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RESUMO

O objetivo foi avaliar o efeito dos tempos e protocolos de pds-silanizagédo
na hidrofobicidade da superficie ceramica e resisténcia de unido com o cimento
resinoso. Noventa placas (10 x 6 x 2mm) ceramicas foram obtidas e divididas em 9
grupos: tempo de aplicacdo do silano (10 s, 30 s e 60 s) e protocolos de pos-
silanizacdo (5 s de secagem; lavagem - 10 s e secagem -30s; e, secagem com ar
quente por 20 s). A superficie ceramica foi tratada com acido fluoridrico (20%, por 5
s). Moldes de silicone com 6 orificios foram posicionados sobre a placa ceramica
tratadas, inserido o cimento resinoso e fotoativado. Depois de 24 h, os espécimes
submetidos ao ensaio de cisalhamento. A falha foi analisada em microscopia
eletronica de varredura. O angulo de contato mensurado em gonidmetro. Testes de
Kruskal Wallis e Mann-Whitney (a= 0.05) foram usados na andlise estatistica. Os
protocolos de pos-sinalizacdo mostraram diferenca estatistica nos valores de
resisténcia de unido. O silano aplicado por 10 s e secos com ar por 5 s produziu
valores inferiores (p <0,05) quando comparado com os protocolos “lavar e secar” e “ar
quente”. A aplicagao do silano - 30 s, gerou fratura do tipo coesivo no cimento. O
silano - 10 s mostrou fratura adesiva e coesiva. Concluimos que o tempo de espera
(10,30 e 60 s) apos aplicacao do silano ndo alterou a energia livre de superficie e os
protocolos de péds-silanizacdo “lavar e secar” ou “ar aquente” podem efetivar a

resisténcia de uniao.

Palavras-chave: Ceramica. Silano. Resisténcia de unido. Angulo de contato.



ABSTRACT

Abstract The objective was to evaluate the effect of post-silanization times
and protocols on the hydrophobicity of the ceramic surface and strength of union with
resin cement. Ninety ceramic plates (10 x 6 x 2mm) were obtained and divided into 9
groups: silane application time (10 s, 30 s and 60 s) and post-silanization protocols (5
s drying; washing - 10 s and drying -30s; and, drying with hot air for 20 s). The ceramic
surface was treated with hydrofluoric acid (20% for 5 s). Silicone molds with 6 holes
were positioned on the treated ceramic plate, inserted the resin cement and
photoactivated. After 24 h, the specimens submitted to the shear test. The failure was
analyzed by scanning electron microscopy. The contact angle measured in
goniometer. Kruskal Wallis and Mann-Whitney tests (a= 0.05) were used in statistical
analysis. The post-signaling protocols showed statistical difference in the values of
union resistance. The silane applied for 10 s and dried with air for 5 s produced lower
values (p <0.05) when compared with the protocols "wash and dry" and "hot air". The
application of silane - 30 s, generated cohesive fracture in cement. Silane - 10 s
showed adhesive and cohesive fracture. We conclude that the waiting time (10.30 and
60 s) after silane application did not alter the surface free energy and the post-

silanization protocols "wash and dry" or "hot air" can improve the union resistance.

Key words: Ceramics. Silane. Union resistance. Contact angle.
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1 INTRODUCAO

Um ndmero cada vez maior de sistemas totalmente ceramicos com
variadas composicdes esté disponivel no mercado, fazendo com que o material possa
ser indicado em diferentes situacdes clinicas (Blatz, 2003). Essas ceramicas
odontologicas podem ser classificadas de acordo com o conteudo vitreo em
policristalinas e vitreas (Tian et al., 2004). As vitroceramicas (ceramicas vitreas)
possuem em sua composi¢do uma matriz rica em silica que pode ser reforgada por
cristais (Gracis et al., 2015). A popularidade deste tipo de restauracbes tem base na
estética, propriedades mecanicas, biocompatibilidade e longevidade clinica (Hallmann
et al., 2018; Rauch et al., 2018).

