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RESUMO

O objetivo deste estudo foi avaliar o efeito da abrasdo a ar de particulas
combinada com o uso de diferentes primers na resisténcia de unido por cisalhamento (RU)
imediata (24 horas) e de longo prazo (1 ano) do cimento resinoso a zircénia estabilizada por
itrio de alta translucidez. Métodos: Sessenta placas de zircbnia (Katana STML, Kuraray
Noritake Dental) foram divididas em 6 grupos (n = 10) para avaliacdo de RU usando trés
cimentos resinosos (Panavia V5, PV5, Kuraray Noritake Dental, Japdo; Variolink Esthetic
LC, VLK, lIvoclar - Vivadent, Liechtenstein; e Panavia SA Cement Universal, PSA, Kuraray
Noritake Dental, Japao). A superficie da zirconia foi jateada com particulas de éxido de
aluminio ou ndo jateada. Cada cimento foi utilizado com o primer indicado pelo fabricante.
Dois cilindros de cimento resinoso foram confeccionados na superficie da zirconia, um para
avaliacdo apds 24 horas e o outro ap6s 1 ano de armazenamento em agua. O padréo de
fratura também foi analisado. Resultados: Apds 24 horas, ndo houve diferencas na
resisténcia de unido entre os cimentos para as mesmas condi¢fes de tratamento. Apés 1
ano, a RU de todos os grupos diminuiu significativamente, exceto para PV5 associado ao
jateamento, que apresentou a maior RU de todos os cimentos. Para todos os cimentos, as
amostras sem jateamento apresentaram RU menor e maior taxa de falhas adesivas.
Conclusao: A resisténcia de unido ao cisalhamento obtida € maior quando os primers séo

combinados ao jateamento com particulas de éxido de aluminio.

Palavras-chave: Cimentos dentérios. Ceramica. Protese dentaria. Colagem dentéria.



ABSTRACT

The purpose of this study was to evaluate the effect of airborne particle abrasion
combined with different primers on the immediate (24-hours) and long-term (1-year) shear
bond strength (SBS) of resin cement to super-translucent YSZ. Methods: Sixty YSZ (Katana
STML, Kuraray Noritake Dental) plates were divided in 6 groups (n= 10) for SBS evaluation
using three resin cements (Panavia V5, PV5, Kuraray Noritake Dental, Japan; Variolink
Esthetic LC, VLK, Ivoclar-Vivadent, Liechtenstein; and Panavia SA Cement Universal, PSA,
Kuraray Noritake Dental, Japan). The YSZ surface was treated by airborne particle abrasion
(APA) or not (NAA). Each cement was used with the manufacturer indicated YSZ primer.
Two cylinders of resin cement were placed on the YSZ surface, one for evaluation after 24
hours and the other after 1 year of storage in water. The fracture pattern was also analyzed.
Results: At 24 hours, there were no differences in bond strength between the cements for
equal abrasion conditions. After 1-year, the SBS of all groups decreased significantly, except
for PV5 combined with APA, that showed the highest SBS of all cements. For all the
cements, NAA YSZ samples showed a lower SBS and a higher rate of adhesive failures.
Conclusion: Higher shear bond strength is obtained when primers are combined with

sandblasting using aluminum oxide particles.

Key words: Dental cements. Ceramics. Dental prosthesis. Dental bonding.



SUMARIO

1 INTRODUCAO
1.1 Ceramicas na odontologia
1.2 Ceréamicas cristalinas

1.3 Adeséo e cimentacao adesiva das ceramicas cristalinas

2 REVISAO DA LITERATURA
2.1 Abrasédo com particulas de éxido de aluminio
2.2 Condicionamento quimico com mondmeros funcionais
2.3 Procedimento para cimentacéo adesiva em zirconia

2.4 Limitacdes estéticas das cerdmicas cristalinas
3 PROPOSICAO

4 MATERIAL E METODOS
4.1 Preparo da zirconia
4.2 Preparo das amostras de cimento resinoso
4.3 Resisténcia de unido ao microcisalhamento
4.4 Padréo de fratura
4.5 Morfologia da superficie da zirconia

4.6 Andlise estatistica
5 RESULTADOS
6 DISCUSSAO
7 CONCLUSAO
REFERENCIAS

ANEXOS
Anexo 1 — Verificagdo de originalidade e prevencao de plagio

Anexo 2 — Iniciacao Cientifica

10

12

12

13

14

15

17

18

18

18

20

20

21

21

22

26

28

29

33

33

34



1 INTRODUCAO

1.1 Ceramicas na odontologia

As ceramicas sdo materiais amplamente utilizados e estudados na Odontologia
nos dias atuais. A selecdo desse material para o uso segue, principalmente, trés critérios:
adaptacdo, resisténcia e estética. A evolucdo tecnologica das cerdmicas odontolégicas tem
sido notavel nas ultimas quatro décadas. Um bom exemplo € a notavel evolucdo das
ceramicas feldspéticas e das cerédmicas a base de zircbnia. Em seu uso como material
restaurador, a porosidade da ceramica e a propor¢ao da fase vitrea em sua composi¢cao sao
fatores importantes que influenciam em suas propriedades mecéanicas e oOpticas. (Kelly et al.,
1996; Denry e Holloway, 2010)

