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No presente trabalho objetivou-se avaliar, in vitro, o efeito de diferentes
tratamentos de superficie na resisténcia de unido de uma cerdmica a base de
zirconia policristalina tetragonal estabilizada por itria (Y-TZP) a um cimento resinoso.
Para tanto, 120 blocos de Y-TZP (IPS e.max® ZirCAD for inLab®, Ivoclar-Vivadent,
Schaan, Liechtenstein) foram distribuidos randomicamente em 12 grupos
experimentais (n=10), conforme 6 estratégias de tratamento de superficie e 2
condigbes de envelhecimento (24 horas e ap6s o envelhecimento em agua e
termociclagem): AS (sem tratamento); TBS (jateamento de particulas de alumina
revestidas por silica e silaniza¢do); AAP (abras&o com particulas de alumina seguida
da aplicacao de primer universal); FS (pulverizagdo de microparticulas de zircnia na
superficie livre da Y-TZP e apos, fusdo por sinterizagdo); SN (deposicdo de
nanofilme de silica com 5 nm) e FSSN (FS seguido de SN). Os blocos de Y-TZP
foram embutidos em resina acrilica e microcilindros de cimento resinoso (0,96 mm
de didmetro; 1 mm de altura) (RelyX™ ARC) foram confeccionados na superficie
ceramica. Apds 0 armazenamento, o0s testes de microcisalhamento foram
conduzidos a uma velocidade de 1 mm/min, em maquina de ensaios universal. Apos
o teste, as superficies foram analisadas com estereomicroscépio e microscopio
eletrébnico de varredura (MEV) para caracterizagdo das falhas. Em um espécime
adicional, também foi conduzida anélise de fases do material por difracdo de raios-X
e caracterizacdo da micromorfologia de superficie em MEV. Os valores de
resisténcia de unido foram submetidos aos testes estatisticos Kruskal-Wallis e Mann
Whitney para os tratamentos testados (p<0.001) e para o fator envelhecimento
(p<0.05). Em ambas as condi¢des de envelhecimento, TBS e AAP proporcionaram
0s maiores valores de resisténcia adesiva, seguidos dos grupos FSSN, FS e SN. O
envelhecimento influenciou negativamente os resultados, com Unica exce¢do para o
FS. A difractometria revelou aumento de conteldo monoclinico nos grupos jateados.
FS néo alterou a percentagem de fase monoclinica. O jateamento de particulas de
alumina seguido da aplicacdo de um primer com MPA apresentou-se tdo efetivo
quanto o tratamento triboquimico aliado ao silano, para o pré-tratamento da
superficie da Y-TZP, no que diz respeito a resisténcia de unido ao compasito.

Palavras-chave: Microcisalhamento. Resisténcia de Unido. Tratamento de
Superficie. Y-TZP. Zirconia.
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EVALUATION OF Y-TZP SURFACE TREATMENTS ON BOND
STRENGTH TO A RESIN CEMENT
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ADVISER: LILIANA GRESSLER MAY
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This in vitro study was conducted to evaluate the influence of surface
treatments on the bond strength between an yttrium-stabilized tetragonal zirconia
polycrystal (Y-TZP) ceramic and resin cement. For this purpose, 120 Y-TZP blocks
(IPS e.max® ZirCAD in inLab®) were randomly distributed into 12 experimental
groups (n = 10), according to six surface treatment strategies and two storage
conditions (24 hours post cementation and after 60 days in water and 10,000
thermocicles): AS (as sintered, no treatment); TBS (tribochemical silica coating
followed by silanization); AAP (particle abrasion with 50 pm aluminum oxide followed
by application of Monobond®PIlus); FS (fusion sputtering); SN (5 nm SiO; nanofilm
deposition and silanization) and FSSN (FS + SN). The Y-TZP blocks were embedded
in acrylic resin and cylinders of resin cement (8=0.96 mm x 1 mm in height) (RelyX
™ ARC) were built up on the ceramic surface. After the storage, the specimens were
submitted to microshear test (USBS) (1 mm/min) in a universal testing machine. After
testing, the surfaces were analyzed with a stereomicroscope and scanning electron
microscope (SEM) in order to categorize the failure modes. One additional specimen
per surface treatment strategy was analyzed by X-ray diffraction, for phases content,
and by SEM for micromorphology observation. Bond strength values were statistically
analyzed by Kruskal-Wallis and Mann Whitney tests for surface treatments (p
<0.001) and aging factor (p <0.05). In both storage conditions, TBS and AAP
provided higher bond strength values, followed by FSSN, FS and SN groups. The
aging negatively influenced the results, with one exception for the FS. An increase in
the amount of monoclinic phase was observed in the abraded groups. Sandblasting
of alumina particles followed by application of a primer with MPA is as effective as
the tribochemical treatment combined with silane for pretreatment of the Y-TZP
surface, with respect to the bond strength to the composite.

Keywords: Bond Strength. Microshear Bond Strength Test. Surface Treatment. Y-
TZP. Zirconia. uSBS.
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1 INTRODUCAO GERAL

Ceramicas odontolégicas sao consideradas materiais altamente estéticos,
biocompativeis e quimicamente duraveis (KELLY, 2004; BLATZ et al, 2003) e tém
sido amplamente estudadas e aperfeicoadas nas Ultimas décadas.

A introducéo das ceramicas a base de zircdnia como material restaurador tem
gerado consideravel interesse na odontologia. As propriedades mecéanicas da
zirconia sdo as melhores ja reportadas para qualquer ceramica (DENRY & KELLY,
2008). Em seu estado puro, ela ocorre em trés fases dependentes da temperatura:
cubica (de 2680°C, seu ponto de fusdo, a 2370°C), tetragonal (de 2370°C a 1170°C)
e monoclinica (de 1170°C até a temperatura ambiente) (RAMESH et al, 2012). Na
fase monoclinica a zirconia apresenta um volume de 4,4% maior que na fase
tetragonal. Se ndo for controlada, durante o resfriamento essa transformacéo sera
prejudicial, levando & desintegracdo do material. Para estabilizar a fase tetragonal
em temperatura ambiente adicionam-se agentes de estabilizacdo estrutural (~3-8%
em massa), dentre os quais o 6xido de itrio (Y.O3). Mesmo estabilizada, a zirconia
policristalina tetragonal estabilizada por itrio (Y-TZP) apresenta-se metaestavel, ou
seja, ha uma energia dentro do material que pode leva-lo de volta & fase monoclinica
(KELLY, 2004; DENRY & KELLY, 2008). Esse comportamento permite ao material
resistir & propagacao de defeitos pela transformacéo de fases (t—m) nas pontas das
trincas, associada ao aumento de volume (tenacificagéo por transformagéo) (PICONI
& MACCAURO, 1999; LUGHI & SERGO, 2010; PARANHOS et al, 2011).

Apesar das excelentes propriedades mecéanicas, a adesdo da zirconia a
cimentos adesivos continua sendo um problema critico, especialmente para
restauracdes minimamente invasivas. Por possuir uma estrutura policristalina, a
limitada fase vitrea da Y-TZP (menor que 1%) (PASSOS et al, 2010) néo é suficiente
para um bom condicionamento &cido de superficie e utilizacdo de agentes de unido,
como o silano. Consequentemente, novos métodos de tratamento de superficie da
zirconia tém sido propostos (PASSOS et al, 2010; THOMPSON et al, 2011,
ABOUSHELIB, 2012).

Dois métodos de tratamento amplamente utilizados sdo a abraséo pelo
jateamento de particulas de alumina e o tratamento triboquimico, consistindo no

jateamento com particulas de alumina modificadas por 6xido de silicio. O primeiro
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amplia a rugosidade superficial e aumenta a area de adesdo (VALANDRO et al,
2006; AKIN et al, 2011). Comparado a outros métodos, promove uma resisténcia
adesiva inferior, mesmo combinando seu uso com agentes de unido quimica, como
o silano (VALANDRO et al, 2006). O segundo, além da retengdo micromecénica,
promove a modificacdo da superficie pela adicdo de silica e permite a ligacdo a
agentes de unido, como o silano. Um acréscimo consideravel na resisténcia de
unido as ceramicas contendo zirconia foi possibilitado por este método (PARANHOS
et al, 2011).

Entretanto, devido a metaestabilidade da zircdnia, as tensdes geradas
durante tais tratamentos de superficie s&o suscetiveis a desencadear a
transformagcéo de fases (t—m), que associada ao aumento de volume, leva a
formacdo de tensBes compressivas na superficie, dessa forma aumentando a
resisténcia estrutural, mas também alterando a integridade das fases do material,
podendo interferir na sua suscetibilidade ao envelhecimento (DENRY & KELLY,
2008). A degradacdo da zirconia em baixas temperaturas é um fendmeno bem
documentado, exacerbado notavelmente na presenca de agua (CHEVALIER, 2006;
DENRY & KELLY, 2008; LUGHI & SERGO, 2010; PERDIGAO et al, 2013).

Além do exposto, a abrasdo de particulas na superficie da zircbnia resulta na
formagao de microtrincas e defeitos estruturais que podem deixar esta infraestrutura
suscetivel a fratura durante sua funcdo (ZHANG et al, 2006; ABOUSHELIB et al,
2010).

Diante disto, varios estudos vém sendo conduzidos com o intuito de
estabelecer uma confidvel unido entre superficie da cerdmica e os cimentos
resinosos, sem que haja dano a sua microestrutura. Como exemplo pode-se citar a
técnica de condicionamento por infiltragdo seletiva (ABOUSHELIB et al, 2007;
ABOUSHELIB et al, 2010), as técnicas de vitrificacdo da superficie através de glaze
(KITAYAMA et al, 2009; NTALA et al, 2010; CURA et al, 2012; VANDERLEI et
al, 2014), primers especificos para zircénia (MATINLINNA et al, 2006; ABOUSHELIB
et al, 2009; MAEDA et al, 2014), fluoracdo da superficie da zircbnia (PIASCIK et al,
2012), condicionamento com HCI e Fe,Cl; a 100°C (CASUCCI et al, 2011), entre
outros.

Em 2012, Aboushelib propds um novo método de tratamento de superficie da
zircbnia, que consiste em pulverizar particulas micrométricas de zircbnia néo

sinterizada & zirconia usinada parcialmente sinterizada (CAD-CAM) e ap6s fundi-la a
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superficie pelo processo de sinterizacdo. Este novo método, conhecido como fusion
sputtering, promete elevar a retengdo micromecanica entre a zirconia e o cimento
adesivo, sem prejudicar sua integridade superficial, além de elevar a area de
superficie adesiva.

