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RESUMO

Dissertacao de Mestrado
Programa de P4s-Graduacdo em Ciéncias Odontologicas
Universidade Federal de Santa Maria

COMPARACAO DE DIFERENTES ENSAIOS MECAANICOS PARA
AVALIAR A RESISTENCIA ADESIVA A UMA CERAMICA Y-TZP

AUTORA: ALINE CAMPOS OTANI
ORIENTADOR: LUIZ FELIPE VALANDRO
Data e Local da Defesa: Santa Maria, 23 de marco de 2012

Esse trabalho teve como objetivo avaliar a resisténcia adesiva, utilizando
diferentes geometrias de teste, entre uma ceramica policristalina tetragonal
estabilizada por 6xido de itrio (Y-TZP) e uma resina composta, em funcédo de
dois tipos de tratamentos de superficie. Trezentos e sessenta blocos de Y-TZP,
receberam dois tratamentos de superficie (N=180): UT- controle (sem
tratamento) e SS- silicatizacdo + silanizacdo. Espécimes de resina composta
foram confeccionados para as diferentes geometrias e cimentados aos blocos
de Y-TZP com cimento resinoso. Para cada tratamento de superficie, os
espécimes foram distribuidos em 6 subgrupos (n=30) segundo 0s ensaios
mecanicos: tracdo (TBS); microtracdo (UTBS); cisalhamento (SBS);
microcisalhamento (uSBS); push-out (PSH) e micropush-out (UPSH). Para
andlise dos dados, foi utilizados os parametros de Weibull, médulo de Weibull
(m) e resisténcia caracteristica (o), para verificar a dispersao e magnitude dos
dados de resisténcia, o teste One-way ANOVA para avaliar os resultados com
distribuicdo normal e Mann-Whitney para os com distribuicdo n&o-normal.
Tanto o tipo de tratamento de superficie quanto a area adesiva foram fatores
significantes, apresentando diferenca estatistica entre os grupos (p=0,00).
Independente do tipo de tratamento de superficie, os valores obtidos nos testes
de microtragdo e microcisalhnamento foram mais elevados que seus
correspondentes “macro”, porém no push-out foram encontrados valores
superiores nos testes “macro”. Os testes que apresentaram maiores valores de
m e Op, foram PSH, pPSH, uTBS e USHS. A silicatizacdo + silanizacao
aumentou significativamente a resisténcia adesiva. Os testes de push-out,
micropush-out, microcisalhamento e microtracdo mostraram-se testes mais
satisfatorios para avaliar resisténcia de unido, apesar do teste de microtracao
ser inviavel para Y-TZP néo tratada, devido a impossibilidade de obtenc&o dos
espécimes em forma de barra durante o corte.

Palavras-chave: Ceramica, Y-TZP, Adesao, Teste mecéanico.
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ABSTRACT

Master Dissertation
MSD Program in Oral Science
Federal University of Santa Maria

COMPARISON OF DIFFERENTS MECHANICAL TESTS TO
EVALUATE THE BOND STRENGTH TO A Y-TZP CERAMIC
Author: Aline Campos Otani
Tutor: Luiz Felipe Valandro
Date and Local: Santa Maria, March 23, 2012

This study aimed to evaluate the bond strength using different test types
for bonding evaluation, between a yttrium tetragonal zirconia polycrystals (Y-
TZP) ceramic and composite resin, considering two types of Y-TZP surface
treatments. Three hundred and sixty Y-TZP blocks, received one of the two
surface treatments (N= 180): UT- control (untreated) and SS- silica coating +
silanization. Specimen of composite resin were made in different geometries
and cemented with resin cement to Y-TZP blocks. The 180 specimens for each
surface treatment were divided into six subgroups (n = 30) according to the
configuration of bond test: tensile (TBS); microtensile (UTSB); shear (SBS);
microshear (USBS); push-out (PSH) and micropush-out (UPSH). For data
analysis were used Weibull parameters, Weibull modulus (m) and resistance
characteristic (0p), to check the dispersion and magnitude of the resistance
data, One-way ANOVA test to evaluate the results with normal distribution and
Mann-Whitney for those with non-normal distribution. Both the surface
treatment’s type and specimen size showed a statistically significant difference
between groups (p = 0.00). Independent of the type of surface treatment,
microtensile test and microshear had higher values than their equivalent
“‘macro” test. On contrary, push-out presented higher values in the “macro”
tests. The tests that showed higher m and oo, were: PSH, pPSH, pTBS and
MSHS. Silica coating + silanization significantly increased bond strength. Push-
out, micropush-out, microshear and microtensile tests have proved to be more
appropriate for evaluating bond strength, although the microtensile be
inapplicable for Y-TZP untreated, due to the impossibility of obtaining the bar
shaped specimens during cutting.

Keywords: Ceramics, Y-TZP, Adhesion, Mechanical test
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1. INTRODUCAO

Os testes de resisténcia de unido tem sido tradicionalmente realizados
na Odontologia como forma de avaliar a resisténcia adesiva entre diferentes
substratos. Embora a validade dos testes de resisténcia de unido para predizer
o desempenho clinico dos adesivos dentais seja questionavel, pois ndo ha uma
relacéo de confianca entre os dados laboratoriais e 0 desempenho clinico (VAN
NOORT et al, 1989; DEHOFF; ANUSAVICE; WANG, 1995; SUDSANGIAM;
VAN NOORT, 1999), estes testes tem sido de grande valor para identificar as
variaveis do substrato (JILO, 1993; SHONO et al, 1997; SHONO et al, 1999),
assim como para avaliar preliminarmente o potencial adesivo de novos
produtos (ARMSTRONG et al, 2010).

Até metade dos anos noventa, os testes de tracao e cisalhamento eram
realizados exclusivamente em corpos de prova com interface de unido
relativamente extensa, normalmente de 3-6 mm de didmetro e 2-5 mm de
altura (aproximadamente 7-28 mm?), classificados como testes “macro”
(BRAGA et al, 2010). Embora ainda amplamente utilizados (BRAGA et al,
2010), estes testes passaram a ser questionados, devido a sua
heterogeneidade de distribuicdo de tensdes na interface adesiva, avaliados
através da Andlise de Elementos Finitos (AEF) e das constantes falhas
coesivas dos espécimes. (VAN NOORT et al, 1989; DEHOFF; ANUSAVICE;
WANG, 1995; PASHLEY et al, 1995; BRAGA et al, 2010).

A distribuicdo heterogénea dos testes “macro” gera alta concentracéo de
tensdes em regides restritas, fazendo com que a fratura seja iniciada a partir de
defeitos pré-existentes de dificil localizacdo, que subsequentemente se
propagaria para a interface adesiva (VAN NOORT et al, 1989; DELLA BONA;
VAN NOORT, 1995). Isso impede uma avaliacdo mais precisa da resisténcia
de unido substrato/aderente, ja que a falha coesiva ndo € representativa da
verdadeira resisténcia adesiva interfacial (SANO et al, 1994; SUDSANGIAM,;
VAN NOORT, 1999). A popularidade destes testes convencionais € justificada

pelo fato de que sdo de facil realizagdo e requerem o minimo de equipamentos
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e preparacdo dos corpos de prova (SUDSANGIAM; VAN NOORT, 1999;
BRAGA et al, 2010).

Assim, a necessidade de novos métodos para superar as limitagdes dos
testes “macro” levou ao uso de corpos de prova com areas de unido reduzidas,
abaixo de 2 mm?, denominados de microtracdo e microcisalhamento (SANO et
al, 1994; PHRUKKANON; BURROW; TYAS, 1998a; SCHREINER et al, 1998;
MCDONOUGH et al, 2002). A partir do desenvolvimento desses dois testes, a
relacdo entre area de unido e valor de resisténcia passou a receber uma maior
atencdo, ja que o valor de resisténcia a tracdo aumentou com a diminuicdo da
interface adesiva, seguindo uma funcdo logaritmica (SANO et al, 1994;
SHONO et al, 1997; VALANDRO et al, 2008; BRAGA et al, 2010; SHERRER,;
CESAR; SWAIN, 2010). Isso ocorre, pois segundo a Teoria de Defeito de
Griffith (1921), quanto maior for a area de unido, maior é a probabilidade de
uma falha de tamanho critico estar presente e, consequentemente, mais baixa
é a resisténcia do corpo de prova.

Outro teste de resisténcia de unido amplamente utilizado em varias areas é
o teste de push-out. Segundo Chandra e Ananth (1995) o teste de push-out é
uma importante ferramenta experimental para caracterizar qualitativamente o
comportamento de cisalhamento da interface de diferentes compdsitos. Este
consiste em empurrar um material para fora de uma base através da aplicacéo
de forcas compressivas. Segundo o trabalho de Goracci et al (2004), o teste de
push-out proporciona resultados com pouca variabilidade e parece ser a
técnica mais precisa e confiavel em medir a unido de pinos de fibra a dentina
radicular. Na odontologia este tem sido amplamente utilizado para avaliar a
resisténcia de unido em retentores intrarradiculares (VALANDRO, 2007a;
BERGOLI; AMARAL; VALANDRO, 2012; BERGOLI et al, 2012). Porém, ndo ha
na literatura trabalhos que tenham utilizado o teste de push-out ou micropush-
out para avaliar resisténcia adesiva em ceramica Y-TZP.

Levando em consideragdo o substrato a ser aderido, a ceramica
designada Y-TZP (yttrium tetragonal zirconia polycrystals) tem sido uma
alternativa as demais ceramicas devido a seus altos valores de resisténcia a
fratura (900-1200 MPa) (PICONI; MACCAURO, 1999), tenacidade
(5,53+0,78MN.m>2) (TAIRA et al, 1990) e médulo Weibull (m=18,4), tornando-a
um material mais confiavel (TINSCHERT et al, 2001; MORAES et al, 2003).
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Além disso, a zircbnia pura tem as propriedades mais favoraveis entre as
chamadas high-strength ceramics, sendo seu valor de resisténcia a fratura
praticamente duas vezes maior do que 0S materiais a base de alumina
(TINSCHERT et al, 2000; MORAES et al, 2003). Portanto, devido a sua alta
resisténcia, ela tem sido apontada como a principal alternativa para substituir o
metal na confeccao de infraestruturas para proteses parciais fixas (GUAZZATO
et al, 2004; OZCAN; NIJHUIS; VALANDRO, 2008).

Porém, em termos de adeséao, esse tipo de zircbnia ndo é suscetivel ao
condicionamento com &cido hidrofluoridrico, o que dificulta sua adesédo a
materiais resinosos (DERAND; DERAND, 2000; OZCAN; KERKDIJH;
VALANDRO, 2007; MAIR; PADIVATVUTHIKUL, 2010; MAY et al 2010;
PASSOS et al, 2010). Como forma de solucionar esse problema, diversas
técnicas para deposicao de silica na superficie de adeséo tem sido sugeridas,
como o jateamento com particulas contendo 6xido de silicio seguido de
aplicacdo de primers a base de silano (sistema Rocatec e CoJet)
(MATINLINNA et al, 2006; MAIR; PADIVATVUTHIKUL, 2010; MAY et al, 2010;
PASSOS et al, 2010). A presséao do jateamento gera impacto das particulas e a
deposicdo de um filme de O6xido de silicio na superficie da ceramica,
proporcionando uma superficie quimicamente mais reativa ao silano e
modificada micromorfologicamente para unido micromecanica (OZCAN;
NIJHUIS; VALANDRO, 2008; MAY et al., 2010; PASSOS et al. 2010).

Torna-se dificil empregar testes de resisténcia adesiva as ceramicas a
base de Y-TZP, ja que esse material além de altamente resistente, apresenta
uma baixa adesdo a materiais resinosos (OZCAN; NIJHUIS; VALANDRO,
2008; MAY et al, 2010; PASSOS et al, 2010; OZCAN; CURA; VALANDRO,
2011). Além disso, a viabilidade da producédo de corpos de prova em forma de
barras para o teste de microtracdo pode ser, de certa forma, dependente do
tipo de substrato que deveréa ser seccionado.

O que foi exposto anteriormente ja esta bem consolidado na literatura
em relacdo a resina composta e estruturas dentarias, porém até o presente
momento ainda ndo foram realizados estudos para avaliagdo e comparacao
dos diferentes testes para resisténcia de unido a Y-TZP. A maioria dos
trabalhos encontrados utiliza testes de adesdo “macro”, como tracdo e

cisalhamento, enquanto os testes “micro”, como o microcisalhamento e a
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microtracdo, sdo bastante escassos. Principalmente a microtragédo, consiste em
um método meticuloso, que requer tempo e empenho, especialmente durante o
preparo e corte dos espécimes (ABOUSHELIB; KLEVERLAAN; FEILZER,
2007). Pois, sdo de dificil execucédo, devido a alta resisténcia da Y-TZP e a alta
tensdo durante o corte em forma de barra. Mesmo havendo estudos a respeito
da adesdo a Y-TZP, nenhuma investigacdo considerou a questdo de pesquisa
relacionada a possivel influéncia dos testes mecéanicos na resisténcia adesiva a
esse substrato.

Portanto, os valores de resisténcia de unido nominal (carga dividida pela
area de uniao), modo de falha e distribuicdo de tensdes sao dependentes entre
si, assim como defeitos pré-existentes, tamanho do espécime, geometria,
propriedades do material, método e tipo de dispositivo de aplicacdo de carga
(VAN NOORT et al, 1989; dilo, 1993; DEHOFF; ANUSAVICE; WANG, 1995;
SUDSANGIAM; VAN NOORT, 1999; PECORA et al, 2002; ARMSTRONG et al,
2010; SHERRER; CESAR; SWAIN, 2010). Assim, o valor de resisténcia de
unido nao é suficiente para indicar as condicfes de adeséo entre substrato e
aderente, uma vez que a resisténcia depende das condi¢cfes locais descritas
acima (VAN NOORT et al, 1989; SUDSANGIAM; VAN NOORT, 1999).

Como existem inimeras variaveis que podem influenciar os resultados
dos testes de resisténcia de unido e como cada um desses testes apresentam
vantagens e limitacbes, essas questdes devem ser entendidas para que 0s
testes sejam selecionados, conduzidos e interpretados, ndo somente pelos
resultados de resisténcia de unido nominal, mas também pela analise do modo
de falha, que pode expressar a verdadeira unido ou falsas interpretacdes,
dependendo da regido de falha (VAN NOORT et al, 1989; DEHOFF;
ANUSAVICE; WANG, 1995; PASHLEY et al, 1995; SUDSANGIAM; VAN
NOORT, 1999; ARMSTRONG et al, 2010; SHERRER; CESAR; SWAIN, 2010).

Portanto, considerando o fato que a resisténcia de unido do cimento
resinoso a ceramica Y-TZP pode ser modulada pela configuracdo do teste
empregado, este trabalho teve como objetivo avaliar a influéncia da
configuracéo de diferentes testes mecanicos na resisténcia adesiva entre uma
ceramica a base de zircénia (Y-TZP) e um cimento resinoso, considerando dois

tipos de tratamentos de superficie, com e sem tratamento. O qual teve como
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objetivo avaliar a sensibilidade dos testes, quando estes apresentavam alta ou

baixa resisténcia adesiva.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Testes “Macro”

Os testes de tracdo e cisalhamento sdo testes de facil realizacdo e
requerem o minimo de equipamentos e preparacdo dos corpos-de-prova
(SUDSANGIAM; VAN NOORT, 1999; BRAGA et al, 2010).

Van Noort et al (1989) realizaram um estudo em que o propdsito foi
realizar uma andlise critica dos testes “macro” utilizando Anélise de Elementos
Finitos. Segundo os autores, existe uma ambiguidade na interpretacdo dos
dados, pois procedimentos experimentais iguais resultam em valores pouco
consistentes. Para isso, foram construidos virtualmente, blocos de 6 x 6 mm de
resina composta unidos a uma superficie plana de dentina. Foram simulados
tanto teste de tracdo quanto cisalhamento, utilizando corpos de prova de
diferentes alturas (6; 5; 4; 3; 2; 1 e 0,5 mm de altura) e com forga aplicada em
diferentes distancias da interface adesiva (0,1; 1; 2; 3; 4 e 5 mm). Verificou-se
gue a resisténcia de unido tanto em tracdo quanto cisalhamento sdo altamente
dependentes da geometria do teste e do material envolvido. Além disso, no
teste de cisalhamento, a distribuicdo de tensdo na interface adesiva ndo é
uniforme e se apresenta mais acentuada nas margens, onde excede a tensdo
nominal de tracdo. Com o estudo, concluiu-se que a tensédo € dependente da
geometria, forma, tamanho e médulo de elasticidade.

@ilo (1993) fez uma revisdo sobre importantes fatores relacionados aos
testes de tracdo e cisalhamento que poderiam estar influenciando nos
resultados entre pesquisas. Segundo o autor, trés condi¢cbes experimentais
foram consideradas muito influentes na variabilidade dos resultados: tipo de
teste, a qualidade do substrato dental e as condicbes de armazenagem. O
teste de tracao apresenta como problema principal manter o alinhamento das
partes unidas durante o ensaio, enquanto o teste de cisalhamento foi tratado
como critico, pois com facilidade pode transformar a forca de cisalhamento em

momento de forca. Sendo assim, o autor concluiu que as variacbes de
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resisténcia obtidas entre os pesquisadores sdo muito grande e que uma
padronizacdo das condicdes experimentais sdo fundamentais para a
interpretacéo e comparacao dos estudos.

