distancia de 10 mm, regulada com dispositivo especial
fabricado com silicone por condensacéo, seguido de lavagem com jato de agua
durante 60 segundos e secagem completa com jato de ar.

Na sequéncia foi aplicado o agente silano Monobond S (lvoclar-
Vivadent, Schaan, Liechtenstein) na superficie ceramica por 60 segundos e
secagem completa com jatos de ar em todos os espécimes. O adesivo
hidrofobo Scotchbond Multi-Uso Bond (3M Dental Products Division, St Paul,
MN, USA) foi aplicado com aplicador “microbrush” em todos os espécimes e
fotopolimerizado com o aparelho fotopolimerizador Optilux 500 Demetron
(Demetron, Sybron Dental Specialties Inc., Orange, CA, USA), 400mW/cm?,
durante 20 segundos conforme orientagcdo do fabricante. Para garantir uma
densidade de poténcia apropriada do aparelho fotopolimerizador, o0 mesmo foi
submetido a averiguagcbes em radibmetro, do proprio aparelho
fotopolimerizador, durante todos os passos em que ele foi utilizado. A partir
desse momento, 0s espécimes estavam prontos para confec¢do dos cilindros

do cimento resinoso Variolink Il (Ilvoclar-Vivadent, Schaan, Liechtenstein).
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Para confecgdo dos cilindros de cimento resinoso nos orificios
determinados pelo adesivo, tubos plasticos incolores com o didmetro de 1,3
mm, foram seccionados e utilizados como matriz na insergéo e polimerizacéo
do cimento resinoso. Esses tubos plasticos foram posicionados previamente a
fotopolimerizacdo do adesivo hidrofobo, de tal modo que as faces internas do
tubo se alinhassem com as delimita¢cdes do orificio do adesivo plastico. Este
tubo foi mantido em posicéo, pelo proprio adesivo hidréfobo polimerizado até o
cimento resinoso ser introduzido no interior deste mesmo tubo com seringa
Centrix (Centrix, Shelton, CT, USA), e ser fotoativado por 60 segundos de
acordo com as instru¢cdes do fabricante. Apds a polimerizacdo, estes tubos
foram seccionados, utilizando Iamina de bisturi namero 15 (BD, Sao Paulo, SP,
Brasil) adaptada ao cabo para bisturi, e removidos obtendo-se assim trés
cilindros de cimento resinoso em cada espécime. O diametro de cada cilindro
de cimento resinoso foi ainda mensurado com paquimetro digital (CD6 CS,

Mitutoyo, Kanagawa, Japao) obtendo-se uma média de 1,3 mm de diametro.

Fig 5: Tubos pléasticos posicionados com ponta da seringa Centrix

pronta para introduzir o cimento resinoso.
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Fig 6: Cilindros de cimento resinoso confeccionados apés a remocao dos tubos plasticos.

ApoOs a confeccao dos 180 cilindros de cimento resinoso, 0s espécimes
foram analisados em microscopio optico (30 x) para avaliar existéncia de falhas
ou fendas entre o material resinoso e a superficie ceramica *> '°. Espécimes
com falhas foram excluidos e substituidos. Depois os tubos de PVC foram
estocados em agua a 37° C durante 24 horas e submetidos a ciclagem térmica
em maquina de ciclagem térmica (Thermal Shock Tester TTS-1 LM) pela
imers&o dos espécimes em solucdes a 5 e 55° C com o tempo de 60 segundos
em cada solucdo e um tempo de transferéncia de 15 segundos. Foram
realizados 500 ciclos. O teste envolveu 30 cisalhamentos para cada subgrupo.
Para o teste, os tubos de PVC foram posicionados em maquina de ensaio
universal EMIC (S&o José dos Pinhais, PR, Brasil) utilizando dispositivo
especial. Cada cilindro de cimento resinoso foi lagcado com fio ortodéntico de
0,30 mm, de modo que esse fio se adaptasse o mais proximo possivel da
interface entre cimento resinoso e superficie ceramica, para assim a forca de
cisalhamento ser aplicada até ocorrer falha. O teste foi realizado com uma
célula de carga de 20 Kgf, a uma velocidade de 1 mm/min *°.

