L
INSTITUTO
LMIVERSITARIO
y EGAS MONIZ

INSTITUTO UNIVERSITARIO EGAS MONIZ

MESTRADO INTEGRADO EM MEDICINA DENTARIA

INFLUENCIA DE DIFERENTES PROTOCOLOS DE SILANIZACAO
NA RESISTENCIA ADESIVA ENTRE CERAMICA VITREA
REFORCADA POR LEUCITE E RESINA COMPOSTA COMERCIAL

Trabalho submetido por
Anastasia Pinto da Silveira Rita
para a obten¢do do grau de Mestre em Medicina Dentdria

junho de 2019






L
INSTITUTO
LMIVERSITARIO
y EGAS MONIZ

INSTITUTO UNIVERSITARIO EGAS MONIZ

MESTRADO INTEGRADO EM MEDICINA DENTARIA

INFLUENCIA DE DIFERENTES PROTOCOLOS DE SILANIZACAO
NA RESISTENCIA ADESIVA ENTRE CERAMICA VITREA
REFORCADA POR LEUCITE E RESINA COMPOSTA COMERCIAL

Trabalho submetido por
Anastasia Pinto da Silveira Rita
para a obten¢do do grau de Mestre em Medicina Dentdria

Trabalho orientado por
Prof. Doutor José Joao Mendes

e coorientado por
Mestre Antonio Sales Delgado

junho de 2019






Agradecimentos

Ao Prof. Doutor José Jodo Mendes, pela oportunidade de desenvolver este projeto, pela

sua constante ajuda e disponibilidade.

Ao Mestre Anténio Delgado, pela sua constante paciéncia e disponibilidade. Pela sua

incansdvel procura de meios de nos elevar em todos os projetos.

Ao Dr. Jodo Rua, pela sua disponibilidade, grande ajuda, e momentos de muita

aprendizagem.
Ao Prof. Doutor Mario Polido, pela disponibiliza¢do do laboratério de biomateriais.

Ao Dr. Joao Rua, Mestre Paulo Monteiro e Prof. Doutor Mério Polido, pela

disponibiliza¢do do material e equipamentos.
Ao Prof. Doutor Luis Proencga, pela sua disponibilidade para a andlise estatistica.

A minha mae, Svetlana, por seres o0 meu maior apoio na vida. Sem ti, nada disto teria
sido possivel. Foste, e continuas a ser o meu exemplo, ensinaste-me a ver o mundo e a procurar

sempre mais.

A Ana, por seres a melhor amiga que alguém pode ter. Foste o meu rochedo nos

momentos dificeis, e a minha companheira de sorrisos nos momentos felizes.






Resumo

Objetivos: Avaliar a resisténcia adesiva (WTBS) da interface ceramica-resina (ceramica de
vidro reforgada por leucite) em resposta a diferentes silanos e diferentes tempos de aplicagao

dos mesmos.

Materiais e Métodos: Trés blocos de ceramica vitrea refor¢ada por leucite (IPS Empress CAD
LT BLA4/C 14) foram divididos em duas partes iguais e distribuidos aleatoriamente, em seis
grupos segundo o silano utilizado: BIS-Silane (Bisco, Schaumburg, IL, USA); ESPE Sil Silane
Coupling Agent (3M ESPE AG, Seefeld, Germany); Monobond Plus (Ivoclar-Vivadent,
Schaan, Liechtenstein) e o tempo de aplicacdo do silano 60 ou 300 s. As amostras foram
condicionadas (4cido hidrofluoridrico, limpeza, descontaminacdo, 4cido ortofosférico, banho
de ultrassons). Foi efetuada a silanizag¢do, aquecimento, aplicado adesivo e foi efetuada a adesao
de resina composta, e fotopolimerizada. As amostras foram seccionadas, armazenadas e
testadas em tracdo (0,5 mm/min) até ocorrer fratura. Os dados foram analisados com recurso a

utilizagdo de uma ANOVA two-way, para um nivel de significancia de 5%.

Resultados: O silano, enquanto fator isolado, teve influéncia significativa na pTBS (p=0,001;
n°=0,160), ao contririo do observado para o tempo de aplicacdo (p=0,579; 1>=0,001). A
interacio dos fatores revelou-se significativa (p<0.001; 12=0,092). Para o tempo de aplicacdo
de 60 s, ndo houve diferenca estatisticamente significativa, entre os silanos. Para 300 s, os
valores mais elevados de pTBS foram obtidos para o Bis-Silane (32,4 + 19,6 MPa). Com o
aumento do tempo de aplicagdo, os silanos apresentaram resultados diferentes: foi benéfico para
o grupo Bis-Silane, mas ndo para o ESPE-Sil (15,1 £ 9,5 MPa) ou Monobond-Plus (17,2 + 5,8
MPa).

Conclusao: O silano utilizado, como agente isolado, no protocolo adesivo de ceramica
reforcada por leucite influencia a resisténcia adesiva da interface ceramica-resina resultante.
Contudo, o tempo de aplica¢do, ndo mostrou ser significativo. A intera¢do do silano com o

tempo também teve influéncia significativa sobre os resultados de uTBS.

Palavras-chave: ceramica, leucite, silano, resisténcia adesiva






Abstract

Objective: To assess the bond strength (uTBS) of the ceramic-resin adhesive interface (leucite

reinforced glass ceramic) in response to different silanes and varying silane application times.

Materials and Methods: Three leucite-reinforced glass ceramic blocks (IPS Empress CAD LT
BLA4/C 14) were divided into two equal parts, and distributed randomly, into 3 groups according
to the silane used: BIS-Silane (Bisco, Schaumburg, IL, USA); ESPE Sil Silane Coupling Agent
(BM ESPE AG, Seefeld, Germany); Monobond Plus (Ivoclar-Vivadent, Schaan, Liechtenstein)
and surface conditioning time: 60 or 300 s. The samples were prepared (hydrofluoric acid,
cleaned, decontaminated, ortophosforic acid, ultrassonic bath). They were silanized, heated and
resin composite was bonded and light cured. The samples were sectioned, stored and tested in
tension (0.5 mm/min) until they fractured. The results were analyzed using a two-way ANOVA

test at a significance level of 5%.

Results: The type of silane, as an isolated factor, had an influence on the uTBS (p=0.001;
n?=0.16), contrary to time (p=0.579; n?=0.001). The interaction of time-silane was significant
(p<0.001; 1?=0.092). For the application time of 60 s, there was no statistically significant
difference, between silanes. For the 300 s, Bis-Silane had the best uTBS results (32.4 + 19.6
MPa). With the increase of application time, silanes presented different results: it was beneficial

for Bis-Silane, but not for ESPE-Sil (15.1 + 9.5 MPa) or Monobond-Plus (17.2 + 5.8 MPa).

Conclusion: The silane used, as an isolated factor, in the bonding protocol to leucite reinforced
ceramics, has an influence on the pTBS of the resulting ceramic-resin interface. However, the
application time was not significant. The interaction silane-time had a significant influence on

the u'TBS results.

Keywords: ceramic, leucite, silane, bond strength
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Introdugdo

I Introducao

1. Adesao

Adesdao pode ser definida como a jungcdo de duas superficies independentes, ou
materiais, entre quais o contacto ¢ mantido sem forcas externas. Podemos entdo dizer que € a

medida de atracdo entre dois materiais (Hilton, Ferracane & Broome, 2013).

Em Medicina Dentdria, na realizagc@o de restauracdes diretas e indiretas, € indispensavel
uma abordagem adesiva. Para este efeito, existem no mercado diferentes sistemas adesivos,
utilizados para aderir os diferentes materiais restauradores a superficie dentaria. Estes, na sua
forma cléssica, geralmente tém tr€s principais componentes: acido, primer e bond (Hilton et al.,
2013). Estes trés componentes sdo usados em sistemas adesivos desenhados para adesdo a

estrutura dentaria.

O objetivo de uma cimentacio adesiva € a obtencdo de um contacto intimo entre o

substrato e o material restaurador (Perdigao, 2007).

1.1. Sistemas adesivos

Podemos classificar os sistemas adesivos quanto a sua geracdo, desde os primeiros que
apenas preparavam o esmalte, até aos self-etch e universais. Ou, alternativamente, podemos

classificd-los segundo o seu mecanismo adesivo (Migliau, 2017).

Buonocore (1955) deu inicio a adesdo micromecanica por ter investigado a
desmineralizacdo do esmalte com 4cido ortofosférico. Este mecanismo adesivo € eficaz no
esmalte, mas os sistemas adesivos de primeiras geracoes, por serem hidr6fobos ndo penetravam
na dentina. Chegou-se entdo a necessidade de remoc@o ou ultrapassagem da smear layer
(camada de detritos formada pela preparacgao clinica da superficie com as brocas) (Alex, 2015;

Migliau, 2017).