Sudsangiam e Van Noort (1999) discutiram sobre a utilidade dos ensaios
mecanicos na obtencao de valores de resisténcia adesiva. Foram avaliadas as
limitacOes dos testes de resisténcia de unido da dentina, no contexto de
conhecer melhor sobre os métodos utilizados. Com isso, concluiram que as
técnicas utilizadas para avaliar resisténcia de unido ndo séo preditores
confiaveis do desempenho clinico e que ndo ha ainda metodologias que
estabelecam uma relacédo de confianca entre laboratério e clinica.

Embora ainda amplamente utilizados (BRAGA et al, 2010), os testes de
tracdo e cisalhamento passaram a ser questionados apds a Andlise de
Elementos Finitos (AEF), devido a sua heterogeneidade de distribuicdo de
tensdes na interface adesiva e das constantes falhas coesivas (VAN NOORT et
al, 1989; DEHOFF; ANUSAVICE; WANG, 1995; PASHLEY et al, 1995; BRAGA
et al, 2010).

Della Bona e Van Noort (1995) questionaram a validade do teste de
cisalhamento. Foram testadas trés configuracbes da mesma interface adesiva,
em termos de geometria e area de superficie para cisalhamento, e uma
configuracao para o teste de tragdo. Os grupos para o cisalhamento foram: “A”
convencional (base ceramica e cilindro de resina), “B” invertido (base resina e
cilindro de ceramica) e “C” todo de resina (base e cilindro de resina) e para o
teste de tracdo foram confeccionados dois cilindros de ceramica de mesma
area, porém em um foi testado acido hidrofluoridrico (grupo 1) e o outro fldor
fosfato acidulado (grupo 2), os quais foram tracionados. Para a confeccdo da
configuracédo convencional foi confeccionado discos de ceramica (=10 mm e
h=3 mm) e cilindros de resina (d=3 mm e h=4 mm). Para a configuracao
invertida foi confeccionado uma base de resina composta (9=20 mm) e
cilindros de ceramica (@=3 mm e h=4 mm). O mesmo foi feito para o espécime
totalmente de resina composta. Para o teste de cisalhamento foi utilizado o
dispositivo em forma de cinzel, o0 mais proximo possivel da interface adesiva a
uma velocidade de 0,5 mm/min. Para avaliar qualitativamente a distribuicdo de
tensbes foi utilizado AEF em duas dimensdes. A resisténcia nominal de
cisalhamento do grupo A foi significativamente diferente dos grupos B e C,
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apresentando 50% das falhas coesivas em ceramica, enquanto o grupo B e C
apresentaram 80% e 100% das falhas coesivas em resina composta. Como
esperado, o0 modo de tensdo no teste de cisalhamento ndo € uniforme. J& no
teste de tracdo as fraturas foram todas préximas ou na interface adesiva.
Assim, o teste de cisalhamento, tem como caracteristica inerente, a medicao
da resisténcia do material da base ao invés da resisténcia da interface adesiva.
Ja o teste de tracao, invariavelmente, ocorre na interface de unido. Portanto,
segundo os autores, o teste de cisalhamento € inadequado para medir a
qualidade da resisténcia de unido entre ceramica e resina composta, sendo o
teste de tracdo o mais apropriado para avaliar a capacidade adesiva entre
esses dois materiais.

Sendo assim, a ndo uniformidade na distribuicdo de tensdo dos testes
“‘macro”, cria locais de alta concentracdo fazendo com que a fratura seja
iniciada a partir de defeitos pré-existentes de dificil localizagdo que
subsequentemente se propagariam para a interface adesiva, (VAN NOORT et
al, 1991). Isso impediria uma avaliacdo mais precisa da resisténcia de unidao da
interface, ja que a falha coesiva ndo é representativa de uma situacao clinica
(SANO et al, 1994; SUDSANGIAM; VAN NOORT, 1999).

2.1.1. Teste de Cisalhamento

Anusavice, DeHoff e Fairhurst (1980) compararam a distribuicdo de
tensdes no teste de cisalhamento utilizando AEF. Porém, neste foi realizado
teste de resisténcia de unido em 11 metalo-ceramicas para avaliar a
distribuicdo de tensdo na interface adesiva de varios tipos de testes de
cisalhamento como: teste de cisalhamento sob tragdo, sob compressao, em
interface cobnica, teste de tracdo/cisalhamento, teste de flexdo de 3 pontos,
flexdo de 4 pontos, flexdo de arco semi-circular e teste de cisalhamento
paralelo. Segundo seu trabalho, a concentracdo de tensdes esteve presente
em todos os testes exceto no teste retangular paralelo de cisalhamento. E dos

11 testes, em 8 a tensao de tragao excedeu a tensdo de cisalhamento, fazendo
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com que a falha ocorresse como consequéncia da tensdo de tracéo, induzida
pelo momento, e que esta foi superior a propria tensdo de cisalhamento.

DeHoff, Anusavice e Wang (1995) através da AEF, avaliaram o teste de
cisalhamento, a relacdo do modulo de elasticidade, espessura do agente
adesivo e as condi¢cdes de aplicacdo de carga na interface agente-dentina.
Através de modelos virtuais, foram construidos corpos de prova de dentina
(@=6 mm) aderidos a um cilindro de resina composta (J=4 mm). Foram
simulados o teste de cisalhamento, com lamina e wire-loop em 5 distancias da
interface de unido: uma forca concentrada proxima da interface, uma forca
concentrada a 0,5 mm da interface, forcas distribuidas a 0,5 mm da interface;
forgas concentradas a 0,5 mm da interface simulando o dispositivo em forma
de lamina e forcas distribuidas a 0,5 mm da interface simulando wire loop. Foi
aplicado uma forca de 200N, que produziu uma tensdo média de
aproximadamente 16 MPa. Segundo o trabalho, confirmou-se a presenca de
alta concentracao de tensdo proxima a aplicacdo de carga. A tensao vertical
maxima de cisalhamento ocorreu aproximadamente 0,3 mm abaixo da carga e
entdo decresceu nitidamente em todas as direcdes. Quando a forca foi aplicada
a uma distancia de 0,5 mm da interface, o cisalhamento e a tensdo maxima
principal foram consideradas baixas. O dispositivo wire-loop apresentou a
menor concentracdo de tensdo. Porém, determinar a resisténcia de
cisalhamento, dividindo a carga da falha pela area (resisténcia nominal), causa
uma subestimagéo da verdadeira resisténcia da interface de unido. Portanto,
ainda ndo ha evidéncias de que a resisténcia de unido é relevante para o
desempenho clinico. Conforme os autores, o teste de resisténcia de unido
ajudaria a entender melhor as condi¢cbes de tensao que causam a falha, para
entdo avaliar se esse estado de tensdo também existe em uma situacdo
clinica.

Rasmussen (1996) investigou a resisténcia de unido do teste de
cisalhamento usando um teste analogo. Foram construidos corpos de prova de
diferentes designs: 1- quadrado (3,35 x 3,35 x 3,35 mm), 2- paralelepipedo
(2,47 x 4,86 x 2,47 mm), 3- paralelepipedo (2,11 x 5,68 x 2,11 mm), 4- tronco-
cOnico com base menor na interface adesiva (2,07 x 3,91 x 3,96 mm) e 5-
tronco-conico com base maior na interface adesiva (3,96 x 3,91 x 2,07 mm).
Todos foram testados ao cisalhamento e posteriormente as fraturas foram
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examinadas em estereomicroscéopio 10-40x de aumento. Segundo o trabalho,
sugere-se que a falha adesiva da maioria dos testes de cisalhamento n&o
ocorra como consequéncia da tensdo de cisalhamento, mas como
consequéncia da tensdo de tracdo induzida pelo momento. A resisténcia a
tracdo mostrou menor variagcdo com a forma do espécime do que a resisténcia
nominal de cisalhamento. Assim, segundo o autor, calcular a resisténcia de
cisalhamento € inapropriado nesse teste, sugerindo-se que se meca a tensao
inicial de falha e néo a resisténcia nominal (carga dividida pela area de uniao).
Portanto, se o autor assumir que a falha foi induzida pela tensdo de
cisalhamento, os resultados serdo altamente dependentes da forma do
espécime e do braco de momento, pois foi encontrado resultados que variaram
de 4,7 a 25 MPa. Ja se o autor assumir que a falha foi induzida pela tenséo de
tracdo, os resultados serdo considerados menos dependentes da forma e do
braco de momento, pois a variagado dos resultados foram menores, de 20,9 a
35,5 MPa. Sendo assim, constatou-se que realmente a maioria das falhas no
teste de cisalhamento é consequéncia da tensao de tracao.

Pecora, Dennison e Herrero (2002) utilizaram dois tipos de dispositivos
para avaliar a resisténcia ao cisalhamento de 3 sistemas adesivos de frasco
Gnico com seus equivalentes de varios frascos. Cento e vinte terceiros molares
extraidos foram divididos em 12 grupos (n=10). Foram testados 6 sistemas
adesivos: Optibond Solo Plus/ Optibond FL (Kerr); 3M Single Bond/ 3M
MultiPurpose Plus (3M); Excite/ Syntac (Ivoclar); utilizando dois tipos de
dispositivos de aplicagao de carga: o restrito Ultradent e o cinzel. Os resultados
mostraram que os valores de resisténcia de unido mais altos ocorreram quando
estes foram testados com o dispositivo Ultradent, pois como ele envolve o
espécime em 180°, ele distribui as forcas de forma mais homogénea,
semelhantemente ao Wire Loop.

Portanto, o teste de cisalhamento é considerado um método facil para
avaliar a performance de unido entre materiais adesivos e ceramicas
reforcadas (PASHLEY et al, 1995; VALANDRO et al, 2007b), que tenham
valores de resisténcia entre 18-20 MPa ou menos (EICK et al, 1991). Porém,
segundo a literatura, ainda existem poucos trabalhos de resisténcia de uniédo

utilizando diferentes testes mecanicos para avaliar a resisténcia de unidao da Y-
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TZP. Os que existem, sdo na maioria testes de cisalhamento e alguns poucos,
teste de tracao.

Dérand e Dérand (2000) avaliaram a resisténcia adesiva de cimentos
resinosos a zirconia utilizando diferentes métodos de tratamento de superficie.
Para isso, foram confeccionados cilindros de resina composta (Charisma-
Kulzer), os quais foram cimentados (Panavia 21- Kuraray, Twinlook- Kulzer,
Superbond C&B- Sun Medical) em blocos de zirconia (Denzir- Dentronic).
Foram divididos em 5 grupos: 1- Desgaste com broca e sistema Rocatec; 2-
Oxido de aluminio (250 um); 3- Oxido de aluminio (50 um); 4- Oxido de
aluminio (50 pm) + acido hidrofluoridrico 38% por 12 min. Os corpos de prova
foram fixados em uma mesma posi¢cao e realizado o teste de cisalhamento. O
modo de falha foi avaliado e classificado em adesivo e coesivo e inspecionado
com MEV. Segundo o trabalho, todos falharam na interface entre a ceramica e
0 cimento resinoso. Porém, o Superbond apresentou as médias de resisténcia
adesiva maiores. O tratamento de superficie com o sistema Rocatec resultou
em alta resisténcia adesiva para o Panavia e o Twinlook. Além disso, o
condicionamento com acido hidrofluoridrico da superficie demonstrou uma
fraca tendéncia a proporcionar adesdo, porém o aumento sé foi significante
para o Superbond. Apés 2 meses, os valores reduziram para a Panavia e o
Twinlook, porém aumentaram para o Superbond.

Lathy, Loeffel e Hammerle (2006) avaliaram a resisténcia adesiva de
diferentes cimentos a zircdnia densamente sinterizada, apos envelhecimento
em termociclagem, utilizando o teste de cisalhamento. Foram usados nesse
estudo os seguintes cimentos: Ketac-Cem (3M/ESPE), Nexus (Kerr), RelyX
Unicem (BM/ESPE), Superbond C&B (Sun Medical), Panavia F e Panavia 21
(Kuraray). Grupos de 30 cilindros de liga de aco inoxidavel (8=3 mm) foram
tratados com sistema Rocatec para, entdo, cimenta-los a Y-TZP. Previamente
ao teste, todos os espécimes foram armazenados em agua destilada (37°C)
por 48h. Porém, 15 de cada grupo foram submetidos a ciclagem térmica
(10000 x) em &gua (5°C-55°C) durante 333h. A interface adesiva foi analisada
em microscopio o6tico com 50x de aumento e classificados em adesiva e
coesiva. Todas as fraturas ocorreram na interface entre a ceramica e o cimento
ou no cimento (falha coesiva). A termociclagem afetou a resisténcia de uniédo

de todos os cimentos resinosos estudados exceto Panavia e RelyX Unicem. Os
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valores de resisténcia do Panavia 21 foram significantemente maiores do que
os demais cimentos estudados. Sendo assim, 0S quatro cimentos resin0osos
(RelyX Unicem, Superbond C&B, Panavia F e Panavia 21) tiveram resultados
superiores.

Ozcan, Kerkdijk e Valandro (2007) avaliaram a resisténcia de unido de
quatro cimentos resinosos de diferentes composi¢cdes quimicas seguindo
somente as instru¢des do fabricante e testaram sua durabilidade a seco e em
condi¢cBes de envelhecimento térmico quando unidos a zirconia Y-TZP. Discos
de zircébnia (LAVA/ 3M ESPE) foram embutidos em moldes de polietileno
utilizando polimetilmetacrilato (PMMA). Estes foram polidos com lixas de 1200
e limpos em ultrassom com agua destilada por 3 min. Quatro tipos de materiais
foram avaliados: Panavia F 2.0 (Kuraray), Multilink (lvoclar Vivadent),
Superbond (Sun Medical) e uma resina composta (Quadrant Posterior Dense-
Cavex) como controle. Estes foram introduzidos em moldes de polietileno
(9=3,6 mm e h=5 mm) e seguidos as recomendacdes do fabricante. O teste de
cisalhamento foi realizado imediatamente apds a cimentacdo, sob velocidade
de 1 mm/min. O cimento Panavia F 2.0 a seco, apresentou 0S maiores
resultados de resisténcia adesiva (9,6+4,1 MPa), porém apds 6000 ciclos
térmicos, o cimento se desprendeu da zirconia. Sendo assim, quando as
instrucdes dos fabricantes foram seguidas para os cimentos testados, néo
houve adesado a Y-TZP ap6s 6000 ciclos térmicos. Porém, em condi¢cdes seca
o cimento Panavia F 2.0 apresentou os maiores resultados de resisténcia
adesiva. Portanto, os autores ndo recomendam o uso de zircbnia para proteses
fixas, em que a adesao se faz estritamente necessaria.

Na mesma linha de pesquisa, Ozcan, Nijhuis e Valandro (2008)
avaliaram o efeito dos métodos de condicionamento de superficie realizados
em laboratério e consultorio, na adesdo de cimentos resinosos duais com
mondmero funcional MDP a zircbnia Y-TZP, ap6s termociclagem. Quarenta
ceramicas Y-TZP (LAVA/3M) foram utilizadas, sendo que todas foram polidas
com lixas 1200 e limpas em ultrassom com agua destilada por 3 min. Estes
foram divididos em 4 grupos (n=10): 1- Jateamento com 50 pm de Al,O3 . Alloy
Primer (Kuraray); 2- Jateamento com 50 pum de Al,O3 + Opaque Primer
(Kuraray); 3- Jateamento com 50 um de Al,O3 + Silano-Pen + agente silano
(Bredent); e 4- Sistema Rocatec (ESPE-Sil) em laboratério. O cimento Panavia
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F 2.0 (Kuraray) foi unido a ceramica em incrementos usando um molde de
polietileno (@=3,6 mm e h=5 mm) e polimerizado. Posteriormente, o molde foi
removido, retirado o0 excesso de cimento com Oxyguard (Kuraray) e
polimerizado novamente. Foram submetidos ao cisalhamento (v= 1 mm/min).
N&o foi encontrado diferencas estatisticas entre os 4 grupo (8,43+1,3 Mpa;
8,98+3,6 MPa; 12,02+6,7 MPa e 8,23+£3,8 MPa, respectivamente). Portanto,
ap6s 6000 ciclos em ciclagem térmica, ndo houve diferenga significativa na
adesdo do cimento a zircOnia utilizando métodos laboratoriais e clinicos de
tratamento de superficie.