Druck et al (2015) estudaram o efeito da deposi¢ao, por meio de plasma, de
nanofilmes de silica na resisténcia adesiva da Y-TZP a resina composta, através da
unido quimica entre a silica, o agente de unido silano e o cimento resinoso. Concluiu
que a deposicdo de um filme de 5 nm, seguida da aplicagéo de silano, promoveu
uma adesdo satisfatéria, comparavel ao tratamento triboquimico (silicatizacdo por
jateamento), sem causar danos a ceramica.

Apesar de muitos pesquisadores considerarem a adeséo a zircénia como algo
praticamente elucidado, mesmo que desconhegam se a resisténcia de unido obtida
possa tornar o preparo macromecanico desnecessario (INOKOSHI & VAN
MEERBEEK, 2014), estudos clinicos tém demonstrado indices de perda de retengéo
consideraveis de até 6,6% apds 5 anos (ORTORP et al, 2012). Perda de retengéo foi
encontrada em 7 de 16 estudos envolvendo cimentagdo de zirconia, entre 12 e 38
meses. Decimentacdo de 20% foi observada em retentores em inlay cimentados
com compositos, mesmo utilizando o tratamento triboquimico prévio da superficie
com o sistema Rocatec (Rocatec®, 3 M Espe, Seefeld, Germany) (AL-AMLEH et al,
2010).

Nesse contexto, o presente trabalho tem por objetivo avaliar recentes
métodos de tratamento propostos (fusion sputtering e deposicédo de nanofilmes de
silica) e uni-los, de maneira que se somem a alteragéo topogréfica do primeiro e a
interacdo quimica do segundo, comparando-os a métodos difundidos e bem
estabelecidos na literatura através de testes de resisténcia de unido ao

microcisalhamento, antes e apds o envelhecimento.
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2 REVISAO DE LITERATURA

2.1 A zircdnia como material restaurador odontolégico

A zirconia foi introduzida como material odontolégico para pinos
intrarradiculares em 1989, intermediarios de implantes (abutments) em 1995,
infraestruturas de proteses fixas posteriores em 1998 e implantes em 2004
(RAMESH et al, 2012). Em meados de 2009 iniciou-se a utilizagdo da zirconia na
forma monolitica, e esforcos vem sendo conduzidos para aprimorar suas
propriedades Opticas, a fim de ampliar sua gama de utilizagdo (EBEID et al, 2014;
ZHANG, 2014).

Sob pressdo atmosférica, a zircOnia € uma cerdmica polimérfica que
apresenta trés formas cristalograficas: monoclinica (m), tetragonal (t) e cubica (c).
Em sua forma pura, ela encontra-se na forma monoclinica (m) em temperatura
ambiente. Esta fase € estavel até 1170°C. Acima desta temperatura, ela transforma-
se em tetragonal (t) e entéo para a fase cubica (c) acima de 2370°C até 2680°C (seu
ponto de fusé@o). Na sinteriza¢do (m —t) h4 uma contracdo em torno de 20-25% em
volume (IVOCLAR VIVADENT, 2005). Durante o resfriamento, a transformacgéo da
fase t—m ocorre numa faixa em torno de 950°C. Esta transformacdo leva a um
acréscimo em volume na ordem de 4-5%. O estresse gerado durante esta expansao
pode levar a desintegracdo da ceramica (RAMESH et al, 2012; AL-AMLEH et al,
2010; KELLY, 2004; DENRY E KELLY, 2008; KELLY & DENRY, 2008;
RAIGRODSKI, 2004; PICONI & MACCAURO, 1999).

Oxidos tais como CaO, MgO, La,Os;, e Y,Os; permitram que as fases
tetragonal e cubica fossem estabilizadas em temperatura ambiente. Dentre estes, o
mais estudado e difundido é o 6xido de itrio. A estabilizacdo parcial da zircénia
tetragonal ocorre com acréscimos deste 6xido na ordem de 2-5mol%, dependendo
do tamanho do grdo. Embora estabilizada em temperatura ambiente, a forma
tetragonal encontra-se metaestavel, podendo ser levada de volta & forma
monoclinica quando exigida. A concentragdo de tensfes ao redor de uma trinca em
propagacédo é suficiente para desencadear a transformacgéo de grédos da ceramica

(t—m) nas proximidades das pontas da referida trinca. Neste caso, o aumento do
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volume tem um efeito benéfico, comprimindo-a e impedindo que ela se propague.
Este mecanismo é conhecido como tenacificagdo por transformacgdo, e aumenta
sobremaneira a durabilidade e a confiabilidade das pecas feitas de zirconia
estabilizada. (KELLY, 2004; KELLY & DENRY, 2008; PICONI & MACCAURO,1999;
RAMESH et al, 2012)

A ceramica utilizada no presente estudo (IPS e.max® ZirCAD for inLab®,
Ivoclar-Vivadent, Schaan, Liechtenstein) trata-se de uma zircOnia policristalina
tetragonal estabilizada com 3 mol% de itria (Y-TZP), consistindo em gréos equiaxiais
com tamanho reduzido de zircOnia na fase tetragonal (0,52 £ 0,05 pm) e uma
densidade tedrica de 99,5%, quando sinterizada (IVOCLAR VIVADENT, 2005).

A confeccdo de proteses bem adaptadas a partir de ceramicas policristalinas
ndo seria possivel sem o advento da tecnologia CAM (computer-aided
manufacturing), que permitiu a usinagem das pecas por intermédio de um software
de computador (KELLY, 2008). Para a zircOnia, o sistema computacional utiliza os
dados para usinar blocos parcialmente sinterizados (corte macio) ou totalmente
sinterizados (corte duro) e transforma-los na estrutura desejada (KELLY, 2008;
BEUER et al, 2008).

As vantagens do corte macio sdo o reduzido tempo de processamento
(enquanto esse modo leva 15 min, o corte duro da zircbnia densamente sinterizada
leva 2 h) (Giordano, 2006) e a minimizagdo dos defeitos induzidos pela usinagem,
que podem reduzir a resisténcia do material e acelerar seu envelhecimento (DENRY
& KELLY, 2008).

A ceramica em estudo (IPS e.max® ZirCAD for inLab®, Ivoclar-Vivadent,
Schaan, Liechtenstein) é utilizada para corte macio. Um bloco semelhante a um giz
€ obtido através da prensa do pé parcialmente sinterizado, que é usinado facilmente.
A infraestrutura deve ser usinada num tamanho 20-30% maior e entdo aquecida a
1500°C para obter a densidade final da zirconia. O sistema preconizado pelo
fabricante € o CEREC inLab® (IVOCLAR VIVADENT, 2005).

Pelas propriedades mecéanicas incomparaveis, 0s materiais cerdmicos a base
de zircbnia, permitem a confeccdo de coroas unitarias e proteses parciais fixas
posteriores e uma reducdo consideravel na espessura das infraestruturas. Essas
caracteristicas sdo muito atrativas na &area da prétese odontoldgica, uma vez que

estética e resisténcia séo requisitos fundamentais (DENRY & KELLY, 2008).
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2.1.1Propriedades mecénicas das ceramicas Y-TZP

As propriedades mecéanicas da zirconia sdo as melhores reportadas a
qualquer outro material ceramico (DENRY & KELLY, 2008).

A Y-TZP pode alcangar indices de resisténcia a tragdo da ordem de 900-1345
MPa, enquanto os valores da alumina infiltrada por vidro variam de 265-500 MPa e
dos vidros ceramizados reforgados com dissilicato de litio alcancam de 215-350 MPa
(ANUSAVICE, 2005).

Os indices de tenacidade de fratura da zirc6nia podem chegar a 9 MPa,
contra 4,4-4,8 MPa da alumina infiltrada por vidro e 3,4 MPa das ceramicas
reforcadas com dissilicato de litio (ANUSAVICE, 2005). Os altos indices de
tenacidade podem ser explicados, em parte, pelo processo de tenacificagdo por
transformacéo de fases induzida por tensdes (KELLY, 2004).

H& uma melhora significativa de suas propriedades mecénicas com a
transformacdo de fase tetragonal (t) para monoclinica (m), processo semelhante ao
que ocorre na formacdo martensitica do aco temperado (KOSMAC, 1999). Trés
caracteristicas, em particular, observadas por Garvie et al (1975) renderam a
denominacdo dessa nova composigao da zirconia como “ago ceramico”, a saber: 1)
trés formas alotrépicas; 2) transformac6es martensiticas e 3) fases metaestaveis. A
zircOnia estabilizada e o ago também apresentam similaridades no modulo de
elasticidade e no coeficiente de expansao térmica (GARVIE et al, 1975; MANICONE
et al, 2007; KELLY & DENRY, 2008).

Ao menos trés mecanismos de tenacificacdo podem atuar na zirconia: 1) a
tenacificagéo por transformagéo induzida por tensdes; 2) o desenvolvimento de uma
camada superficial sob compresséo como resultado da transformacdo de fases
causada por tensdes na superficie e 3) tenacificagdo por microtrincas (RAMESH et
al, 2012).

Esse ultimo processo ocorre quando o aumento volumétrico do grédo recém
transformado excede o limite de elasticidade do material, causando microtrincas no
contorno do cristalito. Estas microtrincas atuam como um mecanismo de reforcgo,
pois tem a capacidade de defletir a propaga¢cdo na ponta das trincas maiores,
absorvendo parte de sua energia (HEUER & RUHLE, 1985; HUTCHINSON, 1987).

Entretanto, as ceramicas sdo materiais friveis, ou seja, suportam pouca ou

nenhuma deformacéo pléstica ou elongamento antes de fraturar. Esta propriedade,



22

aliada a presenca de defeitos internos ou superficiais que estejam localizados em
areas sujeitas a tensbes de tracdo € especialmente critica, porque as tensdes nas
pontas desses defeitos sdo aumentadas em muitas vezes e podem causar
formacdo, propagacdo de trincas e quebra de unibes. Como ndo ha alivio das
tensdes pela deformacdo plastica na extremidade do defeito, as trincas se
desenvolvem & medida que a tensdo aumenta, podendo ocorrer a fratura
(ANUSAVICE, 2005).

A é&gua atua quimicamente na ponta dos defeitos, desencadeando um
fendmeno conhecido como crescimento lento de trincas, que nao ocorreria em
ambiente seco. Ela esté disponivel no ambiente oral a todas as superficies expostas
a saliva, mas também nas superficies de cimentac¢do, proveniente dos tubulos
dentinérios. Todos os cimentos permitem que a agua alcance as superficies internas
da peca protética por difusdo (KELLY, 2004).