Para que ocorra a adesdo ao esmalte e dentina, o 4cido penetra em ambos, interferindo
com a smear layer. No esmalte, a desmineralizacio do 4cido ortofosférico dissolve a
hidroxiapatite a superficie e torna a superficie rugosa, garantindo um mecanismo de adesdo
micromecanica eficaz. O esmalte € composto quase singularmente por 96% de conteudo

mineral, inorganico, (hidroxiapatite) e 4% de material organico (Malmberg, Norén & Bernin,
15
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2019). J4 na dentina, o 4cido ortofosférico retira a smear layer e desmineraliza a dentina,
aumentando a sua permeabilidade. A dentina é composta por 45% hidroxiapatite e 33% matéria
organica (colagénio), sendo o restante dgua, portanto € um substrato mais desafiante que o
esmalte, pelo seu conteddo hidrofilico (Montoya, Arango-Santander, Peldez-Vargas, Arola &

Ossa, 2015).

Os mondmeros resinosos conseguem infiltrar-se nas fibras de colagénio, e aquando da
sua polimerizagao in situ, formam a camada hibrida (Nakabayashi, Kojima, & Masuhara, 1982;
Koibuchi, Yasuda, & Nakabayashi, 2001). A camada hibrida referida anteriormente resulta,
portanto, da unido do agente adesivo com a dentina, sendo uma mistura de ambos,
tridimensional, que providencia um elo continuo entre o substrato e o material (Hilton et al.,
2013). Apos a desmineralizacdo da dentina, a estrutura das fibrilhas de colagénio é exposta,

permitindo a penetracdo dos mondmeros adesivos (unido micromecanica).

O primer, detentor de moléculas hidrofilicas e hidrofébicas, ¢ uma mistura de
mondémeros num solvente. Este consegue infiltrar no substrato rico em agua, permitindo a
difusdo dos mondmeros, aumentando a energia de superficie. Os mondémeros hidrofilicos
referidos melhoram a molhabilidade do substrato, melhorando a relagdo do primer com a resina.
A regido hidrofébica tem a funcdo de copolimerizar com resinas que t€m um grupo metacrilato.
Uma das regides interage com a superficie dentdria € a outra com o substrato (Hilton et al.,

2013; Migliau, 2017).

Com o desenvolvimento dos mecanismos adesivos, foi possivel compreender o
mecanismo de mondmeros funcionais presentes nos sistemas adesivos. Como por exemplo, o
metacriloxietil fenil 4cido fosférico (Fenil-P), o primeiro a surgir, que estabelece ligacdo
molecular com o substrato dentindrio. Estes sdo capazes de ades@o micromecanica a superficie.
Os mondmeros, pelo mecanismo adesivo, irdo fazer também a adesdo quimica (Nakabayashi,

Kojima & Masuhara, 1982).

1.1.1. Etch-and-rinse

z

A estratégia adesiva etch-and-rinse, sendo a mais antiga, € constituida por um
procedimento de dois passos ou trés. Foi introduzido por Fusayama (1992), tendo por base a

desmineralizacdo do esmalte e dentina simultaneamente. Este é caracterizado por ter as

16
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seguintes etapas: (1) aplicacdo de 4cido e posterior lavagem, (2) aplicacdo de primer e (3)
aplicacdo de bond. Com trés passos, todos estes se encontram separados, mas com dois passos,
o primer € acidico. Desta forma, € dissolvida a smear layer e smear plugs pelo acido (criados
pelo sistema mecanico), e o 4dcido serd sempre retirado pela 4gua (Fusayama, 1992; Migliau,

2017).

Os etch-and-rinse, apesar de interagirem com a dentina, fazem-no de uma forma pouco
eficaz, pois o dcido acaba por desmineralizar em demasia a dentina. Tal acontecimento leva a
sobrexposicdo do conteddo organico da dentina, dificultando a adesdo, uma vez que esta
camada € hidrofilica e sensivel. O inorgdnico é também removido na sua maior parte,
enfraquecendo a capacidade de criacio de uma camada hibrida. E importante reiterar que este
continua a ser o principal e indispensavel mecanismo de adesdo a dentina (Boullaguet et al.,

2001; Susin, Vasconcellos, Saad, & Oliveira Junior, 2007).

Apesar das suas falhas, os sistemas etch-and-rinse de tr€s passos continuam a ser o
gold standard no que toca a valores de resisténcia adesiva (Peumans et al., 2012; Migliau,

2017).

1.1.2. Self-etch

O sistema self-etch, por sua vez, pode ser de uma ou duas etapas. Ambos sdo
caracterizados por um primer acidico. Em casos de uma etapa, o primer acidico estd
incorporado num s6 frasco, junto com o bond, e em nenhum dos casos € retirada a smear layer

(Burke, 2004). Esta € incorporada na interface adesiva.

A verdadeira vantagem dos sistemas self-etch € a simplicidade da técnica, a comparar
com os etch-and-rinse, e o controlo da sensibilidade a humidade. Todos estes fatores reduzem

o tempo util de trabalho (Migliau, 2017).

1.1.3. Universais/Multimodo

Os sistemas adesivos universais ou multi-modo, o grupo mais recente dos sistemas
adesivos, podem ser utilizados em diversas estratégias adesivas. Estas englobam: self-etch ou

etch-and-rinse, ou self-etch na dentina e etch-and-rinse no esmalte (selective enamel etching)
17
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(Nagarkar, Theis-Mahon, & Perdigdo, 2019). Os fabricantes reivindicam que estes tém
capacidade de aderir a outros materiais tais como o metal ou a cerimica, e por isto, sao
apelidados de universais. Tal deve-se a certos compostos na sua composi¢ao como mondmeros

funcionais e/ou um agente de silanizacio (Alex, 2015).

Estes sistemas adesivos aplicam a op¢do mais simples de cada estratégia adesiva. Eles utilizam
o sistema self-etch de um passo, e etch-and-rinse de dois passos, em apenas uma embalagem

(Migliau, 2017).

1.2. 10-Metacriloiloxidecil Dihidrogenofosfato (10-MDP)

E importante sublinhar que a infiltra¢do e polimerizacao da resina na rede de colagénio,
€ o mecanismo estabelecido na literatura como meio primario de adesdo a dentina. No entanto,
surgiu a possibilidade de adesdo quimica a hidroxiapatite por monémeros como o 10-

metacriloiloxidecil dihidrogenofosfato (10-MDP) (Zhou et al., 2018).

O 10-MDP foi um monémero funcional desenvolvido pela Kuraray na procura de uma
ligacdo quimica estdvel a hidroxiapatite (Van Landuyt et al., 2007). A molécula de 10-MDP ¢é
um mondémero funcional de éster de fosfato. Os ésteres de fosfato sdo a base dos adesivos
universais que lhes confere as suas tdo desejadas caracteristicas, que devido ao seu grupo
funcional de fosfato, tém uma natureza acidica (Fukegawa et al., 2006). Por isto, conseguem
formar sais de cdlcio ndo-soldveis em dgua e parcialmente soltiveis em dcidos. Este monémero
€ capaz de desmineralizar a superficie dentdria exatamente pela sua natureza acidica (Wang et

al., 2017).

O 10-MDP anfipético tem uma extremidade hidréfoba onde se encontra o grupo de
metacrilato, capaz de copolimerizar com outros metacrilatos presentes em resinas compostas
ou cimentos restauradores. E um grupo fosfato hidrofilico que € o que lhe confere a capacidade
de se ligar quimicamente aos substratos dentdrios mineralizados e aos 6xidos metdlicos, através

de uma ligagio i6nica ao Ca** (Figura 1) (Chen & Suh, 2012).

O facto de um adesivo possuir caracteristicas anfipaticas € relevante para o conceito de
longevidade, pois a absor¢do de 4gua, que o 10-MDP nao favorece, e consequente hidrélise das

ligacdes na interface adesiva é uma das principais causas de degradacao na interface. O facto
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de ter uma longa cadeia espacadora de 10 carbonos torna-o hidroliticamente estdvel (Figura 2)

(Feitosa et al., 2014).

O 10-MDP na sua forma nio dissolvida, tem uma estrutura molecular demasiado
agregada, e ndo € capaz de uma estabelecer uma boa molhabilidade. A sua dissolucdo, com
alcool ou acetona, permite a sua dispersao na superficie. A concentracdo 6tima do 10-MDP, na

solugdo, para a sua boa intera¢do com a hidroxiapatite, é de 5-10% (Chen et al., 2017).

L) } Canch lnyer
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"

Figura 1 — Esquema da formacdo de sais de MDP-Ca e formagdo das nano-camadas. Uma nano-camada mede
aproximadamente 3.5nm (Yoshida et al., 2012).

A adesdo quimica do 10-MDP ¢ feita, como descrito anteriormente, através da formacao
de ligacdes i6nicas entre o dcido fosforico do 10-MDP e o célcio da hidroxiapatite dentdria,
formando os sais de MDP-Ca?*. Tais sais sdo bastante estdveis e podem organizar-se em nano-
camadas, dependendo do sistema adesivo e concentracdo do mondémero. O 10-MDP tem a
capacidade de formar sais cdlcio-mondémero mais estiveis do que os seus mondOmeros
funcionais concorrentes. A interface adesiva criada é mais resistente a biodegradacdo, com este
monodmero, explicando o facto de um sistema adesivo o incluir ser uma caracteristica desejavel.
Nomeadamente a sua incorpora¢do em silanos. O 10-MDP comecgou a ser incorporado em

primers, como forma de melhorar a resisténcia adesiva (Yoshida et al., 2012; Yoshihara et al.,

2015).
I
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10-MDP
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Figura 2 - Estrutura quimica do monémero 10-MDP com a sua cadeia espacadora (Feitosa et al., 2014).