Yun et al (2010) avaliaram a efetividade do jateamento e primers
metalicos no teste de cisalhamento de 3 cimentos comerciais a ceramica Y-
TZP. Cento e vinte cilindros de zirconia (d=7 mm e h=12 mm) foram embutidos
em moldes de politetrafluoretiieno (PTFE) e os espécimes foram divididos
aleatoriamente em 12 grupos (n=10) de acordo com o tratamento de superficie
(N= controle, S= somente jateamento com 90um de Al,O3, MP= s6 alloy-primer,
SMP= jateamento com 90um de Al,O3 + alloy primer) e segundo o primer e 0
cimento (alloy primer + Panavia F 2.0- Kuraray, V-primer + Superbond C&B-
Sun Medical, Metaltite + M Bond- Tokuyama). Previamente a cimentacédo, a
superficie foi polida com lixa 1200 e limpa em ultrassom com agua destilada
por 5 min. O cimento foi aplicado sobre a superficie da zirconia tratada
utilizando moldes cilindricos de PTFE (@=3 mm e h=3 mm). Todos o0s
espécimes foram armazenados em &agua destilada por 24h a 37°C e entédo
termociclados (5000 ciclos entre 5°C e 55°C) e submetidos ao cisalhamento a
uma velocidade de 0,5 mm/min. Imagens em MEV foram utilizadas para avaliar
o modo de falha. No Panavia F 2.0 a resisténcia adesiva dos espécimes
tratados com jateamento + metal primer foram significamente maiores que 0s
demais grupos. E no Superbond C&B e no M Bond, o jateamento aumentou
significamente a resisténcia ao cisalhamento, porém o efeito do metal primer
nao foi significante. Portanto, o uso apenas do metal primer ndo garante longa
adesdao entre o cimento e a zirconia Y-TZP. Porém, junto ao jateamento, ele foi
efetivo para os 3 cimentos, apesar do Panavia apresentar os maiores valores
de cisalhamento.

Ozkurt, Kazazoglu e Unal (2010) investigaram a resisténcia ao

cisalhamento de ceramicas de cobertura a 4 tipos de zirconia. As zirconias
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selecionadas para esse estudo foram: Zirkonzahn (Steger), Cercon
(DeguDent), Lava (3M/ ESPE) e DC-Zircon (DCS Dental AG) e as ceramicas
de cobertura: IK= Ice Keramik (Steger), IPS= IPS e.max Ceram (lvoclar-
Vivadent), VM9= Vita VM9 (Vita), CC= Cercon Ceram (DeguDent), LC= Lava
Ceram (Lava), TC= TriCeram (Esprident). A partir de cada uma das zircbnias
foram confeccionados 30 discos (J=7 mm e h=3 mm). A Zirkonzahn, a Cercon
e a Lava foram cortadas segundo as recomendacdes do fabricante, limpas e
sinterizadas, enquanto a DC-Zircon, que é totalmente sinterizada foi necessario
apenas corta-la. Para a execucédo do teste, os espécimes foram embutidos em
resina acrilica e armazenados em &agua destilada a 37°C por 24h antes de
serem testados. Durante o cisalhamento, o dispositivo de aplicacdo da carga
ficou o mais proximo possivel da interface ceramica de cobertura- zirconia e foi
aplicado uma velocidade de 1 mm/min até ocorrer a fratura. Foi realizada a
andlise do modo de falha e esta classificada em adesiva, coesiva e mista.
Segundo o trabalho, DC-Zircon unido ao TriCeram apresentou 0S maiores
valores de cisalhamento (40,49+8,43 MPa), seguido por Lava (27,11+2,72
MPa), Zirkonzahn (24,46+3,72 MPa) e Cercon (20,1945,12 MPa). O Zirkonzahn
e 0 Cercon ndo apresentaram diferenca significativa entre as 3 ceramicas de
cobertura utilizadas, enquanto a Lava e o DC-Zircon apresentaram 0s maiores
valores com as ceramicas de cobertura recomendadas. Assim, a resisténcia de
unido foi influenciada pelo tipo de zircdnia e ceramica de cobertura. Além disso,
também houve influencia do teste mecéanico, pois os valores de cisalhamento
foram inferiores aos encontrados por Aboushelib et al (2006), que utilizaram o
teste de microtracdo para avaliar a resisténcia adesiva entre Cercon e uma
ceramica de cobertura. Portanto, segundo os autores, no caso do teste de
cisalhamento, esforcos devem ser feitos para padronizar o teste assim como
proporcionar utilidade clinica para os estudos in vitro, além de considerar
condi¢cdes de armazenamento, tipo de espécime utilizado, método de preparo,
aplicacdo de carga, area de seccdo transversal e a experiéncia dos

pesquisadores.

2.1.2. Teste de Tragéao
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O teste de tracdo apresenta a distribuicdo de tensdes, ainda que nao
uniforme, mais homogénea na area de interface do que no teste de
cisalhamento, o que permite que os valores maximos de tensdo principal
(tenséo real) sejam proximos ao da resisténcia nominal (carga divida pela area)
(BRAGA et al, 2010).

Assim, Kern e Wegner (1998) avaliaram se os métodos de adesao
utilizados para alumina poderiam ser usados para YPSZ. Para isso, foi avaliada
a resisténcia a tracdo, modo de falha e sua durabilidade in vitro. Foram
utilizadas nesse estudo amostras de zirconia parcialmente estabilizada por itrio
(YPSZ- 94% ZrO; e 5,1% Y,03 — BC Special Ceramics) que apds terem sido
microjateadas (JAT) com particulas de AlL,O;z 110um e lavadas
ultrassonicamente (3 min) em isopropanol 96%, os seguintes grupos foram
constituidos: SAND — unido com o cimento resinoso Twinlook (Kulzer); SIL —
silanizagdo da superficie com ESPE-Sil + Twinlook; ROC — Sistema Rocatec +
Twinlook; KEV — Sistema Kevloc — Kevloc primer foi aplicado por 2min, seguido
do Kevloc bond (Kulzer) e da termoativacdo + Twinlook; PAN — cimento
Panavia EX; PAN21 — cimento Panavia 21 (Kuraray); DYR — cimento Dyract-
Cem (DeTrey/Dentsply). Um tubo acrilico (9=3,3 mm e h=15 mm) foi
preenchido com resina composta autopolimerizavel (Clearfil Fll) e apds 8 min, o
cilindro foi cimentado na ceramica sob carga de 750 g. O excesso de cimento
foi removido e entdo fotopolimerizado. O teste de tracdo foi realizado a uma
velocidade de 2 mm/min. A fratura foi analisada em microscépio 6tico 30x de
aumento e classificados em adesiva e coesiva. E amostras representativas
foram avaliadas em MEV. Conforme os resultados, o jateamento e o0 uso
adicional de silano resultou em uma unido inicial ao cimento resinoso
convencional a base de BisGMA e a YPSZ, porém estes falharam
espontaneamente ap0s o tempo de armazenamento. O uso de cimentos
resinosos a base de BisGMA apoés deposigcdo de silica na zircbnia e 0 uso de
cimento resinoso poliacido modificado apés jateamento resultou em uma uniéo
inicial que diminuiu significamente ap6s o tempo de armazenamento. Portanto,
a unido entre o cimento e a YPSZ so0 foi duravel apos jateamento e uso de um
dos dois cimentos resinoso contendo mondmero fosfatado. Os resultados de

maior valor apresentaram falhas 100% coesivas.
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Kim et al (2005) avaliaram a resisténcia a tracdo de uma resina
composta a 3 diferentes coping ceramicos, dentre eles a Y-TZP, com
diferentes tratamentos de superficie. Foram confeccionados 30 espécimes
(10x10x2 mm) de cada uma das ceramicas: dissilicato de litio (IPS Empress 2/
Ivoclar Vivadent; alumina (In-Ceram Alumina/ Vita) e zircnia (Zi-Ceram/ Dental
Graphics). Dez de cada grupo receberam um tipo de tratamento de superficie:
1- particulas de alumina 50um; 2- particulas de alumina 50 pm + &cido
fluoridrico 4% e; 3- particulas de oxido de silicio 30 um + silano. Foram unidos
a ceramica, cilindros de resina composta (=5 mm e h=10 mm) (Z100/ 3M
ESPE) e estes foram submetidos ao teste de tracdo a uma velocidade de 2
mm/min. Segundo o trabalho, os espécimes de alumina e zirconia
microjateadas com particulas de silica 30 ym + silano (18,6+1,9 MPa e
17,3+2,3 MPa, respectivamente) e a ceramica de dissilicato de litio
microjateada com patrticulas de alumina 50 pum + &acido fluoridrico 4% (17,7+2,5
MPa) apresentaram o0s maiores valores de resisténcia a tracdo. Porém, a
zirconia s6 apresentou alta resisténcia quando houve a deposicdo de silica e
silano, nos demais tratamentos, apresentou os valores mais baixos dentre
todos.

Attia, Lehmann e Kern (2011) avaliaram a influéncia de diferentes
condicionamentos de superficie, novos primers e métodos de limpeza na
resisténcia adesiva de cimentos resinosos a zircoénia (e. Max ZirCAD). Um total
de 96 discos de zirconia foram divididos em 6 grupos (n=16) de acordo com a
superficie de tratamento (ABR= Al;0, e ROC= SiO;) método de limpeza (A=
jato de ar e U= ultrassom) e uso de primers (S= silano convencional/Espe Sil-
3M ou P= universal primer/Monobond Plus- Ivoclar Vivadent). Tubos
transparentes preenchidos com resina composta foram unidos aos discos de
zircOnia utilizando cimento resinoso (Multilink Automix- Ivoclar Vivadent). Foram
submetidos ao teste de tracdo com velocidade de 2 mm/min. As fraturas foram
analisadas em microscopio Optico com 20x de aumento e classificados em
falha coesiva quando fraturado em cimento ou resina composta, adesivo
quando fraturado na interface adesiva entre ceramica e cimentou ou mista,
gquando adesiva e coesiva. Espécimes representativos foram analisados em
MEV. A resisténcia a tracdo apés 3 dias foi entre 31,5 e 45,2 MPa e apés 30
dias armazenado em agua, com ciclagem térmica, de 10,6 a 38,8 MPa. Apds
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envelhecimento artificial a diminuicdo da resisténcia adesiva foi significante
quando o silano convencional foi aplicado apds jateamento com silica ou
quando o primer universal foi utilizado apés jateado com Al;O, com ou sem
limpeza em ultrassom. A interacdo entre tempo de armazenamento e uso de
primers foi significante. Sendo assim, a forma de limpeza néo teve influencia
apos 30 dias de armazenamento e ap0s envelhecimento, o primer universal
mostrou melhora da adesdo do cimento a silica quando comparado ao silano

convencional.

2.2 Testes “Micro”

A necessidade de novos métodos para superar as limitacdes dos testes
“macro” levou ao uso de corpos de prova com areas de unido reduzidas, abaixo
de 2 mm?, denominados de microtracdo e microcisalhamento (SANO et al,
1994; PHRUKKANON; BURROW; TYAS, 1998b; SCHREINER et al, 1998;
MCDONOUGH et al, 2002). A partir do desenvolvimento desses dois testes, a
relacdo entre area de unido e valor de resisténcia passou a receber uma maior
atencdo, jA que o valor de tracdo aumentou com a diminuicdo da interface
adesiva, seguindo uma funcéo logaritmica (SANO et al, 1994; SHONO et al,
1997; BRAGA et al, 2010; SHERRER; CESAR;SWAIN, 2010).

Phrukkanon, Burrow e Tyas (1998a) estudaram a influéncia da area
adesiva na resisténcia a microtracdo e ao microcisalhamento. Parte da
superficie oclusal de molares foi removida e posteriormente seccionada
longitudinalmente, sendo que uma metade foi utilizada para o ensaio de
microtragdo e a outra para o de microcisalhamento. Quatro sistemas adesivos
foram aplicados: Scotchbond MP Plus (3M), OptiBond FL (Kerr), OptiBond Solo
(Kerr) e One-Step (Bisco). ApOs realizado a unido da dentina a resina
composta (3M Silux Plus) com os sistemas adesivos, estes foram fatiados em
corpos de prova de seccédo quadrada e desgastados até obter corpos de prova
de seccdo circular (halter) com &reas de 1,1 mm? 1,5 mm? e 3,1 mm? para
ambos os ensaios. Os espécimes foram ensaiados sob tragdo (passivo) e

cisalhamento a velocidade de 1 mm/min. Os resultados mostraram que o0s



36

valores de resisténcia adesiva dos corpos de prova com area de 1,1 mm?e 1,5
mm? foram semelhantes entre si e mais altos que aqueles de 3,1 mm?
indicando que a resisténcia adesiva foi dependente da area. A maioria do modo
de falha dos espécimes submetidos a microtracdo foi adesiva. O padréo de
falha nos corpos de prova com area de 1,1 mm? e 1,5 mm? sob microtracao foi
70% adesiva. Os autores relataram que, embora os valores de resisténcia
tenham sido semelhantes entre o0s dois métodos (microtracdo e
microcisalhamento), o teste de cisalhamento gerou distribuicdo irregular de
tensdes na interface adesiva, as quais foram comprovadas pela grande
quantidade de falha coesiva. E os corpos de prova de seccdes menores
permitiram uma distribuicdo mais regular de tensdes na interface e menores

defeitos na unido, prevalecendo, portanto, falhas adesivas.

2.2.1. Teste de Microcisalhamento

Como forma de tentar melhorar o design do teste de microcisalhamento,
para que ele pudesse fornecer informacdes precisas e confiaveis de resisténcia
de unido ao cisalhamento, McDonough et al (2002) confeccionaram espécimes
de tamanho reduzido, com aproximadamente 0,7 mm. Assim, foi possivel testar
varios espécimes em uma mesma superficie de dentina, devido ao tamanho
reduzido dos corpos de prova. A dentina/ esmalte foram seccionadas em fatias
de 1 mm de espessura e sobre ela foi posicionado o Tygon (&=0,7 mm e h=0,4
mm), onde foi introduzido resina composta (Clearfil/Kuraray) de baixa
viscosidade. Dois tipos de método de adeséo foram testados: CP= K-etchand
gel + Clearfil PhotoBond e CL= Clearfil Liner Bond 2V). Apos o teste de
resisténcia, todos os espécimes foram examinados em microscopio 6ptico com
30x de aumento e classificados segundo o modo de fratura. Segundo o
trabalho, o teste de microcisalhamento pode ser um instrumento Util para ajudar
a entender a interacdo complexa que ocorre na interface entre composito e
dentina e/ou esmalte, especialmente em locais néo passiveis de utilizar o teste
de cisalhamento tradicional. Assim, através da Andlise de Elementos Finitos
verificou-se que as forcas de tracdo durante o teste de microcisalhamento
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podem ser minimizadas otimizando-se as dimensfes dos espécimes e a
localizag&o da aplicacao de carga.

Poucos trabalhos se propuseram a avaliaram a resisténcia adesiva a Y-
TZP fazendo uso de testes de microcisalhamento. Miragaya et al (2011)
avaliaram a influencia de 4 tratamentos de superficie na resisténcia adesiva de
cimentos autocondicionantes a zirconia (Y-TZP). Quarenta fatias (8x6x1 mm)
de Y-TZP (LAVA™ Frame Zirconium Oxide- 3M) foram aleatoriamente
atribuidas a 4 grupos (n=10) de acordo com o tratamento de superficie: 1- sem
tratamento (controle); 2- jateamento com 50 um de Al,Og; 3- utilizacdo de MDP
primer e; 4- sistema Rocatec. As fatias de ceramica tratadas com cada um dos
4 métodos foram entdo divididos em 2 subgrupos de acordo com o cimento
testado: RelyX ARC e RelyX Unicem. O cimento foi introduzido em um tubo de
PVC (©=0,75 mm e h=0,5 mm), o qual estava fixado com cianocrilato a
cerdmica. Ap6s 30 min., os tubos de PVC foram removidos, expondo o0s
cilindros de cimento sobre a zirconia. Antes de serem testados, todos foram
analisados em estereomicroscopio com 10x de aumento em ordem de verificar
defeitos ou bolhas aparentes na interface. Foram armazenados em agua por
24h a 37°C, para entdo serem submetidos ao microcisalhamento sob
velocidade de 1 mm/min. ApGs o teste, todos os espécimes foram analisados
novamente em estereomicroscopio com 40x aumento e classificados em falha
adesiva, coesiva em cimento ou mista. Segundo o trabalho, o tratamento de
superficie assim como o cimento influenciou significamente no
microcisalhamento. O melhor resultado foi obtido como o cimento Unicem com
primer MDP (36,2 + 2,1 MPa) e sistema Rocatec (37,4 £ 2,3 MPa). O Unicem
aplicado na superficie da ceramica sem tratamento (controle) apresentou
valores similares ao ARC jateado com 50 pm de Al;O3. Quanto ao modo de
falha, os cimentados com ARC foram 100% adesiva, enquanto o Unicem
apresentou falha adesiva apenas no grupo controle, sendo os demais grupos
predominantemente coesivos. Sendo assim, independente do tratamento de
superficie, o cimento autoadesivo apresentou melhor desempenho no que diz

respeito a adeséo a Y-TZP do que o cimento convencional.

2.2.2. Teste de Microtracao
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Sano et al (1994) foram os precursores do teste de microtracdo. Através
deste, conseguiram diminuir a distribuicdo ndo uniforme de tensdo com a
confeccdo de corpos de prova em forma de ampulheta. Em seu trabalho,
testaram a relacdo entre area de unido e resisténcia adesiva a microtracao.
Foram confeccionados espécimes (dente/resina composta) em forma de
ampulheta com érea entre 1,6 — 1,8 mm?. Segundo seu trabalho, a resisténcia
a tracdo é inversamente proporcional a area de unido. Assim, este novo
método (microtracdo) permitiu medir alta resisténcia de unido sem falhas
coesivas da dentina.