Além do crescimento lento de trincas em ambiente Umido, a zircbnia
apresenta um fendmeno conhecido como degradagcédo em baixas temperaturas (LTD
— low temperature degradation). Tal fenébmeno foi relatado pela primeira vez por
Kobayashi em 1981. Ele demonstrou que hd uma lenta transformagdo t—m na
superficie dos grdos em ambiente imido e temperaturas relativamente baixas (150-
400°C) (KELLY & DENRY, 2008). Isto sugere o fracasso de algumas proteses
femorais em 2001. Tais implantes eram submetidos a esterilizacdo em autoclave, o
que provavelmente desencadeou o processo de degradagdo, submetendo tais
proteses a aceleracdo de seu envelhecimento (CHEVALIER, 2006).

Classicamente, o fenbmeno LTD inicia na superficie da zirconia policristalina
e depois progride para a profundidade do material. A transformag¢do de um gréo é
acompanhada por um aumento de volume, que causa tensdes em torno gréos e
microfissuras. A penetracdo de &gua, em seguida, exacerba o processo de
degradacdo de superficie e a transformacdo progride de grdo para grdo. O
crescimento da zona de transformacdo resulta em severas microtrincas,
arrancamento de gréos e, finalmente, rugosidade superficial, o que acaba por
conduzir a uma forte degradagéo (KELLY & DENRY, 2008).

A transformacdao inicial pode ser desencadeada por um desequilibrio no gréo,
como um tamanho aumentado, um baixo conteddo de itria, uma orientacdo
superficial especifica, a presenca de tensdes residuais ou mesmo a presenca de
fase cubica (CHEVALIER, 2006).
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Restauragfes produzidas por corte macio sdo sinterizadas em um periodo
pds usinagem. Este processo previne a transformacéo de fases (t—m) e deixa uma
superficie final livre de conteddo monoclinico, a menos que desgastes sejam
realizados ou jateamento de microparticulas seja conduzido. Em contrapartida,
restauracdes produzidas por corte duro de blocos de Y-TZP totalmente sinterizados
tém demonstrado grandes quantidades de zircbnia monoclinica, o que esta
relacionado com microtrincas superficiais, alta suscetibilidade & degradacdo em
baixas temperaturas e baixa confiabilidade do material (DENRY & KELLY, 2008).
Os protocolos de jateamento da superficie da zircbnia também podem estar
relacionados com maior suscetibilidade ao envelhecimento (DENRY & KELLY,
2008).

2.1.2 Cimentagdo das ceramicas odontolégicas

A cimentacdo é uma etapa crucial para 0 sucesso das restauragdes
ceramicas. Com a introducdo e avango nos adesivos, a cimentacdo adesiva pode
ser considerada como parte integral da odontologia minimamente invasiva. N&o
somente a resisténcia da restauracdo, mas também as resisténcias de unido entre
0s cimentos, tanto a estrutura dental quanto ao material restaurador, s&o
importantes para a longevidade das mesmas (CURA et al, 2012).

Cimentos resinosos sao o material de indicacdo mais ampla para a
cimentacdo de diferentes tipos de cerdmicas odontoldgicas. Os cimentos resinosos
apresentam composi¢cdo semelhante e caracteristicas similares aos compadsitos
restauradores convencionais e consistem em particulas inorganicas de reforgco
embebidas em uma matriz orgénica, como por exemplo Bis-GMA, TEGDMA, UDMA.
A retencdo da restauracdo cerdmica a estrutura dental e o preenchimento das
fendas marginais entre a restauracdo e o dente dependerdo da capacidade do
agente cimentante aderir a superficie da cerdmica e ao substrato dental
(THOMPSON et al, 2011).

Uma cimentacdo adesiva forte e durdvel proporciona alta retencdo, previne
microinfiltragcdo, aumenta a resisténcia estrutural do dente restaurado bem como da
restauracdo (BLATZ et al, 2003), e ainda, permite que procedimentos minimamente

invasivos sejam conduzidos, com economia da estrutura dental (BLATZ et al, 2004).
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Uma adesdo confiavel depende de embricamento micromecénico e unido
quimica a superficie cerdmica, requerendo rugosidade superficial para unido
mecanica e ativagdo superficial para unido quimica (PIASCIK et al, 2011). Em
algumas situagdes, as ceramicas altamente resistentes ndo necessitam cimenta¢éo
adesiva, podendo ser utilizados cimentos convencionais que necessitam apenas de
retencdo mecanica. Entretanto, a cimentacdo adesiva é desejavel em uma vasta
gama de situagdes clinicas, a exemplo de formas de preparo curtas ou cénicas
(BLATZ et al, 2003; THOMPSON et al, 2011; PIASCIK et al, 2011).

Para cerémicas vitreas, o condicionamento com &cido fluoridrico (HF) pode
alcancar apropriadas textura e rugosidade superficial. O &cido degrada a matriz
vitrea seletivamente, e as estruturas cristalinas sdo expostas (BLATZ, 2003). Poros
microscopicos sd@o criados e uma alta energia de superficie é conseguida. Essa
superficie, entdo, deve preferencialmente ser tratada com organossilanos (LUNG &
MATINLINNA, 2012), os quais possuem terminagdes funcionais, capazes de formar
polimeros com uma matriz organica (por exemplo, o metacrilato) e reagir com uma
superficie hidroxilada, como a das ceramicas vitreas (THOMPSON et al, 2011).

No entanto, nem o condicionamento acido, nem a adicdo de agentes silanos
resultam em adequada unido para alumina ou zirconia, uma vez que tais ceramicas
contém uma limitada quantidade de dioxido de silicio (silica) (BLATZ et al, 2007;
KELLY, 2004; CURA et al, 2012; PASSOS et al, 2010; THOMPSON et al, 2011). O
potencial de adesdo quimica & zircnia é baixo, também, devido & sua superficie
inerte (apolar), que dificulta sua unido aos cimentos (THOMPSON et al, 2011;
LORENZONI et al, 2012).

Por esta razdo, diversos métodos de condicionamento de superficie vém
sendo sugeridos durante as duas Ultimas décadas, de modo a aprimorar a
resisténcia de unido dos cimentos resinosos as ceramicas a base de o6xidos.
Enquanto alguns destes métodos facilitam a retencdo micromecénica utilizando
jateamento de particulas de alumina, outros sdo baseados em uma ativacao fisico-
quimica das superficies ceramicas, utilizando jateamento com particulas de alumina
revestidas por silica (silicatizagdo) seguido de silanizacdo ou, ainda, ativacdo
quimica através de cimentos ou primers contendo mondmeros fosfatados, como o
mondmero éster fosfato 10-metacriloiloxidecil dihidrogénio fosfato (MDP) (CURA et
al, 2012).
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O jateamento de particulas de alumina e silicatizacdo permitem unido aos
agentes silanos e consequentemente aos cimentos resinosos. Estes procedimentos,
porém, ndo resultam em resisténcia de unido tdo elevada quanto a relatada aos
silanos ligados as ceramicas vitreas (THOMPSON et al, 2011). Além disso, ha
especulacdes que a abrasdo de particulas deveria ser evitada, especialmente nas
ceramicas a base de zirconia, pois poderia causar microtrincas, que aumentam as
chances de desenvolver uma fratura catastrofica (ZHANG et al, 2006; ZHANG et al,
2004), e transformacéo de fase tetragonal em monoclinica (KOSMAC et al, 1999)
prematuramente aumentando a suscetibilidade a degradagé@o na presenca de agua
(DENRY & KELLY, 2008; CHEVALIER, 2006).

O uso de primers &cidos ou cimentos resinosos modificados com fosfato tem
mostrado produzir uma adesdo semelhante & do silano, através de um tipo
semelhante de quimica orientada por hidroxilagdo. No entanto, os valores de
resisténcia de unido relatados na literatura através do uso destes agentes s&o
geralmente mais baixos do que os valores relatados para a silicatizacdo seguida da
aplicacéo do silano e cimento resinoso. As abordagens atualmente disponiveis para
a cimentagdo adesiva da biocerdmica a base de zircdnia ndo sdo adequadas para
todas as aplicacbes clinicas e a durabilidade a longo prazo ainda permanece
desconhecida (BLATZ et al, 2004; THOMPSON et al, 2011).

Assim, estabelecer uma unido resistente com a zirconia é apenas uma parte
do problema. Um aspecto igualmente importante seria manter esta unido sob
influéncia de condicdes de fadiga, na presenca de saliva e mudancas de
temperatura por um periodo de tempo clinicamente aceitavel. Varios estudos
investigaram a influéncia do envelhecimento utilizando o armazenamento em agua,
termociclagem ou fadiga e foi observada reducdo na resisténcia de unido resina-
zirconia (ZHANG et al, 2006, WEGNER & KERN, 2004; ABOUSHELIB et al, 2009).

Diante do exposto, varios pesquisadores tém se empenhado em estudar
tratamentos alternativos, na tentativa de estabelecer uma duravel, confiavel e
adequada unido entre a ceramica Y-TZP e o0s cimentos resinosos. Alguns destes

serdo explicitados a seguir.
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2.1.2.1 Tratamentos de superficie da zirconia

Uma das primeiras tentativas de aumentar a retengdo da zirconia foi o
abrasionamento da superficie, a fim de aumentar a rugosidade e o embricamento
mecanico. Existem diferentes métodos para fazer a abras@o a superficie: papéis
abrasivos (com silica ou Oxido de aluminio), abrasdo com particulas de 6xido de
aluminio ou outras particulas, com graos variando entre 50 e 250 um (WEGNER &
KERN, 2000; WEGNER et al, 2002), e abrasdo usando brocas diamantadas
(DERAND & DERAND, 2000). A vantagem desses métodos de abrasdo é que eles
geralmente sdo faceis de serem conduzidos. Entretanto, pesquisas tem mostrado
que essas técnicas, usando cimentos resinosos tradicionais, ndo tem efeito
significante no aumento da resisténcia de unido da zircbnia ao cimento resinoso
(KERN & WEGNER, 1998; WEGNER & KERN, 2000; ATSU et al, 2006; DERAND &
DERAND, 2000; PIWOWARCZYK et al, 2005; BLATZ et al, 2007).