As ceramicas feldspaticas, a base de dissilicato de litio e de leucita apresentam
as porcdes cristalina e vitrea. Além disso, esse material apresenta em sua composicao a
silica, que é dissolvida pelo acido hidrofluoridrico em seu tratamento para cimentacéo
formando micro-retengbes. Ja as ceramicas a base de zirconia diferem das outras
ceramicas utilizadas na Odontologia por apresentarem pouca fase vitrea ou apenas a fase
cristalina. Essa caracteristica dos materiais a base de dioxido de zircénio (ZrO,) influencia
tanto em suas propriedades O6pticas e fisicas, quanto em sua adesdo aos cimentos

resinosos (Chen et al., 1998; Mendonga et al., 2017)

1.2 Ceramicas cristalinas

Ao longo do tempo, a zircbnia apresentou-se como um material vantajoso na
Odontologia por suas propriedades mecanicas e estéticas. (Chevalier, 2006) Atualmente sua
utilizacdo se da principalmente em pilares de implantes, copings, coroas unitarias e

infraestruturas de préteses parciais fixas. (Mendonca et al., 2017)

A zircbnia pura € um material naturalmente polimoérfico e apresenta diferentes
fases de acordo com a temperatura a que é exposta. Em temperatura ambiente, a zircbnia
esta no estado monoclinico, passando para fase tetragonal quando a temperatura se
encontra acima de 1170°C. A fase cubica é observada quando a temperatura é superior a
2370°C. Um dos tipos de zircdnia utilizado na Odontologia € a zircbnia tetragonal
policristalina estabilizada por itrio (Y-TZP). O triéxido de itrio é utilizado em sua composicao

com o objetivo de estabilizar a fase tetragonal em temperatura ambiente. (Chevalier, 2006)
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1.3 Adeséo e cimentacéo adesiva das ceramicas cristalinas

Independentemente da concentragdo de itrio, devido a sua composicao
diferencial, a zircbnia ndo é afetada pelo condicionamento superficial com acido fluoridrico
(Thompson et al., 2011), que é o tratamento de superficie comumente utilizado para as
ceramicas vitreas. Além disso, a falta de silica na composicdo das ceramicas a base de
zircbnia ndo permite a unido com o agente silano, o qual é responsavel por unir (processo
de silanizacdo) materiais vitreos e organicos, como 0s monémeros resinosos utilizados na
Odontologia Restauradora. Desta forma, para a ceramica policristalina sédo sugeridos varios
outros métodos de condicionamento de superficie baseados no condicionamento mecanico
ou quimico para obter uma adesao aceitavel aos cimentos resinosos, como por exemplo, a
abrasdo a ar (jateamento) da zircbnia com particulas de trioxido de aluminio (Al,Os3),
jateamento com particulas de Al,Oj; revistas por silica, uso de plasma frio de argbénio e uso
de mondémeros adesivos especificos. (Canullo et al., 2014; Ozcan e Bernasconi, 2015;
Kaimal et al., 2017; Khan et al., 2017)

O maior problema encontrado em relagdo ao tratamento superficial para
cimentagcdo das cerdmicas a base de zircbnia € que os métodos conhecidos e utilizados
atualmente para tratamento de superficie e cimentacdo com cimentos resinosos, ndo séo
adequados para todas as aplicacfes clinicas, além de terem desconhecidas durabilidades
(Thompson et al., 2011), o que depende nado s6 da interacdo zircdnia-cimento-dentina, mas
também do sistema de condicionamento de superficie utilizado (micromecénico e/ou
guimico) e da composi¢cdo dos cimentos resinosos, além de outros fatores relacionados ao

ambiente bucal e as tensfes aplicadas. (Moura et al., 2018)

A abrasao a ar utilizando 6xido de aluminio (Al,Oz) € uma forma comum e féacil
de se aplicar em ambiente odontoldgico utilizada para aumentar a retencdo mecanica da
zirconia, pois melhora a interacdo entre 0 adesivo e a cerdmica ao aumentar a energia de
superficie e consequentemente a molhabilidade do cimento (Thompson et al., 2011; Al-
Shehri et al.,, 2017). Entretanto, estudos mostram que técnicas de abrasdo podem criar
microtrincas na superficie da zirconia, além de uma possivel mudanca de fase da tetragonal
para a monoclinica na superficie do material, o que diminui sua resisténcia a fratura.
(Campos et al., 2016)

Outra forma comumente utilizada para aumentar a retencdo mecénica da
zircbnia é a utilizacdo de mondmeros funcionais, que agem aumentando a adesdo de
cimentos resinosos através das ligagbes quimicas. (Moura et al., 2018) Um exemplo de

mondmero muito utilizado é o 10-metacriloiloxidecil di-hidrogénio fosfato (MDP). O MDP é
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produto da reacao entre o 4cido metacrilico e o &cido fosférico. Os cimentos contendo esse
monbmero reagem com 0s 0xidos, 0 que aumenta a interacdo com a superficie de zirconia.
Entretanto, tem sido reportado que a utilizagdo de unicamente cimentos resinosos contendo
esse mondmero ndo traz resultados satisfatérios de unido estavel com a zircdnia, se
mostrando necessario, portanto, o uso do MDP combinado com o jateamento com Al,Os.
(Bottino et al., 2014; Moura et al., 2018)
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2 REVISAO DA LITERATURA