Phrukkanon, Burrow e Tyas (1998b) compararam espécimes com
seccdo transversal circular com espécimes de seccdo transversal quadrada
para o teste de microtracdo e estudaram o efeito da area da seccéo transversal
assim como o efeito na superficie de unido. Além disso, foi investigado a forma
de distribuicdo de tensdo através da Andlise de Elementos Finitos usando
espécimes com 3 diferentes areas adesivas . Para a confec¢cdo dos espécimes
de seccao circular (halter), a area de unido foi modelada com broca
diamantada, produzindo espécimes com &reas de unido de 3 tamanhos
diferentes: 1,1; 1,5; 3,1 mm?. J& os espécimes de seccdo quadrada foram
seccionados até obter a forma de uma ampulheta com as mesmas areas do
espécime de éarea circular. Os espécimes foram testados em microtracdo a
uma velocidade de 1 mm/min. O modo de fratura foi examinado em MEV. E,
posteriormente, foram criados modelos virtuais para avaliar a distribuicdo de
tensdo em Analise de Elemento Finito. Segundo o trabalho, o grupo de area de
unido de 3,1 mm? apresentou resisténcia de unido significativamente inferior ao
grupo de area de 1,1 mm?. A maioria dos espécimes de seccdo circular de area
1,1 e 1,5 mm? apresentaram falhas adesivas, além disso, ndo foram
encontradas diferencas estatisticas entre os valores de resisténcia de unido de
area 1,1 e 1,5 mm? Os espécimes de seccdo quadrada de &rea 3,1 mm?
apresentaram falhas predominantemente coesivas, o que nao foi encontrado
no espécime em forma de halter. Também né&o foi encontrado diferencas entre
a forma do espécime, mas sim no tamanho da area da seccao transversal.
Portanto, os testes que utilizam areas adesivas menores apresentam maior
resisténcia de unido do que aqueles que utilizam areas maiores. E a forma da

seccdao transversal tem pouca influéncia na resisténcia de uniéo.
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Shono et al (1999) desenvolveram uma versao alternativa a metodologia
do ensaio de microtragdo proposto originalmente por Sano et al em 1994,
Nesta nova técnica, o esmalte oclusal dos dentes foi removido e 2 sistema
adesivo (One-Step- Bisco e MacBond- Tokuyama) foram aplicados a resina
composta. Cada dente foi seccionado verticalmente obtendo-se uma fatia da
por¢cdo mediana com espessura de 1 mm, que foi novamente recortada em
cortes de 1 mm, resultando em corpos de prova retangulares com dimensdes
de 1x1x8 mm (&rea adesiva de + 1 mm?). Para execucéo do ensaio, cada corpo
de prova foi fixado com adesivo cianocrilato no aparato Bencor Multi-T, que foi
acoplado na maquina de ensaio universal para executar o ensaio. Conforme a
andlise estatistica dos dados, os autores ponderaram que esta proposta de
configuracdo do espécime sem desgaste, resultou em valores de resisténcia
semelhante ao trabalho de Sano et al (1994). Entenderam ainda que a
distribuicdo de tensdes na interface adesiva pode ter sido similar ao trabalho
original, tendo em vista os resultados parecidos.

Soares et al (2008) avaliaram, através da AEF, se a distribuicdo de
tensdes dos espécimes no teste de microtracdo é afetada pela forma e método
de fixacdo dos corpos de prova. Foram confeccionados espécimes em forma
de barra, ampulheta e halter, de area de seccdo de 1 mm?, cuja interface de
unido foi ceramica cimentada em dentina. Além disso, foram investigados 3
métodos de fixacdo: (1) fixada apenas a superficie posterior, (2) fixada as
superficies posterior, superior e lateral e (3) todas as superficies fixadas
(posterior, superior, lateral e anterior). Verificou-se uma correlagéo direta entre
o método de fixacdo e a distribuicdo de tensédo, sendo que nos métodos de
fixacdo com menor envolvimento de superficies, verificou-se maior tensdo de
cisalhamento. Aumentando o numero de superficies fixadas ao dispositivo,
aumentou a homogeneidade de distribuicdo de tenséo, com a tenséo de tracéo
concentrada na interface adesiva. O espécime em forma de halter mostrou
melhor distribuicdo de tensdo quando comparado com os espécimes em forma
de barra e ampulheta, devido a sua configuracdo cilindrica e ndo quadrangular
como da barra e da ampulheta. Porém, a barra apresentou distribuicdo de
tensdo mais homogénea ao redor da area de unido do que o modelo em forma

de ampulheta que resultou em concentracao de tensdo nas superficies laterais.
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Com o trabalho, confirmou-se a existéncia de relacdo direta entre método de
fixac&o e distribuic&o de tenséo.

Apesar do teste de microtragdo na Y-TZP ser um método meticuloso,
que requer tempo e empenho, especialmente durante o preparo e corte dos
espécimes, Aboushelib, Kleverlaan e Feilzer (2007) avaliaram a resisténcia
adesiva a microtracdo, da Y-TZP (Cercon Base/ DeguDent) cimentada a resina
composta (Filtek zZ250/3M), utilizando um novo método para aumentar a
retencdo da zircOnia, a maturacdo induzida pelo calor com uma técnica de
condicionamento com infiltracdo seletiva. Assim, 3 cimentos: Panavia F 2.0
(Kuraray), RelyX ARC (3M ESPE) e Bistite 1| DC (J Morita) e 2 tratamentos de
superficie: HIM/SIE - técnica de condicionamento com infiltracdo seletiva e APA
— jateamento com 110 pum de Al,O3 foram utilizados para unir os espécimes de
zirconia (N=40), os quais foram cortados em Isomet, sinterizados e polidos
(120-800). Previamente a cimentacao, foi realizado o tratamento de superficie
e, entdo, cimentados a discos de resina composta sob uma pressao de 50N.
Os excessos foram removidos e os corpos de prova fotopolimerizados. Os
espécimes cimentados foram cortados em Isomet em forma de barras (6 x 1 x
1 mm) e examinados em estereomicroscopio para avaliar se estavam livres de
defeitos ou trincas. O teste de microtracéo foi conduzido imediatamente apés o
corte. Foi utilizado o MEV (1000 e 5000x) para examinar e classificar as
fraturas das barras. Os espécimes jateados e unidos com Panavia F 2.0, RelyX
ARC ou Bistite Il DC resultaram nas seguintes médias e desvio padrao,
respectivamente: 23,3 (2,4); 33,4 (2,1); 31,3 (2,8) MPa. Os valores mais altos
foram obtidos nos espécimes condicionados com infiltracdo seletiva unidos a
Panavia F 2.0, 49,8 (2,7). Porém, ndo houve diferenca estatisticamente
significante entre os condicionados com infiltracdo seletiva e os microjateados,
guando cimentados com Panavia. Houve a reducéo dos valores de microtracao
com o tempo de armazenamento para todos 0s espécimes, com excecdo do
Panavia F 2.0. Além disso, 0 modo de falha foi primariamente coesivo para 0s
espécimes condicionados com infiltracdo seletiva, em contraste com 0s outros
grupos, 0s quais apresentaram principalmente falhas mistas. Portanto, o
condicionamento com infiltragdo seletiva € um método real para estabilizar uma
adesdo forte e duravel a zircbnia, pois observou-se diferencas estruturais entre

0S espécimes que receberam esta técnica de condicionamento e 0s que
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receberam jateamento. Os espécimes jateados apresentaram a superficie
danificada, com criacdo de defeitos e superficie arranhada, enquanto na nova
técnica houve criagdo de uma rede tri-dimensional entre os espagos dos graos.

Mirmohammadi et al (2010) realizaram um dos poucos trabalhos que
comparou dois testes mecanicos com Y-TZP. Segundo seu trabalho eles
compararam os valores de resisténcia adesiva e ranquearam a ordem de 3
cimentos contento mondmero fosfatado utilizando os testes de microtracéo e
microcisalhamento. Assim, discos de zircénia (Procera Zirconia/ NobelBiocare)
foram unidos a discos de resina composta (Filtek Z250/3M) usando 3 diferentes
cimentos: Panavia F 2.0 (Kuraray), RelyX Unicem (3M ESPE) e Multilink
(Ivoclar Vivadent). No teste de microtracdo, cada espécime cimentado a resina
composta (8=11,8 mm e h=3 mm) foi seccionado com disco de corte (J=0,3
mm) na Isomet, obtendo assim barras com medidas de 6x1x1 mm. As barras
foram testadas apds 24h de armazenamento em agua desmineralizada (37°C).
Ja para o teste de microcisalhamento, discos de zircénia (8=22,2 mm e h=0,8
mm) foram unidos a resina composta (4=0,7 mm e h=0,9 mm), a qual foi
injetada em um tubo plastico e mantida entre duas placas de vidro para ser
polimerizada por 20s, para entdo, ser cimentada a zircbnia. O excesso de
cimento foi removido com jatos de ar e microbrush. Ambos os testes foram
executados em uma maquina de ensaio universal a velocidade de 0,5 mm/min.
A fratura apOs microtracdo e microcisalhamento foi examinada primeiramente
em microscopio Optico com 30x de aumento e posteriormente em MEV e
classificados em adesiva ou coesiva. Houve diferenca estatisticamente
significante nos valores de resisténcia adesiva e ha ordem de ranqueamento na
utilizacdo dos dois métodos de teste. A microtragdo apresentou diferenca
significativa nos valores de resisténcia adesiva, enquanto o microcisalhamento
falhou em detectar tais efeitos. Segundo o microcisalhamento o ranqueamento
foi Multilink, Panavia e RelyX Unicem, enquanto para a microtragdo o Panavia
ficou em primeiro, seguido do RelyX Unicem e Multilink. Ambos, Multilink e
Panavia, demonstraram basicamente fraturas coesivas em cimento enquanto o
RelyX Unicem demonstrou fraturas na interface adesiva (USBS 80% adesiva e
20% coesiva em cimento e em uTSB 100% adesiva).
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2.3 Testes “Macro” x “Micro”

Como existem inameras variaveis que podem influenciar os testes de
resisténcia de unido e como cada um desses testes apresentam vantagens e
limitacOes, essas questdes devem ser entendidas para que os testes sejam
selecionados, conduzidos e interpretados corretamente. Porém, existem até
hoje, poucos trabalhos que avaliaram mais de um tipo de ensaio mecanico,
principalmente entre um “macro” e um “micro”.

Cardoso, Braga e Carrilho (1998) avaliaram a resisténcia de unidao entre
dentina e trés diferentes sistemas adesivos (Single Bond/3M, Scotchbond
MultiPurpose Plus/3M e Etch&Prime/Degussa), utilizando os testes de
microtracao, cisalhamento e tracdo. Um mesmo dente foi preparado para ser
submetido aos trés testes. Para os testes de cisalhamento e tracdo, apls a
aplicacdo do adesivo, um cilindro de 3 mm de altura e 3 mm de diametro foi
construido de resina composta (Z100/3M). O teste de cisalhamento foi
realizado com o dispositivo em forma de cinzel, enquanto o teste de tracao foi
realizado tracionando o cilindro de resina composta através de um dispositivo
metdlico. Para o teste de microtracdo, um bloco de resina composta de
aproximadamente 5 mm de altura foi unido a dentina exposta para, entdo, ser
cortado em barras de 0,25 mm? de é&rea retangular, com um disco
perpendicular a interface adesiva. Segundo seu trabalho, o teste de tracao
mostrou valores médios estatisticamente similares ao teste de cisalhamento,
enguanto o teste de microtracdo apresentou os valores mais altos.

Shono et al (1997) acreditavam que existia uma relagéo inversa entre a
resisténcia de unido entre esmalte-resina e a area de secc¢ao transversal. Em
seu trabalho, eles compararam areas de secc¢éo transversal maiores e menores
que 1 mm? As &reas testadas foram de 0,5+0,1; 1,0+0,2; 1,5+0,2; 2,0+0,2;
2,5+0,2; 3,0+0,3 mm? e foram utilizados 2 sistemas adesivos: Clearfil Liner
Bond 2 (Kuraray) e Scotchbond Multi Purpose Plus (3M). Segundo o trabalho,
encontrou-se uma significativa relacdo exponencial inversa entre resisténcia a
microtracdo e a area de seccdo transversal. Leves variagcdes dentro de 1mm?

da area ndo apresentaram efeito na resisténcia a microtragdo.
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Scherrer, Cesar e Swain (2010) realizaram uma revisdo sobre a
resisténcia adesiva em dentina comparando seis sistemas adesivos (OptiBond
FL/ Kerr, Scotch Bond MultiPurpose Plus/ 3M ESPE, Prime & Bond NT/
Dentsply/De Trey, Single Bond/ 3M Espe, Clearfil SE Bond/ Kuraray e Adper
Prompt L Pop/ 3M ESPE), que utilizaram 4 diferentes testes (cisalhamento,
microcisalhamento, tragdo e microtragdo). Analisaram criticamente 0s
resultados com respeito a média de resisténcia de unido, coeficiente de
variacdo, modo de fratura e propriedades do material. Além de abordar
alternativas para avaliacdo da resisténcia de unido utilizando-se a estatistica
Weibull. Para isso, buscaram artigos publicados no Pubmed entre 1998 e 2009
relativos a resisténcia de unido (RU) em dentina. Os dados foram compilados e
analisados segundo: variabilidade na RU entre os testes para 0 mesmo sistema
adesivo; coeficiente de variacdo da RU entre os testes para um mesmo sistema
adesivo; modo de falha e dependéncia da categorizacdo dos produtos pelo
teste. Os testes de tracdo e cisalhamento mostraram valores de resisténcia de
unido menores que os testes de microtracdo e microcisalhamento. Clearfil SE
Bond e Single Bond mostraram valores de adesdo de 2 a 3 vezes maior nos
testes “micro” que os seus testes “macro” equivalentes. Comparando os testes
de tracdo e microtracdo, os valores da microtragcdo foram de 2 a 5 vezes
maiores que os da tracdo. Para “micro” e “macro” cisalhamento esta diferenca
€ um pouco menor. Entre cisalhamento e tracdo, o cisalhamento apresentou
resisténcia maior na maioria dos adesivos, mas ndo para 0s adesivos mais
utilizados que sdo o Clearfl SE Bond e Single Bond. Portanto, estas
comparacdes devem ser feitas levando-se em consideracdo a diferenca na
distribuicdo de tensfes, variagdo da geometria dos espécimes, configuragdo da
aplicacado de carga e modulo de elasticidade dos materiais restauradores, 0s
quais influenciam na tenséo final e na medida da resisténcia de unido. Como
conclusao, esta revisdo de literatura confirma que a dispersédo dos resultados
de resisténcia de unido ainda esta presente.

Braga et al (2010) revisaram os aspectos relacionados com a geometria
dos corpos de prova e o0s testes mecanicos que podem influenciar nos
resultados de resisténcia de unido nos testes “macro”. Foram testados a
resisténcia de unido de 3 sistemas adesivos (Scotchbond MultiPurpose/ 3M,
Single Bond 2/ 3M e SE Plus/ 3M) a dentina bovina, utilizando-se os testes de
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tracdo, microtracdo, cisalhamento e microcisalhamento. Para os testes de
tracdo e cisalhamento foram confeccionados corpos de prova com 3 mm de
didmetro, enquanto no microcisalhamento utilizou-se o Tygon de 0,76 mm de
diametro e 0,4 mm de altura e para o teste de microtracdo foram
confeccionados as barras de 0,8-1 mm? Através da andlise por
estereomicroscépio, os resultados revelaram incidéncia de 28% de falhas
coesivas no teste de tracdo, 45% no teste de cisalhamento, 13% no
microcisalhamento e 12% no teste de microtracdo. Através da Analise de
Elementos Finitos verificou-se que a resisténcia de unido tende a aumentar
com areas de unido menores e com 0 uso de compdésitos com alto médulo de
elasticidade. Além disso, a concentracdo de tensdes na interface de unido é
bem mais acentuada no teste de cisalhamento quando comparada ao teste de
tracdo. Evidentemente, segundo os autores, fica claro que sdo necessarios

testes capazes de avaliar com precisdo a interface adesiva.

2.4. Teste de Push-out e Micropush-out

O teste de push-out € uma importante ferramenta experimental para
caracterizar qualitativamente o comportamento de cisalhamento da interface de
diferentes compadsitos. Este teste consiste em empurrar um material para fora
de uma base, através da aplicacdo de forcas compressivas (CHANDRA;
ANANTH, 1995; CHANDRA; GHONEM, 2001). Embora, conceitualmente o
procedimento pareca ser simples, segundo Chandra e Ghonem (2001), a

interpretacdo dos resultados ndo é facil, pois o teste de push-out implica em
varias tensdes atuantes, como tensdo de cisalhamento (15) e resisténcia
friccional ().

Tem sido mostrado que os resultados de push-out podem ser influenciados
por diversos fatores, dentre eles a geometria do teste e principalmente a
espessura do corpo de prova. Ao se utilizar espécimes de maior espessura
(@=5 mm), a carga de compressdo aumenta apos completa desunido, devido

ao aumento da tensao friccional, o que nao € verificado com espécimes mais
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delgados (9= 2,31 mm) (CHANDRA; ANANTH, 1995; CHANDRA; GHONEM,
2001).

Porém, na odontologia estes sdo utilizados apenas para avaliar a
resisténcia de unido em retentores intrarradiculares (VALANDRO, 2007a;
BERGOLI; AMARAL; VALANDRO, 2012; BERGOLI et al, 2012). Ndo ha na
literatura trabalhos que tenham utilizado o teste de push-out ou micropush-out

para avaliar resisténcia adesiva em ceramica Y-TZP.