O mondémero combina uma boa estabilidade na dentina e esmalte com uma muito
pequena micro e nanoinfiltracio. Dependendo da estabilidade da ligacdo formada, os
mondémeros funcionais que interagem quimicamente com a hidroxiapatite em vez de a
descalcificarem, promovem a durabilidade adesiva ao esmalte/dentina (Feitosa et al., 2014;

Wang et al.,2017).

1.3. Silanos

Os silanos (ou primers ceramicos) sdo uma classe de moléculas organicas, que contém
um ou mais dtomos de silica. Estas moléculas sdo comumente utilizadas em adesdo em
Medicina Dentaria. Podem ser divididas em dois grupos: organofuncionais e nio-funcionais

(Alex, 2014).

Os silanos funcionais t€ém grupos reativos funcionais diferentes, capazes de reagir e
interligar com variados materiais organicos e inorganicos (esmalte, resina composta, ceramica).
Portanto atuam como promotores de adesdo em materiais dissimilares, como € o caso da resina

composta e da ceramica (Matinlinna, Lassila, Ozcan, Yli-Urpo, Vallittu, 2004).

A molhabilidade de um material € determinada pelo angulo de contacto que uma gota
estabelece com a sua superficie. Quanto menor o angulo, melhor a molhabilidade. Esta mede,
por exemplo, o espalhamento de um liquido sobre uma superficie. Este conceito € importante
para um silano, pois este tem como um dos objetivos, aumentar a molhabilidade do material

(Hilton et al., 2013).

Entre as suas caracteristicas, estes aumentam a molhabilidade, pela sua baixa
viscosidade, permitindo que a resina adira de forma micromecanica a ceramica, e também
quimica. A ligacdo quimica é possivel através de uma reacdo de condensagio entre os grupos
silanol (Si-OH) do silano hidrolisado e a silica da superficie ceramica, formando ligacdes
siloxano (Si-O-S1), sendo a 4dgua o subproduto da reacdo (Sattabanasuk, Charnchairek,
Punsukumtana, 2017). A reacdo de condensacdo consiste na formacdode ligacdes através de

pontes de hidrogénio, libertando dgua como subproduto. Esta condensagdo, neste caso vertical,
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da-se também entre os oligdmeros de silano e o substrato. Estes oligdmeres sdo oriundos da
condensacdo das moléculas de silanol (da passagem do grupo éster do silano a silanol). Os
grupos funcionais da resina composta interagem com os grupos organofuncionais do silano.
Aquando a polimeriza¢do da resina composta, os radicais livres gerados reagem com as duplas
ligacdes de carbono do grupo organofuncional e dos mondmeros de resina. Desta forma, sao

geradas novas moléculas, de ligagdes simples entre Carbonos (Figura 3) (Matinlinna, Lassila,

Ozcan, Yli-Urpo, Vallittu, 2004; Matinlinna et al., 2017).
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Figura 3 — Interacao do silano com a superficie preparada de ceramica (ligagdes Si-O-Si na superficie da
restauracdo; grupos metacrilato reagem com mondmero de resina composta ao quebrar ligacdes covalentes)
(adaptado de Benetti, Papia & Matinlinna, 2019).

Os grupos funcionais hidrolisaveis reagem com os grupos hidroxilo de substratos
inorganicos. Os silanos ndo-funcionais contém apenas grupos funcionais reativos alcoxi (-OR),
que, ap6s hidrolisados aos grupos silano, reagem com grupos hidroxilo superficiais de

substratos inorganicos (Zakir et al., 2016).

Contudo, antes de ser utilizado como agente de ligacdo, o silano tem de ser
hidrolisado/ativado (Figura 4), sendo para isto usualmente utilizado acido acético. Daqui
surgem os sistemas de um ou dois frascos. O dcido acético atua ao reagir com os trés grupos
metoxilo (-OCH3), que se encontram no fim da molécula de silano. Idealmente, todos os trés
grupos irdo converter-se para grupos hidroxilo, mas na realidade apenas um ou dois reagem,
resultando em hidrélise incompleta e num silano menos eficaz na adesdo. Os grupos
hidrolisdveis, na preparacdo da superficie, reagem com a agua presente, e formam silanol e

alcool. (Alex, 2014; Osterholts & Pohl, 1992).
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O objetivo da hidrolisacdo do silano €, como supramencionado, a criacdo de grupos
hidroxilo terminais em cada molécula de silano, que estardo presentes na superficie da
cerdmica, por oxidagdo do SiO;. Os grupos hidroxilo opostos interagem entre si por ligacdes de
hidrogénio, e depois por uma reacdo de polimerizagc@o por condensacdo, e assim sdo formadas

ligacGes covalentes entre a ceramica e o silano (Lee, Chae, Kim & Kwon, 2015).

R-SiX3 + 3H20 — R-Si(OH)s + 3HX

Figura 4 — Reacdo de hidrolisacdo do silano (HX-dlcool) (Lee, Chae, Kim & Kwon, 2015).

Remetendo para os sistemas nao-hidrolisados, os sistemas de frasco unico sdo pré-
hidrolisados com 1 a 5% de silano em solucdes de dgua/etanol, com acido acético a 4-5 de pH.
Apo6s hidrolisacdo, as moléculas de silano, com tendéncia para reagirem entre si, formam
oligémeros de elevado peso molecular, ao longo do tempo, que servem como lubrificantes. A
formacao de oligémeros influencia negativamente a resisténcia adesiva da interface resultante,
sendo por isso clinicamente relevante o controlo da hidrolisagdo. Uma das desvantagens dos
sistemas de um s6 frasco € a seu curto tempo de vida, devendo ser substituidos apds um ano

(Carvalho, Cotes, Kimpara & Leite, 2015; Alex, 2014; Matinlinna, Lung &Tsoi, 2017).

Os sistemas de dois frascos contém num deles o silano nao hidrolisado/etanol e noutro
acido acético/dgua. Ao contrério do anterior, estes nao sdo misturados pelo fabricante, de forma
a hidrolisar o silano previamente a sua aplicacdo, pelo clinico aquando da restauracdo. Desta

forma o produto tem maior longevidade (Rosatto, Roscoe, Novais, Menezes, Soares, 2014).

O silano mais utilizado em Medicina Dentéria € o 3-metacriloxipropiltrimetoxisilano
(3-MPS), que € uma molécula bifuncional. O lado esquerdo da molécula € um grupo metacrilato
capaz de co-polimerizar com outros grupos metacrilatos presentes em materiais resinosos. O
lado direito, ap6s hidrdlise, tem o potencial para formar ligacdes quimicas com, por exemplo,
a superficie da ceramica. O silano é um agente que promove a molhabilidade e a formagao de

ligacdes quimicas covalentes das interfaces envolvidas (Alex, 2014).

O uso de silano em Medicina Dentéria abrange a adesdo/cimentagdo de restauragdes em

ceramica, restauragdes em metal bem como reparacdo de cerdmicas e resina composta. Esta
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molécula é também incorporada em adesivos contemporaneos, de forma a melhorar a adesao a

substratos dissimilares (Matinlinna, Lung & Tsoi, 2017).

2. Restauracoes Indiretas

Restauracdes indiretas podem ser definidas como todos os procedimentos restauradores
realizados em laboratério, ou segundo a técnica CAD/CAM (fabrico remoto e digital de
restauracoes indiretas - Computer Aided Design (CAD) e Computer Aided Manufacturing
(CAM). As restauragdes indiretas adesivas sd@o a forma mais conservadora das indiretas, e
implicam um menor desgaste dentdrio. A peca fabricada para a restauracdo indireta é fabricada
para ter a maior adaptacdo possivel a estrutura remanescente, € a sua cimentagdo adesiva e
adaptacdo sdo mais favordveis (Belli, Geinzer, Muschweck, Petschelt & Lohbauer, 2014;

Takaba, Tanaka, Ishiura, & Baba, 2016).

As restauracdes indiretas vém a substituir as convencionais diretas muito extensas. Estas
restauracoes t€ém uma adaptacdo melhor ao substrato dentario. Isto acontece uma vez que o seu
polimento € externo e a adesdo destas restauragdes a estrutura dentdria permite um contacto
intimo, selando a interface e evitando problemas como fendas marginais resultantes da
contracdo de polimerizacdo (Dejak & Mtotkowski, 2015). O acabamento também € superior
sendo por isso menos suscetiveis a acumulacdo de placa bacteriana. Permite uma maior
longevidade da restauracdo e ndo apresentam o problema da contracdo de polimerizagao,
notério das restauracdes diretas em resina composta. Os materiais destas restauracdes,
especialmente as ceramicas, permitem também uma maior estabilidade de cor, e o risco de

sensibilidade pds-operatdria € menor (Noda et al., 2017).

Do ponto de vista estético, estas s@o mais favoraveis, e do ponto de vista mecanico, a
literatura reporta que estas permitem uma melhor e mais uniforme distribuicio das forcas (Van

Meerbeek, Perdigdo, Lambrechts & Vanherle, 1998).