Inicialmente, a utlizacdo da cerédmica a base de zirconia apresentou-se
vantajosa por suas propriedades mecéanicas indicadas na reabilitacdo de pacientes com
altas cargas mastigatorias. (Manicone et al.,, 2007) Entretanto, por ser uma ceramica
denominada policristalina, a zirconia ndo é afetada pelos métodos tradicionais de tratamento
de superficie utilizando acido hidrofluoridrico, comumente usados para as ceramicas vitreas.
(Chen et al., 1998) Essa caracteristica dificulta a ades&@o da zircbnia aos cimentos resinosos.
Foram desenvolvidos, entdo, métodos buscando aprimorar a resisténcia de unido da
zircbnia aos cimentos resinosos para que ela permanecesse satisfatoria a longo prazo.
Entre os métodos estéo: a abraséo a ar da superficie da zirconia com particulas de 6xido de
aluminio (Al,O3) e a utilizacdo de condicionadores quimicos especificos. (Blatz et al., 2003;
Thompson et al., 2011)

2.1 Abrasédo com particulas de 6xido de aluminio

O aumento de retencdo da ceramica a base de zircnia aos cimentos resinosos
produzido pelo jateamento da zirconia com particulas Al,Os, tem relagdo com o aumento na
molhabilidade da ceramica pelo cimento. (Thompson et al., 2011; Al-Shehri et al., 2017) Isso
demonstra a necessidade de avaliar os tipos de cimento e tratamentos utilizados nas
ceramicas a base de zircbnia. Pesquisadores também relataram, em um estudo que avaliou
os efeitos do jateamento com particulas de 6xido de aluminio na resisténcia da zircbnia na
simulacdo do contato oclusal, que os métodos de abrasdao de superficie podem causar
microtrincas que a longo prazo diminuem o desempenho das restauragdes por causar o
enfraquecimento da zirconia. (Zhang et al., 2004) Outro estudo comparando 4 marcas de
zircbnia através de andlise cristalografica e morfoldgica relatou que a abrasdo mecanica
com particulas 6xido de aluminio pode ndo aumentar significativamente a rugosidade da
superficie de algumas marcas de zirconia comercializadas, porém, esse método de
tratamento pode alterar a fase da superficie da zirconia (Inokoshi et al., 2018), o que pode
influenciar na resisténcia e caracteristicas Opticas da zircénia. Tais achados mostram que &
essencial a investigacdo dos efeitos do jateamento com éxido de aluminio a superficie da

ceramica a base de zirconia.

Em outro estudo, foi avaliada a unido de fragmentos de dentina a placas de
zircbnia por cimentos resinosos com o objetivo de comparar a combinacdo de tratamentos
de superficie da cerédmica utilizados (abrasdo mecéanica com particulas de 6xido de aluminio

e condicionamento quimico com primers de metal). Sem a abrasdo mecanica, os dois tipos
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de cimentos apresentaram resultados muito semelhantes. Concluiu-se também que a
abrasdo mecéanica com oxido de aluminio aumentou a resisténcia de unido de ambos o0s
cimentos avaliados. Um resultado a ser destacado é que neste estudo as amostras
utilizando cimento a base do monémero 10-metacriloiloxidecil di-hidrogénio fosfato (MDP)
juntamente a abrasdo mecénica apresentaram um aumento significativo da resisténcia de
unido a superficie de zircbnia. (Cavalcanti et al., 2009). Esse resultado é coincidente com
outros estudos que indicam as vantagens de aplicar condicionadores com MDP para

melhorar a adeséao dos cimentos resinosos a zirconia (Blatz et al., 2004, 2010)

2.2 Condicionamento quimico com mon&meros funcionais

Complementarmente, diversos autores tém, entdo, estudado os métodos de
tratamento da zircdnia, os primers, os tipos de cimento utilizados e a resisténcia de unido a
curto e longo prazo. O uso de condicionadores quimicos contendo monémeros funcionais
para aumentar a retengdo mecénica da zircOnia aos cimentos resinosos através das
ligagbes quimicas também €& um método frequentemente utilizado. Um dos principais
mondmeros utilizados é o ja citado MDP, que reage com os éxidos da zircbnia aumentando
a interagcdo com a sua superficie. (Moura et al., 2018) Por outro lado, alguns estudos
reportam que a utilizagdo apenas do monémero MDP, sem o prévio jateamento da
ceramica, ndo traz bons resultados na unido de cimentos resinosos a zirconia, sendo
essencial o uso do MDP combinado com a abrasdo mecéanica com particulas de 6xido de
aluminio. (Bottino et al., 2014, Blatz et al., 2010, 2016)

Com o objetivo de avaliar o efeito desses condicionadores e do envelhecimento
artificial por termociclagem na resisténcia de unido por cisalhamento de cimentos resinosos
a zirconia translicida, pesquisadores investigaram primers com diferentes mondmeros
funcionais. Nesse caso o tratamento a que a zirconia transltcida foi submetida foi apenas o
desgaste de sua superficie com lixa d’agua de carboneto de silicio a fim de deixa-la plana.
As amostras condicionadas com primers contendo MDP obtiveram melhores resultados de
resisténcia de unido do que outros primers, ap0s serem submetidas a termociclagem.
(Yagawa et al., 2018) Isso reafirma a hipotese de que o uso do MDP é eficaz na ligacao

entre a zirconia e 0s cimentos resinosos.