A visualizacdo das falhas foi realizada por Microscopia Eletrénica de

Varredura (JSM-6360-LV, Jeol, Tokyio, Japan). A area, em pixels?, de cada tipo
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de fratura, com as imagens realizadas no mesmo aumento (50x), foram
mensuradas em programa de imagens ImageTool (Department of Dental
Diagnostic Science at The University of Texas Health Science Center, San
Antonio, Texas, USA) e identificadas como: A — adesiva entre a vitroceramica e
0 cimento resinoso; B — coesiva no cimento resinoso; C — coesiva na

vitroceramica.

Fig 7: MEV para andlise da falha. A area de cada tipo de falha foi mensurada.

A — adesiva; B — coesiva no cimento resinoso; C — coesiva na vitroceramica.

A analise estatistica envolveu ANOVA a dois critérios para o estado
inicial da superficie (polido e ndo polido) e para analise do estado inicial em
relacdo aos tratamentos de superficie realizados e teste de comparacdes

multiplas de Tukey HSD, para localizar as diferengas entre 0os grupos.
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2. ABSTRACT

Objective: To assess the influence of surface treatment on bond strength in a
lithium disilicate based glass-ceramic to a dual-cured resin cement. Materials
and Methods: Sixty glass-ceramics specimens (20 x 5 x 2 mm) were hot
pressed according to manufacturer's recommendations. The specimens were
randomly divided into two groups (n = 30). Specimens from one group were
wet-ground under tap water up to 2000 grit SiC abrasive paper and polished
with 3 um, 1 um and ¥4 ym diamond pastes. The specimens from other group
remained without any surface polishing. Each group was divided into three
subgroups (n = 10) according the following surface treatments: Polished Control
(PC) and Non-Polished Control (NPC) without any further treatment; Polished
Acid (PA) and Non-Polished Acid (NPA) etched with 10% hydrofluoric acid (HF)
for 20 seconds; Polished Sandblasted (PS) and Non-Polished Sandblasted
(NPS) sandblasted with 50 ym Al,Os. Three dual-cured resin cement cylinders
were made for each specimen. The shearing test was carried out in a universal
testing machine and the fracture analysis was evaluated by scanning electron
microscopy (SEM). Two-way ANOVA and HSD multiple comparison Tukey Test
were used. Results: PA (44.47 £ 5.91 MPa) and NPA (39.70 + 5.46 MPa)
presented the highest bond strength averages with no statistical difference. PS
(31.05 + 8.81 MPa), NPC (29.11 + 8.11 MPa) and NPS (26.41 + 7.31 MPa)
were statistically similar. PC (24.96 + 8.17 MPa) was statistically similar to NPS
and NPC. Conclusion: The treatment with hydrofluoric acid provides higher
bond strength.

Key words: Glass-ceramic, surface treatment, bond strength.
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3. INTRODUCTION

The ceramic restorations used nowadays present a high crystallization
degree which improves the mechanical properties of these materials.” *? One of
these materials is the pressed glass-ceramics which are partially crystallized
glasses obtained through controlled nucleation and growth of crystals in the
glass matrix. It can also be defined as a ceramic whose matrix consists of a
glassy phase and of, at least, one crystalline phase.*

Among the indirect restoration materials, we can mention the lithium
disilicate-based glass-ceramics with high crystallization degree as materials that
have good mechanical properties and that allow the manufacture of facets,
inlays, onlays, unitary crowns and three-element fixed prosthesis.’