A cimentacdo adesiva das ceramicas vitreas € feita por meio da utilizacéo
um agente resinoso e durabilidade clinica depende de uma efetiva unido entre cimento
resinoso e ceramica (Baratto et al., 2015; Matinlinna et al., 2018). Esta unido esta
fundamentada em dois mecanismos principais: retencdo micromecanica e ligacoes
quimicas (Tian et al., 2014; Gracis et al., 2015). A retencdo mecéanica pode ser obtida
por meio do condicionamento da cerdmica com acido fluoridrico. Este acido reage
com a silica (SiOz2), produzindo uma dissolucéo parcial da matriz vitrea e um aumento
da rugosidade na superficie (Brentel et al., 2007; Tian et al., 2014). Por outro lado, a
unido quimica pode ser estabelecida através da utilizacdo do silano (y-
methacryloxypropyltrimethoxysilane), molécula com grupos funcionais alcoxi que apés
hidrolisadas formam radicais silanol (Matinlinna e Vallittu 2007).

As moléculas de silano, apés ativacao via hidrélise, sdo capazes de se ligar
de um lado as hidroxilas presentes na superficie da ceramica e na outra extremidade
polimerizar-se com 0s grupamentos metacrilatos do cimento resinoso (Lung e
Matinlinna 2012). Os silanos estdo disponiveis comercialmente na forma pre-
hidrolisada em solu¢des de frasco Unico ou em sistemas de dois frascos (Lung e
Matinlinna 2012). Os silanos pré-hidrolisados apresentam como principal vantagem a
facilidade de aplicacdo. No entanto, possuem um menor tempo de vida util, devido a
formacdo de oligbmeros inativos, incapazes de formar ligagdes quimicas com a
superficie da ceramica (Alex, 2008; Matinlinna et al., 2018). Ja, o sistema de dois
frascos apresenta um frasco contendo silano nao-hidrolisado dissolvido em etanol e

no outro uma solucdo de &cido aceético. O conteudo dos dois frascos deve ser
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misturado antes do uso para permitir a hidrdlise do silano, o que aumenta o tempo de
validade do produto, além de sua reatividade inicial (Alex, 2008; Matinlinna et al.,
2018).

Apos aplicacéo, a solugdo de silano deve ser deixada em contato com a
superficie da ceramica por um determinado tempo, de modo a permitir a completa
evaporacao de solventes e subprodutos da reacao, favorecendo a formacao de maior
quantidade de ligag6es silandis com a superficie da ceramica (Pilo et al., 2016). A
maior parte dos fabricantes recomenda um tempo de espera pos-silanizacao de 60
segundos. Também tem sido demonstrado que tempos prolongados de até 5 a 7
minutos ndo resultam em maiores valores de resisténcia de unido comparado ha 1
minuto (Ozcan et al., 2004; Pilo et al., 2016). No entanto, estudos avaliando tempos
menores que o recomendado pelo fabricante ndo foram encontrados. Uma reducao
do tempo de espera poés-silanizacdo seria interessante uma vez que quanto maior a
exposicao da camada de silano a umidade, maior o risco de contaminacéo, além de

um menor tempo de espera que resultaria em reducéo do tempo clinico.

Por outro lado, a estrutura da camada de silano aplicada na superficie da
ceramica é influenciada pela composicédo da solucédo de silano e pelos protocolos de
pos-silanizacdo (Queiroz et al., 2012). Estes protocolos tém como fung¢do remover a
agua, solventes e contaminantes da camada de silano para aumentar os locais
acessiveis para unido da molécula de silano com a superficie ceramica, além de
aumentar as reagdOes de condensacao na solucédo de silano (Shen et al., 2004). A
eficiéncia de diferentes protocolos pode variar conforme a composicdo do silano
(Baratoo et al., 2015). Usualmente os fabricantes recomendam a aplicacdo de suaves
jatos de ar que parece nao ser suficiente para remover efetivamente os solventes
(Queiroz et al., 2012; Corazza et al., 2013). A utilizacdo de ar quente também tem sido
uma das alternativas avaliadas nesse processo de pos-silanizacdo. No entanto, a
efetividade desse protocolo ainda ndo é um consenso (Monticelli et al., 2006; Carvalho
et al., 2011; Queiroz et al., 2012; Yavuz e Eraslan 2016). Um produto que simplifica a
técnica de silanizacéo (self-etching ceramic primer) indica a lavagem com agua apos
a aplicacdo do material (Volkel e Braziulis 2015). Sendo assim, a efetividade desses
protocolos de pos-silanizacdo ainda é controversa e as informacdes disponiveis na
literatura sdo escarcas. Além disso, é importante estabelecer um tratamento de pos-

silanizacao simplificado e ao mesmo tempo que proporcione na superficie da ceramica
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silanizada a formacédo de unides siloxanas duraveis.