O sucesso clinico dos procedimentos restauradores a longo prazo é o objetivo que
pretendemos atingir. Com a melhor adaptacdo marginal e longevidade das restauragdes
indiretas, o problema da microinfiltracdo e suas consequéncias sdo melhorados (Noda et al.,

2017).
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Entre os materiais para a execugao destas restauragcdes, dependendo do preparo cavitario
e extensdo da restauracdo, temos onlays, overlays e inlays cerimicas, metalicas e resina.
Segundo Magne (2006), foi considerado ainda que as propriedades da resina composta
mimetizam a dentina (por absorver forcas compressivas), e da ceramica assemelham-se as do
esmalte (fridvel) (Vrochari et al., 2015). Idealizando por isso o biomimetismo destes tecidos

perdidos.

2.1. Prevaléncia das Restauracoes indiretas

O insucesso das restauracdes, causado pela falha da superficie adesiva criada, para além
de erros clinicos, pode ter origem nas forcas oclusais. Um overlay € capaz de transmitir as forgas

de forma mais uniforme, aumentando a longevidade do dente e restauracdo (Braga et al., 2018).

A prevaléncia de procedimentos restauradores no mundo e na Europa, t€tm como maior
influéncia os fatores demografico e socio-econdmico. As restauragdes indiretas tém vido a ser
cada vez mais utilizadas, pelas suas qualidades superiores, maioritariamente nos paises

desenvolvidos (Spitznagel, Horvath, Guess & Blatz, 2014).

RestauracOes indiretas com recurso a ceramica sao muito utilizadas, devido a
longevidade, estética e biocompatibilidade destes materiais. As cerdmicas, inicialmente apenas
de contetudo vitreo, foram desenvolvidas para formar as reforcadas por dissilicato de litio ou
cristais de leucite, de forma a melhorar a sua resisténcia e durabilidade (Yoshida et al., 2015).

Tornaram-se portanto numa opg¢ao bastante procurada nos dias de hoje.

2.2. Sistemas CAD/CAM

CAD/CAM ¢€ uma sigla que descreve o fabrico remoto e digital de restauragdes indiretas
- Computer Aided Design (CAD) e Computer Aided Manufacturing (CAM). Este € utilizado,
por exemplo, no desenho de restauracdes indiretas em cerdmica e resina composta, sendo

particularmente tteis na realizacao de facetas, proteses, onlays, inlays e overlays (Hian, 2017).
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Este sistema foi utilizado pela primeira vez em 1985, no entanto, hoje em dia o seu uso
estd difundido e é bastante comum (Wai et al.,, 2014; Peumans, Valjakova, De Munck,

Mischevska, Van Meerbeek, 2016).
Os sistemas CAD/CAM sao formados por trés entidades:

¢ Uma unidade de recolha de informagao — através de scan intra-oral ou modelo
de gesso
e Um software para o desenho virtual

e Aparelho para o fabrico da restauracio (Bds & Cam, 2016).

Blocos de ceramica reforcada por dissilicato de litio ou por leucite, de CAD/CAM, sdo
formados por ceramica de qualidade altamente uniforme, e ndo demonstram as variacdes de
materiais que sofrem as restantes restauracdes fabricadas em laboratério. Desta forma, foi

possivel aumentar a longevidade das restauracdes (Yoshida et al., 2015).

Materiais tais como a alumina e zircOnica, ceramicas de elevada resisténcia, sdo
normalmente fabricadas com recurso a CAD/CAM. O digital workflow, CAD/CAM e
eliminacdo de procedimentos de layering intensivo de ceramica tornaram as restauracoes de
ceramica monolitica mais previsiveis e eficientes em termos de custo, € consomem menos

tempo (Wai et al., 2014; Blatz et al., 2018).

3. Ceramicas

As ceramicas sdo materiais ndo metalicos e inorganicos, de estrutura cristalina com
atomos em arranjo regular periddico, que podem apresentar ligacdes idnicas covalentes. Apesar
da sua resisténcia a compressao, elas sdo pouco resistentes a flexdo (Mclaren & Giordano,
2010). As ceramicas apresentam cor e transparéncia semelhante ao dente, e surgiram sobretudo

para substituir as restauracdes metélicas (Noort, 2007; Ho & Matinlinna, 2011).

A estrutura das cerdmicas existe na sua forma de sélido cristalino ou vitrea. Em
Medicina Dentéria, a sua constitui¢do € normalmente de silica (Si02), usada sob a forma de

quartzo (Ho & Matinlinna, 2011).
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As ceramicas contém uma fase vitrea e uma cristalina. A cristalina, dispersa na vitrea
translicida, confere propriedades mecanicas e 6ticas. A fase vitrea, que permite que a ceramica
tenha uma consisténcia viscosa, contém a silica (SiO4 6xido de silicio) (McLaren & Giordano,

2010).

As ceramicas utilizadas em Medicina Dentdria sdo apelativas pela sua
biocompatibilidade, estabilidade de cor a longo prazo, por serem quimicamente inertes, por
apresentarem resisténcia ao desgaste e capacidade de serem moldadas em formas precisas (Ho

& Matinlinna, 2011).

Devido as caracteristicas fisicas que sdo inerentes as ceramicas, a sua cimentagdo e
forma de manuseamento tém elevada relevancia clinica, influenciando assim a sua
sobrevivéncia. Ceramicas com conteido em silica dependem do suporte adicional
providenciado pela adesdo de resina, especialmente no que toca a Dentisteria minimamente

invasiva e preparos com pouca retencdo (Blatz, Vonderheide, & Conejo, 2018).

As grandes indicacgdes para o uso de ceramicas sdo, atualmente (Blatz, Sandan & Kern,

2003; Ho & Matinlinna, 2011):

e (1) coroas metalo-ceramicas e proteses parciais fixas/proteses adesivas;
e (2) restauracOes totalmente cerdmicas como coroas, inlays, onlays, overlays
facetas, jackets ou fragmentos;

e (3) dentes de préteses implantossuportadas.

Existem diversas formas de classificacdo das ceramicas, como por exemplo, segundo a
sua aplicacdo, modo de fabrico e de acordo com a sua fase cristalina. Seguindo a classificacao
pela fase cristalina, distinguimos as ceramicas que cont€ém ou nao vidro de silicato (ceramicas
vitreas). Esta diferenciacdo € relevante pois apenas as ceramicas que contém vidro de silicato
podem ser condicionadas com 4cido e silanizadas de forma eficiente (Sakaguchi & Powers
2012). Assim, surge uma nova classificacdo, com base na sensibilidade ou ndao ao

condicionamento acido.

Uma nova forma de classificacdo de ceramicas foi introduzida, dividindo-as em 3

grandes grupos, com base na sua constitui¢ao:

(1) Ceramicas vitreas;
(2) Ceramicas policristalinas;

(3) Ceramicas resinosas.
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As ceramicas vitreas sdo materiais inorganicos nao metalicos, que contém uma fase
vitrea. As policristalinas sdo materiais inorganicos ndo metélicos sem a fase vitrea, e as
resinosas sdo matrizes de polimeros que contém compostos refratirios predominantemente
inorganicos. Em termos de cimentacdo adesiva, € 16gico abordarmos esta classificacdo (Gracis

et al., 2015).

3.1. Ceramicas Acido-resistentes / Acido-sensiveis

O grupo das cerdmicas vitreas subdivide-se em ceramicas feldspaticas que ocorrem
naturalmente, ceramicas sintéticas, e ceramicas vitreas infiltradas. E neste dltimo grupo que se
insere a ceramica vitrea reforcada por leucite. As ceramicas vitreas sdo as dcido-sensiveis, pois

apos a aplicagdo de 4cido, a sua matriz vitrea € dissolvida (Gracis et al., 2015).

As ceramicas policristalinas sdo caracterizadas pela sua estrutura cristalina de grao fino,
nao contendo uma fase vitrea. Os cristais encontram-se organizados de forma regular, reduzindo
a propagacao de fraturas. Tem, desta forma, alta resisténcia a fratura e sdo exemplos a alumina

e zirconia (Bajraktarova-Valjakova et al., 2018).

Por fim, as cerdmicas resinosas sdo formadas por uma matriz orgéanica preenchida por

particulas ceramicas (Gracis et al., 2015).

3.2. Ceramica Reforcada por Leucite

A ceramica reforcada por leucite € um tipo de cerdmica vitrea sintética (Figura 5).
Leucite combina estética e resisténcia. Esta contém cristais de leucite (35 a 45 vol %),
distribuidos de forma homogénea na matriz vitrea. Os cristais sdo criados por aquecimento de
feldspato a 1150 graus Celcius (Bajraktarova-Valjakova et al., 2018). Ocorre cristalizacio da
superficie, onde o potdssio de alumina de silica forma leucite e duas moléculas de silica. Por
ter um elevado conteddo de silica, ¢ uma ceramica mais translicida, fluorescente e opalescente.

O seu contetido cristalino confere-lhe resisténcia a flexdo e capacidade de absorver energia

(Giordano & McLaren, 2010; Gracis et al., 2015).
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A presenca de leucite pode alterar o coeficiente de expansdo térmica e inibir a
propagacdo de fraturas, melhorando desta forma a resisténcia da ceramica. A cerdmica inflitrada
por leucite mais utilizada € a IPS Empress (Ivoclar Vivadent). Outros materiais com estrutura
semelhante ao Empress sdo o Finesse da Dentsply, Authentic (Jensen), PM9 (Vita) e OPC
(Pentron) (Giordano & Mclaren, 2010).