The glass-ceramic surface can be modified in order to improve the
adherence to the resin cement. Two adhesive bonding modes are described:
(1) mechanical adhesion promoted by the acid etching or by aluminum oxide
sandblasting; and (2) chemical bonding promoted by the silane agent.**

The hydrofluoric acid (HF) etching promotes changes on the glass-
ceramic surface dissolving the glassy phase.® This process generates a rough
surface and increases the bonding area between the adhesive system and the
glass-ceramic. Rough surfaces improve the mechanical retention by the
adhesive penetration inside the irregularities created by the hydrofluoric acid.®
The treatment that uses aluminum oxide sandblast promotes abrasion on the
glass-ceramic surface creating mechanical retentions that help in the bonding

with the adhesive system.?
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Glass-ceramics possess rough surfaces after their manufacture that may
act as mechanical retentions. Polishing these surfaces eliminates the
interference of the pre-existing mechanical retentions allowing, thus, an isolate
analysis of the conditioning effect of the HF acid and the abrasive effect of the
Al,O3 sandblasting. The objective of this study was to analyze the influence of
surface treatments in a polished and non polished initial state of a lithium
disilicate glass-ceramic on the bond strength to the dual-cured resin cement.
The null hypothesis was that the bond strength will not present any difference

among the different initial states and for the different surface treatments used.
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4. MATERIALS AND METHODS

Sixty IPS Empress 2 (lvoclar-Vivadent, Schaan, Liechtenstein) glass-
ceramic specimens (20 mm x 5 mm x 2 mms3), color 300 whose basic
composition is SiO; (57-80%), Al,O3 (0-5%), La,O3 (0.1-6%), MgO (0-5%), ZnO
(0-8%), K,0O (0-13%), Li,O (11-19%), P,Os (0-11%) were made by the lost-wax
process according to the manufacturer’s instructions.

Half of the specimens (n = 30) remained without polishing on the surface
while the specimens from other half (n = 30) were wet-ground under tap water
using SiC abrasive paper (3M Sumaré, SP, Brazil) from 220 to 2000 grit and
polished with 3 uym, 1 um and % ym diamond pastes (AROTEC, S&o Paulo, SP,

Brazil) as described in 8 %1714

, only on the surfaces to be tested.

The specimens were partially included in a tubular PVC mold and filled
with colorless chemically activated acrylic resin (JET, Artigos Odontolégicos
Classico, Sado Paulo, SP, Brazil). A plasticized adhesive (3M, Sumaré, SP,
Brazil) with three 1.32 mm? circular holes were placed 5 mm apart from each
other on the exposed surface. Thus, the adhesion area was limited to the hole
opening, avoiding thus, possible interferences of the conditioning and adhesive
excesses beyond the adhesion perimeter.’®

The specimens from non-polished (NP) and polished (P) groups were
divided in six subgroups with 10 specimens each as follows: Non-polished
control (NPC) and polished control (PC) subgroups without additional surface
treatment; Polished Acid (PA) and Non-Polished Acid (NPA) subgroups, etched

with 10% HF acid (FGM, Joinville, SC, Brazil) for 20 seconds, and rinsed with a

triple syringe water for 60 seconds and completely dried with air jet; and
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Polished Sandblasted (PS) and Non-Polished Sandblasted (NPS) subgroups
that were sandblasted with 50 ym Al,O3 at 4 bar pressure during 5 seconds at a
distance of 10 mm, followed by water rinsing for 60 seconds and completely
dried by air jet.

Following, the silane Monobond S (Ilvoclar-Vivadent, Schaan,
Liechtenstein) agent was applied on the ceramic surface during 60 seconds and
all the specimens were completely dried with air. The hydrophobic Scotchbond
Multi-Use “Bond” (3M Dental Products Division, St Paul, MN, USA) adhesive
was applied with a microbrush applicator to all specimens and
photopolymerized with an Optilux 500 Demetron light curing unit (Demetron,
Sybron Dental Specialties Inc., Orange, CA, USA), with irradiance of
400 mW/cm?, for 20 seconds according to the manufacturer’s instructions. The
power density of the LCU was checked with a built-in radiometer before each
time used.