Desta forma, o objetivo deste estudo foi avaliar o efeito de diferentes
tempos de espera pds-silanizacdo, bem como diferentes protocolos de remog¢édo dos
solventes utilizando uma solucao de silano contida em frasco Unico na hidrofobicidade
da superficie de uma ceramica vitrea a base de dissilicato de litio e na resisténcia de
unido ceramica/cimento resinoso. As hipoteses nulas testadas neste estudo foram: (1)
ndo ha diferencas significativas no angulo de contato da superficie da ceramica com
diferentes tempos de espera e protocolos pds-silanizacéo; (2) os diferentes tempos

de espera e protocolos pos-silanizacao ndo influenciam na resisténcia de uniao.
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2 REVISAO DA LITERATURA

As vitroceramicas (ceramicas vitreas) estdo sendo muito utilizadas na
substituicdo de elementos dentarios perdidos. O destaque entre elas fica para as
ceramicas a base de dissilicato de litio que apresenta além da qualidade estética,
resisténcia mecanica, quimica e biocompatibilidade. A composicdo basica (ex.
IPS.emax), é dioxido de silicio (SiO2), oxido de litio (Li2O), oxido de potassio(K20),
oxido de fosforo (P20s), oxido de aluminio (Al203), oxido de zinco (ZnO) e didxido de
zirconio (ZrO2) em proporgoes variadas. (Gracis et al., 2015; Hallmann et al., 2018).
Com indicacéo para o segmento posterior da boca, as ceramicas a base de dissilicato
de litio apresentaram apenas uma baixa reducao na sua longevidade e nenhum risco
de lascar (Rauch et al., 2018). Fatores como tamanho, distribuicdo, pigmentacéo,
quantidade, formato das particulas afetam a translucidez e a resisténcia mecéanica da

Rouch ceramica (Tian et al., 2014; Hallmann et al., 2018)

O condicionamento com acido fluoridrico produz alteracao na topografia da
ceramica por meio de dissolucdo parcial da matriz vitrea expondo as estruturas
cristalinas, criando uma superficie rugosa na superficie ceramica. melhorando a
resisténcia mecanica entre a ceramica e o cimento resinoso (Blatz et al., 2003; Brentel
et al; 2007; Tian et al., 2014; Gracis et al., 2015). O uso de &cido fluoridrico 5% por 20
segundos é recomendado pelo fabricante. Pesquisas relacionadas ao aumento da
concentragdo e/ou aumento do tempo do condicionamento 4cido, em ceramicas a
base de dissilicato de litio, ndo apresentaram melhor resisténcia de unido quando
utilizado com silano, mas sem o silano apresentaram um significante aumento
(Kalavacharla et al., 2015; Ramakrishnaiah et al., 2016).

Silanos sdo capazes de promover uma adesdo entre a superficie da
ceramica a base de silica e o cimento resinoso. Os silanos sédo moléculas bifuncionais,
ou seja, apresenta um grupo funcional silanol em uma extremidade da molécula e na
outra o grupo polimerizavel metacrilato, a grupo metacrilato se liga ao cimento
resinoso, enquanto o grupo silanol se liga quimicamente ao grupo silanol existente na
superficie vitrea da ceramica (Lung e Matinlinna 2012; Yoshida et al., 2015). Os
silanos mais utilizados tém como a principal composicdo o MPS (y-
methacryloxyproyltrimethoxysilane), que é diluido em agua e alcool etilico, variando

sua concentracdo. Sua ativacéo é por meio de diversas reacdes de hidrolise onde no
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final ocorre a formacdo de uma camada hidrofébica ramificada onde promove uma
maior estabilidade hidrolitica (Blatz et al., 2003; Volkel e Braziulis 2015; Matinlinna et
al., 2018; Moreno et al., 2019).