Por esses motivos, 0 uso concomitante da abrasdo mecénica e primers ou
cimentos contendo mondémeros funcionais também é comum e frequentemente descrito. Em
um estudo, seis cimentos autoadesivos foram avaliados por pesquisadores em relagéo a

sua adesdo a zircbnia em amostras com e sem jateamento com o6xido de aluminio. Os
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resultados do estudo mostraram que todos os cimentos avaliados apresentaram valores de
resisténcia de unido mais altos quando as amostras foram submetidas a abrasdo da
superficie da ceramica com particulas de 6xido de aluminio. Além disso, o cimento contendo
o mondémero MDP em sua composi¢do apresentou bons resultados quando utilizado sem e

também em conjunto a abras@o mecanica prévia da zirconia. (Blatz et al., 2010)

E vélido apontar que pesquisas relataram que, apesar de ser considerado um
dos melhores mondmeros funcionais na adesdo de ceramicas, impurezas presentes em
cimentos e primers contendo MDP podem influenciar na unido da ceramica ao substrato.
(Yoshihara et al., 2015) Tudo isso demonstra relevancia cientifica dos estudos relacionados
a primers e cimentos contendo MDP. Um estudo avaliou o efeito do uso de primers
contendo MDP na adeséo de cimentos resinosos autoadesivos que continham ou ndo MDP
em sua composicdo, ap0s a abrasdo mecénica de todas as amostras com Oxido de
aluminio. Os resultados obtidos mostraram que enquanto 0 uso dos primers com O0sS
cimentos sem MDP forneceu aumento significativo na adeséo a zircbnia, o uso do primer
contendo MDP concomitantemente ao cimento contendo MDP em sua composi¢cdo ndo
causou um aumento significativo na resisténcia de unido, sugerindo que o aumento da
concentracdo de MDP proveniente do uso do primer em conjunto ao cimento com o
mondémero nado trouxe melhorias a adesao. (Go et al., 2019) Em contrapartida, achados de
outro estudo mostraram que maiores concentracdes de MDP promoveram, sim, uma maior
resisténcia de unido. (Nagaoka et al., 2017) Isso também esta relacionado a hipétese de que
pode haver diferencas na adesdo de diferentes cimentos quando submetidos ao mesmo

tratamento e condicdo de tempo de armazenamento.

2.3 Procedimento para cimentacdo adesiva em zirconia

Diferentes pressdes das particulas de 6xido de aluminio aplicadas no jateamento
da zircbnia translicida foram analisadas por pesquisadores em relacdo a sua adesédo a
cimentos resinosos, a fim de avaliar o efeito desse tratamento concomitantemente ou ndo ao
uso de primers, a curto e longo prazo. Os resultados obtidos mostraram que as amostras
ndo jateadas contendo apenas o MDP proveniente de primer ou cimento como forma de
ligacdo ndo apresentaram adesédo satisfatéria, enquanto a combinagdo do MDP a abrasao
proporcionou ligacdo mais confidvel. Além disso, a resisténcia de unido variou de acordo
com as diferentes pressdes aplicadas e tempo de armazenamento. Apos o prazo de 150
dias de armazenamento em 4gua, a adesdo do grupo jateado com maior presséo diminuiu
drasticamente. (Aung et al., 2019) Isso pode estar relacionado com a perda da resisténcia

de unido causada pelo longo tempo em armazenamento e pela abrasdo excessiva da alta
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pressdo de jateamento, causando um estresse mecéanico a superficie da zircdnia, podendo
comprometer sua resisténcia. A avaliacdo das amostras em longo prazo se mostra
interessante para analisar, além da durabilidade de resisténcia de unido entre cimento e
ceramica, as possiveis alteracdes que o tempo e as condi¢cbes de armazenamento podem

trazer a superficie da zirconia.

Atualmente, o protocolo aceito e utilizado para a cimentacdo adesiva da zirconia
€ o jateamento da superficie da cerdmica com particulas de 6xido de aluminio de 50um, por
entre 10 a 15 segundos, a uma distancia de 10mm, aplicadas a uma presséo de 0.3 Mpa,
perpendicularmente a superficie da zircénia, seguido da lavagem com 4gua e secagem com
jatos de ar por 30 segundos (Grasel et al., 2018; Go et al., 2019; Zhang et al., 2020) Para a
cimentagdo das ceramicas a base de zirconia o cimento ideal a ser utilizado € o cimento
resinoso contendo MDP em sua composi¢do ou na forma de primer, sendo o protocolo para
cimentagdo a aplicagdo do primer (se necessério), aplicacdo do cimento seguindo as
orientagBes do fabricante e fotoativagdo por 40 segundos. (Blatz et al., 2016; Grasel et al.,
2018; Moura et al., 2018; Yagawa et al., 2018)

Contudo, os protocolos mais estudados para cimentacéo de proteses de zirconia
tem avaliado o material convencional com baixas propriedades Opticas. O constante
desenvolvimento na ciéncia dos materiais dentarios possibilitou relevantes melhorias as
propriedades Opticas da zircOnia, o que trouxe, em consequéncia, melhores caracteristicas
estéticas, aumentando a indicacdo desse material em restauracdes na regido anterior com
maior demanda estética (Stawarczyk et al., 2017), porém, estudos a longo prazo avaliando a
eficacia de diferentes sistemas de cimentacdo na adesédo a zirconias translicidas sdo ainda

€SCasso0s.