The resin cement cylinders (Variolink I, lvoclar-Vivadent, Schaan,
Liechtenstein) were made with colorless plastic tubes placed on the ceramic
surface before the adhesive polymerization, in such a way that the inner faces
of the tube were aligned with the holes delimitation of the plastic adhesive. This
tube was kept in position until the resin cement was introduced in its inner part
with a Centrix (Centrix, Shelton, CT, USA) syringe and photoactivated for 60
seconds according to the manufacturer’'s instructions. After polymerization,
these plastic tubes were removed with a scalpel blade number 15 (BD, Séao
Paulo, SP, Brazil) obtaining thus, three resin cement cylinders for each

specimen. The diameter of each resin cement cylinder was measured with a
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digital caliber rule (CD6 CS, Mitutoyo, Kanagawa, Japan) and an average
diameter of 1.3 mm was obtained.

The specimens with 180 resin cement cylinders were analyzed in an
optical microscope (30 X) in order to evaluate the presence of faults or fractures
between the resinous material and the ceramic surface.’® ' Specimens
presenting faults were removed and replaced. The PVC tubes were then stored
in water at 37 C for 24 hours and submitted to 500 cycles of thermocycling
(Thermal Shock Tester TTS-1 LM) immersing the specimens in 5 and 55 C
solutions during 60 seconds in each solution, with a transfer time of 15 seconds.
The shear bond strength for each specimen (30 for each subgroup) was
measured using a universal testing machine (EMIC DL-500, Sdo José dos
Pinhais, PR, Brazil). The PVC tubes were positioned in the universal machine
with a special device for the test. Each resin cement cylinder was knotted with a
0.30 mm orthodontic wire (Morelli, Sorocaba, SP, Brazil) in such a way that this
wire adapted itself as close as possible to the resin cement and to the ceramic
surface interface so that the shearing force could applied until the fault occured.
The test was carried out with a 20 Kgf cross-head at a speed of 1 mm/min.*®

The fractured surfaces were examined by scanning electron microscopy
(JSM-6360-LV, Jeol, Tokyo, Japan). The area (in pixels®) of each fractured
surface obtained with the same magnification (50 X) were analysed using the
UTHSCSA ImageTool program (developed at the University of Texas Health
Science Center at San Antonio, Texas and available from the Internet by
anonymous FTP from maxrad6.uthscsa.edu) and identified as: A — adhesive
between the glass-ceramic and the resin cement; B — cohesive in the resin

cement; C — cohesive in the glass-ceramic.
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Two-way ANOVA was performed to investigate the effect of initial surface
condition (polished and non-polished), and to determine the effect of surface
treatments carried out. HSD Tukey’s test at a 5% level of significance was used

to determine specific differences among the groups.
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5. RESULTS

The bond strength averages, according to the surface initial state are
grouped in table 1. All the groups present a normal distribution, except for the
polished control subgroup. The ANOVA test (p > 0.05) did not present any
difference in the average values of the bond strength according to the surface
initial state (polished and non-polished). It presented an average values
difference of the bond strength according to the surface treatment done (p >
0.05) and it accused interaction between the surface initial state in relation to
the treatment done (p > 0.05) with a statistical power analysis of 1.00 and 0.913
respectively. The results of the HSD Tukey multiple comparison test (p > 0.05)
are grouped in table 2. The percentage of the fracture types, analyzed by SEM
are shown in table 3. Type C fault for the groups treated with acid and type A

fault for the other groups predominated.
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6. DISCUSSION

The high crystallization value of the glass-ceramics enables the
improvement of the mechanical properties of these restoration materials.> 7 *2
The IPS Empress 2 system is formed by a main crystalline phase, composed of
lithium disilicate oblong crystals, by a secondary crystalline phase, composed of
lithium orthophosphate and by the glassy matrix that surrounds the crystalline
phases, according to the manufacturer. The hydrofluoric acid attacks
preferentially the glassy matrix and the secondary crystalline phase creating
irregularities and increasing the surface area, which favors the resin flow in the
microretentive sites, optimizing thus, the interaction between the ceramic and
the resinous cement. * 18

Figures 1 and 2 shows the initial state of the two surfaces. It is observed
the absence of micro-mechanical retentions on the polished surface and the
presence of irregularities on the non-polished surface, showing how the
cementation surface is at the end of the laboratory procedures. Considering the
statistical similarity of the bond strength in relation to the polished and non-
polished state, the null hypothesis for the surface initial state was confirmed.
This result proves that the surface polishing does not interfere statistically in the
bond strength results, once a polished surface does not clinically occur for
cementation.