TABELA 1 — Testes, materiais, modo de falha e valor de resisténcia adesiva segundo cada autor.
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(continua)
ADESIVA  COESIVA MISTA
Metal Anusavice, DeHoff
Cisalhamento Dentina e e Fairhurst
(1980)
Cisalhamento Resina composta 10 Van Noort et al
Tracao Dentina (1989)
Cisalhamento = e e dilo
Tracao (1993)
Microtracéo Resina composta  smememememeeeee Sano et al
Dentina (1994)
Resina composta DeHoff, Anusavice
Cisalhamento Dentina 16 e Wang
(1995)
A=10,37 50 50 0
Cisalhamento B= 18,02 20 80 0
Resina composta Della Bona e Van
Ceramica C=21,82 0 100 0 Noort (1995)
Tracao Grupo 1= 13,46 100 0 0
Grupo 2 =13,43 100 0 0
1-14,6
Metal 2-17,3
Cisalhamento Resina composta 3-22,1 Rasmussen (1996)
4-14,9
5-15,8
) Clearfil Liner Bond 2 19,3-37,5 16 0 11
M_Traga0~ (Kuraray) sh |
crotragao Scotchbond Multi Purpose 28,5 36,0 0 12 15 1007
Plus (BM) * nimero de espécimes e nao %
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(continuacao)

ADESIVA  COESIVA MISTA

SAND -Twinlook (Kulzer) 14,2+ 2,6 100 0 0
SIL —ESPE-Sil + Twinlook(Kulzer) 139+2,3 95 5
ROC - Sistema Rocatec + 29+4,6 75 25
" Twinlook(Kulzer)
Tragao KEV — Sistema Kevloc + Twinlook 379+4.2 0 100 0 Kern e Wegner
(1998)
(Kulzer)

PAN — Panavia EX (Kuraray) 49,7+ 8,1 0 100 0

PAN21 — Panavia 21 (Kuraray) 46,0+ 7,4 0 100 0

DYR - Dyract-Cem 316+34 10 90 0

(DeTrey/Dentsply)
MTSB= 31,69 + 10,67
Cisalhamento Single Bond (3M) Cardoso, Braga e

Tragéo Scotchbond MultiPurpose Plus (3M) SBS=9,68 + 5,08 Carrilho
Microtracéo Etch&Prime (Degussa) TBS=6.85+ 396 (1998)

1,1= 0,06 — 90,29 25 0 23

Area retangular 1,5= 0,08 — 94,61 26 0 22

3,1=0,22 -118,9 14 4 29

Phrukkanon,
Microtracéo 1,1= 0,05 — 42,13 38 0 10 Burrow e Tyas

(1998b)

Area circular 1,5= 0,08 — 46,32 35 0 13

3,1=0,10 - 57,54 18 0 28

* valor minimo e maximo

* nmero de espécimes e nao %
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(continuacao)

ADESIVA  COESIVA MISTA
1,1=19,9+5,3/1,5=19,5+2,8 10/9 0/0 2/3
UTSB Scotchbond MP Plus (3M) 31=160%44 5 0 7
1,1=228+5,7/15=215+5,7 8/8 0/0 4/4
USBS Scotchbond MP Plus (3M) 31=162450 3 5 7
1,1=20,2+5,0/1,5=19,2+5,9 9/9 0/0 3/3
UTSB OptiBond FL (Kerr)
3,1=15,6 +5,3 6 0 6
1,1=22,7+5,7/15=229+7,7 9/9 0/0 3/3 Phrukkanon,
Microtrac&o HSBS OptiBond FL (Kerr) 31=17,3+6,3 4 0 8 Burrow e Tyas
Microcisalhamento (1998a)
1,1=20,9+3,2/1,5=21,8+4,7 9/8 0/0 3/4
UTSB OptiBond Solo (Kerr) 31=158%30 7 0 8
1,1=26,5+55/1,5=256+6,2 8/9 0/0 4/3
USBS OptiBond Solo (Kerr) 31=214%35 7 0 5
1,1=19,9+5,2/1,5=192+29 10/9 0/0 2/3
UTSB One-Step (Bisco) 31=158%51 5 0 7
1,1=21,8+59/15=215+5,7 8/8 0/0 4/4
USBS One-Step (Bisco) 3,1=17,1+4,9 4 0 8
* nlmero de espécimes e ndo %
Cisalhamento - Sudsangiam e Van
Tragcdo  mmmmmemmmmmmemeeeeeeee e Noort
Microtracéo (1999)
One Step (Bisco) 21,6 - 27,0 147 0 0
Microtragéo Shono et al
(1999)
MacBond (Tokuyama) 27,3-40,6 117 11 17

* nimero de espécimes e ndo %
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(continuacao)

ADESIVA  COESIVA MISTA
Panavia 21 (Kuraray) 89+11
Cisalhamento Twinlook (Kulzer) 89+1,0 Dérand e Dérand
Superbond C&B (Sun Medical) 195+21 (2000)
Optibond Solo Plus (Kerr) 26,85+ 8,76
Optibond FL (Kerr) 25,40+ 4,44 )
Cisalhamento 3M Single Bond (3M) 28,12 5,01 Peczr?_ie?gg'son
MultiPurpose Plus (3M) 34,40 £7,90 (2002)
Excite (lvoclar) 19,47 £ 6,17
Syntac (Ivoclar) 20,20 £ 7,07
CP= K-etchand gel + Clearfil 26— 31 McDonough et al
Microcisalhamento PhotoBond (2002)
CL= Clearfil Liner Bond 2V 20-22
IPS Empress 2 (lvoclar Vivadent) 1=129+20/2=17,7+25
3=11,7+1,2
In-Ceram Alumina (Vita) 1=10,0+1,2/2=9,7+1,2 Kim et al
Tracao (2005)
3=18,6+19
Zi-Ceram (Dental Graphics) 1=62+13/2=65+1,1
3=17,3+2,3
Ketac-Cem (3M/ESPE) 65+24 8 92 0
Nexus (Kerr) 7,3+£4,0 100 0 0
Cisalhamento Rely X Unicem (3M/ESPE) 39,2+104 55 45 0 Luthy, Loeffel e
Superbond C&B (Sun Medical) 445+ 7,0 40 60 0 Hammerle
Panavia F (Kuraray) 52,4 +128 20 80 0 (2006)
Panavia 21 (Kuraray) 63,4+7,8 0 100 0
Panavia F 2.0 (Kuraray) 9,6+4,1
Multilink (Ilvoclar Vivadent) 0 Ozcan, Kerkdijk e
Cisalhamento Valandro
Superbond (Sun Medical) 0 (2008)
(Quadrant Posterior Dense- Cavex) 0
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(continuacao)
ADESIVA COESIVA MISTA
HIM/SIE= 49,8 + 2,7 10 90 0
Panavia F 2.0 (Kuraray) Aboushelib,
Microtracéo APA=334+2,1 10 90 0 Kleverlaan e
Feil
RelyX ARC (3M ESPE) APA=233%2,4 40 60 0 (Ze(',é%r
Bistite Il DC (J Morita) APA=31,3+2,7 10 90 0
1- Jateamento com 50 um de Al,O3 8,43+1,3
+Alloy Primer (Kuraray)
2- Jateamento com 50 um de Al,O3 8,98+3,6 . L
+ Opaque Primer (Kuraray) Ozcan, Nijhuis e
Valandro
Cisalhamento 3- Jateamento com 50 pm de Al,O 12,02+6,7 (2008)
+ Silano-Pen + agente silano
(Bredent)
4- Sistema Rocatec (ESPE-SiIl) 8,231£3,8
Microtracéo Resina composta Soares et al
Dentina (2008)
Cisalhamento Scothbond Multi-Purpose (3M)
Tragéo Single Bond 2 (3M) 56-11,5 44 25 31 Braga et al
Microtragéo SE Plus (3M) (2010)
Microcisalhamento
Panavia F 2.0 (Kuraray) N=28+10/S=13,8+3,0
MP=4,7+1,2/SMP=17,1+%3,1
Superbond C&B (Sun Medical) N=27+1,4/S=13,1+3,9 Yun et al
Cisalhamento (2010)

MP=2,0+1,1/SMP= 16,7 £ 2,0

M Bond (Tokuyama)

N=0+0,0/S=125+25

MP=3,1+13/SMP=7,4+1,7
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(continuacao)

ADESIVA  COESIVA MISTA

Zirkonzahn (Steger) IK=24,46 + 3,72 50 0 50
IPS= 26,04+4,01 / VM9= 26,52+6,32 50/0 0/0 50/ 100
Cercon (DeguDent) CC=20,19+5,12 80 0 20
Cisalhamento IPS=24,17+4,54 | VM9= 21,67+ 7,80 50/0 0/0 50/ 100 Ozkurt, Ifazazoglu
Lava (3M/ ESPE) LC=27,11+2,72 30 0 70 e Unal
2010
IPS=23,05+4,88 / VM9= 18,66+ 2,73 60/50 0/0 40/50 ( )
DC-Zircon (DCS Dental AG) TC=40,49 + 8,43 50 0 50
IPS=21,38+5,99 / VM9= 31,51+ 8,15 50/0 0/0 50/ 100
Microcisalhamento Panavia F 2.0 (Kuraray) pSBS=29,1+7,3/uTBS=32,5+1,7 40/0 60/ 100 0/0 Mirmohammadi et
Microtragcéo RelyX Unicem (3M ESPE) uSBS=25,4+6,4/uTBS=21,4+2,7 80/100 20/0 0/0 al
Multilink (Ivoclar Vivadent) USBS=28,9+6,7/uTBS=23,7+23  40/0 60/ 100 0/0 (2010)
OptiBond FL (Kerr) SBS=23,1+7,9/TBS=18,7+5,5 21/56 65/28 14716
USBS= 22,7 / uTBS= 48 + 13,7 75120 0/39 25/41
Scotch Bond MultiPurpose Plus SBS=17+5,7/TBS=10,1+8,6 23/0 17/0 61/0
(3M ESPE) USBS=20,7 +3/uTBS=30,2+8,5 67 /63 0/15 33/22
C'Si':‘a%rggmo Prime & Bond NT SBS=17,7%52/TBS=119+24  57/70 26/0  17/30
Microcisalhamento (Dentsply/De Trey) USBS= 20,8 / UTBS= 315 £ 10 0/53 0/14  0/33  Scherrer, Cesar e
Mi ~ )
lcrotragao SBS=12,4+7,8/TBS=13,8+46  41/52  25/7  35/42 (Szvgig;

Single Bond (3M Espe)

uSBS= 38,9 / uTBS= 36,1 + 10,4 50/31 15/5 35/63
SBS=23,2+7,1/TBS=229+55 48/ 20 27157 26/24
uSBS=41,5+11,6 / pTBS=42,5 +11,8 1717132 13/20 70749
SBS=13,4+51/TBS=45+25 80/100 16/0 4/0

uSBS= 22,8/ uTBS= 25,8 + 13,5 0/50 36/19 64 /31

* nimero de espécimes e nao %

Clearfil SE Bond (Kuraray)

Adper Prompt L Pop (3M ESPE)
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(concluséo)

GRUPOS TESTADOS VALORE DE RESISTENCIA ADESIVA MODO DE FALHA (%) AUTOR /ANO
(MPa) ADESIVA COESIVA MISTA
ABR-A-P=425+7
ABR= Al;0, ABR-U-P=44,1 + 8,9
ROC-A-S=38,3+9,7 Attia, Lehmann e
Tracao Kern
ROC-U-S=31,5 + 8,5 (2011)
ROC-= sistema Rocatec
ROC-A-P=44 +6,4
ROC-U-P=452+ 4,7
RelyX ARC 1=54+18/2=11,8+1,9 100/ 100 0/0 0/0
Microcisalhamento 3=159+50/ 4=10%+1,7 100/ 100 0/0 0/0 Miragaya et al
RelyX Unicem 1=16+1,7 /| 2=29,8+ 3,5 100/ 40 0/20 0/40 (2011)

3=362+21/4=374+23 20/0 70/80 10/20
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2.5. Zircobnia Y-TZP

Dentre as ceramicas, a zirconia apresenta vantagens devido ao seu
Mecanismo de Tenacificacdo por Transformacdo, o qual ocorre em sua
microestrutura proporcionando propriedades mecanicas interessantes a esse
material. Como algumas de suas caracteristicas podemos citar: boa
estabilidade dimensional e quimica, alta resisténcia mecanica e a tenacidade e
modulo de Young na mesma magnitude que o aco inoxidavel (PICONI;
MACCAURO, 1999).

A zirconia € uma material polimorfo que se apresenta de 3 formas:
monoclinica (M), cubica (C) e tetragonal (T). Em sua forma pura (TZP), a
zirconia é monoclinica em temperatura ambiente, sendo que essa fase s6 é
estavel a 1170° C, acima dessa temperatura € transformada em tetragonal e
entdo em fase cubica a 2370°C (PICONI; MACCAURO, 1999; CHEVALIER;
GREMILLARD, 2009) Durante o resfriamento, a transformacdo da fase
tetragonal para monoclinica ocorre em uma faixa de temperatura de cerca de
100°C abaixo de 1070°C. Assim, durante o resfriamento, subsequente a etapa
de sinterizacdo, ocorre expansdo volumétrica de cerca de 3-4% (PICONI;
MACCAURO, 1999) e tensdes de cisalhamento, o que faz com que a tensao
gerada pela expansdao origine trincas na zircbnia pura que, consequentemente,
ird fraturar a temperatura ambiente (PICONI; MACCAURO, 1999; CHEVALIER;
GREMILLARD, 2009).

No entanto, para manter a integridade da zircbnia em temperatura
ambiente sem que ela frature, pode-se ou sinterizar a zircbnia em baixas
temperaturas para permanecer monoclinica durante a sinterizacdo, porém este
procedimento leva a uma baixa resisténcia e dureza da ceramica, ou estabilizar
as fases tetragonais ou cubicas a temperatura ambiente, evitando assim a
transformacdo t—m durante o resfriamento (CHEVALIER; GREMILLARD,
2009).

Portanto, a Y-TZP normalmente € utilizada com a adi¢cdo de agentes de
estabilizacdo estrutural (PICONI; MACCAURO, 1999). Quando estabilizada
com 2-3 mol% de itrio (Y203), a Y-TZP mantém sua estrutura quase que

totalmente tetragonal (menos de 6% monoclinica) e torna-se metaestavel a
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temperatura ambiente (PICONI; MACCAURO, 1999; ARDLIN, 2002;
GUAZZATO et al, 2004). Além disso, através do Mecanismo de Tenacificacdo
por Transformagdo, ou seja, a transformacdo da fase tetragonal para
monoclinica apos tensado, evita a propagacdo de micro-trincas e apresenta
consequentemente, melhor resisténcia (PICONI; MACCAURO, 1999; ARDLIN,
2002; CHEVALIER et al, 2004). Pois, durante a fase de transformacéo, as
expansdes volumétricas dos grdos monoclinicos resultam em forgas
compressivas que tendem a neutralizar o avanco da ponta da trinca (DERAND;
DERAND, 2000, MORAES et al, 2003; CHEVALIER et al, 2004; GUAZZATO et
al, 2004).

A quantidade de fase tetragonal retida a temperatura ambiente é
dependente do tamanho dos grdos, do conteudo de itrio e do grau de
compressdo (PICONI; MACCAURO, 1999). Os graos tetragonais da superficie
do material podem se transformar em monoclinicas espontaneamente ou ser
induzidos por tensdes externas como processos abrasivos e impactos (PICONI;
MACCAURO, 1999; GUAZZATO et al, 2004). Este por sua vez, pode induzir a
forcas compressivas de varios microns abaixo da superficie resultando em
espécimes mais resistentes (PICONI; MACCAURO, 1999; ARDLIN, 2002).
Tanto que Kosmac et al (1999), sugeriram que a superficie da zircbnia fosse
jateada, de maneira a aumentar a resisténcia da ceramica.

O procedimento de transformacdo dos graos esta diretamente
relacionado ndo apenas com o contetdo de itrio, o qual tem a funcéo de
revestir os gréos de zircOnia, mas também com a sua distribuicdo no material
(PICONI; MACCAURO, 1999), assim como a temperatura e tempo de
sinterizacdo (CHEVALIER et al, 2004). No entanto, se houver transformacdes
excessivas em sua estrutura, ira ocorrer a degradacdo da ceramica e menor
resisténcia (ARDLIN, 2002). O mesmo ocorre, ap0s longos periodos de
sinterizacdo, em que 0s graos cubicos atuam como pontos de nucleagéo para
transformacdo. A presenca de grados cubicos tem um impacto negativo na
resisténcia ao envelhecimento, tanto que o envelhecimento da zircénia inicia
preferencialmente em regides proximas aos graos cubicos, ja que esses
causam o esgotamento do itrio ao redor dos gréaos tetragonais (CHEVALIER et
al, 2004).
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Ardlin (2002) avaliou a estabilidade quimica e o efeito do envelhecimento
sobre a resisténcia flexural, superficie e estrutura da Y-TZP. E a partir de seu
trabalho, a Y-TZP demonstrou alta resisténcia flexural, a qual ndo foi afetada
apos imersdo em acido acético 4% por 168h. Porém, apds envelhecimento
observou-se cerca de 20-25% de grdos monoclinicos, 0os quais se mantinham
em menos de 2% antes do envelhecimento, além disso, surgiram pequenas
elevacdes na superficie da ceramica, o que poderia influenciar diretamente na
adesao do material. Portanto, o processo de envelhecimento utilizado afetou a

superficie estrutural da Y-TZP.