Outro sistema de abrasd@o seria o jateamento com particulas de alumina
revestidas por silica. Devido a auséncia de oxido de silicio na zirconia, técnicas de
deposicdo de silica ttm sido exploradas, a fim de aproveitar a ligacdo quimica
permitida pelos silanos a este componente e aos metacrilatos. A pressdo do
jateamento incorpora particulas de silica na superficie da cermica. Esta técnica,
conhecida por silicatizacdo ou tratamento triboquimico (pela formag¢do de um
triboplasma de silica durante a abraséo das particulas) permite ndo apenas preparar
a superficie para a silanizacdo, mas também criar microrreten¢cdes mecanicas,
aumentando significativamente a resisténcia de unido entre a zircbnia e 0s cimentos
resinosos (VALANDRO et al, 2006; THOMPSON, 2011).

A longo prazo, os valores de resisténcia de unido para esta técnica
decresceram bastante quando utilizados cimentos tradicionais para ceramicas
vitreas. Isto pode ser resultado da dificuldade da abrasdo de particulas na superficie
extremamente dura da zircénia (THOMPSON et al, 2011). Entretanto, quando
associada a um cimento contendo o mondmero éster fosfato 10-metacriloiloxidecil
dihidrogénio fosfato (MDP), os resultados parecem ser mais estaveis (WEGNER &
KERN, 2000; BLATZ et al, 2007).

Papia et al (2013) conduziram uma revisdo sistematica da literatura sobre
adesdo de ceramicas a base de Oxidos e cimentos adesivos. Em 127 artigos,

encontraram 22 tratamentos diferentes para a superficie da zircénia, além dos
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grupos sem tratamento. Os autores sistematizaram estes tratamentos em 7 grupos:
sem tratamento, desgaste com broca, jateamento com particulas, deposicdo na
superficie, tratamento a laser, tratamento com acidos, e primers ceramicos. Apenas
23 artigos foram incluidos por apresentarem critérios de envelhecimento bem
definidos (termociclagem ou armazenamento em agua) e posterior analise dos
modos de falha. Concluiram que: 1) a superficie de uma cerémica de O6xido
necessita ser tratada para atingir uma adesao duravel; 2) tratamentos abrasivos e/ou
silicatizagdo seguidos da utilizagdo de um primer podem resultar em resisténcia de
unido adequada. Esta conclusdo, no entanto, precisa ser confirmada por estudos
clinicos; 3) ndo hd um tratamento de superficie universal para toda a gama de
ceramicas de oxido testadas nos estudos avaliados, devendo ser dada atencdo a
materiais especificos a serem cimentados e ao cimento adesivo a ser utilizado.

Como ja citado anteriormente, ainda ndo ha consenso sobre os efeitos da
abrasdo de particulas na superficie da Y-TZP. O tratamento age aumentando a
rugosidade da zircbnia, o que amplia sua é&rea de superficie adesiva e cria
microrreten¢des, promovendo uma melhor ades&o. No entanto, pode promover
também defeitos de superficie, reduzindo a resisténcia da ceramica (ZHANG et al,
2006). Além disso, sua longevidade pode ser diminuida devido a presenca de falhas
na superficie e subsuperficie e a transformacéo de fases t—m. Por isso, tratamentos
alternativos vém sendo propostos (CHEN et al, 2012).

Outro método proposto para aplicacdo de uma camada de silica na superficie
da zircénia é o silicoating (Silicoater, Kulzer Co., Friedrichshof, Alemanha). Tal
procedimento envolve a aplicacdo pirolitica de uma camada de silica na superficie
do substrato, seguida da aplicacdo de silano. Entretanto, ainda € bastante caro e
muito complexo para ser comercialmente viavel de maneira padréo para aplicacdes
odontoldgicas. A tentativa de facilitar o uso desta técnica pela tecnologia PyrosilPen
(PyrosilPen, SurA Instruments, Jena, Alemanha) n&o gerou bons resultados em
comparacao ao metodo pioneiro (JANDA et al, 2003; THOMPSON et al, 2011).

Outra técnica de deposicao, proposta por Derand et al (2005), utiliza um spray
de plasma para depositar uma camada de siloxanos na superficie cerdmica. Esta
técnica apresenta melhores resultados que a zircbnia sem tratamento ou somente
silanizada, entretanto, € inferior a outros métodos (DERAND et al, 2005;
THOMPSON et al, 2011).
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Piascik et al (2009) pesquisaram um método de deposi¢cdo por vapor em
Unica fase, em que cloro e silano sdo combinados com vapor de &gua para formar
uma superficie funcionalizada com SixOy, mais reativa. O estudo concluiu que a
deposicéo de filmes com 2.6 nm produziam uma resisténcia de unido superior ao
tratamento triboquimico e que filmes mais espessos (23 nm) diminuiram essa
resisténcia, sendo esta dependente da espessura dos mesmos (THOMPSON et al,
2011; PIASCIK et al, 2009).

Alguns pesquisadores tém estudado o efeito da aplicacdo de glaze ou
vitrificacdo da superficie da zirconia, de modo que esta possa ser condicionada por
acidos e posteriormente silanizada. Os resultados tém sido promissores (DERAND
et al, 2005; KITAYAMA et al, 2009; NTALA et al, 2010; CURA et al, 2012;
VANDERLEI et al, 2014). Entretanto, espessuras de glaze proximas a 100 pm
podem ocasionar dificuldades de adaptacdo da peca protética (VANDERLEI et al,
2014; BEUER et al 2009).

Outras técnicas de deposicdo superficial em Y-TZP séo: deposicdo de
alumina nanoestruturada, pela hidrélise de nitreto de aluminio (AIN) (ZHANG et al,
2010; JEVNIKAR et al, 2010), fluoragcdo da superficie da zircénia (PIASCIK et al,
2012), primers especificos para zirconia (MATINLINNA et al, 2006; ABOUSHELIB et
al, 2009; MAEDA et al, 2014), etc.

Além destas, temos as técnicas de deposicéo de filmes finos na superficie da
zircOnia, através de deposicdo fisica por vapor de plasma (PVD) utilizando o
magnetron sputtering. Queiroz et al (2011) testaram a deposigéo de filmes finos de
silica (SiOy), resultando em um aumento na resisténcia de unido entre a ceramica e
o cimento. Encontraram uma boa adesao desses filmes a superficie da zirconia, sem
causar danos a sua estrutura. Druck et al (2015) testaram a influéncia da espessura
de nanofilmes de silica depositados por vapor de plasma na resisténcia de unido aos
cimentos resinosos. Encontraram valores comparaveis aos proporcionados pelo
tratamento triboquimico quando utilizaram filmes de 5 nm de espessura sem,
contudo, causar transformac@o de fases (t—m) nem danificar a superficie. Este
método é baseado exclusivamente em adesdo quimica da silica depositada aos
metacrilatos, promovida por intermédio de ligagfes siloxanas pelo agente silano.

Existem técnicas, contudo, que se baseiam apenas em embricamento
micromecanico. Em 2007, Aboushelib et al propuseram a técnica da infiltracao

seletiva (SIE). Em combinagdo com maturagdo induzida pelo calor, que é utilizada
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para pré-tensionar as regides de contorno dos gréos, a zircdnia recebe a aplicacao
de uma fina camada de infiltrag@o de vidro, entre os limites dos graos da superficie,
A seguir, o vidro é removido pelo condicionamento com HF, expondo as porosidades
intergranulares e permitindo que o cimento resinoso se infiltre nas mesmas, ficando
retido micromecanicamente. Os autores encontraram melhores resultados de
resisténcia de unido aos cimentos resinosos utilizando esta técnica comparada a
abraséo por particulas de alumina (ABOUSHELIB et al, 2007; ABOUSHELIB et al,
2010; ABOUSHELIB, 2011; THOMPSON et al, 2011) e resultados ainda superiores
ao combina-la com a aplicacdo de primers para a zirconia (ABOUSHELIB et al,
2008).

Casucci et al (2011) testaram o efeito do tratamento de &cidos aquecidos a
100°C na resisténcia de unido da Y-TZP aos cimentos resinosos. Estes acidos sédo
compostos de HCI e Fe,Cl; em metanol, usados previamente para condicionar ligas
metélicas. Eles encontraram valores de resisténcia comparaveis a técnica de
infiltrac@o seletiva e superiores ao jateamento com particulas de alumina.

Uma técnica de modificacdo da superficie da zircénia foi sugerida por Phark
et al (2009). Esta nova superficie (Nobel Bond) é produzida pela deposi¢cdo de uma
lama contendo p6 de zircbnia e um formador de poros. Em seguida, a cerédmica
revestida por esta pasta fluida é sinterizada e o formador de poros evapora,
deixando uma superficie porosa. Os autores compararam esta cerdmica modificada
com a somente usinada, sob diferentes métodos de abrasé@o de superficie e 3 tipos
distintos de cimento resinoso. Todos os valores de resisténcia adesiva foram
superiores para a nova superficie, entretanto a abrasdo com particulas de alumina
foi um fator deletério para a mesma, ndo sendo aconselhavel.

Aboushelib (2012) sugeriu um método denominado fusion sputtering, que
consiste na pulverizacdo de uma suspensédo de particulas micrométricas de zirconia
em alcool etilico na superficie da Y-TZP, por intermédio de um spray utilizado para
pintura. A suspenséo € obtida a partir da moagem de p6 de zircbnia ndo sinterizada
em uma capsula contendo uma esfera de zircénia sinterizada, agitando-a. A seguir,
0 pO é peneirado por malhas de inox, para controlar o tamanho das particulas
utilizadas, sendo, entdo, misturado ao &lcool etilico na proporgéo 1:2 (5 g de pé para
10 ml de &lcool) e imediatamente pulverizado sobre a superficie livre da Y-TZP.
Apos a secagem, essas particulas s@o fundidas a estrutura pelo processo habitual

de sinterizag&o, deixando uma superficie rugosa, aumentando a area de superficie,
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e favorecendo o embricamento mecéanico entre cimento e ceramica. O autor
encontrou valores de resisténcia adesiva superiores aos reportados a abrasdo de

particulas de alumina e a zirconia sem tratamento.
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3 ARTIGO

AVALIACAO DE TRATAMENTOS DE SUPERFICIE DA CERAMICA Y-
TZP SOBRE A RESISTENCIA DE UNIAO A UM CIMENTO RESINOSO

Este artigo sera submetido ao periédico The Journal of Adhesive Dentistry,

ISSN1461-5185. As normas para publicac&o estdo descritas no anexo A.
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RESUMO

Objetivos: avaliar o efeito de diferentes tratamentos de superficie de uma ceramica
Y-TZP na resisténcia de unido a um cimento resinoso.