O tratamento de superficie pos-silanizacao utilizando ar quente pode ser
utilizado para obter uma maior resisténcia de unido entre a ceramica, silano e o
cimento resinoso, isso se deve a alta temperatura gerada pelo ar quente que consegue
evaporar solventes e volatilizar sub produtos, 4gua e alcool que sdo gerados pela
reacdo do silano sobre a superficie da cerdmica. A eliminacdo dos subprodutos
gerados pela reacdo de condensacao auxilia na efetivacdo das ligacdes covalentes
entre a ceramica vitrea e a camada de silano, reduzindo a espessura da camada de
silano formada e melhorando a estabilidade e desempenho da restauracdo. (Carvalho
et al., 2011; Queiroz et al., 2012; Tian et al., 2014; Moreno et al., 2019). Mesmo com
alguns artigos publicados, ainda ndo had um consenso sobre a sua real efetividade
sobre a resisténcia mecanica deste protocolo de pés-silanizacao sobre a superficie da

ceramica e a camada de silano (Baratto et al., 2015; Moreno et al., 2019).

O tratamento de superficie da cerdmica com é&cido fluoridrico seguido pela
aplicacdo do silano produz uma camada hidrofébica sobre a superficie ceramica,
reduzindo o angulo de contato e aumentando a energia livre de superficie. Assim, o
cimento resinoso, que é hidréfobo, consegue escoar com uma maior facilidade sobre
as retencbes produzidas pelo acido na superficie da ceramica e assim, aumentando
a resisténcia de unido entre o cimento resinoso e a ceramica. Os diferentes métodos
de pés-silanizacdo associados a diferentes tipos de silanos, podem alterar a energia
de superficie da ceramica vitrea (EI-Damanhoury e Gaintantzopoulou 2018; Moreno
et al., 2019).
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3 PROPOSICAO

O objetivo desta pesquisa cientifica in vitro, foi avaliar o efeito de diferentes
tempos de espera poés-silanizagdo, bem como diferentes protocolos de remocéo dos
solventes utilizando uma solugéo de silano contida em frasco unico na hidrofobicidade
da superficie de uma ceramica vitrea a base de dissilicato de litio e na resisténcia de

unido ceramica/cimento resinoso.
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4 MATERIAL E METODOS

4.1 Preparo das amostras de ceramica

Blocos para usinagem (CAD-CAM) de uma ceramica a base de dissilicato
de litio (IPS emax CAD, Ivoclar Vivadent, Schann Liechtenstein) foram cortados com
disco diamantado em cortadeira metalogréafica (Isomet 1000, Buehler, Lake Bluff, IL)
sob refrigeracdo abundante com agua. Noventa placas (10 x 6 x 2mm) foram obtidas
e sinterizadas de acordo com as recomendacoes do fabricante. As placas de ceramica
foram polidas com lixas de carbeto de silicio de granulagéo #600 e #1200 (Norton AS,
Séo Paulo, SP, Brasil) em uma politriz (AL4, Arotec, Cotia, SP, Brasil) sob refrigeracéo
a agua, de modo a padronizar a superficie. As placas ceramicas foram colocadas em
agua destilada sob ultrassom por 10 minutos. Depois foram secas com jatos de ar por
30 segundos. Em seguida, as placas de ceramica foram condicionadas com acido
fluoridrico 5% (Condac Porcelana, Brasil) por 20s, lavadas com spray ar/agua por 1
minuto e colocadas em agua sob ultrassom por 5 minutos. A composi¢cao dos materiais

utilizados neste experimento esta descrita na tabela 1.