Figura 5 — Endocrown (VITA-PM9) de cerimica vitrea refor¢ada por leucite no seu molde (Cunha et al., 2015).

4. Protocolo Adesivo

4.1. Tratamento de Superficie em Ceramica

Hoje em dia a preparagdo de superficie difere em restauracdes diretas e indiretas. Para
restauracgdes indiretas, o dente ndo tem uma afinidade direta, em casos de cerdmicas, razdo pela
qual € existe duas interfaces adesivas; resina-ceramica e resina-dente (Benetti, Papia &

Matinlinna, 2019).

A resisténcia adesiva das duas interfaces deve ser igualmente melhorada, pois a
resisténcia mais fraca determina o tipo de falha consequente. A unido micromecénica ¢
normalmente atingida pelo jateamento com 6xido de aluminio e condicionamento com &cido
hidrofluoridrico, dependendo das cerdmicas. O 6xido de aluminio, ao jatear a superficie, produz
uma abrasdo superficial do material, que cria zonas passiveis de microreten¢do. O 4cido
hidrofluoridrico desmineraliza a superficie, criando um padrdo rugoso na superficie, também

com zonas retentivas para adesdo miromecéanica. O agente de silaniza¢do permite a adesdo
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quimica pelas moléculas bi-funcionais e ligacdo entre a silica da cerdmica e a matriz organica

da resina, como supramencionado (Yoshira et al., 2017; Nagai & Kawamoto, 2004).

Tendo em conta que pretendemos aderir dois materiais, resina composta a ceramica,
temos de considerar a preparacdo destas duas superficies. Considerando a preparagdo adesiva
da resina, recorremos ao jateamento com particulas de 6xido de aluminio ou 6xido de aluminio
revestido por silica — CojetTM, 3M ESPE AG, Seefeld, Germany). O jateamento com 6xido de
aluminio revestido por silica foi introduzido em 1989. O impacto das particulas produz altas

temperaturas, o que causa o derretimento microscopico da superficie (Yoshira et al., 2017).

O impacto das particulas também permite que as particulas de silica sejam embebidas
na superficie, no caso do Cojet (AlOz + Si). Tal preparacdo também é benéfica nas ceramicas,
pois para além de aumentar a retencdo micromecanica, aumenta a ligacdo quimica, pois as
particulas de silica embebidas irdo posteriormente ligar-se ao silano aplicado (Matinlinna, Lung

& Tsoi, 2017).

Para a preparacio da peca em ceramica, consideramos o dcido hidrofluoridrico, como
supramencionado. Este € um &4cido inorganico utilizado na preparagcdo de superficies vitreas
(Alex, 2014), que, juntamente com o agente de silanizacdo potencia a resisténcia adesiva das

ceramicas com base de silica (Blatz, Vonderheide, & Conejo, 2018)

O 4cido hidrofluoridrico, quando utilizado para a preparagdo da superficie de ceramicas
dissolve a matriz vitrea da ceramica, expondo a fase cristalina e alterando a textura de
superficie. De acordo com o tipo de ceramica utilizada, a percentagem e tempo de 4cido variam.
Para além dos perigos que o 4cido apresenta para a saide (queimaduras graves), € importante
ter em conta que os seus sub-produtos podem prejudicar a adesdo. A silica livre liga-se ao flior
em solucdo formando sais de fluoreto de silica. Estes afetam a resisténcia adesiva resultante
(Sattabanasuk, Charnchairerk, Punsukumtana, & Burrow, 2017; Bruzi, Carvalho, Giannini,

Maia & Magne, 2017).

A preparacgdo de superficie ceramica com 4cido hidrofluoridrico demonstrou aumentar
a rugosidade de superficie da ceramica reforcada por leucite devido a dissolucao das fases da
matriz vitrea e cristalina de leucite. As microporosidades criadas sdo altamente retentivas

(Sattabanasuk, Charnchairerk, Punsukumtana, & Burrow, 2017).

Ap6s o condicionamento da superficie, deve ser feita a limpeza dos depdsitos minerais.

Os sais de fluoreto de silica que permanecem na superficie devem ser retirados, e os métodos
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mais aceites para a limpeza pds-condicionamento sdo dcido ortofosférico, seguido de um banho
de ultrassons (Peumans, Van Meerbeek, Yoshida, Lambrechts & Vanherle, 1999; Magne &
Cascione, 2006;).

O gold standard de um protocolo de restauragdes indiretas preconiza a aplicacdo de um
agente de silanizacdo apds o condicionamento 4cido, de forma a melhorar os resultados de

resisténcia adesiva (Carvalho et al., 2011).

O silano, na sua composi¢ao, tem como diluente 4gua ou dlcool, dependendo se € pré-
hidrolisado ou ndo. Os sistemas pré-hidrolisados contém etanol, e os ndo hidrolisados dgua.
Para que ocorra a hidrdlise do silano, e a condensacdo entre a silica da ceramica e o silano
(formagdo de ligacOes covalentes), € necessdrio um aumento de temperatura. O silano é
normalmente aquecido a 100° C por 1 minuto para que isto ocorra (Fabianelli et al., 2010;

Carvalho, Cotes, Kimpara & Leite, 2015).

Como referido anteriormente, o sistema adesivo descrito na literatura como gold
standard é o etch-and-rinse Optibond FL™ (Kerr, CA, USA). Para estudos in vitro, de
restauracoes indiretas resina-ceramica, o adesivo deste sistema € a opcao preferencial (Peumans

et al., 2012).

Aquando o momento de unido da cerdmica com a resina, deverd ser escolhido um
material de baixa viscosidade que permitird a ligacdo dos dois materiais. Para este fim, é
discutido na literatura o uso de cimento de resina ou resina composta convencional aquecida.
Este passo € importante porque a baixa viscosidade do material permite que este preencha todas
as irregularidades da superficie do material, criadas pelo condicionamento dcido (Naves et al.,

2010; Bruzi, Carvalho, Giannini, Maia & Magne, 2018).

4.2. Estudos incidindo sobre o protocolo adesivo

O condicionamento 4cido com 4cido hidrofluoridrico e silanizacdo ja estdo
estabelecidos na literatura como procedimentos obrigatdrios na adesdo de ceramica. E foi
comprovada a sua eficdcia em variados estudos (Sattabanasuk, Charnchairerk, Punsukumtana,
& Burrow, 2017; Al Rifaiy, 2017). Uma das etapas importantes na adesdo entre materiais

dissimilares, € a aplicacdo do agente de silaniza¢do. Ainda hoje, esta etapa carece de consenso
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no que toca a tempos de aplicacdo, uma vez que a literatura € dispersa e os fabricantes pouco

concordantes (Bruzi, Carvalho, Giannini, Maia & Magne, 2017).

Este estudo ird abordar a variacdo de agentes de silanizacdo e o tempo de aplicacdo, e
avaliar a sua influéncia na resisténcia adesiva de ceramica vitrea reforcada por leucite, aderida

aresina composta.

5. Testes Laboratoriais

Os testes de resisténcia adesiva sdo métodos estabelecidos para medir a eficicia de
adesdo, por norma, de um sistema adesivo a dentina e ao esmalte (Heintze, Rousson & Mahn,

2015).

5.1. Resisténcia adesiva a microtracao

A resisténcia adesiva, segundo a norma ISO/TS 11405:2015, € a forca, por unidade de
drea, necessdria para causar falha na interface adesiva, ou junto desta. O teste de resisténcia
adesiva € um teste mecanico, que mede qual o stress necessdrio para que ocorra a falha adesiva

entre dois materiais (Jin, Homaei, Matinlinna & Tsoi, 2016).

O teste mais utilizado, hoje em dia, para avaliar a eficdcia da adesdo do sistema adesivo
aos esmalte e dentina e estatisticamente fidvel em estudos laboratoriais € o teste de microtracao
(uTBS). Este utiliza uma 4rea de teste muito menor, em relacfio ao teste macro, de 1 mm? ou

menos (Meerbeek et al., 2009).

Este teste foi primeiramente criado para determinar a resisténcia adesiva entre o dente e
adesivo, pois uma das suas vantagens € a distribui¢cao uniforme do stress ao longo do material
(Anunmana & Wansom, 2017). O teste aplicado em amostras de ceramica aderidas a resina
composta, também apresenta a vantagem da distribui¢do uniforme do stress. Para o estudo dos
resultados, apenas as falhas na interface adesiva sdo representativas da resisténcia adesiva (Van

Meerbeek et al., 2010).