2.4 LimitacOes estéticas das ceramicas cristalinas

Apesar das propriedades mecanicas superiores apresentadas pela zirconia em
funcdo de sua composicdo diferencial resultarem em uma ampla utilizacdo desse material
na reabilitagdo de pacientes com cargas mastigatérias altas (Manicone et al., 2007), a
ceramica a base de zircdnia, em sua composicao tradicional contendo 3% em mol de 6xido
de itrio, possui alta opacidade, o que limita sua utilizacdo em restauracfes anteriores, que
demandam estética adequada. Essas caracteristicas Opticas e estéticas insatisfatorias sédo
comumente relacionadas a fase tetragonal da zircbnia (Zhang e Lawn, 2018) e as
impurezas, como a alumina que apresenta diferente indice de refracdo, presentes na

ceramica. (Le et al.,, 2019) Havendo tais limitacdes, com intuito de uma melhora nas
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possibilidades estéticas, foram desenvolvidos novos tipos de ceramicas a base de zirconia.
Assim, de acordo com a evolucdo em sua composi¢éo, a zirconia pode ser dividida em trés
geracoes. A primeira geracao de zircbnia translicida é parcialmente estabilizada por itrio e
apresenta alta opacidade, resisténcia e tenacidade. A segunda geracao apresenta melhores
propriedades estéticas devido as menores particulas de zircbnia em sua composi¢do. Ja a
terceira geracao teve um aumento de 6xido de itrio chegando a porcentagem de mais de 3
mol%, resultando em melhores propriedades Opticas e estéticas. (Stawarczyk et al., 2017)

Sendo assim, a terceira geracdo da zircbnia € estabilizada por maior
porcentagem de itrio e apresenta maior transmissdo de luz através do material,
possibilitando uma estratificacdo e translucidez mais semelhantes as caracteristicas naturais
do dente. Isso ocorre devido a maior concentracdo de fase cubica da zircbnia, que
apresenta melhores propriedades Opticas em comparagdo a zirconia com maior
concentracdo de fase tetragonal. (Baldissara et al., 2010; Guess et al.,, 2011; Rinke e
Fischer, 2013). Apesar dos avancos, ainda existem poucas informagdes e estudos avaliando
a resisténcia de unido de cimentos resinosos a zircOnia translicida, o que refor¢ca a
necessidade de um estudo investigando a importancia e as consequéncias do tratamento
prévio da zircbnia com particulas de 6xido de aluminio, do uso de diferentes primers e
cimentos contendo MDP e principalmente da avaliagcdo dos tratamentos e cimentacéo
também em longo prazo. O melhor conhecimento de tratamentos, primers e cimentos e do
comportamento da cerdmica a base de zirconia possibilita, portanto, uma melhora nas

aplicacdes clinicas de restauracdes utilizando esses materiais.
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3 PROPOSICAO

O objetivo deste projeto foi comparar o efeito na resisténcia de unido por
cisalhamento de trés cimentos resinosos a zircOnia, com e sem jateamento com particulas
de Al,O3; quando € aplicado um agente de unido. Foram realizadas avalia¢cdes de padrédo de
fratura e resisténcia de unido por cisalhamento imediata e apds 1 ano de armazenamento

em agua para avaliar o efeito dos tratamentos em longo prazo.
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4 MATERIAL E METODOS

4.1 Preparo da zirconia

Um disco néo sinterizado de zirconia de alta translucidez estabilizada com itrio
(98,5 mm de diametro, 14 mm de altura, Katana STML, Kuraray Noritake, Toéquio, Japao), foi
seccionado em placas utilizando uma lamina diamantada de baixa velocidade (Isomet 1000
Precision Saw, Buehler, Lake Bluff, IL, EUA). As placas obtidas foram sinterizadas em um
forno (Cercon Heat Plus, Degudent GmbH, Alemanha) a 10°C/min até uma temperatura final
de 1500°C (tamanho de 11,4 mm x 6,2 mm x 1,3 mm ap0s a sinterizacao) e divididas
aleatoriamente em dois grupos. A superficie do primeiro grupo foi tratada com abraséo a ar
de particulas usando um jateador (Microetcher I, Danville Engineering, San Ramon, CA,
EUA) com particulas de 6xido de aluminio (50 um, Bio-Art, S&o Carlos, SP, Brasil) por 10s, a
0,25 MPa, a uma distancia de 10mm e submetida ao banho de ultrassom por 3 min em agua
destilada. O segundo grupo ndo recebeu abraséo a ar.