Objetivos
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3. OBJETIVOS

Os objetivos desse estudo foram:

(1) Comparar os valores de resisténcia adesiva a ceramica Y-TZP e
parametros de Weibull, utilizando testes de mesma geometria e diferente area

de unido.

(2) Comparar a influéncia do tratamento de superficie na resisténcia adesiva

considerando espécimes de mesma geometria e area de unio;

(3) Verificar a sensibilidade e reprodutibilidade de cada teste em detectar a

influéncia do tratamento de superficie.

(4) Avaliar a porcentagem dos tipos de falhas dos espécimes ap0s 0s ensaios

mecanicos.
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4. HIPOTESES

As hipoéteses desse estudo foram:

(1) Os valores de resisténcia adesiva, médulo de Weibull e resisténcia
caracteristica dos testes “micro” seriam superiores aos valores dos seus testes

“macro” correspondentes.

(2) O tratamento de superficie proporcionaria maiores valores de resisténcia de

unido em todos os testes.

(3) Todos os testes seriam capazes em detectar a influéncia do tratamento de

superficie.

(4) Os testes “macro” gerariam maior porcentagem de falhas coesivas que 0s

testes “micro”.
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5. MATERIAIS E METODOS

5.1 Delineamento experimental

A partir de blocos pré-fabricados de ceramica a base de zircbnia
policristalina tetragonal estabilizada por 6xido de itrio (Y-TZP) (In Ceram YZ
Cubes — 40/15, VITA) de dimensdes 14 x 15 x 40 mm, foram confeccionados
trezentos e sessenta (N=360) blocos com dimensdes e forma segundo cada
teste. Estes depois de cortados (IsoMet® 1000/ Buehler) foram regularizados
com discos Sof-Lex (BM/ESPE) e lixas d’agua 400, 600 e 1200 (®Norton
Abrasivos), limpos em cuba ultrassbnica em alcool 96° durante 10 min e
sinterizados segundo recomendacdes do fabricante (1530°C por 120min.).
ApOs sinterizacdo, os blocos foram distribuidos em 12 grupos (Tabela 2),
considerando o teste mecanico a ser utilizado para comparar a resisténcia de
unido entre resina composta (Opallis’/FGM) e ceramica Y-TZP, utilizando um
cimento resinoso (RelyX U100/3M), em funcdo de dois condicionamentos da

superficie da ceramica.

Tabela 2 - Grupos experimentais.

N Teste mecéanico Tratamento de superficie Grupos (n=30)

Sem tratamento (controle) TSB/UN
Tragéo

Silicatizagdo + Silanizagdo* TSB/SS

Sem tratamento (controle) UTSB/UN
Microtracao

Silicatizagdo + Silanizagdo* MTSB/SS

Sem tratamento (controle) SBS/UN
Cisalhamento

Silicatizagdo + Silanizagdo* SBS/SS

360

Sem tratamento (controle) USBS/UN
Microcisalhamento

Silicatizagdo + Silanizagdo* USBS/SS

Sem tratamento (controle) PSH/UN
Push-out

Silicatizagdo + Silanizagdo* PSH/SS

Sem tratamento (controle) UPSH/UN
Micropush-out

Silicatizacéo + Silanizagcao* MPSH/SS

*Sistema CoJet: 1°- Jateamento com particulas de Al,Os, 30 um, modificadas por 6xido de silica (CoJet-
Sand), 2°- aplicacéo de silano ESPE-SIl.



62

5.2. Microtragéo

Foram obtidos sessenta blocos com dimensdes iniciais de 7,0x 6,5 x 6
mm, que apos sinterizacdo contrairam obtendo as dimensdes de 5,5 x 5,0 x 5
mm.

Para a confeccdo dos blocos de resina composta foram confeccionadas
matrizes de polivinilsiloxano de consisténcia densa (Elite HD, Zhermack) a
partir da moldagem de blocos de ceramica Y-TZP (Figura 1). Os blocos de
ceramica, apos serem moldados, foram limpos em &lcool isopropilico por 10
min. em vibrag&o soénica (Vitasonic, VITA), devido a oleosidade do material de

moldagem.

Figura 1 — Matriz de polivilsiloxano

As matrizes confeccionadas a partir da moldagem dos blocos ceramicos
foram preenchidas com resina composta, a qual foi pressionada por duas
placas de vidro e entdo fotopolimerizada por 2 min. de cada lado (Radii-cal,
SDI). Apos ser removido da matriz, o bloco foi fotopolimerizado novamente por
mais 40s. de cada lado.

Os 30 blocos de ceramica foram submetidos ao seguinte tratamento de
superficie:

- Silicatizacdo/silanizacdo (SS): jateamento com particulas especiais de silica
(30um) (Cojet-Sand, SM/ESPE) a uma distancia de 10 mm e perpendicular a
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superficie por 10s, com uma presséao de 2,8 bar. Para padronizar o jateamento,
um dispositivo apropriado que permite padronizar a distancia e a angulagéo da
ceramica em relacdo a ponta do jateador foi utilizado (Figura 2). Apls a
silicatizacdo, o0 agente de ligacdo silano a base de MPS
(metacriloxipropiltrimetoxi-silano) (ESPE-Sil, 3M ESPE) foi aplicado com
microbrush, aguardando-se 5 min para a evaporacdo do solvente (etanol),
antes da aplicacao do cimento.

O grupo sem tratamento recebeu apenas a aplicacdo do agente de
ligacdo silano a base de MPS (metacriloxipropiltrimetoxi-silano) (ESPE-Sil, 3M
ESPE), o qual foi aplicado com microbrush, aguardando 5 min. para a
evaporacao do solvente (etanol).

Figura 2 — Dispositivo de padronizagéo do microjateamento

Os blocos de resina composta foram cimentados aos blocos de ceramica
utilizando um cimento resinoso (RelyX U100, 3M/ESPE). Este foi manipulado e
aplicado na superficie da ceramica. Os excessos foram removidos com
microbrush e o cimento fotopolimerizado por 40s em cada um dos lados
utilizando uma unidade fotoativadora LED (Radii-cal, SDI). O conjunto (resina
composta + cimento + ceramica) foi aderido a uma placa de vidro com fita

dupla face com a superficie da ceramica voltada para baixo (em contato com a
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fita) e ao redor deste foi posicionado um cilindro de silicone (=15 mm), o qual
foi preenchido com resina acrilica incolor de polimerizagdo quimica (Vipi®
Flash). Apés a resina acrilica atingir a fase borrachéide, o cilindro de silicone foi
removido (Figura 3). Este procedimento teve como objetivo estabilizar o

espécime e facilitar o corte.

Figura 3 — (A) Conjunto resina composta + cimento + ceramica; (B) Fixacdo do
conjunto em uma placa de vidro; (C) Preenchimento com resina acrilica
guimicamente ativa; (D) Remocéao do cilindro de silicone.

O conjunto permaneceu armazenado em solucdo salina (agua destilada) a
37°C durante 24h, quando foi realizado o corte dos corpos de prova em forma
de barra. Cada bloco foi fixado por um dispositivo acoplado a maquina de corte
(IsoMet 1000/ Buehler), com a superficie adesiva posicionada
perpendicularmente em relagdo ao disco diamantado da maquina (ref. 15LC,
Buehler). Foram feitas cerca de 3-4 secc¢bes de 1,0 mm de espessura (0°) com
velocidade de 300 rpm e peso de 150g, levando em consideracéo a espessura
de 0,5 mm do disco de corte, o qual era afiado a cada fatia. Antes de girar o
corpo de prova em 90° foi introduzido entre as fatias polivinilsiioxano de
consisténcia leve (Elite HD, Zhermack) (Figura 4). Depois de girado em 90°

foram realizadas outras 3-4 seccdes, com velocidade de 200rpm e mesmo
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peso, também com 1,0 mm de espessura, totalizando aproximadamente 9-12
corpos de prova para cada conjunto, com medidas de aproximadamente de 1 x
1 x 8 mm. As secc¢les da periferia, unidas a resina acrilica, foram descartadas
e foi realizada a média das barras obtidas em um mesmo bloco, néo
considerando as barras perdidas (anexo 1) Assim, 0s corpos-de-prova
confeccionados possuiam forma de barra de interface ndo usinada, com
seccdo transversal quadrangular (1 x 1 mm) e area aderida de
aproximadamente 1 mm?.

N&o foi possivel obter corpos de prova para o grupo sem tratamento de
superficie, pois a adesdo era insuficiente para suportar a minima tensao

exercida durante o corte.

Figura 4 — Aplicacéo de polivinilsiloxano de consisténcia leve entre as fatias

Para o teste de microtracdo, foi utilizado um dispositivo adaptado (Cod.
0OD03d, Odeme) a maquina de ensaio universal (DL 2000, Emic, Sao Jose dos
Pinhais, Brasil), sendo que cada corpo de prova foi fixado com adesivo
cianocrilato gel (®Abratec) em uma peca bipartida. Este foi posicionado o mais
paralelo possivel ao longo eixo do dispositivo. Somente as extremidades do
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corpo de prova foram fixados, permanecendo livre a zona adesiva. O ensaio foi
realizado a velocidade de 1 mm/min.

A resisténcia de unido “R” (em MPa) foi calculada conforme a férmula
R=F/A, onde, “F” é a carga para ruptura do corpo de prova (N) e “A” é a area
interfacial do corpo de prova, que foi medida com paquimetro digital (Starrett®)

antes do ensaio (mm?).

5.3. Tracéo

Foram confeccionados sessenta blocos (n=30) de Y-TZP com dimensbes
iniciais de 7,0 x 6,5 x 4 mm, atingindo 5,5 x 5,0 x 3 mm apés sinterizacao.

Cada bloco de Y-TZP foi preso com fita dupla face a uma placa de vidro e
ao redor deste foi posicionado um cilindro metalico (@=40 mm), que possui um

embolo e uma barra cilindrica que o atravessa ao meio (Figura 5).

Figura 5 — Cilindro metalico para o teste de tracéo

Depois de aplicado isolante para resina acrilica (Celac/ Dentsply) no
interior de todo o cilindro, foi vertida resina acrilica até cobrir a barra cilindrica.

Apds a polimerizagdo completa (25 min), foi removida a resina acrilica do
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interior do cilindro, com o bloco de ceramica embutido neste e uma perfuracao
em todo seu didmetro, correspondente a barra cilindrica (Figura 6). Apds
embutimento, 30 blocos foram condicionados pelo método de silicatizacao/
silanizacao e os 30 blocos restantes ndo receberam apenas o agente silano. A

silicatizacéo/ silanizacao foi executada como descrito anteriormente.

Figura 6 — Bloco de Y-TZP embutido em resina acrilica

Para a confeccdo dos espécimes de resina composta foram utilizadas
matrizes bipartida de teflon de formato cénico, com altura de 3 mm e diametros
menor e maior de 3,2 mm e 4 mm, respectivamente. A resina composta foi
introduzida na matriz em incremento Unico, pressionada com placas de vidro e
fotopolimerizada por 40s na porcao superior e inferior. Depois de removida a
matriz, o espécime foi fotopolimerizado novamente por 4 sequéncias de 40s
nas laterais.

Para a cimentacdo, a matriz (lado com didmetro menor) foi posicionada e
fixada sobre a superficie da ceramica para que a superficie de unido do
espécime de resina composta pudesse ser cimentado paralelo ao eixo x. O
cimento resinoso foi manipulado e aplicado no corpo de prova de resina

composta e cimentado a zirconia. Apos o cimento ser fotopolimerizado por 20s
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a matriz foi removida, retirado o excesso de cimento e este fotopolimerizado
novamente por 4 sequencias de 40s nas paredes laterais.

Assim, os corpos de prova de resina composta foram confeccionados em
forma de cone, com secgéao transversal circular (d= 3,2 mm) e area aderida de

8 mm>.

Figura 7 — Cimentag&o no teste de tracéo

Apbs 24h em solucao salina (agua destilada) a 37°C, o teste de tracédo foi
realizado. Para tanto, um dispositivo adaptado com duas juntas universais,
superior e inferior, foi fixado na maquina de ensaio universal. O espécime foi
fixado na porcédo superior pela garra bipartida inferior do dispositivo, que
apresenta conicidade igual ao cone de resina composta e na por¢ao inferior por
um parafuso, que atravessou a sua perfuragdo. A garra superior foi conectada
a maquina universal de testes (EMIC DL 2000). Assim, a articulacdo presente
no encaixe do mandril e a maquina permitem com que o conjunto se alinhe de
forma correta, sem sofrer forcas de tor¢do ou compressao (Figura 8). O teste
foi realizado a uma velocidade de 1 mm/min e a forca maxima atingida para a
falha foi registrada.

A resisténcia de unido (em MPa) foi calculada dividindo-se a forga para a

falha do espécime (N) pela area aderida (mm?).
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Figura 8 - Dispositivo adaptado com duas juntas universais, superior e inferior
para o teste de tracdo. A - garra bipartida inferior do dispositivo; B -
articulagdo do encaixe do mandril & maquina de ensaio universal.

5.4. Microcisalhamento

Foram produzidos 60 blocos (n=30) de Y-TZP com dimensdes finais de
5,5 x 5,0 x 3 mm. Cada bloco de Y-TZP foi embutido em um cilindro plastico
(h=14 mm e @=25 mm) com resina acrilica de polimerizacdo quimica. Para
isso, 0 bloco de ceramica e o cilindro plastico foram fixados com fita dupla face
a uma placa de vidro, sendo que o bloco estava centralizado no cilindro
plastico. Realizado isso, foi vertida resina acrilica no interior do cilindro plastico,
preenchendo-o, porém deixando a superficie de adesao livre de resina acrilica.
Ap6s embutimento, os 30 blocos sem tratamento de superficie receberam
apenas agente silano enquanto os 30 blocos com tratamento foram
condicionados pelo método da silicatizacdo/silanizacdo, conforme explicado
anteriormente.

Para a confeccdo dos espécimes de resina composta, foram utilizadas
matrizes cilindricas bipartidas de teflon de 0,85 mm de diametro e 3 mm de
altura. Sobre uma placa de vidro, a resina composta foi introduzida na matriz

em incremento Unico e fotopolimerizada por 40s na porcéo superior e inferior.
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Depois de removida a matriz, o bloco de resina composta foi fotopolimerizado
novamente por 4 sequéncias de 40s nas laterais.

Para a cimentacdo, a matriz foi posicionada e fixada sobre a superficie da
ceramica para que o0 espécime de resina composta pudesse ser cimentado
paralelo ao eixo x (Figura 9). O cimento resinoso foi manipulado como descrito
anteriormente, aplicado no corpo de prova de resina composta e cimentado a
zirconia. Apos o cimento ser fotopolimerizado por 20s, a matriz foi removida,
retirado o excesso de cimento com microbrush e este fotopolimerizado
novamente por 4 sequéncias de 40s nas paredes laterais.

Assim, os corpos-de-prova foram confeccionados em forma de cilindro,

com seccao transversal circular (@=0,85mm) e area aderida de 0,57mm?.

Figura 9 — Cimentacé&o no teste de microcisalhamento

Apbés 24h em solucdo salina (agua destilada) a 37°C, o teste de
microcisalhamento foi realizado. Os corpos de prova foram posicionados na
maquina de ensaio universal (EMIC) e uma carga foi aplicada (1 mm/min)
perpendicular a interface adesiva até ocorrer a falha. O teste foi realizado
utilizando um fio metalico de 0,20mm de diametro (Wire Loop).

A resisténcia de unido (em MPa) foi calculada dividindo-se forgca (N) pela

area aderida (mm?).

5.5. Cisalhamento
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Sessenta blocos (n=30) de Y-TZP com dimensdes finais de 5,5 x 5,0 x 3
mm foram produzidos. Cada bloco de Y-TZP foi embutido em um cilindro
plastico (h: 14 mm e didmetro: 25 mm) com resina acrilica de polimerizacdo
quimica da mesma forma que no teste de microcisalhamento. Apoés
embutimento, os 30 blocos sem tratamento de superficie receberam apenas
agente silano enquanto os 30 blocos com tratamento foram condicionados pelo
método da silicatizacao/silanizacao, conforme explicado anteriormente.

Para a confeccdo dos espécimes de resina composta, foram utilizadas
matrizes cilindricas bipartidas metélicas de 3,25 mm de diametro e 3 mm de
altura. A resina composta foi introduzida na matriz, previamente isolada com
vaselina liquida, em incremento Unico, pressionada com placas de vidro e
fotopolimerizada por 40s na por¢cédo superior e inferior. Depois de removida a
matriz, o espécime foi fotopolimerizado novamente por 4 sequéncias de 40s
nas laterais.