Tabela 1 - Composicdo dos materiais usados no experimento

Material Fabricante Lot. Composition

Si02 (57-80%wt), Li2 O (11-19%wt), K2

IPS emax CAD - voclar Vivadent O (0-13%wt), P2 O5 (0-11%wt), ZrO2
Lithium disilicate (0-8%wt), ZnO (0-8%wt), Al203 (0-
. — Schaan, W10792
reinforced glass . , 5%wt)
. Lichtenstein . .
ceramic MgO (0-5%wt), colouring oxides (0—
8%wt).
Pretane dimethacrylate and other
Variolink Esthetic Ivoclar Vivadent, methacrylate monomers. Oxide
LC Schaan, W87657 trifluoride and mixed spheroid oxides.
Liechtenstein Initiators, stabilizers, pigments. 38%
Inorganic fillers.
RelyX Ceramic Etr;yl alcohol (70-80%wt), water (20—
RelyX Ceramic Primer (3M 1703900293 39 Y . methacryloxypropy-
Primer ESPE - St. Paul, Itrimethoxysilane

USA) (<2%w).
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4.2 Grupos experimentais

As placas ceramicas foram distribuidas em 9 grupos (n=10) conforme o
tempo de aplicacédo do silano e os protocolos de pds-silanizagdo. Grupo 1- aplicacdo
do silano por 10 segundos, secagem com jatos de ar por 5 segundos; 2- aplicacéo do
silano por 10 segundos seguido pela lavagem com agua por 10 segundos e secagem
por 30 segundos; 3- aplicacdo do silano por 10 segundos, secagem com ar quente
por 20 segundos; 4- aplicacdo do silano por 30 segundos e secagem com jatos de ar
por 5 segundos; 5- aplicagcéo do silano por 30 segundos seguido pela lavagem com
agua por 10 segundos e secagem por 30 segundos; 6- aplicacdo do silano por 30
segundos, secagem com ar quente por 20 segundos; 7- aplicacdo do silano por 60
segundos e secagem com jatos de ar por 5 segundos; 8- aplicacdo do silano por 60
segundos seguido pela lavagem com agua por 10 segundos e secagem por 30
segundos; 9- aplicacdo do silano por 60 segundos, secagem com ar quente por 20

segundos.

4.3 Procedimentos de cimentagéo

Moldes de elastdmero contendo 6 orificios em forma de cilindro (1mm de
diametro x 1mm de altura) foram colocados na superficie da ceramica para delimitacao
da area de unido. O cimento resinoso Variolink Esthetic, Ivoclar Vivadent, Schaan,
Liechtenstein) foi manipulado seguindo as recomendacdes do fabricante e inserido
nos orificios de modo a preenche-los totalmente. Uma tira de poliéster e uma lamina
de vidro foram posicionadas sobre o molde preenchido e uma carga vertical de 250g
foi aplicada por 1 minuto. A lamina de vidro foi removida e o cimento fotoativado por
40 segundos com uma fonte de luz (Bluephase N - Ivoclar Vivadent, Schaan,
Liechtenstein) com irradiancia de 800 mW/cm?). Os espécimes foram armazenados

em agua destilada a 37°C por 24h.
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Figura 1 - Desenho esquematico ilustrando o tempo de espera da aplicacao do silano,
0os protocolos de péds-silanzacdo, mensuracdo do angulo de contato,
procedimento de cimentacao e o ensaio de cisalhamento.
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4.4 Ensaio de Resisténcia de Unido ao Cisalhamento

ApOGs armazenamento, 0os moldes de silicone foram removidos com auxilio
de uma lamina de bisturi. Os cilindros de cimento foram avaliados usando um
microscopio optico (Olympus Cop, Tokyo, Japan) com aumento de 40x, de modo a

eliminar aqueles com irregularidades ou poros.

Os espécimes foram posicionados em uma maquina de ensaios universal
(Instron 4411, Instron Corporation, Canton, MA, USA) e um fio de a¢o (0,2mm de
diametro) foi colocado na base de cada cilindro. O ensaio de resisténcia de unido ao
cisalhamento foi realizado com uma célula de carga de 50N a uma velocidade de
0,5mm/min até a falha. Os valores foram registrados e uma média dos 6 cilindros foi
calculada por espécime.