Materiais e Métodos: cento e vinte blocos de zircénia (IPS e.max® ZirCAD) foram
aleatoriamente divididos em 12 grupos (n = 10) de acordo com o tratamento da
superficie e as condicdes de envelhecimento (24 h em agua ou 60 dias de
armazenamento em gua e 10000 ciclos térmicos): sem tratamento (AS); tratamento
triboquimico seguido de silanizagdo (TBS); abras@o com particulas de alumina de 50
pm e aplicagdo de primer universal (AAP); pulverizacdo e fusdo de particulas de
zircOnia (FS); deposicao de nanofilme de SiO, (5 nm) e silanizacdo (SN); FS + SN
(FSSN). Os blocos de Y-TZP foram embutidos em resina acrilica e entéo,
microcilindros de cimento resinoso (@ = 0,96 mmx 1 mm de altura) (RelyX ™ ARC)
foram confeccionados na superficie ceramica. Apés o armazenamento, conduziu-se
o teste de microcisalhamento (1 mm/min) em maquina de ensaios universal. Analise
de falhas foi realizada em estereomicroscopio e microscopio eletrdnico de varredura
(MEV). Em um espécime adicional, foi conduzida analise de fases do material por
difracdo de raios-X e caracterizagdo da micromorfologia de superficie em MEV.
Dados de resisténcia de unido foram submetidos aos testes estatisticos de Kruskal-
Wallis / Mann Whitney (a = 0,05).

Resultados: TBS e AAP proporcionaram os valores mais elevados de resisténcia de
unido, seguidos pelos grupos FSSN, FS e SN. Depois do envelhecimento, a
resisténcia adesiva decresceu para todos 0s grupos, exceto para o FS.

Concluséo: O jateamento de particulas de alumina seguido da aplicagdo de um
primer universal com MPA foi tdo efetivo quanto o tratamento triboquimico aliado ao
silano, para o pré-tratamento da superficie da Y-TZP, no que diz respeito a

resisténcia de unido ao compadsito.

Palavras-chave: Resisténcia de Unido. Tratamento de Superficie. Y-TZP. Zirconia.
Microcisalhamento.
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INTRODUCAO

O interesse nas ceramicas a base de zirconia tem sido crescente nas ultimas
décadas devido as suas elevadas propriedades mecéanicas, estética e
biocompatibilidade20'14. No entanto, em decorréncia de seu limitado contetdo vitreo
e da auséncia de silica em sua estrutura, esses materiais ndo sdo passiveis de
condicionamento com &cido fluoridrico nem de formar ligagBes siloxanas com o0s
grupos silanois contidos nos primers bifuncionais'®. Dessa maneira, sua ades&o aos
cimentos resinosos fica comprometida, tornando necessario um pré-tratamento da
superficie que promova uma alteracdo topogréfica com o objetivo de aumentar a
retencdo micromecanica e, preferencialmente, proporcione unido quimica ao
cimento resinoso®>.

A abras@o pelo jateamento de particulas de alumina tem sido preconizada
com intuito de elevar a rugosidade superficial e aumentar a area de adesao®'**. A
associagdo entre o jateamento e agentes cimentantes contendo MDP (10-
methacryloyloxydecyl dihydrogenphosphate) é um dos métodos recomendados para
cimentagdo de infraestruturas a base de zirconia*'®. Outra técnica amplamente
difundida € o tratamento triboquimico, consistindo no jateamento com particulas de
alumina modificadas por 6xido de silicio. Este, além da retengcdo micromecanica,
promove a modificacdo da superficie pela adicdo de silica e permite a ligacdo a
agentes de unido, como o silano*®%4%4° Um acréscimo consideravel na resisténcia
de unido as ceramicas contendo zirconia foi possibilitado por este método***.

Apesar de alguns pesquisadores considerarem a adesé&o a zirconia como algo
praticamente elucidado, mesmo sem afirmar que a resisténcia de unido obtida possa
tornar o preparo macromecanico desnecessario®®, estudos clinicos tém demonstrado
indices de perda de retencdo de até 6,6% apods 5 anos®. Perda de retencéo foi
encontrada em 7 de 16 estudos envolvendo cimentagdo de zirconia, entre 12 e 38
meses. Decimentacdo de 20% foi observada em retentores em inlay cimentados
com compositos mesmo utilizando o tratamento triboquimico prévio da superficie
com o sistema Rocatec (Rocatec®, 3M Espe, Seefeld, Germany)’.

Além do exposto, devido a metaestabilidade da zirconia, as tensdes geradas
durante tais tratamentos de superficie s&o suscetiveis a desencadear a
transformagdo de fases, podendo interferir na sua suscetibilidade ao

envelhecimento®®®, A abrasdo de particulas na superficie da zirconia também
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resulta na formagdo de microtrincas e defeitos estruturais que podem deixar esta
infraestrutura suscetivel & fratura durante sua fungéo®*"*.

Diante disto, vérios estudos vém sendo conduzidos na busca de métodos
alternativos para o tratamento prévio da superficie da cerdmica Y-TZP (zircdnia
policristalina tetragonal estabilizada por itria). Como exemplo pode-se citar a técnica
de condicionamento por infiltracdo seletiva®*, as técnicas de vitrificagdo da superficie

18,32,38,53

através de glaze , primers para zirconia®>1%%37%% flyoracdo da superficie

da zircénia**, condicionamento com HCI e Fe,Cls a 100°C***°

, entre outros.

Em 2012, Aboushelib? propds um novo método de tratamento de superficie da
zircbnia, que consiste em pulverizar particulas micrométricas de zircbnia néo
sinterizada & zirconia usinada parcialmente sinterizada (CAD-CAM) e ap6s fundi-la a
superficie pelo processo de sinterizacdo. Este novo método, conhecido como fusion
sputtering, promete elevar a area de superficie adesiva e a retengdo micromecéanica
entre a zirconia e o cimento adesivo, sem prejudicar sua integridade superficial.

Druck et al** estudaram o efeito da deposicdo, por meio de plasma, de
nanofilmes de silica na resisténcia adesiva da Y-TZP a resina composta, através da
unido quimica entre a silica, o agente de unido silano e o cimento resinoso.
Concluiram que a deposicdo de um filme de 5 nm, seguida da aplica¢@o de silano,
promoveu uma adesdo satisfatoria, compardvel ao tratamento triboquimico
(silicatizacao por jateamento), sem causar alteragdes das fases da ceramica.

Nesse contexto, 0 presente estudo objetivou avaliar, in vitro, diferentes
métodos de tratamento de superficie da ceramica Y-TZP quanto a resisténcia de
unido a um cimento resinoso, comparando recentes abordagens (fusion sputtering,
deposicdo de nanofilmes de silica e a unido destes) com o tratamento triboquimico
(considerado atualmente como o padréo-ouro), com o tratamento recomendado pelo
fabricante, e com a zircénia sem tratamento, antes e apds o envelhecimento. A
primeira hipotese testada foi de que os diferentes tipos de tratamento de superficie
proporcionariam uma resisténcia de unido superior a da zircbnia sem tratamento. A
segunda hipétese foi de que os tratamentos testados se comportariam de forma

semelhante ao tratamento triboquimico. A terceira hipdtese foi de que o

envelhecimento traria uma reducdo nos valores de resisténcia de unido.
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MATERIAIS E METODOS

Célculo amostral

O célculo amostral foi conduzido a partir de um estudo piloto prévio,
comparando o grupo fusion sputtering com o grupo controle (as sintered). Foi
utilizada uma calculadora de cddigo aberto para diferenca de médias, disponivel no
site www.openepi.com. Para um intervalo de confianga de 95% e um poder de 80%,
o tamanho estimado da amostra foi de 5 espécimes por grupo. Como teriamos
outros grupos em estudo, estabeleceu-se uma amostra de 10 espécimes por grupo,
para que se conseguisse detectar as diferencas entre eles, caso elas fossem

importantes.

Confeccédo dos espécimes em zirconia

Blocos de zircbnia policristalina tetragonal estabilizada por itria — Y-TZP (IPS
e.max ZirCAD for inLab®, Ivoclar-Vivadent, Schaan, Liechtenstein) foram
seccionados com disco diamantado em maquina de corte (Labcut 1010, ExtecCo,
Enfield, EUA), resultando em 120 blocos de 5,5 x 5 x 3 mm. Apés o corte, estes
blocos tiveram sua superficie padronizada manualmente, com lixas d'agua de
granulacdo 1200%'. Os espécimes foram, entdo, alocados randomicamente
(random.org) em doze grupos experimentais (n=10), conforme a estratégia de

tratamento de superficie utilizada e o envelhecimento.

Tratamentos de superficie da zirconia

Grupo AS (“as-sintered”) — sem tratamento. Os blocos de zirconia do grupo
AS foram sinterizados conforme recomendac¢ao do fabricante, ndo sendo realizado
tratamento em sua superficie previamente aos procedimentos de cimentagéo,
servindo como controle.

Grupo TBS (“tribochemical silica coating”) — tratamento triboquimico.
Apos sinterizagdo, o0s espécimes receberam tratamento triboquimico, ou seja,
jateamento com particulas de alumina modificadas por de silica (30 pm) (CoJet-
Sand®, 3M ESPE), a uma distancia de 10 mm perpendicular ao corpo de prova e

uma presséo de 2,8 bar durante 10 s. Um dispositivo foi utilizado para padronizar a


http://www.openepi.com.

37

aplicacdo®. Foi aplicado o agente de unido silano (Prosil, FGM, DentscarelLtd,
Joinville, Brazil) com microbrush e aguardado 5 min para a evaporagédo do solvente
antes de proceder a cimentagéo. O grupo TBS serviu como controle positivo, por ser
considerado padrdo ouro no tratamento de superficie da zircdnia.

Grupo AAP (“alumina abraded” + “primer”) — abrasdo com particulas de
alumina seguida de primer. O grupo AAP foi sinterizado e, previamente ao
protocolo de cimentacgéo, recebeu jateamento de particulas de 6xido de aluminio (50
pm), com presséao de 2,8 bar, seguindo a mesma padronizagdo de tempo e distancia
do grupo TBS. Ap6s realizou-se a aplicagdo do primer Monobond®Plus (lvoclar-
Vivadent, Schaan, Liechtenstein) com auxilio de microbrush durante 60 s. Este
primer é uma solugdo alcodlica de 3-methacryloxyprophyl-trimethoxysilano,
metacrilato do acido fosférico e metacrilato de sulfeto (MPA)™. O grupo AAP segue
as normas de tratamento de superficie recomendadas pelo fabricante da ceramica.