In figures 3 and 4, we can clearly notice the exposed lithium disilicate
crystals due to the dissolution of the glass matrix and the secondary crystalline

phase by the HF acid. Little difference can be noticed between the two surfaces

after the HF acid application, except for a more brittle appearance of the lithium
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disilicate crystals and for the presence of cracks on the non-polished surface,
which can be associated to the impact of the Al,O3 particles on the surface.
Borges et al. ® have described that the HF acid causes the exposition of the
disilicate crystals due to the dissolution of the silicate based components that
cover the crystals.

The Al,O3 sandblasting produced larger irregularities on the polished
surface in relation to its initial state, as can be seen when you compare figures
1 and 5. However, on the non-polished surface, the sandblasting has apparently
promoted the flatness of the irregularities present on the non-polished surface
control, as can be seen in figures 2 and 6. Borges et al.® have described that
the sandblasting with 50 um Al,O3; has modified the surface, but the shallow
and superficial irregularities were similar to a non sandblasted control surface.

Filho et al.®, Pisani-Proenca et al.**, Della Bona et al.®, Nagai et al.’?,
¢

13
|17 l.

Salvio et al.”’, and Panah et al.”® evaluated the bond strength between the
lithium disilicate-based glass-ceramic and the composite resins or resin cement
and concluded that the surface treatment with HF acid and silane agent
provides higher bonding resistance values. The results of the present study are
in agreement with the studies cited above.

The polished acid and non-polished acid groups presented the highest
bond strength and did not differ statistically, discarding the null hypothesis of the
study in relation to the surface treatment. The HF reacts with materials
containing silica causing, at first, the formation of a composite named silicon
tretrafluoride which continues to react with the HF acid forming then, a ionic

complex named hexafluorsilicate which still reacts with hydrogen proton forming

the tetrafluorsilicate acid. These products are removed through washing. This
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causes a microretentive surface where the hydrophobic resin may penetrate
and polymerize mechanically bonding to the ceramic.’

The polished sandblasted, non-polished control and non-polished
sandblasted groups are statistically different among themselves. Borges et al.?
have reported that the additional sandblasting with 50 um Al,O3, after the
sandblasting laboratory procedures with 100 uym Al,O3, can increase the
number of cavities per surface area of Empress 2. However, the result of the
present study shows that the additional sandblasting, of non-polished surfaces,
did not provide enough mechanical retentions in order to significantly increase
the bond strength when compared to the non-polished and polished
sandblasted surfaces. Soares et al.?° and Blatz et al.? reported that the blasting
for itself is not enough to promote bonding resistance and that its excessive use
may cause splintering or a higher loss of ceramic material, which is not
recommended.

Chemical bonding provided by silane can be verified in the bond strength
averages of the polished control group that were similar to the non-polished
sandblasted and non-polished control groups. This proves the efficiency of the
bonding between the silica of the glassy phases of ceramics and the
methacrylate resins groups, through the siloxanes bonding. ** * 19
Nevertheless, the only group that did not present a normal distribution of the
data was polished control group. This makes us believe that only the use of
silane may not be enough to reach trustable bonding resistance values between
the ceramic and the resin cement °.

The polished sandblasted and polished control groups presented

statistical differences suggesting thus, that the abrasion caused by the
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sandblasting caused a different morphology on the polished surface, increasing
the irregularities and favoring the bonding resistance. This fact proves the
important function of the mechanical retentions for the bond strength, however,
the microretentions created by the HF etching highly overcome the ones
created by sandblasting.