4.2 Preparo das amostras de cimento resinoso

Trinta placas jateadas e trinta placas nao jateadas foram divididas em seis
grupos (n = 10), para teste de resisténcia de unido ao cisalhamento de trés cimentos
resinosos: Panavia V5 (PV5, Kuraray Noritake Dental, Téquio, Japao), Variolink Esthetic LC
(VLC, Ivoclar Vivadent AG, Schaan, Liechtenstein) e Panavia SA Cement Universal (PSA,
Kuraray Noritake Dental, Toquio, Japao). Os cimentos testados foram aplicados de acordo
com as instru¢gbes do fabricante. Para PV5, uma fina camada de Tooth Primer (Kuraray
Noritake Dental, Téquio, Japdo) foi aplicada na placa de zircbnia apos a aplicagdo do
Clearfill Ceramic Primer Plus (CCPP, Kuraray Noritake Dental, Téquio, Japdo) e antes da
aplicacdo do cimento. Para o VLK foi utilizado o Monobond (MNB, Ivoclar Vivadent AG,
Schaan, Liechtenstein) antes da aplicacdo do cimento. O cimento PSA ndo empregou
nenhum primer ou agente de unido. Todas as informacfBes sobre a composicdo dos

materiais usados séo apresentadas na Tabela 1.

Duas amostras de cimento foram fabricadas em forma de cilindro (1,5 mm de
diametro; 1,5 mm de altura) na superficie da zirconia tratada utilizando um molde de
polivinilsiloxano pesado (Putty Soft, 3M Oral Care, St Paul, MN, EUA). Todas as amostras
foram fotopolimerizadas com um diodo emissor de luz de amplo espectro (emitancia de
1.478 mW/cm2, Valo Cordless, Ultradent Products Inc., South Jordan, UT, EUA). Em cada

placa, um cilindro foi testado ap6s 24 horas e o outro ap6s um ano de armazenamento em



dgua destilada a 37°C (Fanen,

armazenamento foi trocada a cada quatro semanas.

Tabela 1 — Informacdes dos sistemas de cimentacéo avaliados
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Guarulhos, SP, Brasil). A agua utilizada para o

(continua)

Produto Composicgéo Cor Lote
Katana Zirconia STML  Oxido de zirconio, 6xido de itrio, pigmentos A3,5 DNXJG
Monobond N Solucao alcodlica de metacrilato de silano, X44024

metacrilato de &cido fosférico e metacrilato de

sulfeto.
Variolink Esthetic LC Mondmeros UDMA, monémeros de metacrilato,  Neutral X43425
(Ivoclair — Vivadent) carga de trifluoreto de itérbio, carga de esferéide

misturada com 6xido, lvocerin®, estabilizadores,

pigmentos
Tooth Primer 10-MDP, 2-HEMA, dimetacrilato alifatico BMO0046

hidrofilico, aceleradores, agua
Clearfil Ceramic Primer 3-metacriloxipropil trimetoxissilano, 10-MDP, 3W0025
Plus etanol
Panavia V5 (Kuraray Pasta A: Bis-GMA, TEGDMA, dimetacrilato Clear BG0014

Noritake Dental Inc.)

aromatico hidrofébico, dimetacrilato alifatico
hidrofilico, iniciadores, aceleradores, massa de
vidro de bario silanado, massa de vidro

silanoado de fluoroalminossilicato

Pasta B: Silica coloidal Bis-GMA, dimetacrilato
aromatico hidrofébico, dimetacrilato alifatico
hidrofilico, massa de vidro de bario silanado,
massa de vidro de bério silanado, massa de
oxido de aluminio silanado, aceleradores, d-

canforquinona, pigmentos
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Tabela 1 — Informacdes dos sistemas de cimentagéo avaliados
(conclusao)

Produto Composicgéo Cor Lote
Panavia SA Cement Pasta A: fosfato de 10-metacriloiloxidecil di- A2 7W0023
Universal (Kuraray hidrogénio (MDP), bisfenol A diglicidilmetacrilato

Noritake Dental Inc.) (Bis-GMA), dimetacrilato de trietilenoglicol

(TEGDMA), dimetacrilato aromético hidrofébico,
2-hidroximetacrilato (HEMA), vidro de bario
silanizado, silica coloidal silanizada,
canforquinona, peréxido, catalisadores,

pigmentos

Pasta B: dimetacrilato aromatico hidrofébico,
agente de acoplamento de silano, vidro de bario
silanizado, 6xido de aluminio, fluoreto de sddio

(menos de 1%), canforquinona, aceleradores

4.3 Resisténcia de unido ao microcisalhamento

Para o teste de resisténcia de unido ao cisalhamento, cada placa foi fixada em
um padrdo metalico com cola de cianoacrilato (Super Bonder Power Flex, Loctite, Sao
Paulo, SP Brasil) com um acelerador (Zap Zip Kicker, Pacer Technology, Ontario, CA, EUA).
O diametro de cada cilindro foi medido com paquimetro digital (Mitutoyo Corp., Kawasaki,
Japao). O dispositivo de teste foi colocado em uma maquina de teste universal (EZ-test-
500N, Shimadzu Co., Kyoto, Japao). Um fio fino (diametro de 0,20mm) foi posicionado em
torno dos cilindros na interface cimento-zircbnia e uma carga de tracdo (0,5 mm/min) foi
aplicada até a falha. A resisténcia de unido maxima foi registrada em Newtons (N) e
transformada em megapascal (MPa) dividindo N pela area aderida. Todas as medi¢cbes

foram realizadas por um unico operador sem informacgé&o do grupo testado.

4.4 Padrado de fratura

Para a andlise do padréo de fratura, as placas foram colocadas em um
dessecador por 48 horas e suas superficies foram submetidas a pulverizacdo catdédica com
ouro (Desk Il, Denton Vacuum Inc., NJ, EUA). As amostras foram analisadas através da

microscopia eletrénica de varredura (MEV) com ampliacdo de 35X (JSM IT 300; Jeol,
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Toquio, Japdo). As falhas foram classificadas em: (1) falha adesiva entre o cimento e a
zirconia, (2) falha coesiva dentro do cimento e (3) falha mista.