Para o estudo da resisténcia adesiva, podemos obter varias amostras a partir da mesma

amostra inicial nao seccionada. Sendo a distribui¢@o do stress mais uniforme, evitamos fraturas
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coesivas, pois a zona a receber o stress € a interface (Meerbeek et al., 2009). Para a sua
realizacdo, as amostras sdo fixadas por aparelhos de gripping ativos (mecanicos ou com cola)
ou passivos, manipulados com jigs de teste. Os jigs asseguram-se de que é aplicada uma forca

de tracdo pura (Armstrong et al., 2010).
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II.  Objetivos do Estudo

O objetivo do presente estudo foi avaliar a resisténcia adesiva da interface ceramica-
resina (constituida por ceramica vitrea reforcada por leucite CAD/CAM) em resposta a
diferentes agentes de silanizagdo comerciais - ESPE Sil Silane Coupling Agent (3M ESPE
AG, Seefeld, Germany), Monobond Plus (Ivoclar-Vivadent, Schaan, Liechtenstein) e BIS-
Silane (Bisco, Schaumburg, IL, USA) e diferentes tempos de silanizacdo — 60 s ou 300 s.
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III.  Hipdteses de Estudo

Hipodtese Nulai: Os diferentes agentes de silanizagdo utilizados ndo influenciam a resisténcia

adesiva da interface ceramica-resina.

Hipotese Alternativai: Os diferentes agentes de silanizacdo utilizados influenciam a

resisténcia adesiva da interface ceramica-resina.

Hipdtese Nulaz: Os diferentes tempos de silanizacdo nao influenciam a resisténcia adesiva da

interface ceramica-resina.

Hipoétese Alternativaz: Os diferentes tempos de silanizacdo influenciam a resisténcia adesiva

da interface ceramica-resina.
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1V. Materiais e Métodos

1. Preparacio das Amostras

Trés blocos de cerdmica vitrea reforcada por leucite, retangulares, IPS Empress CAD
LT BL4/C 14 (Ivoclar-Vivadent, Schaan, Liechtenstein) (Figura 6A) foram colados com
super cola Rapid Glue Axton, a um suporte acrilico e seccionados em duas partes iguais
(Figura 6D), cada um com 12 mm x 14 mm x 9 mm, com recurso a um disco diamantado,
sob refrigeracdo, no microtomo de tecidos duros (Accutom-50 (Struers A/S, Ballerup,

Denmark) (Figura 6B e 6C), a baixa rotag¢do, obtendo-se um total de seis amostras.

Figura 6 — A- Blocos de cerimica vitrea reforcada por leucite IPS Empress CAD LT BL4/C 14 (Ivoclar-
Vivadent, Schaan, Liechtenstein); B e C- Micrétomo de tecidos duros Accutom-50 (Struers A/S, Ballerup,
Denmark); D - Bloco de cerdmica vitrea reforcada por leucite IPS Empress CAD LT BL4/C 14 (Ivoclar-
Vivadent, Schaan, Liechtenstein) dividido em duas partes iguais (12 mm x 14 mm x 9 mm).

37



Influéncia de diferentes protocolos de silanizagdo na resisténcia adesiva entre cerdmica vitrea refor¢ada por leucite e resina
composta comercial

Dos seis blocos, foram divididos, aleatoriamente, em 3 grupos experimentais de acordo com
o tipo de agente de silanizacdo utilizado no tratamento de superficie: G1 BIS-Silane (Bisco,
Schaumburg, IL, USA) (Figura 7A); G2 ESPE Sil Silane Coupling Agent (3M ESPE AG,
Seefeld, Germany) (Figura 7B); G3 Monobond Plus (Ivoclar-Vivadent, Schaan, Liechtenstein)
(Figura 7C). Cada um destes foi posteriormente dividido em dois subgrupos, conforme o tempo

de condicionamento da superficie com agente de silanizacdo: T1 (60 s) ou T2 (300 s).

Grupo 1 (G1):

G1T1: Aplicacdo de BIS-Silane (Bisco, Schaumburg, IL, USA) durante 60 s.

G1T2: Aplicacdo de BIS-Silane (Bisco, Schaumburg, IL, USA) a 300 s.

Grupo 2 (G2):

G2T1: Aplicacio de ESPE Sil Silane Coupling Agent (3M ESPE AG, Seefeld,

Germany) durante 60 s.

G2T2: Aplicacio de ESPE Sil Silane Coupling Agent (3M ESPE AG, Seefeld,
Germany) durante 300 s.

Grupo 3 (G3):

G3T1: Aplicacao de Monobond Plus Ivoclar-Vivadent, Schaan, Liechtenstein) durante
60 s.

G3T2: Aplicagao de Monobond Plus Ivoclar-Vivadent, Schaan, Liechtenstein) durante
300 s.
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Figura 7 — A - Silano nfo hidrolisado aplicado no G1, Bis-Silane (Bisco, Schaumburg, IL, USA); B - Silano pré-
hidrolisado aplicado no G2, ESPE Sil Silane Coupling Agent (3M ESPE AG, Seefeld, Germany); C - Silano pré-
hidrolisado aplicado no G3, Monobond Plus (Ivoclar-Vivadent, Schaan, Liechtenstein).

A composicdo, lote e validade dos materiais utilizados encontram-se disponiveis na
Tabela 1. As instrucdes dos fabricantes para cada agente de silanizag¢do encontram-se na Tabela

2.

Os materiais utilizados neste estudo foram cedidos pelas empresas: Bisco (Schaumburg,
IL, USA), 3M (ESPE AG, Seefeld, Germany), Ivoclar-Vivadent (Schaan, Liechtenstein), Kerr
(CA, USA) e Micerium (S.p.A., Avegno, Ge, Italy). No entanto, estd garantida a independéncia
do estudo das casas comerciais, uma vez que ndo existe conflito de interesses entre os autores

do presente estudo e as marcas referidas.
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Tabela 1 - Composi¢ao, lote e validade dos materiais utilizados

Material Composicio LOTE Validade
Porcelain Etchant
(Bisco, Schaumburg, Acido hidrofluoridrico 9,5% 1600002039 2019-03-01
1L, USA)
Bis-Silane™ (Bisco, Etanol (50-70%), 4cido 3-
Schaumburg, IL, USA) | (trimetoxisilil)propil-2-metil-2- 1900000921 2021-08-22
propendico (5-10%)
Acido ortofosférico
Scotchbond™ Gel de acido ortofosférico a 4828119 2021-12-31
Universal Etchant (3M 32%
ESPE AG, Seefeld,
Germany)
IPS Ceramic
Neutralizing powder
(Ivoclar-Vivadent, Carbonato de calcio e sédio S41779 2020-12-03
Schaan, Liechtenstein)
Monobond Plus Etanol (50-100%), Metacrilato
(Ivoclar-Vivadent, de sulfido, Metacrilato de acido
Schaan, Liechtenstein) fosférico (10-MDP), X50077 2020-10-24
Metacrilato de silano (<2,5%)
ESPE™ Sil Silane MPS-3-
Coupling Agent (3M | metacriloxipropiltrimetoxisilano 625518 2019-03
ESPE AG, Seefeld, (<3%), Etanol (>97%), Acetona
Germany)
Bond: Bis-GMA, HEMA,
Optibond™ FL (Kerr, GDMA, CQ, ODMAB, 6780814 2019-11-30
CA, USA) particulas de carga (aprox. 48%
de peso), fator de unido A174
Resina Composta UDMA, Bis-GMA, Butanodiol, 2017008386 2022-11
Enamel Plus HRi Dimetacrilato, Particulas de 2018003592 2023-05
(Micerum S.p.A., vidro, Nanoparticulas de 6xido 2018003368 2023-05
Avegno, Ge, Italy) de zircénia 2018005994 2023-08
Blocos de ceramica
reforgada por leucite
IPS Empress® CAD Componentes: SiO»
LT BL4/C 14 (Ivoclar- Conteudo adicional: Al03, X52461
Vivadent, Schaan, K>0, Na,O, CaO, outros 6xidos,
Liechtenstein) pigmentos
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Tabela 2 - Instru¢Ses dos fabricantes da utilizacdo dos agentes de silanizacao.

Silano Instrugdes do fabricante
Misturar Parte A e B na propor¢ao de 1:1
Bis-Silane™ (Bisco, Schaumburg, IL, Aplicar 1-2 camadas (camadas finas sdo suficientes e
USA) recomendadas)

Esperar 30 segundos

ESPE™ Sil Silane Coupling Agent (3M Aplicar 1 camada
ESPE AG, Seefeld, Germany) Deixar secar por 5 minutos
Aplicar camada fina
Monobond Plus (Ivoclar-Vivadent, Permitir que reaja por 60 segundos
Schaan, Liechtenstein) Dispersar excessos com jato de ar forte

Em todos os grupos foi aplicado acido hidrofluoridrico a 9.5% (Figura 8A) durante 60
segundos e imediatamente de seguida foi aplicado o neutralizador de acido (Figura 8B), lavou-
se abundantemente durante 60 segundos e secou-se pelo mesmo periodo de tempo, com seringa
de ar isenta de 6leo e dgua. Foi aplicado acido ortofosférico a 32% (3M ESPE AG, Seefeld,
Germany) (Figura 8C), de forma a descontaminar a superficie, com recurso a um microbrush
durante 60 segundos. Foi lavado abundantemente com agua por 60 segundos, seguido de
secagem leve com a seringa de ar, também durante 60 segundos. Tudo isto foi realizado com a
amostra num molde de silicone putty (Figura 9B). As amostras foram posteriormente colocadas
num banho de ultrassons (Codyson, China) durante 2 minutos em alcool (Figura 9A), e secadas
com jato de ar. Foi aplicado o silano conforme descrito anteriormente. As amostras sofreram
tratamento térmico num forno pré-aquecido a 100° C durante 60 segundos e foi aplicada uma
camada fina do frasco de adesivo, frasco (2), do sistema adesivo Optibond FL (Kerr, CA, USA).
(Figura 9C) com microbrush durante 15 s, espalhando por toda a superficie, seguindo as
instrugdes do fabricante. Por fim secou-se levemente com um jato de ar por 3 segundos, sem

fotopolimerizar.