The cohesive fracture predominance in the glass-ceramic, in the
treatments with HF acid, may show a smaller resistance of the material to the
fracture propagation for this surface treatment.* The non-homogenous
distribution of the stresses generated by the shearing test in the bonding
interface may also be connected to this fracture configuration.> The shearing
test was used due to the needless use of cuts in the glass-ceramic. The
shearing test was selected considering yet the manufacture of multiple samples
per specimen, the facility of the specimens preparation and that its restorations
are exposed to shearing efforts most part of the time in vivo.'® Reduced areas in
the bonding interface decrease the faults incorporation, which can interfere in
the bond strength results due to the strength concentration.’® However, the
micro-shearing was not used due to the difficulty in limiting the area to be
conditioned and bonded to the resinous cement in smaller proportions than 1

mm?>.
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7. CONCLUSIONS

Within the limitations of the present study, we can conclude that:

- The ceramic surface treatment with 10% hydrofluoric acid for 20
seconds was the most efficient, considering the bonding resistance with the
dual-cured resin cement, disregarding the initial surface state (polished and
non-polished);

- Aluminum oxide sandblasting presented a significant difference in the
bonding resistance only when compared to the polished initial state;

- The surface without micro-mechanic retention (polished control group)
presented non-homogenous results in the bonding resistance when treated only
with silane agent;

- It is recommend to condition lithium disilicate glass-ceramics with 10%
hydrofluoric acid for 20 seconds and apply silane agent for 60 seconds in order

to optimize the bonding resistance with the resin cements.
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8. TABLES

Table 1: Bond strength Average (MPa), according to the surface initial state.

Surface treatment n Average (MPa) Standard deviatio n
Polished 85* 33.99% 11.16
Non-polished 90 31.74° 9.05

* Five pre-test failures happened during thermocycling of the polished group.

Similar letters mean statistical similarity among the groups.

Table 2: Classification of the bond strength values (MPa).

Surface treatment n Average (MPa) Standard Deviatio n
Polished Acid 30 44.47° 5.91
Non-polished Acid 30 39.70° 5.46
Polished Sandblasted 30 31.05" 8.81
Non-Polished Control 30 29.11°° 8.11
Non-Polished Sandblasted 30 26.41°° 7.31
Polished Control 25* 24.96° 8.17

* Five pre-test failures happened during thermocycling of the polished group.

Similar letters mean statistical similarity among the groups.

Table 3: Rate of the fracture analysed by SEM.

Surface treatment Fault Type A (%) Fault Type B (%) Fault Type C (%)
Polished Acid 15.70 6.80 77.50
Non-polished Acid 13.40 7.57 79.03
Polished Sandblasted 58.03 4.00 37.97
Non-Polished Sandblasted 59.23 4.67 36.10
Polished Control 91.03 8.97 0.00
Non-Polished Control 57.93 11.50 30.57

Type A — Adhesive fault between the ceramic and the resin cement.
Type B — Cohesive fault in the resin cement.

Type C — Cohesive fault in the glass-ceramic.
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9- FIGURES

Figure 1 — SEM image of polished control surface. Magnification of 2000X. Notice the

microretentions absence.

Figure 2 — SEM image of the non-polished control surface. Magnification of 2000X. Surface

irregularities that act as micro-retentions in a limited way.
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Figure 3 — SEM image of the polished surface conditioned with hydrofluoric acid. Magnification
of 2000X. Notice the projected disilicate crystals with a regular aspect. The space between the

crystals was filled by the glassy matrix and removed by the hydrofluoric acid.

Figure 4 — SEM image of the non-polished surface conditioned with hydrofluoric acid.
Magnification of 2000X. Crystals are also projected and with spaces between them due to the
glassy matrix. Notice the presence of fractures and irregularities in the lithium disilicate
disposition.
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Figure 5 — SEM image of the polished sandblasted surface. Magnification of 2000X. The
sandblasting changed the surface morphology creating irregularities that work as mechanical

microretention.

Figure 6 — SEM image of the non-polished sandblasted surface. Magnification of 2000X. The
additional sandblasting promoted a certain wear on the surface, flattening some spots that
presented a higher volume compared to the non polished control group.
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