As amostras fraturadas foram colocadas em stubs de aluminio, cobertas
com ouro (SCD 050; Balzers, Schaan, Liechtenstein) e analisadas em microscoépio
eletrbnico de varredura (JSM 5600 LV; JEOL, Tokyo, Japan). O modo de falha foi
classificado em: falha adesiva entre cimento e cermica (modo 1); coesiva em
ceramica (modo 2); coesiva em cimento resinoso (modo 3) e mista envolvendo

cimento resinoso e ceramica (modo 4).
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4.5 Angulo de contato com agua

Outras noventa placas de ceramica a base de dissilicato de litio foram
obtidas como descrito anteriormente. As placas ceramicas foram condicionadas com
acido fluoridrico 5% por 20 segundos e tratadas como descrito para 0s 9 grupos
experimentais. Uma gota de agua deionizada com um volume de 5uL foi calibrada
com o auxilio de uma seringa e dispensada na superficie das placas ceramicas
tratadas. O angulo de contato estatico formado entre a gota de agua e a superficie da
ceramica foi medido imediatamente (5 segundos) utilizando um gonidémetro acoplado
a um software (Digidrop Contact Angle Meter; GBX, Bourg de Peage, France). Foram
realizadas 2 medicBes por placa e 10 placas por grupo. As medidas foram feitas

depois da aplicagéao do silano (Figura 2).

Figura 2 - Imagem mostrando a mensuracgdo do angulo de contato.

4.6 Analise estatistica

Os dados foram analisados estatisticamente pelos testes de Kruskal Wallis
e a comparacao por pares foi realizada pelo teste de Mann-Whitney com correcéao de
Bonferroni (a= 0.05).
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5 RESULTADOS

O teste estatistico mostrou que o tempo de aplicacdo e os protocolos de
pos-silanizacdo ndo mostraram diferencas estatisticas entre si (p> 0,05). Todas
meédias relativas a comparacéo entre os tempos de aplicacdo e as formas de remocao
dos solventes da superficie ceramica estéo ilustradas na Figura 3. Como expresso na
Figura 3, o angulo de contato e a energia de superficie ndo foram diferentes
estatisticamente entre si nas diferentes formas experimentais aplicadas. No entanto,
0s protocolos de poés-sinalizacdo apresentaram diferenca estatistica nos valores de
resisténcia de unido. O silano aplicado por 10 segundos seguido pela secagem com
ar comprimido por 5 segundos produziu valores médios estatisticamente inferiores
quando comparado com os protocolos “lavar” e “ar quente”. Entretanto, esses valores
nao foram diferentes estatisticamente ao serem comparados com as superficies
ceramicas, no mesmo protocolo pés-silanizagdo, na qual foi aplicado o silano por 30
ou 60 segundos. Por outro lado, os valores médios de resisténcia de unido nao
diferiram estatisticamente entre si (p> 0,05), nos grupos na qual o silano foi aplicado
por 30 ou 60 segundos, independente dos protocolos de pés-silanizacdo aplicados
(Figura 4).

Contact angle
I
o (%] o

—_
[63]

10"&dry  10"&wash 10"&hotair 30"&dry  30"&wash 30"&hotair 60"&dry  60"&wash 60"&hot air

Figura 3 - Angulo de contato de todos os grupos experimentais, ndo mostrando
diferenca entre eles.
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Figure 4 - Valores de resisténcia de unido de todos 0s grupos experimentais
comparados estatisticamente pelo teste de Mann-Whitney com
correcdo de Bonferroni (a= 0.05). Letras maiusculas iguais

significam ndo haver diferencas estatisticas entre os grupos (p>
0,05).

Conforme a ilustracéo da Figura 5, foi observado que o tempo de aplicacéao
do silano por 10 segundos seguido pela secagem por 5 segundos produziu
praticamente 60% de fratura do tipo adesiva (Figura 6 A) entre o cimento resinoso e a
superficie ceramica. Da mesma forma, mas em menor percentual, aconteceu esse
modo de fratura quando foi utilizado os protocolos de “lavar’ e “ar quente” para
remover 0s solventes no mesmo tempo de aplicacéo do silano (10 segundos). Uma
situacao diferente ocorreu quando da aplicacdo do silano pelo tempo de 30 ou 60
segundos. Independente do protocolo pés-silanizacdo utilizado gerou em modo de
fratura do tipo coesivo no cimento resinoso ou misto, conforme ilustrado na Figura 6
BeC.