Grupo FS (“fusion sputtering”) — pulverizacdo e fusdo de microparticulas
de zirconia. Antes da sinterizagdo final recebeu a pulverizagdo de uma suspenséao
de &lcool etilico a 50% com particulas micrométricas de pé de zirconia. Este método
foi adaptado do protocolo proposto por Aboushelib?, descrito a seguir. O p6 de Y-
TZP foi obtido através da moagem de sobras de blocos pré-sinterizados desta
cerémica, utilizados na usinagem de pecas protéticas. Primeiramente, foram
removidos os remanescentes destes blocos dos holders metalicos aos quais se
encontravam conectados. Esses remanescentes foram triturados e levados a uma
capsula contendo esferas de alumina, selada e posicionada em um moinho de bolas
(MA500, Marconi Equipamentos para Laboratorios, Piracicaba, SP, Brasil). Através
de movimentos circulares rapidos no sentido horizontal dessa capsula sobre rolos
motorizados, as esferas em alumina sinterizada foram direcionados em sentido
contrario as suas paredes internas, durante 2 horas, pulverizando a amostra. O
material pulverizado foi peneirado através de malhas de aco inoxidavel de 325
mesh, que permite a passagem de particulas inferiores a 45 pum (Peneira para
analise granulométrica, BERTEL Industria Metallrgica Ltda., Caieiras, SP, Brasil).

Dez gramas do p6 obtido foram misturados a 10 ml de &lcool etilico (50%) e
levados a um vibrador ultrassbnico, a fim de homogeneizar a distribuicdo das
particulas. Imediatamente apds a mistura, a solugdo foi transferida para um
recipiente de vidro, acoplando-o a um aerégrafo (utilizado para pintura em spray), e

a pressdo do ar regulada para 3 bar. Para padronizar a distancia e a area de
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aplicacdo, foi utilizado o mesmo dispositivo empregado para estandardizar o
jateamento de particulas nos grupos TBS e AAP. Primeiramente, pequenos jatos
foram dispensados em um papel preto até que se observou uma mistura
homogénea. Entdo, os espécimes de zirconia foram pulverizados por 5 s e
armazenados a 60°C durante 2 h para permitir a secagem correta antes da
sinterizacdo, que foi, entéo, realizada seguindo as instru¢des do fabricante.

Grupo SN (“5 nm SiO2 nanofilm”) — deposicdo de nanofilme de silica
com 5 nm. Os espécimes previamente sinterizados receberam a deposicdo de um
fino filme de silica, com 5nm de espessura, seguindo o método proposto por Druck
et al®. A deposicdo foi conduzida no Laboratério de Magnetismo e Materiais
Magnéticos da UFSM, utilizando o processo de deposicdo por plasma magnetron
sputtering. O processo se deu da seguinte forma: inicialmente os espécimes foram
fixados em um porta-amostras localizado no interior de uma camara contendo um
alvo de silica e um canhdo de plasma. Esta cAmara foi fechada e a atmosfera em
seu interior bombada até 10”7 Torr, a fim de atingir o vacuo ideal para a deposi¢&o.
Entdo, o ar de argbnio foi admitido em seu interior a uma taxa de fluxo de 20 sccm
(centimetros cubicos padrdo por minuto) e pressdo de 5,2 mTorr. Os atomos de
argonio funcionam como catodos sendo atraidos pelo anodo, ou seja, o canh&o de
plasma. Assim, o alvo de silica foi bombardeado pelos atomos de argdnio ocorrendo
a liberacdo desta silica no interior da camara, que foi depositada em toda superficie
ali presente. Para a deposi¢cdo de um filme com 5 nm sdo necesséarios 120 s de
deposicdo. Antes do procedimento de cimentag@o, os espécimes receberam a
aplicacdo do agente de unido silano, utilizando um microbrush, e foram aguardados
5 min para a evaporagao do solvente.

Grupo FSSN (“fusion sputtering + 5 nm SiO, nanofilm”) — pulverizagéo e
fusdo de microparticulas de zircénia seguida da deposicdo de nanofilme de
silica com 5 nm. O grupo FSSN foi a unido dos dois tratamentos de superficie
detalhados anteriormente. Em principio, procedeu-se o tratamento preconizado pelo
grupo FS, seguindo exatamente a mesma estratégia. ApOs a sinterizagdo, foi
conduzido o segundo tratamento, da mesma maneira empregada no grupo SN,

seguido da aplicacéo de silano, como ja descrito.
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Procedimento adesivo

Os blocos de zirconia sinterizados foram embutidos centralmente em cilindros
plasticos (14 mm de altura e 25 mm de didmetro) e embebidos por resina acrilica
autopolimerizavel, deixando somente a superficie de cimentagdo livre. Apos,
adaptando uma técnica preconizada por Tedesco et al*®, quatro tubos de amido com
1 mm de altura e didmetro interno de 0,96 mm foram posicionados sobre a superficie
de zirconia previamente tratada, conforme os referidos grupos, e entdo o cimento
resinoso 3M™ RelyX™ ARC (3M ESPE, Seefeld, Alemanha) foi conduzido ao seu
interior com um instrumento endodontico (espagador digital tamanho A, 25 mm,
Dentsply Maillefer), de modo que o cimento preenchesse totalmente o orificio do
tubo. Uma lamina de vidro foi pressionada no topo dos tubos sendo, a seguir,
conduzida a fotopolimerizagdo por 40 s (Radii-cal, SDI, EUA).

Os espécimes foram, entdo, armazenados em agua destilada a 37°C por 24
h. Apés este periodo, os tubos foram dissolvidos com leves jatos de agua e
removidos com auxilio de uma sonda exploradora. Foi realizada uma andlise em
estereomicroscopio com aumento de 35x (Discovery V20, Zeiss; Oberkochen,
Germany), para observar defeitos na interface adesiva. Microcilindros com presenca
de fendas na interface, inclusdo de bolhas de ar ou outros defeitos foram excluidos
da analise.

A area da interface adesiva A (mm?) foi calculada pela area da secg&o
transversal do cilindro, A=Trr?, onde r é o raio do circulo obtido. Assim sendo, a area

da interface adesiva foi de 0,72 mm?.

Envelhecimento e conducgéo do teste de microcisalhamento

O teste de microcisalhamento (uUSBS) dos grupos sem envelhecimento foi
executado logo apo6s a remogdo dos tubos de amido. Os demais grupos foram
armazenados em agua destilada a 37°C por 60 dias e submetidos & 10.000 ciclos
térmicos (Ethic Technology, Vargem Grande Paulista, Brasil), entre 5°C e 55°C, com
imersao de 30s por banho?.

Para a conducéo do teste de microcisalhamento (USBS), os espécimes foram
montados em dispositivo especifico e fixados em uma méquina de ensaios universal
(EMIC DL1000, Equipamentos e Sistemas de Ensaio; Sdo José dos Pinhais, PR,
Brasil). Um fino lago de arame em ago inox (0,16 mm de diametro) foi posicionado

rente a superficie livre da zircbnia, em contato com o semicirculo inferior do
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microcilindro de cimento resinoso, e entdo foi aplicada uma carga de cisalhamento a
uma velocidade de carregamento de 1 mm/min até ocorrer a falha.

A resisténcia de unido R (MPa) foi calculada a partir da férmula R=F/A, onde
F € a carga que levou o espécime a fratura (N) e A é a area da interface adesiva
(0,72 mm?).

Analise do modo de falha

Todos os corpos de prova foram analisados sob estereomicroscopia com
aumento de 10-60x a fim de identificar o tipo de falha (Estereomicroscopio Discovery
V20, Zeiss; Oberkochen, Germany).

As falhas foram classificadas da seguinte maneira: 1) Adesiva: na interface
cimento/cerdmica, sem ocorréncia de residuos de cimento na superficie da
ceramica; 2) Predominantemente adesiva, quando a falha se deu mais de 50%
adesivamente, mas houveram resquicios de cimento na superficie de cimentagéo.

Além disso, fraturas representativas de cada grupo foram selecionadas e
analisadas em MEV (Microscépio Eletronico de Varredura) (Jeol-JSM-T330A,
JeolLtd, Tokyo, Japan).

Analises complementares

Difracéo de Raios-X

A difratometria foi realizada na superficie livre da Y-TZP, em uma amostra
adicional de cada grupo (D8 Advanced XDR, Bruker AXS GmbH, Alemanha). O
espectro foi obtido para 26 com varredura de 20° a 34.988°, passo de 0,02°, tempo
de 175 s por passo. A fonte de radiacdo usada KaCu com A = 1,5416 A.

A quantidade de fase monoclinica foi calculada de acordo com a férmula de

Garvie & Nicholson?

X — Imi—1 1 1 +Im1 1 9 (1)
T Imp gy tIm-r 1y thao gy
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Onde Iy (-111) e Iy (111) correspondem a intensidade dos picos de fase
monoclinica (20=28° e 26=31,2°, respectivamente) e I; (101) corresponde a
intensidade do pico de fase tetragonal (26~30°).

A fracdo volumétrica de fase monoclinica foi calculada de acordo com Toraya

etal®®
_ 1311Xn
™= 110311, 2)
A profundidade das transformacgdes foi calculada de acordo com Kosmac et
a|34
sin 1
TZD = { .
2 1= Xy 3)

Onde & = 15° é o angulo de reflexdo, p= 0.0642 & o coeficiente de

reabsorcao e Xy é a quantidade de fase monoclinica calculada através da Eq. (1).

Analise micromorfolégica
A analise micromorfoldgica de uma amostra por tratamento foi realizada em
microscopio eletrdnico de varredura (MEV) (Jeol-JSM-T330A, Jeol Ltd, Tokyo,

Japan) com aumento de 200x a 2000x.

Analise Estatistica

Como os pressupostos de normalidade da distribuicdo e homogeneidade das
variancias ndo foram atendidos mesmo apoés transformag¢des dos dados, foi
realizado o teste ndo-paramétrico de Kruskal Wallis para os grupos sem
envelhecimento (p<0.001) e para os grupos com envelhecimento (p<0.001). Entéo,
foram feitos mdltiplos testes Mann-Whitney aos pares para verificar entre quais
grupos havia diferenca estatistica.

Para o fator envelhecimento, o pressuposto de homogeneidade das

variancias ndo foi atendido mesmo apds transformagdes dos dados. Cada
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tratamento de superficie foi comparado com presenca e auséncia de envelhecimento
por meio do teste ndo-paramétrico Mann-Whitney, considerando-se um p<0.05 para

diferenca estatistica.
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RESULTADOS

Médias e desvio padrédo estao descritos na tabela 1. O teste de Kruskal Wallis
demonstrou significancia estatistica para os diferentes tipos de tratamento apos 24 h
(p<0.001) e apos envelhecimento (p<0.001).