41



Influéncia de diferentes protocolos de silanizagdo na resisténcia adesiva entre cerdmica vitrea reforcada por leucite e resina
composta comercial

Figura8— A - Acido Hidrofluoridrico Porcelain Etchant (9.5% HF) Buffered Hydrofluoric Acid Gel (Bisco,
Schaumburg, IL, USA); B - P6 neutralizador de dcido Neutralizing powder (Ivoclar-Vivadent, Schaan,
Liechtenstein); C - Acido ortofosférico Scotchbond™ Universal Etchant (3M ESPE AG, Seefeld, Germany).

Figura 9 — A - Mdquina de ultrassons (Codyson, China); B - Molde de silicone de adi¢fo para o protocolo
adesivo; C - Adesivo Optibond FL (Kerr, CA, USA).

Apos tratamento de superficie da cerdmica, foi construido um bloco de resina composta
com Enamel Plus HRi (Micerium S.p.A., Avegno, Ge, Italy) de cores UDO0.5, UD4, UDS5, UD6
(Figura 10A), com auxilio de molde de silicone de adi¢do, de consisténcia putty, para servir
como guia (Figura 10B e 10C). As camadas foram condensadas com 2 mm cada uma, com os

instrumentos V1 DERBY T inox FOC 2 e DERBY stainless DD172-2. Cada incremento foi
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fotopolimerizado durante 40 segundos com o fotopolimerizador EliparTM DeepCure-S (3M
ESPE AG, Seefeld, Germany), em 4 pontos diferentes do bloco que se intersetavam (Figura
10D), de acordo com a norma ISO (4049), para garantir uma polimerizacdo completa e
uniforme da superficie. O bloco de resina foi aderido a cerdmica, no molde de silicone, com

auxilio de resina pré-aquecida a 55° C em T2 no forno. O bloco na sua integra foi

fotopolimerizado através do putty, durante 40 segundos em cada lado.

Figura 10 — A - Resina composta Enamel Plus HRi (Micerium S.p.A.,Avegno, Ge, Italy), nas cores UDO.5, UD4
e UDS5, UD6; B - Condensacfo da resina composta com o auxilio de um molde efetuado com silicone de adi¢fo
de consisténcia putty; C - Adesio do bloco de cerimica aos incrementos fotopolimerizados de resina composta;

D - Fotopolimerizador Elipar™ DeepCure-S com radiémetro (3M ESPE AG, Seefeld, Germany).

As amostras previamente preparadas foram seccionadas novamente no micrétomo de
tecidos duros Accutom-50 (Struers A/S, Ballerup, Denmark) com uma lamina diamantada a
baixa rotag@o, nas direcoes X e Y, sob refrigeracdo a dgua, de forma a obter micro-espécimens
(palitos) com secgdo transversal quadrangular de 1+0.25 mm? (Figura 11A) Foi obtido um
nimero de microspécimens no intervalo de 46-50. A drea adesiva foi medida com uma craveira
digital e registada. Posteriormente, as amostras foram armazenadas, durante 24 horas, em dgua
destilada, numa estufa a ambiente controlado de 37° C (Memmert, Schwabach) (Figura 11B e

110).
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Figura 11 — A - Corte em microspécimens (palitos) da amostra no micrétomo de tecidos duros Accutom-50
(Struers A/S, Ballerup, Denmark); B e C — Microspécimens armazenados em dgua desionizada (esquerda) e
estufa (Memmert, Schwabach) (direita).

As amostras foram termocicladas a 10 000 ciclos térmicos (Termocicladora Julabo FT
200, JULABO GmbH, Seelbach, Germany), em imersdes ciclicas a 5° e 55° +2° C, em 4gua

destilada de 30 segundos cada com um intervalo de 5 segundos entre banhos (Figura 12).

Figura 12 - Termocicladora (Julabo FT 200, JULABO GmbH, Seelbach,

Germany).
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2. Teste de Microtracao

Os micro-espécimens obtidos foram testados em trag¢do. Para tal, foram fixados a jigs
de aco inoxiddvel do tipo Geraldeli, com cola de cianoacrilato (Zapit, Dental Ventures of

America, CA, USA), impedindo a presenca de cola na interface adesiva (Figura 13).

Os micro-espécimens foram testados a uma velocidade de 0.5 mm/min na maquina de
testes universal (Shimadzu Autograph AG-IS, Tokyo, Japan) até ocorrer fratura. A resisténcia
adesiva, em MPa foi obtida através da forca aplicada no momento de fratura (kN), dividida pela
drea da superficie aderida (mm?). A drea foi calculada pela medicdo da superficie de cada
microspécimen testado com uma craveira digital (Storm Digital Caliper CDC/N 0 150MM,
Pontoglio, BS, Italy).

Figura 13 — Microspécimen fixo ao jig de aco inoxidavel de Geraldeli com cola de cianoacrilato na maquina de
testes universal (Shimadzu Autograph AG-IS, Tokyo, Japan).

3. Analise Fratografica

Cada micro-espécimen foi analisado quanto ao tipo de fratura, no microscépio 6tico
com ampliacao de 20x (Leica ATC 2000, Reichert Inc., Buffalo, NY, USA), e as fraturas foram
classificadas segundo o local onde ocorreram. Fratura adesiva se ocorreu falha total na interface
adesiva, coesiva quer a falha tenha sido registada na resina composta apenas ou ceramica, e
mista caso tenha ocorrido ao tanto ao nivel da interface adesiva como na ceramica e/ou resina

composta, como ilustrado na Figura 14.
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Figura 14 - Tipo de fraturas. 1 - Adesiva, 2 - Coesiva na cerdmica, 3 - Coesiva na resina composta, 4 - Fratura
mista.

4. Anadlise Estatistica

Para efeitos de andlise estatistica, a unidade experimental de estudo foi o micro-
espécimen uma vez que os blocos sdo homogéneos e carecem de variabilidade interindividual.
Os dados obtidos anteriormente foram analisados através do IBM SPSS (Statistical Package
for Social Sciences), versio 24.0 para Windows, através de metodologias de estatistica
descritiva e inferencial (testes de hipdteses e estimativas por intervalos de confianga). Para isto,
foi utilizado o teste ANOVA two-way. A ANOVA permitiu analisar os efeitos dos fatores em
estudo, o tipo de silano aplicado e diferentes tempos de aplicacdo. Para a estatistica inferencial,

foi estabelecido um nivel de significancia de 5%.

Para efeitos de contagem, todos os tipos de falhas foram contabilizados, incluindo as
pré-teste (com valor de 0 MPa), no entanto, as coesivas foram eliminadas na andlise da
resisténcia adesiva. As falhas coesivas ndo sdo representativas da resisténcia adesiva, apenas

do limiar de stress do material que fraturou (Van Meerbeek et al., 2010; Armstrong et al., 2017).
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1. Analise da Resisténcia Adesiva (uWTBS)

Resultados

Os valores das médias, desvio padrdao, nimero amostral e intervalos de confianca (95%)

de cada grupo experimental pode ser encontrado na tabela abaixo indicada (Tabela 3) e

ilustrados no Grafico 1.

Tabela 3 - Valores das médias das resisténcias adesivas e desvios-padrdao, em MPa, de cada grupo experimental,
intervalos de confianga a 95% para a média e nimero amostral. Diferentes letras (a, b, ¢) identificam médias
significativamente diferentes (Teste Tukey, p<0,05).

Grupo
Experimental
G1T1
GI1T2
G2T1
G2T2
G3T1

G3T2

Nimero

amostral (n)

48

47

46

48

48

50

Tempo (s)

60
300
60
300s
60s

300s

Monobond-Plus

Monobond-Plus

47

Material

Bis-Silane

Bis-Silane

ESPE-Sil

ESPE-Sil

Média + Desvio

Padrao (MPa)

26,6 +17,58
323+£19,64
21,8+139"
151+£95°¢
185+7.28

17,2 +5,8 BC

Intervalo de
Confianca
(95%)
21,5-31,6

26,6 —38,1
17,7-259
12,4-17,9
16,4 -20,6

15,6 - 18,9
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Foi feita a comparacdo das médias de resisténcia adesiva entre os diferentes grupos, com
recurso ao teste ANOVA two-way, que analisou tanto o fator “tipo de agente de silanizacdo” e

“tempo de aplicacdao” e a sua influéncia na resisténcia adesiva da interface ceramica-resina:

e Verificou-se diferengas estatisticamente significativas no tipo de agente de silanizacao
utilizado, como agente isolado (p<0.001; n2:0.156), confirmando a sua influéncia na
resisténcia adesiva.

e Naio se verificou diferencas estatisticamente significativas no tempo de aplicagdo do
agente de silanizacdo, como agente isolado (p=0.579; n2=0.001), rejeitando a sua
influéncia na resisténcia adesiva.

e Verificou-se diferencas estatisticamente significativas como resultado da interacdo do
tempo com o agente de silanizagdo (p<0.001; n?=0.092), confirmando a sua influéncia

na resisténcia adesiva.