30s & dry _
10s & wash [ N
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Failure Prevalence (%)
[ Adhesive (Ceramic- Cement) B Cchesive (Resin cement)
B Cohesive (Ceramic) B MiX

Figura 5 - Prevaléncia no modo de falha de todos os grupos
experimentais

Figura 6 - Imagens representativas de diferentes modos de fratura. A
imagem (A) estd mostrando a prevaléncia do padrdo de
fratura adesivo do grupo “10 segundos e seco com jatos
de ar por 5 segundos. Em (B) a imagem mostrando a
fratura do tipo coesivo no cimento resinoso, na qual foi
prevalente nos grupos de 30 e 60 segundos de espera
depois da aplicacéo do silano. Em (C) a representacéo da
fratura do tipo mista (envolvendo ceramica e cimento
resinoso).
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6 DISCUSSAO

Nossos resultados demonstraram que que o grau de hidrofilia no angulo de
contato néo foi alterado em funcéo dos diferentes tempos de aplicagéo do silano e dos
protocolos de pés-silanizagdo. Entretanto, também mostrou que a aplicacéo do silano
por 10 segundos, seguida pela secagem usando jatos de ar comprimido por 5
segundos, apresentou estaticamente o menor valor médio de resisténcia de unido.
Desta forma, a primeira hipétese nula foi aceita e a segunda foi rejeitada em funcao
de haver necessidade um tempo de espera maior depois da aplicagao do silano (30
ou 60 segundos). Nestas condicdes os protocolos de pés-silanizacdo néo

influenciaram a resisténcia de Unido.

Uma alta energia de superficie é desejada para favorecer o espalhamento
do silano na superficie ceramica (Inoue et al., 2010). No caso da ceramica a energia
de superficie é alta por causa dos atomos externos que nao sao igualmente atraidos
em todas as dire¢cbes (Della Bona et al.,, 2014). Com isso, a capacidade de
umedecimento da superficie pelo liquido aumenta o contato e as for¢as de atracdo em
direcdo ao substrato. Essa é uma condicao importante para a obter uma adesao
efetiva. A energia de superficie também depende da rugosidade, composicéo quimica
e hidrofilicidade/hidrofobicidade do substrato (Chen et al., 2013; Matinlinna e Vallittu
2007), e isso é determinado facilmente pela medida do angulo de contato e equacdes

matematicas (Inoue et al., 2010).

A energia de superficie da ceramica é aumentada ap0s o condicionamento
feito com &cido fluoridrico que remove contaminantes de baixa energia, parte da fase
vitrea da ceramica e aumenta a rugosidade da superficie do material (Marshall et al.,
2010; Yoshida et al;.2015; Ramakrishnaiah et al., 2016). Neste estudo, foi utilizado o
mesmo silano com diferentes tempos de espera apos a silanizagéo (10, 30 e 60
segundos) na superficie ceramica previamente condicionada. Esses tempos
diferentes de espera ap0s a aplicacdo do silano e o uso de diferentes protocolos de
po-silanizacdo, ndo produziram valores de energia de superficie diferentes
estatisticamente entre si. O silano ao ser aplicado na superficie condicionada, portanto
com alta densidade de grupos hidroxil (Lung e Matinlinna 2012), faz com que toda
energia de superficie seja direcionada para formar unides com outros atomos