Os grupos TBS e AAP proporcionaram os melhores resultados de resisténcia
de unido, seguidos dos grupos FSSN, FS e SN. Assim, a primeira hipotese de que
os diferentes tipos de tratamento de superficie proporcionariam uma resisténcia de
unido superior a da zircbnia sem tratamento foi aceita.

A segunda hipotese, de que os tratamentos testados teriam efeito semelhante
ao tratamento triboquimico, foi parcialmente rejeitada, pois o0s tratamentos
resultaram em resisténcia de unido inferiores ao do padrdo ouro, com Unica exceg¢ao
para AAP.

A terceira hipdtese, de que o envelhecimento traria uma redugdo nos valores
de resisténcia de unido, foi parcialmente aceita, pois o envelhecimento diminuiu
significativamente (p<0.05) a resisténcia adesiva a Y-TZP para todos os grupos,
exceto para o grupo FS (p=0.816), em que o valor se manteve estavel. O grupo AS
nado foi passivel de teste, pois todos os microcilindros foram perdidos durante a
termociclagem.

As falhas adesivas foram predominantes nos grupos sem envelhecimento AS
e FS e nos grupos com envelhecimento AS, FS e SN (TABELA 2). TBS, AAP e
FSSN apresentaram falhas predominantemente adesivas na maior parte dos corpos
de prova, com visualizagcdo de resquicios de cimento em menos de 50% da
superficie adesiva da ceramica, geralmente nas bordas dos microcilindros (FIGURA
1).

A analise da difracdo de raios-X (TABELA 3; FIGURA 2) revelou presenca de
conteddo monoclinico na superficie da zircdnia para todos os grupos, inclusive o AS.
Nos grupos TBS e AAP o percentual de fase monoclinica aumentou em cerca de
10%, em relacdo ao AS.

As analises de micrografias (FIGURA 3) demonstram claramente as
diferencas de topografia dos diversos métodos testados. Os protocolos de
jateamento demonstraram ranhuras similares em escala micrométrica. As
microparticulas de zirconia fusionadas a superficie da Y-TZP apds o tratamento FS

podem ser claramente vizualizadas. A deposigdo de nanofiimes n&o parece ter
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modificado a topografia em comparagdo com seus equivalentes sem deposicdo (AS
e FS).
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DISCUSSAO

Uma das primeiras preocupacfes metodoldgicas desta pesquisa foi a
determinagdo do tamanho da amostra. O fato de ter sido verificada diferenca
significativa entre os tratamentos indica que o tamanho da amostra foi adequado,
fato comprovado pelo poder estatistico minimo obtido no estudo, que foi de 99%.

O uso do microcisalhamento para o teste de resisténcia de unido foi eleito
devido a facilidade de execucdo em comparacdo ao teste de microtracdo, por ser a
ceramica extremamente resistente ao corte®****®, O teste foi considerado mais
sensivel na detec¢cdo dos efeitos dos diferentes tratamentos de superficie da
zirconia, quando comparado ao seu correspondente macro®. Entretanto, uma das
limitagbes do mesmo é o desenvolvimento de tensdes ndo homogéneas na

12,21

interface, com ocorréncia de fraturas coesivas nos substratos Segundo o

7

principio de Saint Vernant, quando a carga é aplicada a menos de 1 mm da
interface, tensdes de tragdo e cisalhamento aumentam na regido de interesse'®*°.
Como os microcilindros apresentavam 1 mm de altura, o posicionamento do fio
obrigatoriamente se deu em distancias menores. Como resultado, observou-se
apenas pequenos tracos de fratura no cimento no lado oposto a aplicacéo da carga,
caracterizando falhas predominantemente adesivas nos grupos com maior
resisténcia de unido. Este tipo de falha é clinicamente preferivel a totalmente
adesiva, porque as ultimas estdo frequentemente associadas com baixos valores de
resisténcia de unido?, como constatado no presente estudo.

Outra limitacdo do teste € a inclusdo de bolhas de ar e fendas marginais
durante a insercdo do cimento no molde, que levam & falhas prematuras®“®, No
presente trabalho, os microcilindros que apresentaram falhas pré-teste foram
excluidos da andlise estatistica. A utilizacdo de tubos de amido, facilmente
removidos apds 24h de imersdo em &agua, permitiu a confeccdo de microcilindros
uniformes sem concentracgéo de tensées prévias a conducéo do teste®.

No presente estudo foram testados diferentes tratamentos de superficie da
zircOnia e a estabilidade da unido ap6s o envelhecimento. O envelhecimento artificial
tem um importante papel na estimativa da longevidade da unido entre cimento e
ceramica’®**?14%% segundo Wegner et al®*, somente o armazentamento em agua
parece ser um método inadequado para o envelhecimento das interfaces adesivas,

sendo a termociclagem mais apropriada. Diante disto, foram utilizados 10.000 ciclos
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térmicos variando de 5°C a 55°C, somados ao armazenamento em agua por 60 dias
para afericdo da estabilidade das ligagoes.

No grupo AAP seguiu-se a recomendacgdo do fabricante da zirconia em
estudo (IPS e.max ZirCAD for inLab®, Ivoclar-Vivadent, Schaan, Liechtenstein), que
indica o jateamento de particulas de alumina (méximo de 50 pum) e a aplicagéo de
um primer universal (Monobond®Plus, Ivoclar-Vivadent, Schaan, Liechtenstein). Os
valores de resisténcia de unido para tal grupo foram semelhantes ao TBS. Este
achado parece apontar a AAP como uma alternativa viavel para o tratamento de
superficie da zirconia, visto que o CoJet-Sand® (3M ESPE), produto utilizado para o
TBS, néo é disponivel no Brasil atualmente.

Estes achados v&o de encontro aos estudos de Magne et al*, Perdigéo et

51 29
| |

al*®, Tsuo et al®* e Inokoshi et al*® . Em sua metanalise sobre efetividade da ades&o
a zirconia, Inokoshi et al®® verificaram uma tendéncia ao aumento da resisténcia de
unido quando a ceramica foi submetida & abrasdo por Al,O; e tratamento
triboquimico. Também encontraram um efeito positivo sobre a adesé@o a Y-TZP e a
estabilidade da unido, quando a abrasao por Al,Os foi seguida da aplicagdo de um
primer contendo MDP. Entretanto, no presente trabalho, apés o envelhecimento,
ambos 0s grupos apresentaram um decréscimo significativo na resisténcia de unido.
Apesar disso, mantiveram valores superiores aos dos demais grupos e acima de 10

I** como clinicamente aceitavel.

MPa, valor considerado por Behr et a

Um aspecto controverso a respeito do jateamento da superficie da zirconia é
seu efeito nas suas propriedades mecanicas. Alguns estudos relatam que a indugéo
de transformacdo de fase tetragonal para monoclinica pelo jateamento aumenta a
resisténcia flexural da zircOnia, pela criagdo de uma zona superficial de tensdes
compressivas residuais®®®. Outros estudos relatam que a presenca de contelido
monoclinico pode resultar em altera¢des superficiais, com a criagdo de defeitos
estruturais que deixam a zircbnia suscetivel a degradacdo hidrotérmica e trincas
radiais durante a funcdo®'*?3°¢. Mais um aspecto a ressaltar sobre os protocolos de
jateamento seria a criacdo de microrretengdes na superficie como resultado da alta
energia de impacto das particulas. Observamos ranhuras afiadas e um padrdo de
lascamento superficial (FIGURA 3, imagens |-J e K-L). Autores relatam que a
extensdo dos danos produzidos ndo se limita a superficie por si s, mas estende-se

a 30 a 50 um de profundidade subsuperficial do material, resultando em perdas de
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grdos e microtrincas, reduzindo significativamente a resisténcia a fadiga do
material®*°,

Nesse estudo, mesmo no grupo AS, algum conteddo monoclinico pode ser
encontrado (TABELA 3). Segundo Subasi et al*/, este conteido pode ser
dependente do tipo do material. Diferentes quantidades de conteddo monoclinico
(com indices variando de 1,37% a 12,8%) também foram encontradas nos grupos
controle por outros estudos®*’*%*’. Nos grupos AAP, TBS e FS houve um aumento
no conteddo monoclinico de 10,47%, 9,64% e 3,52%, respectivamente, em
comparacdo com o grupo AS. Esses picos podem ser visualizados no grafico de
difracdo, e sdo mais evidentes para os grupos AAP e TBS (FIGURA 2). Nos demais
grupos observou-se uma reducdo deste contetdo. Os grupos jateados e o fusion
sputtering também tiveram uma profundidade de transformacgéo ligeiramente
superior.

Dentre as alternativas ao jateamento, o método fusion sputtering (FS) é
aparentemente simples de ser conduzido e de baixo custo, considerando-se que, no
presente estudo, os materiais utilizados para tal protocolo seriam descartados.
Entretanto, as etapas laboratoriais demonstraram-se bastante complexas. A
obtenc&o do p6 requer equipamentos especializados, como um moinho de bolas e
peneiras de malhas extremamente finas. A mistura do p6 ao alcool deve ser
empregada imediatamente, pois ocorre a decantagédo no fundo do recipiente, o que
pode entupir a passagem da solucdo pelo fino canaliculo do aerégrafo. Além disso,
se os jatos ndo forem bem padronizados, podem ocasionar uma deposigao bastante
espessa, o0 que poderia influenciar na adaptacéo de coroas. Tais dificuldades podem
ndo ter sido encontradas no meétodo original, pois o autor utilizou um p6é néo
sinterizado de zirconia?, enquanto que no presente estudo o pé foi obtido a partir de
um material pré-sinterizado. Outra diferenca refere-se ao tamanho das particulas.
Aboushelib? utilizou pé de granulagéo variando de 7 a 12 pm, enquanto na presente
pesquisa foram empregadas particulas de até 45 um, pela indisponibilidade de
peneiras com malha inferior.

FS resultou em resisténcia de unido superior ao grupo sem tratamento, mas
muito inferiores ao TBS (padrdo ouro). Os achados ndo estdo de acordo com o
estudo de Aboushelib?, no qual FS proporcionou resultado semelhante ao grupo

jateado com particulas de alumina. Entretanto, esta comparagdo néo foi possivel
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neste trabalho, pois no grupo AAP, além do jateamento, foi aplicado primer com
MPA.

A pulverizagdo e fusdo de particulas de zirconia resultou granulos retentivos
0s quais podem ser claramente visualizados (FIGURA 3, imagens E-F). Em um
aumento mais aproximado, observamos o contorno dos gréos de zircOnia tanto na
superficie quanto no aglomerado fundido (FIGURA 3, imagem F).