Para a cimentagdo, a matriz foi posicionada e fixada sobre a superficie da
ceramica para que a superficie adesiva do espécime de resina composta
pudesse ser cimentado paralelo ao eixo x. O cimento resinoso foi manipulado,
aplicado no corpo de prova de resina composta e cimentado a zirconia. Apos o
cimento ser fotopolimerizado por 20s, a matriz foi removida, retirado o excesso
de cimento e este fotopolimerizado novamente por 4 sequencias de 40s nas

paredes laterais (Figura 10).

Figura 10 — Corpo de prova do teste de cisalhamento
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Assim, os corpos de prova foram confeccionados em forma de cilindro,
com seccao transversal circular (@=3,25 mm) e area aderida de 8,30 mm?.

Apbés 24h em solucdo salina (agua destilada) a 37°C, o teste de
cisalhamento foi realizado com os mesmos procedimentos empregados no
teste de microcisalhamento, apenas o fio (wire loop) utilizado tinha 0,30mm de
didmetro ao invés de 0,20mm como no teste de microcisalhamento.

A resisténcia de unido (em MPa) foi calculada dividindo-se forca (N) pela

area aderida (mm?).
5.6. Micropush-out

Foram confeccionados sessenta blocos (n=30) de Y-TZP de dimensdes
7,0 x 6,5 x 1,5 mm. Cada bloco de ceramica foi perfurado no centro com uma
broca diamantada conica de bordas arredondadas 3131 (@ menor: 1,92 mm; &
maior: 2,43 mm e h: 4 mm) (KG Sorensen) até chegar a extremidade oposta.
Para esse procedimento foi utilizado um dispositivo que permite fixar a caneta

de alta rotacdo perpendicular a cerdmica, padronizando-as (Figura 11).
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Figura 11 — Dispositivo de fixacdo da caneta de alta rotacédo para perfuracdo dos blocos
de Y-TZP nos testes de push-out e micropush-out
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Os blocos foram polidos, sinterizados e limpos da mesma forma que nos
demais testes. Devido a contracdo de sinterizacdo de 20% da zircOnia, 0s
blocos apés sinterizacao adquiriram dimensdes de 5,5 x 5,0 x 1,0 mm.

Para a confeccdo dos cones de resina composta foram utilizados como
matrizes os blocos de zirconia ja perfurados e sinterizados, como descrito
anteriormente. O orificio do bloco de Y-TZP foi isolado com vaselina e
preenchido com resina composta em um Unico incremento. Este foi
pressionado com placas de vidro e fotopolimerizado por 40s na porgcéo superior
e inferior. Para cada bloco de Y-TZP foi confeccionado o seu respectivo tronco-
cone de resina composta. Antes de remover o espécime de resina composta do
interior da ceramica, foi feita uma marcacdo com grafite para que
posteriormente a resina composta pudesse entrar novamente na mesma

posicdo de sua confeccao (Figura 12).

Figura 12 — Marcacgao com grafite

Depois de removida do interior da zircGnia, a resina composta foi
fotopolimerizada novamente por 4 sequéncias de 40s nas laterais. Devido a
necessidade de uso de vaselina liquida (Farmax), tanto a resina composta
qguanto o bloco de Y-TZP tiveram que ser novamente limpos. A ceramica foi
limpa em alcool isopropilico por 10 min. em vibrag&o soénica (Vitasonic, VITA) e
na resina composta foi aplicado acido fosférico 37% por 30 seg. Os blocos de
Y-TZP foram secos e entéo trinta (n=30) do grupo sem tratamento receberam
apenas agente silano, enquanto trinta foram tratados (sistema Cojet SM/ESPE),

conforme explicado anteriormente.
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Para a cimentacdo, o cimento resinoso foi manipulado, aplicado no interior
da zircbnia e introduzido o espécime de resina composta, cuidando para que as
marcacgOes ficassem retas, permitindo assim uma excelente adaptacdo. O
excesso de cimento foi removido e o conjunto foi fotopolimerizado por 40s em
cada um dos lados. Apos 24h em solucéo salina (dgua destilada) a 37°C, o
teste de micropush-out foi realizado.

Para o teste de micropush-out, cada corpo de prova foi posicionado sobre
um dispositivo metélico com abertura central (@ = 3 mm). Sempre o didmetro
maior do corpo de prova era colocado para baixo, ou seja, a carga foi sempre
aplicada do menor para o maior didmetro. Para o ensaio de extrusao (push-
out), um cilindro metalico (Dextremidade = 0,85 mm) induziu a carga somente sobre
a porcao central da resina composta, sem aplica-la na ceramica. Os corpos de
prova foram submetidos a uma carga mais paralela possivel em relacdo ao
longo eixo do espécime (eixo y).

O teste foi executado em maquina de ensaio universal (EMIC) a
velocidade de 1 mm/min. A resisténcia adesiva (MPa) foi obtida, conforme a
férmula R = F/A onde, F = carga para ruptura do corpo de prova (N) e A = area
interfacial (mm?). Para isso, foi empregada a formula para calculo de éarea
lateral da figura de um tronco de cone circular reto de bases paralelas,
conforme a Figura 1 (VALANDRO, 2007a).

L 1

Base maior

R - R,

Figura 13 — Desenho esquematico correspondente a seccao interna do cp
(paredes codnicas), figura geométrica de um tronco de cone circular reto de bases
paralelas; B — Figura geométrica (triangulo) para célculo da geratriz g do tronco de
cone (g° = h* + [R2-R1]?).
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Entdo, A = n x g X (R1 + R2) onde, A = area interfacial, = = 3,14, g =
geratriz do tronco do cone, R1 = raio da base menor, R2 = raio da base maior.

Para o calculo da geratriz do tronco de cone “g” foi utilizado o Teorema de
Pitagoras, o qual estabelece que o “quadrado da medida de hipotenusa = a
soma dos quadrados das medidas dos catetos”, g> = h®> + [R2-R1]?, onde h=
espessura do corpo de prova. Para obter R1 e R2, os diametros maior e menor
foram medidos e divididos por 2. Esses diametros e a altura h do corpo de
prova foram medidos por um paquimetro digital (Starrett727, Starrett, Itu,

Brasil) de cada um dos espécimes, previamente a cimentacao.

5.7. Push-out

Foram confeccionados sessenta blocos (n=30) de Y-TZP de dimensdes
7,0 x 6,5 x 4,0 mm. Como no teste de micropush-out cada bloco de ceramica
foi perfurado no centro com uma broca diamantada cobnica de bordas
arredondadas 3131 (KG Sorensen) até chegar a extremidade oposta, como
descrito no teste de micropush-out. Os blocos foram polidos, sinterizados e
limpos da mesma forma que nos demais.

A confeccao dos espécimes de resina composta foi realizada assim como
no teste de micropush-out, utilizando as ceramicas como matrizes e se teve
todos os mesmos cuidados. Trinta (n=30) blocos de Y-TZP receberam
tratamento da superficie de unido (Cojet 3M/ESPE) e os trinta blocos do grupo
sem tratamento receberam apenas agente silano.

A cimentagdo da resina composta na porcao perfurada do bloco de Y-
TZP, foi realizada da mesma forma do teste de micropush-out. Ap6s 24h em
solucéo salina (agua destilada) a 37°C, o teste de push-out foi realizado.

O teste de push-out foi feito como descrito no teste de micropush-out,

assim como o calculo da area aderida e da resisténcia de unido.

5.8. Andlise do modo de falha
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Todos os corpos de prova foram analisados sob estereomicroscopia
(Discovery V20, Carl-Zeiss) com aumento de 10-60x a fim de identificar o tipo
de falha, classificando-a em adesiva, coesiva ou mista. A falha adesiva
consiste em uma desunido na interface adesiva entre zirconia e cimento, a
falha coesiva em uma ruptura do cimento ou da resina composta e a falha
mista em uma desunido na interface adesiva, porém com presenca de residuos
de cimento/resina composta. Todos foram avaliados pelo mesmo pesquisador,

previamente treinado e ndo-cego.

5.9. Analise estatistica

Os corpos de prova que apresentaram fraturas coesivas no cimento
resinoso ou na resina composta foram excluidos da andlise estatistica, uma
vez que os valores de resisténcia adesiva obtida ndo representam a resisténcia
adesiva.

Os dados de resisténcia de unido das versdes “macro” e “micro” em
cada geometria de ensaio mecanico foram comparados entre si, levando em
conta os 2 tipos de tratamentos.

Inicialmente os testes de homogeneidade/homocedasticidade foram
feitos. Posteriormente os grupos foram comparados utilizando-se teste de
Analise de Variancia 1-fator (a<0,05) para os valores paramétricos e para 0s
valores ndo paramétricos, Mann Whitney (a<0,05).

O moébdulo de Weibull (m) e a resisténcia caracteristica (o) para cada
tratamento de superficie em todos os testes mecanicos foi obtido. O modulo de
Weibull representa a variacdo dos dados de resisténcia e expressa a
distribuicdo de defeitos em uma estrutura (Kosmac 1999, Kosmac 2000,
Salazar Marocho SM), enquanto a resisténcia caracteristica indica o valor de
resisténcia em que 63,21% dos espécimes sobrevivem ao valor determinado
pela resisténcia caracteristica.

O programa SPSS 13.0 foi utilizado para as analises estatisticas.
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Resultados
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6. RESULTADOS

A tabela 3 apresenta a estatistica descritiva (médias e desvios padrao)
de todos os grupos e a figura 14, a representacdo grafica das médias de
resisténcia adesiva.

Considerando o tratamento de superficie, os dados dos testes de tracao,
cisalhamento e microcisalhamento apresentaram distribuicdo normal, porém
nao houve homocedasticidade das variancias (p=0,000), enquanto os testes de
push-out e micropush-out apresentaram distribuicdo normal e homogénea
(p>0,05) (teste de Shapiro-Wilk e Prova de Levene, (p> 0,05)).

O teste ndo paramétrico Mann-Whitney demonstrou diferencas
estatisticamente significantes entre o0s grupos cisalhamento, tracdo e
microcisalhamento com e sem tratamento de superficie, cujos valores foram
superiores nos grupos com deposicdo de silica (p=0,000). E 0o mesmo
resultado foi verificado com o teste paramétrico de andlise de variancia (one
way ANOVA) para os testes de push-out e micropush-out sem tratamento e
com tratamento de superficie, sendo este superior ao grupo sem deposicdo de
silica (p=0,000).

Ao se analisar os grupos de mesmo tratamento de superficie e
geometria, porém areas adesivas diferentes houve diferencas entre os grupos
microcisalhamento e cisalhamento tanto com quanto sem tratamento de
superficie (p=0,000), sendo o0 microcisalhamento superior ao cisalhamento.
Também houve diferenca significante entre os grupos micropush-out e push-
out com e sem tratamento, sendo os valores do teste de push-out superiores,
assim como nos grupos microtracdo e tracdo com tratamento, em que a
microtracao foi superior (p=0,000).

A tabela 4 apresenta os parametros de Weibull (resisténcia caracteristica
(00) em MPa e modulo de Weibull (m) em funcéo das condi¢cdes dos ensaios de
resisténcia de unido e tratamento de superficie. O modulo de Weibull é o
parametro qgue mede a homogeneidade dos dados de resisténcia, sendo que
valores superiores a 10 estdo associados com menor variabilidade de

resisténcia, o que significa maior confiabilidade estrutural do material, no nosso
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caso, da adesao. E a resisténcia caracteristica € o valor de resisténcia em que
63,21% dos espécimes irdo sobreviver.

Segundo a analise, a resisténcia caracteristica foi significativa e diferente
entre todos 0s ensaios micro e macro de mesma geometria, sendo superior nos
testes de microcisalhamento, microtracao e push-out, e significativa e diferente
entre 0s grupos com e sem tratamento, sendo superior nos grupos com
deposicao de silica.

Quanto ao modulo de Weibull, ndo houve diferenca estatisticamente
significante entre os grupos com e sem tratamento de superficie para os testes
“‘macro” (cisalhamento, tracdo e push-out). No entanto, houve diferenca
estatistica nos valores de m para 0s grupos com e sem tratamento para 0s
testes microcisalhamento e micropush-out, sendo os valores superiores nos
grupos com tratamento de superficie. Os ensaios de microcisalhamento e
cisalhamento sem tratamento e microtragdo e tracdo com tratamento
apresentaram modulo de Weibull estatisticamente diferentes, sendo os valores
dos testes de cisalhamento e microtracao superiores, enquanto os demais néo
apresentaram diferencas estatisticas entre os testes de mesma geometria,
porém areas de unido diferentes.

E por fim, a tabela 5 apresenta a porcentagem (%) de todas as falhas
segundo cada ensaio mecanico, enquanto na tabela 6, estdo representadas as
médias de resisténcia adesiva de cada um dos testes conforme o modo de

fratura.



Tabela 3 -Médias e Desvio padréo dos resultados de resisténcia a fratura

| Micro | Macro | Micro
Sem
Tratamento 9,25 (5,45)"" 422 (0,99)%° | e
Com
Tratamento 46,85 (11,63)** 11,89 (4,04)%2 37,24 (5,63)"

*S¢ foram comparados entre si 0s testes de mesma geometria

Letras maiusculas diferentes indicam diferenca estatistica (p=0,00) entre as areas de unido dos espécimes, de mesma geometria, mantendo o mesmo tipo de tratamento.

| Macro | Micro |
4,58 (2,06)° 28,93 (10,69)5"
10,47 (5,13)2 38,05 (6,67)%°

Letras mindsculas diferentes indicam diferenca estatistica (p=0,00) entre o tipo de tratamento de superficie, mantendo a area de unido do espécime e geometria.
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Figura 14 — Grafico das médias de resisténcia adesiva (MPa)
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Tabela 4 — Parametros de Weibull

Ensaio de Resisténcia de Unido

Trat. de Paré{netro Cisalhamento Push-out
Superficie Weibull
Micro Macro Micro Macro Micro Macro
0o 10,5 (8,3-13,2) ° 4,6 (4,2-5,0) - 5,2 (4,2-6,2) 32,4 (27,9-37,4)° 45,2 (41,5-49,2) °°
Sem
m 1,8 (1,3-2,4)° 4,8 (3,5-6,4) ~BC oo 2,3(1,6-3,1)° 2,8 (2,0-3,8)°P 4,8 (3,5-6,5)“®°
Oo 51,3 (46,5-56,5) " | 13,3(11,6-15,1)° | 39,6 (37,4-41,8)° | 11,8 (9,6-14,6)° | 40,8 (38,1-43,6) © 53,9 (51,2-56,7)
Com
m 4,2 (3,1-5,7)%° 3,1(2,3-42)°" | 75(54-10,1)**® 2,1(1,5-2,9)° 6,6 (4,7-9,0) *° 8,1(5,9-11,0)"

Parametros de Weibull (resisténcia caracteristica, oo, em MPa , e médulo de Weibull, m)em funcé@o do ensaio de resisténcia de unido e do tratamento de superficie. Os intervalos de confianga de
95% estdo entre parénteses. Valores com os mesmos sobrescritos séo estatisticamente semelhantes, indicando que ndo houve sobreposicdo dos intervalos de confianga (letras minlsculas fora
usadas para valores de oy e letras mailUsculas para médulo de Weibull). Nao foi possivel obter valores de resisténcia de uniéo para ensaios de micro-tragao.

Tabela 5 — Modo de falha de todos os grupos (%)

MICROCISALHAMENTO CISALHAMENTO MICROTRACAO | TRACAO \ MICROPUSH-OUT | PUSH-OUT \
SEM CcoM SEM CcoM COM SEM COM SEM COM SEM COM
TRATAMENTO TRATAMENTO TRATAMENTO | TRATAMENTO TRATAMENTO TRATAMENTO | TRATAMENTO | TRATAMENTO | TRATAMENTO | TRATAMENTO | TRATAMENTO
Adesiva 70 3 90 13 6 3 | - 57 24 7 | -
Mista 30 97 10 87 86 94 87 43 63 93 97
Coesiva | e | e | e | ameen 8 3 1 1 T — 1 1 T 3

Falha adesiva :desunido na interface adesiva entre zirconia e cimento; falha coesiva: ruptura no interior do cimento ou da resina composta; Fraturas mistas: falha na interface adesiva com presenca
de residuos de cimento/resina composta.
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Tabela 6 — Média da resisténcia adesiva de cada teste x modo de fratura
MEDIA DA RESISTENCIA ADESIVA MEDIA DA RESISTENCIA ADESIVA MEDIA DA RESISTENCIA
TESTE DOS CP COM FALHA ADESIVA (MPa) DOS CP COM FALHA MISTA (MPa) ADESIVA DOS CP COM FALHA

COESIVA (MPa)

uSHS/ SS 38,47* 47,13

SHS/ SS 10,42 12,12

TBS/ UT 6,11* 4,52 6,51*

uPSH/ UT 23,15 36,48

PSH/ UT 22,60 42,82

* N&o foi possivel calcular a média, pois havia apenas um espécime com aquele tipo de falha
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7- DISCUSSAO

Como os testes de cisalhamento e tracdo apresentam limitacOes
conhecidas, este trabalho buscou testar, além dos testes existentes, uma nova
alternativa de avaliacdo, pois segundo Mirmohammadi et al (2010), eles
acreditam que € necessario um novo teste para avaliar especialmente
espécimes com forte interface de unido. Assim, foram realizados os testes de
push-out e micropush-out em zircbnia, como uma nova alternativa para avaliar
a resisténcia adesiva de diferentes materiais. Na engenharia, estes testes séo
amplamente utilizados para avaliar resisténcia adesiva entre fibra e compositos
(CHANDRA; ANANTH, 1995; LIN; GEUBELLE; SOTTOS, 2001) assim como
entre implante e osso (DHERT et al, 1992). Na odontologia, sdo utilizados para
avaliar a resisténcia adesiva entre pinos de fibra e dentina radicular
(VALANDRO, 2007a; BERGOLI; AMARAL; VALANDRO, 2012; BERGOLI et al,
2012). Segundo Goracci et al (2004), o teste de push-out proporciona
resultados com pouca variabilidade e parece ser a técnica mais precisa e
confidvel em medir a unido de pinos de fibra a dentina radicular.