proximos da superficie (Matinlinna, 2014). Assim, a molécula de silano com grupos Si-
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OH se une aos grupos silanois (Si-OH) da superficie ceramica reduzindo a energia de
superficie em relacdo ao momento pds-condicionamento. Neste estudo, essa situacao
ficou bem evidente porque a reacédo quimica nao foi dependente do tempo de espera
da aplicacédo do silano ou dos protocolos pés-silanizacdo para remover os solventes
decorrentes da reacado do silano com a ceramica e a energia de superficie se manteve
equivalente nos diferentes grupos. Essa particularidade de nédo haver diferenca
estatistica nos valores da energia de superficie pode também ser um indicativo de que
as moléculas de silano permaneceram efetivamente unidas aos grupos hidroxila
disponiveis na superficie da ceramica. Além disso, essa caracteristica pode influenciar
na capacidade de molhamento do cimento resinoso e também é um indicador de
efichAcia da solucdo de silano (Sattabanasuk et al.,, 2016). A superficie das
vitroceramicas apresentam caracteristicas hidrofilicas devido a presenca de grupos
hidroxil (Brito et al., 2012), na qual pode induzir alta capacidade de molhamento da
solucéo de silano. Este silano reage com grupos hidroxil na superficie da ceramica
rica em silica e outros oligbmeros silanol formam uma camada hidrofébica ramificada
(Matinlinna e Vallittu 2007). A formacgao dessa estrutura de ligagcdes cruzadas contribui
para aumentar a estabilidade hidrolitica dessa camada e auxiliar na penetracdo do
cimento resinoso hidrofébico nas microporosidades da superficie ceramica
previamente condicionada, facilitando assim a retencdo mecanica (Sattabanasuk et

al., 2016; El-Damanhoury e Gaintantzopoulou 2018).

Nosso estudo demonstrou que o método de aplicacdo do silano e os
protocolos de pés-silanizacdo foram importantes para assegurar a qualidade da
camada de silano formada, provavelmente pelo aumento das ligacdes cruzadas.
Embora, o mesmo tipo de silano tenha sido aplicado com trés diferentes tempos de
espera (10, 30 e 60 segundos) e a energia livre de superficie ndo tenha mostrado
diferenca estatistica, independente do tratamento de pdés-silanizacdo, o valor da
resisténcia de unido foi inferior estatisticamente para a aplicagéo do silano pelo tempo
de 10 segundos e secagem com ar comprimido por 5 segundos, em relacdo aos
protocolos de lavar e secar e a aplicacdo do ar quente. Estes dados praticamente
inviabilizaram a recomendacdo do fabricante que indica apenas 5 segundos de
secagem com ar comprimido. Dessa forma, a lavagem com agua ou a aplicagéo do ar
guente mostrou ser mais efetivos na remocao dos residuos e solventes da superficie

da camada de silano, tornando desnecessario qualquer outro tratamento adicional
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para efetivar a unido do cimento resinoso com o silano. Esta situacdo mecéanica
também parece ser um indicativo de que a porc¢ao hidrofilica (Si-OH) da molécula de
silano formou efetivamente a ligacdo Si-0-Si com a superficie da ceramica dissilicato
de litio. Sendo assim, a superficie da ceramica silanizada tornou-se hidrofébica
(Ramakrishnaiah et al., 2016). Por outro lado, o uso de apenas 5 segundos de jatos
de ar comprimido sobre a camada de silano parece nao ter sido suficiente para a
formacao das ligacdes quimicas Si-0-Si entre a ceramica e as moléculas de silano,
como relatado em outros estudos (Chen, 2013; Moreno et al.,, 2019). Isto
provavelmente ocorreu devido a alta concentracdo de agua na solucéao de silano que,

dessa forma, necessita de maior tempo de secagem, como demostrado neste estudo.

Nossos resultados mostraram que a unido efetiva e duravel entre a camada
de silano e o substrato cerdmico depende de varios de fatores, na qual podemos
considerar a necessidade do uso adicional de protocolos de pdés-silanizacdo como a
simples lavagem da superficie ceramica silanizada seguida por secagem ou 0 uso do
ar quente por 30 segundos para obter uma camada de silano mais qualificada para o
bom molhamento e uni&o do cimento resinoso, no sentido da obtencéo de uma efetiva

unido e longevidade com a restauracao ceramica.



26

7 CONCLUSAO

De acordo com os resultados deste estudo, as seguintes conclusdes
podem ser emitidas:

a) O tempo de espera (10,30 e 60 segundos) apos aplicagédo do silano nao
alterou a energia livre de superficie produzida pela camada de silano;

b) Os protocolos de pdés-silanizacédo pelo tratamento de lavar e secar ou
uso do ar aquente podem ser recomendados para obtencdo de uma
efetiva resisténcia de unido entre superficie da ceramica previamente
condicionada, a camada de silano e o cimento resinoso.
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