4.5 Morfologia da superficie da zirconia

Para andlise da morfologia da superficie da zircbnia, placas de zirconia
adicionais foram sinterizadas e submetidas ou ndo ao jateamento com particulas de oxido
de aluminio, seguindo o protocolo descrito anteriormente. Todos 0s espécimes foram
armazenados em gel de silica por 24 horas antes do revestimento por pulverizagdo catodica

com ouro (Desk Il) e examinados em MEV com aumento de 1000X.

4.6 Andlise estatistica

Os dados para resisténcia de unido foram testados para normalidade e
homocedasticidade, confirmados pelos testes de Shapiro-Wilk e Levene. Os dados de
resisténcia de unido foram analisados por ANOVA de trés fatores (Cimento * Abras&o por ar
* Tempo de armazenamento) e teste post hoc de Tukey LSD (a = 0,05). Para a analise do
padréo de falha, a taxa de incidéncia de cada padrdo de fratura foi calculada como uma

porcentagem para cada grupo.
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5 RESULTADOS

A comparacéo dos resultados de resisténcia de unido apés 24 horas e 1 ano de
armazenamento em agua obtidos no presente estudo podem ser observados na Tabela 2. A
andlise estatistica indicou que os fatores material (p = 0.0113), tratamento (p < 0.0001) e
tempo (p < 0.0001), assim como a dupla interacdo entre material*tratamento (p = 0.0044)

influenciaram significativamente os resultados.

Tabela 2 — Resisténcia de unido ao cisalhamento dos cimentos avaliados, segundo o tratamento e
tempo de armazenamento

24 horas 1 ano
cimento com jateamento* sem jateamento com jateamento* sem jateamento
PV5 23,8 *+ 3,6 Aa 12,5 +4,0 Ab 196 +4,6Aa 55 *1,0Ab
VLK 22,1 +5,6 Aa 14,3 +55Ab 136 *2,2Bb 6,4 *13ADb
PSA 22,6 + 3,2 Aa 11,5 +29Ab 133 £2,1Bb 46 +0,8Ab

Nota: Letras diferentes indicam diferenca estatisticamente significativa. Letras mailsculas comparam cimentos
(Panavia V5, Variolink Esthetic LC e Clearfil SA Cement Universal) no mesmo tempo de armazenamento e
tratamento (jateamento ou nao), letras minusculas comparam tempos de armazenamento para 0 mesmo
cimento e tratamento (jateamento ou n&o). * indica que o jateamento feito nas amostras, independente do
cimento e dentro do mesmo tempo de armazenamento, mostrou diferenca significativa com relacdo as

amostras néo jateadas.

Na avaliagcdo de 24 horas, ndo houve diferenca significativa na resisténcia de
unido entre os cimentos avaliados, dentro da mesma condi¢cdo de tratamento (jateados ou
ndo). Entretanto, na avaliacdo ap6s um ano, a resisténcia do PV5 com jateamento foi a
maior de todos os grupos. Em relacdo ao jateamento das amostras, a resisténcia de unido
de todos os cimentos analisados foi menor quando a zirconia ndo foi jateada, para os dois
tempos avaliados. Também foi possivel observar que dentre as amostras sem jateamento,
as de VLK apresentaram valores médios (numéricos) discretamente maiores que as

amostras de PV5 e PSA, mas nao houve diferenca estatistica entre os materiais.

Em relagdo ao tempo e tratamento das amostras, a resisténcia de unido
apresentou diminuicdo significativa apdés o armazenamento por 1 ano para todos 0s grupos
exceto para o PV5 com jateamento da zircénia, o qual ndo apresentou queda significativa ha
resisténcia de unido ap6s o armazenamento prolongado. A Figura 1 representa 0s

resultados percentuais dos padrdes de fratura identificados para cada material e tratamento
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da zircbnia, ap6s a avaliacdo imediata em 24 horas e ao lado imagens representativas de
cada tipo de falha por MEV.

A
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Sem jatear Jateado Sem jatear Jateado Sem jatear il ” \\1
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Figura 1 — Grafico de padréo de fratura ao teste de microcisalhamento para os cimentos avaliados
apos 24 horas (A); Imagem de falha coesiva (B); Imagem de falha adesiva (C); Imagem
de falha mista (D)

Para as amostras analisadas ap6s 24 horas, para todos os cimentos, o padrao
de falha quando a zircbnia ndo foi jateada apresentou uma ampla predominancia de falha
adesiva, a qual ocorre quando ha desprendimento praticamente total do cimento resinoso da
placa de zirconia com a aplicacdo da carga. No caso das amostras jateadas, ndo houve
padrdo determinante entre os 3 cimentos avaliados, porém para todos os cimentos, a
porcentagem de falhas coesivas no cimento resinoso foi maior nas amostras jateadas do
que quando ndo foi feito o jateamento. O PV5 particularmente apresentou maior
porcentagem da falha coesiva, o que significa que a maior parte do cimento resinoso
permaneceu aderido a placa de zirconia apés o teste, ou seja, o cimento sofreu fratura no
seu corpo e ndo se desprendeu totalmente. O VLK mostrou porcentagem semelhante de
falhas coesiva e mista e o PSA apresentou maior porcentagem de falha mista com o teste
de microcisalhamento em 24 horas. N&o foi possivel realizar a analise de padrao de fratura
das amostras armazenadas por 1 ano devido ao periodo de paralisagdo (abril a agosto)
referente & pandemia do COVID-19.
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A andlise da superficie da zirconia com MEV demonstrou notaveis diferencas em
sua superficie quando ela ndo recebeu jateamento (Figura 2) em comparacdo a superficie
jateada com 6xido de aluminio (Figura 3).