No presente trabalho, o teste de push-out apresentou os mais altos
valores de resisténcia adesiva com e sem tratamento de superficie. Ambos os
grupos, PSH/UT e PSH/SS, foram estatisticamente diferentes do uPSH/UT e
UPSH/SS, que ao contrario dos demais, apresentou valores inferiores ao
“macro”. O que poderia ser explicado pelo aumento da tenséo de cisalhamento
(1s) e resisténcia a friccdo (11) do espécime de maior espessura (CHANDRA;
GHONEM, 2001). Além disso, espécimes de menor espessura (£ 1mm) podem
sofrer uma leve flexdo, durante a execucéo do teste de push-out, fazendo com
que ocorram forcas de tracdo na porcédo inferior e portanto distribuicdo n&o
homogénea na interface adesiva, sendo a desunido causada por outras
tensdes além do cisalhamento (CHANDRA; ANANTH, 1995)

Quanto ao modo de fratura, o PSH apresentou mais de 90% de suas
falhas mistas, sendo que devido a sua espessura de 3 mm, a porgéo inferior foi
completamente extruida, permanecendo uma por¢cdo de cimento e resina

composta na porcao interna da cavidade. Isso pode ser explicado pela alta
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concentracdo de tensdo proxima a porcdo inferior, onde a tensédo de
cisalhamento atinge valores criticos na fase de completa desunido (CHANDRA,;
ANANTH, 1995). Além disso, tanto PSH/UT como PSH/SS apresentaram 0s
mais altos valores de resisténcia caracteristica, assim como modulo Weibull.
Portanto, apesar do teste de push-out apresentar influéncia da resisténcia de
friccdo, tanto no grupo sem tratamento como no grupo com deposic¢éo de silica,
ele foi capaz de detectar as diferencas entre 0s grupos com e sem tratamento e
além disso, apresentou a menor variabilidade de resultados entre todos os
testes, caracterizando-se como o teste mais confiavel e talvez o mais indicado
para a analise de resisténcia adesiva em zircnia Y-TZP.

O teste de micropush-out, apresentou valores de resisténcia inferiores
ao teste “macro”, mas ainda com diferenca estatisticamente significante. Suas
falhas foram predominantemente adesivas no grupo PPSH/UT e mistas no
MPSH/SS, apresentando 13% de falhas coesivas, superior ao encontrado no
teste de PSH/SS (3%). As falhas predominantemente adesivas podem ser
explicadas pela menor resisténcia friccional, enquanto as coesivas podem ser
explicadas pela distribuicio ndo homogénea durante o teste, que devido a
menor espessura do espécime, apresenta uma leve flexdo, ocasionando no
aparecimento de tensdes de tracdo ao invés de apenas tensbes de
cisalhamento (CHANDRA; GHONEM, 2001).

Quanto a resisténcia caracteristica e o modulo de Weibull, o micropush-
out apresentou diferenca estatisticamente significante do PSH apenas quanto a
(00), sendo esta inferior ao teste “macro”. Sendo assim, o teste de micropush-
out também poderia ser uma alternativa de teste para a Y-TZP.

Os mais baixos valores de resisténcia adesiva foram obtidos nos grupos
SBS e TBS, o que esta de acordo com a literatura, ja que os testes “macro”
tendem a ter valores de resisténcia inferior aos testes “micro” (SCHERRER,
CESAR, SWAIN, 2010; ARMSTRONG et al, 2010; BRAGA et al, 2010), devido
a maior probabilidade de uma falha de tamanho critico estar presente (Griffith,
1920). E isto, foi confirmado no presente estudo, pois independente do tipo de
tratamento de superficie, a area do espécime influenciou os valores de
resisténcia adesiva, ja que para todos os testes “micro” foram obtidos valores

maiores e diferentes estatisticamente que seus correspondentes “macro”. A
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excecdo foi o teste de push-out, que apresentou valores superiores ao
micropush-out.

O teste de tracdo (TBS), segundo Della Bona e Van Noort (1995). é
considerado um teste mais apropriado para avaliar a capacidade adesiva que o
teste de cisalhamento, pois sua distribuicdo de tensdes, ainda que nao
uniforme, é mais homogénea na area de interface, do que no teste de
cisalhamento. No presente trabalho, o teste de tragdo apresentou os menores
valores de resisténcia adesiva, tanto sem tratamento como nos grupos com
deposicado de silica (CoJet), cujos valores se mostraram muito inferiores aos
encontrados em outros trabalhos (KERN; WEGNER, 1998; KIM et al, 2005). E
apresentaram maior percentual de falhas coesivas nos grupos com e sem
tratamento, o0 que esta de acordo com os trabalhos em AEF, os quais afirmam
gue ndo ha uma uniformidade de distribuicdo de tensGes no teste de tracdo, o
qual apresenta locais de alta concentragcédo, fazendo com que a fratura seja
iniciada a partir de defeitos pré-existentes de dificil localizacdo (VAN NOORT,
1989; VAN NOORT et al, 1991; SUDSANGIAM; VAN NOORT, 1999; BRAGA et
al, 2010).

Em andlise em esteromicroscépio com 30x aumento, as fraturas no teste
de tracdo foram quase na sua totalidade mista, em forma de meia lua (mais de
85%), o que indica, segundo dilo (1993), uma falta de alinhamento durante a
adesdo ou durante a execucdo do teste. Além disso, o teste de tracdo
apresentou os valores mais baixos de resisténcia caracteristica, valor cujo
63,21% dos espécimes fraturaram (o), assim como médulo de Weibull (m), o
gue indica um teste de alta variabilidade para testar resisténcia adesiva em Y-
TZP. Porém, esses achados podem estar diretamente relacionados com a falta
de alinhamento do espécime, o que é considerado uma limitacdo dos testes de
tracao.

Ao contrario do teste de tragdo, o teste de microtracdo (UTBS/SS)
apresentou altos valores de resisténcia adesiva e diferente estatisticamente do
teste de TBS/SS. Segundo Aboushelib, Kleverlaan e Feilzer (2006), o teste de
microtracdo em Y-TZP permite uma avaliacdo direta da resisténcia adesiva, ao
contrario do teste de cisalhamento que ainda é o teste mais amplamente
utilizado para avaliar resisténcia adesiva em zirconia (DERAND; DERAND,
2000; LUTHY; LOFFEL; HAMMERLE, 2006; OZCAN; KERKDIJK; VALANDRO,
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2008; OZCAN; NIJHUIS; VALANDRO, 2008; OZKURT; KAZAZOGLU; UNAL;
2010).

As fraturas do teste de microtracdo foram semelhantes aos do grupo
TBS/SS, apresentando também falhas coesivas, o que pode ser talvez
explicado pela tenséo causada durante os cortes dos espécimes (SHONO et al,
1999). Pois, devido a alta resisténcia da zircbnia, os cortes sao de dificil
execucdo, podendo durante este procedimento causar trincas e defeitos ao
cimento e a resina composta (ABOUSHELIB; KLEVERLAAN; FEILZER, 2007;
ARMSTRONG et al, 2010). O corte dos espécimes soO foi possivel devido a
introducdo de polivinilsiloxano de consisténcia leve entre as fatias, o que
provavelmente amorteceu e melhorou a distribuicdo das tensbes provocadas
pelo corte. Tanto que nédo foi possivel executar o teste de microtracdo sem
tratamento, devido a perda de todas as barras durante o corte, pois este teste
apresenta limitagbes em medir resisténcia adesiva menores que 5 MPa
(PASHLEY et al, 1995; ARMSTRONG et al, 2010).

Além disso, uTBS/SS apresentou alto médulo de Weibull, assim como os
testes push-out, micropush-out e microcisalhamento com tratamento, porém
entre os testes “micro”, a microtragdo apresentou o valor de resisténcia
caracteristica mais baixa. Portanto, apesar UTBS/SS apresentar maiores
valores de resisténcia, melhor distribuicdo de tensdes e predominio de falhas
adesivas (ARMSTRONG et al, 2010), consiste em um teste de dificil execucéo
em Y-TZP, sendo aplicavel apenas em casos de alta resisténcia adesiva.

O teste de “macro” cisalhamento com e sem tratamento, apresentaram
baixos valores de resisténcia adesiva e diferenca estatisticamente significante
do teste de microcisalhamento. O grupo SBS/SS chegou a ter valores de
resisténcia quase 4 vezes inferior ao grupo uSBS/SS, ou seja, valores muito
inferiores aos encontrados na literatura (LUTHY; LOFFEL; HAMMERLE, 2006).
Quanto as falhas, estas foram semelhantes entre o grupo “micro” e “macro” e
nao apresentaram falhas coesivas, que segundo a literatura era o esperado
(Della Bona; Van Noort, 1995). O modulo de Weibull e a resisténcia
caracteristica do grupo SBS/SS foram baixos em relacdo aos demais, porém
entre 0s grupos sem tratamento, o grupo SBS apresentou o maior médulo de
Weibull, o que poderia ser interpretado com um teste alternativo para avaliar

baixas resisténcias adesivas, tanto que o teste de cisalhamento ndo é
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recomendado para valores de resisténcia adesiva acima de 20 MPa, devido a
tendéncia de aumento no percentual de fraturas predominantemente coesivas
no substrato (EICK et al, 1991; SCHREINER et al, 1998).

Ja o teste de microcisalhamento apresentou altos valores de resisténcia
adesiva, apresentando a maior diferenca de valores entre 0os grupos uSBS/UT
e USBS/SS (aumento de 400%). Esses resultados estdo de acordo com o0s
encontrados por Miragaya et al (2011), que tiveram valores semelhantes aos
encontrados por nos. Porém, em seu trabalho o grupo tratado com silica teve
falhas predominantemente coesivas (80%), enquanto aqui estas nao foram
encontradas (0%), mesmo com valores de resisténcia um pouco superiores. E
diferentemente de ndés, eles encontraram um aumento de apenas 134% do
grupo sem tratamento para o grupo silicatizado/sinalizado. A resisténcia
caracteristica e 0 moédulo Weibull no grupo uSBS/SS foram altos, enquanto no
grupo uSBS/UT ambos foram baixos, sendo o0 m o valor mais baixo entre todos,
indicando uma alta variabilidade da interface de unido em casos de baixa
resisténcia adesiva.

Portanto, a primeira hipotese foi parcialmente aceita, pois a resisténcia
adesiva dos testes “micro” obtiveram os maiores valores de resisténcia, exceto
pelos testes de push-out e micropush-out. E quanto aos parametros de Weibull,
o teste de micropush-out apresentou valores de m e 0y inferiores ao push-out e
USHS/UT também apresentou m inferior ao SHS/UT

Como ja verificado na literatura (KERN; WEGNER, 1998; DERAND;
DERAND, 2000; OZCAN; KERKDIJK; VALANDRO, 2008; OZCAN; NIJHUIS;
VALANDRO, 2008; MAIR; PADIPATVUTHIKUL, 2010; ATTIA; LEHMANN;
KERN, 2011), o sistema de jateamento com particulas de Al,O3; modificadas
por oxido de silica seguido de silanizacdo, aumentou significativamente a
resisténcia adesiva, independentemente do teste. A técnica de silicatizacdo
consiste na deposicéo de particulas de Al,O3 (30-110um) modificadas por silica
na superficie da ceramica, através do impacto dessas particulas pela pressao
do jateamento, proporcionando uma unido quimica entre a superficie
modificada pela silica e os cimentos resinosos através do agente silano. Além
disso, 0 aumento da rugosidade proporciona também um aumento da energia

de superficie e da area, que favorece a unidao dos materiais (AMARAL, R. et al,
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2006; OZCAN, M., NIJHUIS, H.; VALANDRO, LF, 2008; VALANDRO, L.F. et al,
2006).

No teste de microcisalhamento e microtragédo, os valores de resisténcia
dos grupos com tratamento de superficie chegaram a ser, respectivamente 5 e
37 vezes maiores que 0S grupos sem tratamento, cuja adesao € muito fraca em
funcdo das caracteristicas microestruturais das ceramicas Y-TZP (sem
conteudo vitreo/silica). Portanto, a segunda hipétese desse estudo foi aceita, j&
gue todos os grupos com deposicao de silica obtiveram valores superiores aos
grupos sem tratamento. E como todos os testes foram capazes de detectar
diferenca entre os grupos com e sem tratamento, a terceira hipGtese foi
totalmente aceita.

Devido a complexidade dos tipos de falhas, estes foram classificados em
falhas adesiva, mista e coesivas (PHRUKKANON; BURROW, TYAS, 1998a,;
SHONO et al, 2007; SHONO et al, 1999; BRAGA et al, 2010). Segundo
Scherrer, Cesar e Swain (2010), as falhas mistas com grande quantidade de
partes coesivas em cimento ou resina deveriam ser eliminadas. Portanto, o
presente estudo eliminou as falhas coesivas e predominantemente coesivas da
andlise estatistica, pois ndo sao representativas da interface de unido, porém
estas foram mantidas no percentual de falhas, para um melhor conhecimento
da distribuicdo das tensGes de cada teste. Portanto, a quarta hipétese foi
parcialmente aceita, ja que apenas o teste de tracdo apresentou percentuais de
falha coesiva superior & microtracdo, no cisalhamento estas foram semelhantes
e no push-out, o teste “micro” foi superior ao teste “macro”.

Ao analisarmos a tabela 5, todos os testes com tratamento de superficie,
exceto micro e macro cisalhamento, apresentaram algum percentual de falhas
coesivas e ao avaliarmos a tabela 6, podemos ver que conforme aumenta a
resisténcia adesiva dos espécimes, eles passam de falhas adesiva, para mista
e entdo coesiva.

Segundo @ilo (1993) estudos de diferentes laboratérios ndo deveriam
ser comparados entre si, devido a falta de padronizagdo, j& que além da
diferenca de materiais e metodologias, existe a influéncia de cada operador.
Sendo assim, este trabalho buscou comparar as diferentes metodologias de
avaliacdo de resisténcia adesiva em Y-TZP, uma vez que nao existem

trabalhos comparando todos os testes mecanicos, para que dentro dos
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mesmos parametros pudessemos verificar os testes mais indicados para esse
material. Porém, seria interessante, em trabalhos futuros, realizar AEF para
compreender totalmente a magnitude da distribuicdo da tensao nos testes de

push-out e micropush-out.
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8. CONCLUSAO

De acordo com a metodologia empregada e os resultados obtidos,
concluimos que:
(1) O teste de tracédo, devido a alta variabilidade de seus resultados parece ser
o teste menos recomendado para avaliar resisténcia adesiva em Y-TZP.
(2) Os testes push-out, micropush-out, microtracdo e microcisalhamento
apresentaram maiores valores de m, proporcionando maior confiabilidade e
portanto, parecem ser 0s testes mais recomendados para avaliar a resisténcia
adesiva em Y-TZP.
(3) Os testes de microtragdo, microcisalhamento e “macro” push-out
apresentaram os valores médios mais altos de resisténcia adesiva,
(4) O condicionamento da superficie da Y-TZP com silicatizacao/silanizacao
aumentou significamente a resisténcia adesiva, independente do ensaio
mecanico;
(5) As maiores porcentagens de falhas coesivas foram encontradas nos
ensaios de microtracdo, tracdo, micropush-out na condicdo de

silicatizacao/silanizacao;
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10. ANEXOS

Anexo A — Tabela de resisténcia adesiva e nimero de barras obtidas e perdidas

durante o corte no teste de microtracao
\| RESISTENCIA ADESIVA BARRAS BARRAS
(MPa) OBTIDAS PERDIDAS

cpl 30,97 5 4
cp2 30,87 9 0
cp3 39,34 4 0
cp4 42,99 3 6
cp5 25,2 3 3
cp6 35,87 6 3
cp7 38,17 9 0
cp8 35,58 3 6
cp9 43,92 9 0
cpl0 46,49 6 3
cpll 42,47 3 6
cpl2 34,32 6 3
cpl3 40,96 9 0
cpla 23,61 3 6
cpl5 36,29 9 0
cpl6 37,62 7 2
cpl7 39,2 9 0
cpl8 42,69 9 0
cpl19 38,03 9 0
cp20 32,57 3 3
cp21 44,62 6 3
cp22 41,22 9 0
cp23 46,92 6 3
cp24 34,92 9 0
cp25 34,55 9 0
cp27 34,14 3 6
cp28 36,64 8 0
cp29 35,05 9 0
cp30 34,65 12 0

* O cp 26 foi excluido devido a falhas coesivas. Nao foram atribuidos valores as barras perdidas, pois estas falharam
em area de ndo-interesse ao estudo (coesiva em resina composta).