Apesar dos resultados indicarem uma fraca ligacéo entre zirconia e cimento, o
método FS merece atencgdo, pois apdés o envelhecimento, a resisténcia de unido
manteve-se estavel. No entanto, a técnica precisa ser aprimorada em estudos
subsequentes, na tentativa de obter resultados mais promissores.

O grupo com deposicdo de nanofilmes de silica também proporcionou valores
de resisténcia adesiva superior ao grupo sem tratamento, mas muito inferior ao TBS.
Apos a condugédo da termociclagem, quase todos os espécimes foram perdidos em
falhas pré-teste, demonstrando pouca estabilidade do método com o passar do
tempo. Esses achados ndo estdo de acordo com Druck et al**, que encontraram
elevada e estavel resisténcia de unido, semelhante ao padrdo ouro, para o grupo
com deposicdo de 5 nm de silica. Essas diferencas podem ter sido ocasionadas por
uma falha na refrigeragdo do sistema de deposicdo, que pode ter provocado a
contaminagdo das amostras com Oleo de alto vacuo. Diante dessa possivel
introducéo de erro experimental, novos estudos devem ser conduzidos para que se
determine o efeito real desse tratamento na adesdo a zircdnia. A deposicdo de
nanofilmes parece n&o ter modificado a topografia em comparacdo com seus
equivalentes sem deposicéo (AS e FS) (FIGURA 3, imagens C-D e G-H).

No grupo FSSN, a tentativa de unir o embricamento micromecénico com a
unido quimica, através do fusion sputtering seguido da deposi¢cdo de nanofilme de
silica, resultou em valor de resisténcia adesiva inferior ao grupo TBS. Em um
primeiro momento, aparentemente houve a soma dos efeitos dos dois tratamentos
aplicados. Mas ap6és o envelhecimento, a resisténcia de unido reduziu
drasticamente, mantendo, muito provavelmente, somente os valores decorrentes do
embricamento proporcionado pelo fusion sputtering. Entretanto, os achados do
presente estudo foram bastante inconclusivos, em virtude da possivel contaminacao
das amostras durante a deposicdo do nanofiime de silica. Diante disto, os testes

deverdo ser repetidos. Caso os tratamentos anteriores sejam aperfeigoados, ainda
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hd a expectativa que os mesmos possam ser alternativas aos protocolos de
jateamento.

Outra limitagcdo do presente estudo trata-se da conformagdo geométrica dos
espécimes. Apesar de quantificar a resisténcia de unido a um cimento resinoso, néo
se pode afirmar que em um ambiente clinico estes valores sejam correspondentes.
Uma conformagdo em coroas ou retentor em inlay talvez aproximasse mais 0s
achados da realidade clinica. Andlises adicionais de rugosidade e energia livre de
superficie também poderiam indicar os tratamentos mais promissores em termos de

resisténcia de uniao.
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CONCLUSOES

Considerando-se os resultados obtidos e as limitagdes do estudo:

1. Todos os tratamentos resultaram em valores de resisténcia adesiva
superiores a auséncia de tratamento.

2. O jateamento de particulas de alumina seguido da aplicacdo de um primer
com MPA apresentou-se tdo efetivo quanto o tratamento triboquimico aliado ao
silano, para o pré-tratamento da superficie da Y-TZP, no que diz respeito a
resisténcia de wunido ao cimento resinoso, tanto antes quanto apos o
envelhecimento;

3. O envelhecimento afeta negativamente os valores de resisténcia de unido

do cimento a Y-TZP, exceto para o metodo fusion sputtering.
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RELEVANCIA CLINICA

A perda de retencdo das restauracdes de Y-TZP é uma das causas de suas
falhas clinicas. A busca de métodos que otimizem a unido com o0s cimentos é

fundamental para a longevidade clinica desses materiais.
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Tabela 1. Resisténcia de unido (MPa) da Y-TZP ao cimento resinoso, de acordo com o tratamento de superficie antes e apds envelhecimento.

Grupo (n=10) Tratamento de Superficie da Y-TZP Envelhecimento Resisténcia de Unido” p-Valor~
AS Sem tratamento (“as-sintered”) 0,19 (0,16)D
TBS Tratamento Triboquimico (“tribochemical silica coating”) 26,97 (1,21)"\ 0.007
AAP Abras&o com particulas de Alumina + Primer (“alumina abraded"+"primer”) 24,67 (O,8)A 0.010
FS Pulveriza¢éo de microparticulas de zirconia (“fusion sputtering”) No envelhecidos 3,37 (0,44)C 0.806
SN Deposic¢éo de nanofilme de silica (“5 nm SiO; nanofilm”) 4,84 (1,06)C 0.001
FSSN FS + SN (“fusion sputtering + 5 nm SiO2 nanofilm”) 8,5 (0,78)B 0.000
AS (a) Sem tratamento (“as-sintered”) -
TBS (a) Tratamento Triboquimico (“tribochemical silica coating”) 22,55 (1,02)
AAP (a) Abraséo com particulas de Alumina + Primer (“alumina abraded”+"primer”) 21,83 (0,62)
FS (a) Pulverizagéo de microparticulas de zirconia (“fusion sputtering”) Envelhecidos 2,97 (0,22)b
SN (a) Deposicéo de nanofilme de silica (“5 nm SiO2 nanofilm”) 0,21 (0,12)°
FSSN (a) FS + SN (“fusion sputtering + 5 nm SiO2 nanofilm™) 3 (0,19)b

Diferentes letras mailsculas indicam diferenca estatistica entre os grupos apos 24h. Diferentes letras minUsculas indicam diferenca estatistica entre os grupos apos envelhecimento.

* Médias (desvio-padrao) dos valores de resisténcia de unido ao microcisalhamento (MPa) - Testes de Kruskal-Wallis e Mann-Whitney .
** p-Valor (testes de Mann-Whitney) para comparacéo dos grupos com a mesma condigcdo de tratamento de superficie sob diferentes condi¢cdes de envelhecimento (p<0.05).



58

Tabela 2 — Classificagdo dos modos de falha apds o teste de resisténcia de unido ao
microcisalhamento

Modo de Falha

Grupo Adesiva (%) Predominantemente Adesiva (%)
AS 100 0
TBS 10 90
AAP 10 90
FS 100 0
SN 50 50

FSSN 20 80
AS (a) 100 0
TBS (a) 0 100
AAP (a) 10 90
FS (a) 100 0
SN (a) 100 0

FSSN (a) 30 70

*(a) grupos submetidos a armazenamento em agua por 60 dias e 10.000 ciclos térmicos



59

Tabela 3 — Analise da difracdo de raios-X (% de fase monoclinica e profundidade da
camada de transformagao em pm).

Tratamento de

Fase Monoclinica

Profundidade da Camada de

L o Transformacéo
Superficie (%) (um)
AS 7,53 0,40
TBS 17,17 0,95
AAP 18,00 1,01
FS 11,05 0,59
SN 6,59 0,35
FSSN 7,30 0,38
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FIGURAS

Figura 1 - Micrografias representativas (MEV) dos modos de falha apés o teste de
microcisalhamento. A imagem A representa o modo de falha adesivo na interface
ceramica/cimento em um espécime do grupo FS, enquanto a imagem B demonstra o modo de

falha predominantemente adesivo em um espécime do grupo TBS. O simbolo () representa a

superficie ceramica livre de cimento, enquanto o simbolo (¢) representa a superficie com presenga
de cimento resinoso.
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Figura 2 — Graficos de difracdo de raios-X. A localizacdo dos picos foi comparada aos valores
disponiveis para a zirconia tetragonal e zirconia monoclinica na ficha do padréo difratométrico
mantida pelo International Center Diffraction Data/Joint Committee for Powder Difraction Studies,
representados pelos simbolos M (-111) e (111) (picos monoclinicos), 28=28° e 28=31,2°,
respectivamente, e T (111) (tetragonal), 2&=30°.
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Figura 3 — Micrografias representativas da superficie da Y-TZP apos diferentes tratamentos de
superficie comparados com a superficie ndo tratada (direita; aumento de 200x; esquerda:
aumento de 2000x). (A-B): sem tratamento; (C-D): deposicdo de nanofiime; (E-F): fusion
sputtering; (G-H): fusion sputtering seguido de deposicao de silica; (I-J): tratamento triboquimico;
(K-L): abrasédo com particulas de alumina.



64

4 CONSIDERACOES FINAIS

O presente trabalho se propds a avaliar recentes métodos de tratamento de
superficie propostos para a Y-TZP e compara-los a métodos difundidos e bem
estabelecidos na literatura através de testes de resisténcia de unido ao
microcisalhamento, antes e apds o envelhecimento.

Este estudo apresentou algumas limitacdes. Uma delas refere-se a
conformagdo geométrica dos espécimes. Apesar de quantificar a resisténcia de
unido a um cimento resinoso, ndo se pode afirmar que em um ambiente clinico estes
valores sejam correspondentes. Uma conformagdo em coroas ou retentor em inlay
talvez aproximasse mais esses achados da realidade clinica. Analises adicionais de
rugosidade e energia livre de superficie poderiam ter sido conduzidas na tentativa de
correlagdo com os achados de resisténcia adesiva.

Diante de todas as limitagbes e dos resultados obtidos, observou-se que os
tratamentos de superficie da cerdmica Y-TZP resultaram em valores de resisténcia
de unido superiores aos da zirconia sem tratamento.

O envelhecimento diminuiu os valores de resisténcia de unido do cimento a Y-
TZP, exceto para o método fusion sputtering. A estabilidade deste tratamento,
apesar dos baixos valores encontrados, sugere que seria pertinente aprimorar e
pesquisar a técnica.

Além deste, em face da possibilidade de contaminacdo das amostras, 0
método de deposicdo de nanofilmes de silica deve ser investigado novamente.

O jateamento de particulas de alumina seguido da aplicagdo de um primer
com MPA apresentou-se tdo efetivo quanto o tratamento triboquimico aliado ao
silano, para o pré-tratamento da superficie da Y-TZP, no que diz respeito a
resisténcia de wuni@o ao cimento resinoso, em ambas as condigbes de
armazenamento testadas. Os demais métodos testados néo resultaram em valores
considerados clinicamente aceitaveis, conforme a recomendacdo minima de 10
MPa, sugerida por Behr et al (2011).

Diante disso, conclui-se que, atualmente, os protocolos de jateamento de
particulas continuam sendo as técnicas mais recomendaveis para o tratamento de

superficie da Y-TZP, em corroboragdo com os achados apontados pela literatura.
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