Figura 2 — Imagem de microscopia da superficie da zircbnia polida sem
tratamento com particulas de 6xido de aluminio (aumento de 1000x)
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Figura 3 — Imagem de microscopia da superficie da zirconia jateada com
particulas de 6xido de aluminio de tamanho de 50 um (aumento de
1000x)

As imagens de microscopia eletrdnica de varredura demonstraram que quando a
zircbnia ndo é jateada, ela apresenta uma superficie lisa, com poucos defeitos superficiais,
enquanto ap0s o jateamento sdo visiveis micro-rugosidades causadas na zircOnia pelo
impacto das particulas de Al,O; com a placa, produzindo um aumento na area e rugosidade

da superficie.
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6 DISCUSSAO

Com base nos resultados obtidos ap6s 24 horas e 1 ano dos cimentos avaliados
(PV5, VLK e PSA), pode-se dizer que ndo houve notavel diferenca entre eles na resisténcia
de unido por cisalhamento na avaliacdo imediata, porém houve significativa queda nos
valores apos 1 ano de armazenamento, sendo amostras jateadas ou ndo. A Unica excecao
se deu para o cimento PV5, que apresentou resultados semelhantes para resisténcia de

unido nas amostras jateadas avaliadas imediatamente e apos 1 ano.

A capacidade de manter a resisténcia de unido apds o armazenamento pode ser
resultado do efeito conjunto do jateamento da zircdnia com o6xido de aluminio (Al,Os) que
aumenta sua retengdo mecénica e consequentemente a molhabilidade do cimento
(Thompson et al., 2011; Al-Shehri et al., 2017) e a presengca do monémero 10-MDP no
Ceramic Primer do sistema de cimentagdo do PV5, que aumenta a interagdo com a
superficie de zirconia devido a sua reagcdo com os Oxidos e traz resultados satisfatorios
quando usado concomitantemente a técnica de abrasdo da ceramica. (Bottino et al., 2014;
Moura et al., 2018) Apesar do cimento PSA também apresentar o monémero 10-MDP em
sua composicao, esse cimento & do tipo “passo uUnico”, ndo utilizando condicionadores ou
primers, o que pode diminuir a capacidade do MDP de interagir e se ligar a superficie da
zircOnia e explica o resultado inferior ao obtido pelo PV5.

E importante indicar que para todos os cimentos, nos diferentes tempos de
armazenamento avaliados, foram notados maiores valores de resisténcia de unido nas
amostras jateadas com Oxido de aluminio, quando comparadas com as amostras que sO
foram tratadas com os condicionadores dos cimentos. Esse resultado pode estar
relacionado a perda do efeito de retengdo mecéanica na zirconia (Thompson et al., 2011; Al-
Shehri et al., 2017) e pode sugerir que o efeito da unido quimica atingida com os diferentes
cimentos ndo é tdo forte quanto o efeito da associacao do jateamento a aplicacdo dos
primers. Isto também é confirmado pela predominancia no padrdo de fratura no teste de
cisalhamento de falhas adesivas, o que significa que houve desprendimento praticamente
total do cimento resinoso da placa de zircbnia, para as amostras sem jateamento para os 3

cimentos avaliados.

Na avaliagdo ap0s 24 horas, as amostras jateadas de PV5 e PSA apresentaram
valores de resisténcia de unido por cisalhamento discretamente mais altos do que as
amostras de VLK. A diferenca do VLK com 0s outros cimentos avaliados € que ele ndo
contém o mondmero 10-MDP, e por isso, ndo tem o beneficio de estabelecer ligagcbes

quimicas. (Moura et al., 2018) Entretanto, dentre as amostras sem jateamento, em ambas
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as avaliacdes (24 horas e 1 ano), as de VLK apresentaram valores discretamente maiores
gue as amostras de PV5 e PSA, mesmo as Ultimas apresentando MDP em suas
composicOes. Apesar das diferencas ndo serem significativas, os resultados podem sugerir
que apenas 0 uso de cimentos ou primers com 10-MDP néo produz resultados tdo
satisfatérios na resisténcia de unido com a zircbnia quanto os mostrados pelo uso
concomitantemente com técnica de abraséo da zircénia (jateamento com Al,O3). (Bottino et
al., 2014; Moura et al., 2018)
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7 CONCLUSAO

Apesar dos avanc¢os na ciéncia dos materiais dentarios, o tratamento quimico da
superficie da zircbnia com primer ndo foi suficiente para superar os resultados de resisténcia
de unido obtidos quando primers foram aplicados em conjunto com o jateamento,
principalmente quando a zirconia é utilizada para fabricar restauracées que dependem de
uma boa adesao.
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