60
50
40
30

20

Resisténcia adesiva (MPa)

10

Bis-Silane Espe-Sil Monobond-Plus

G1 G2 G3

W 60 segundos 300 segundos

Grifico 1 - Valores das médias das resisténcias adesivas e desvios-padrdo, em MPa, de cada grupo
experimental.
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Comparacio da resisténcia adesiva entre os diferentes agentes de silanizacio comerciais

aplicados nos grupos durante 60 segundos (T1)

Para um tempo de atuacdo de 60 s (T1), ndo se verificaram diferengas estatisticamente

significativas, entre os diferentes agentes de silanizagdo.

Comparacio da resisténcia adesiva entre os diferentes agentes de silanizacao aplicados

nos grupos durante 300s (T2)

Para o tempo de aplicacdo de 300 s (T2), o grupo Bis-Silane (G1T2) demonstrou os
melhores resultados, estatisticamente significativos. Entre os grupos ESPE-Sil (G2T2) e

Monobond Plus (G3T?2) nao se verificaram diferencas estatisticamente significativas.

Comparacio da resisténcia adesiva entre os diferentes tempos de aplicacao do agente de

silanizacdo quando aplicado o mesmo agente de silanizacio

No grupo Bis-Silane (G1) verificam-se diferencas estatisticamente significativas entre
as resisténcias adesivas, sendo que com uma aplicagdo de 300 s (G1T2), os resultados sdao

melhores.

No grupo experimental ESPE-Sil (G2) verificam-se diferencas, sendo que a aplicacao
de 60 s (G2T1) apresenta melhores resultados de resisténcia adesiva, em comparacdo com 300

s (G2T2).

Por fim, para o grupo Monobond-Plus (G3) ndo se verificaram diferencas

estatisticamente significativas para os tempos de aplica¢do de 60 s (G3T1) e 300 s (G3T2).
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2. Analise Fratografica

Avaliando todos os grupos testados, podemos afirmar que a maior parte das falhas obtidas
sdo do tipo mistas e adesivas, com uma baixa distribui¢do de falhas coesivas (Gréficos 2, 3 e
4).
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Grifico 2 - Grifico com a distribuico do tipo de falhas nos grupos de aplicag@o do agente de silanizagdo
Bis-Silane.
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Grafico 3 - Grafico com a distribui¢go do tipo de falhas nos grupos de aplicagdo do agente de silanizagdo ESPE-
Sil.
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Monobond-Plus.
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VI Discussao

O estudo realizado teve como objetivo analisar a resisténcia adesiva da interface ceramica-
resina (constituida por ceramica vitrea reforcada por leucite CAD/CAM) em resposta a
diferentes agentes de silanizacdo comerciais. Os resultados levam a rejeicdo da primeira
hipétese nula, pois houve diferencas estatisticamente significativas de resisténcia adesiva entre

os diferentes agentes de silanizagao.

A realizacdo de uma restauracio indireta em cerdmica assenta inteiramente na cimentacao
adesiva entre duas superficies. Um protocolo adesivo que garanta uma adesio forte e duradoura
entre os dois substratos € fundamental. Estudos de adesdo impulsionam o universo da
cimentacao adesiva para a descoberta de novas praticas clinicas que asseguram o sucesso das

restauracdes a longo prazo (Sattabanasuk, Charnchairek, Punsukumtana & Burrow, 2017).

A adesdo de restauracOes indiretas exige a existéncia de adesdo micromecanica e quimica.
Considerando o melhor protocolo para a ceramica vitrea reforcada por leucite, para a adesdo
micromecanica foi utilizado o dcido hidrofluoridrico, que dissolveu a fase vitrea da ceramica,
e o silano para a adesdo quimica. Segundo Aboushelib & Sleem (2014) e El.Damanhoury &
Gaintantzopoulou (2018), a utilizagdo de dcido hidrofluoridrico e silano € considerado o gold
standard para a adesdo de ceramicas contendo silica (Nagai, Kawamoto, 2004; Bruzi, Carvalho,

Giannini, Maia & Magne, 2017).

O 4cido hidrofluoridrico, como referido, cria uma superficie com micro-retencoes, € com
elevada energia de superficie — o que permite uma molhabilidade superior. Isto potencia a futura
adesdo. Ao dissolver a matriz vitrea da ceramica, o acido forma tetrafluorosilano (oriundo da
ceramica), que reage adicionalmente com o 4cido, para degradar a matriz vitrea (Nagai &

Kawamoto, 2004; Bruzi, Carvalho, Giannini, Maia & Magne, 2017).

Para a criac@o de reten¢des micro-mecanicas na superficie ceramica, também é possivel ser
utilizado o jateamento, um passo comum no protocolo clinico. No entanto, o estudo de Yoshira
et. al (2017) comprovou que, o impacto que o jateamento causa em blocos de cerdmica
CAD/CAM, e efeitos na sua integridade, ainda ndo foram suficientemente estudados. Foi
também constatado que o padrio de desgaste causado nao € uniforme, sendo comum também a
causa de micro-fraturas na superficie. Todos estes fatores sdo indicadores de que a utilizacao

de jateamento alteraria os resultados de resisténcia adesiva de forma negativa, diminuindo os
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valores médios de resisténcia adesiva (Duzyol, Sagsoz, Polat Sagsoz, Akgul & Yildiz, 2015),

razdo pela qual neste estudo ndo se procedeu a sua utilizagao.

A limpeza da superficie apds a aplicacdo de 4cido, influencia, como comprovado por Magne
& Cascione (2006) e Belli, Guimaraes, Filho & Vieira (2010), de forma positiva a resisténcia
adesiva. O 4cido hidrofluoridrico deixa depdsitos minerais na superficie (sais de fluoreto de
silica), que interferem na correta adesdo a superficie da ceramica. Nesta investigacdo foi
utilizado o 4dcido ortofosférico e posterior imersao em banho de ultrassons com dlcool. O banho
de ultrassons foi utilizado por 2 minutos para cada amostra, de forma a eliminar os residuos de
forma eficaz (Jones, Boksman & McConnell, 1986; Peumans, Van Meerbeek, Yoshida,
Lambrechts & Vanherle, 1999; Magne & Cascione, 2006).Como reportado por Carvalho et al.,
(2011), e inumeras equipas de investigacdo na literatura, a aplicacdo de um agente de
silanizacdo apds condicionamento 4cido, aumenta de forma significativa os resultados de

resisténcia adesiva (Torres et al., 2009).

Apos a limpeza da superficie, a aplicagdo dos agentes de silanizacdo foi efetuada
segundo as instrucdes dos fabricantes, variando apenas a tempo de aplicacdo. Uma vez que as
casas comerciais ndo sdo concordantes quanto ao tempo de aplicagdo do agente de silanizacgao,
neste estudo optou-se por variar o tempo entre os 60 s e 300s. Foram aplicados trés agentes
diferentes: o silano ndo hidrolisado BIS-Silane (Bisco, Schaumburg, IL, USA), um silano pré-
hidrolisado ESPE Sil Silane Coupling Agent (3M ESPE AG, Seefeld, Germany) e um silano
contendo o mondmero 10-MDP, também pré-hidrolisado, o Monobond Plus (Ivoclar-Vivadent,
Schaan, Liechtenstein). O tempo de atuacdo do silano €, o tempo necessario para que ocorra a
hidrdlise deste (R-SiX3 + 3H,0 — R-Si(OH)3 + 3HX (Osterholts & Pohl, 1992). Os grupos
silanol das moléculas de silano adjacentes sofrem condensac¢do. Forma-se, como resultado,
polimeros de polivinilsiloxano, preso a superficie por ligacdes siloxano (Sattabanasuk et al.,

2017).

Os agentes de silaniza¢do t€ém como funcdo a adesdo de restauragdes indiretas, e a
reparacdo de pecas cerdmicas. Estes permitem aumentar a molhabilidade da superficie

ceramica, para a posterior adesdo de resina composta, neste caso (Carvalho et al., 2011).

Até a data ndo existem estudos suficientes para comprovar se, de facto, a variacdao do
tempo de ativacao do silano melhora os resultados de resisténcia adesiva, e qual o tempo ideal.
Melhores resultados implicam que tera de haver um grau de hidrdlise aceitavel, ou seja, uma

grande reatividade do silanol (Lee, Chae, Kim, Kwon, 2015). Para um tempo de aplicacdo mais
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prolongado, temos um aumento da hidrélise, e eventual promog¢do de mais ligacdes quimicas,
durante este periodo de tempo prolongado. No entanto, existe evidéncia que comprova que
existem mais mondémeros de silanol residuais no silano pré-hidrolisado, do que no silano primer
universal, tendo sido comparado também com Monobond Plus. Ou seja, a ligagdo quimica foi
maior no silano pré-hidrolisado do que no nao-hidrolisado. O estudo comprovou também que
ndo existe a mesma quantidade de grupos silanol reativos (Dimitriadi, Zafiropoulou, Zinelis,

Silikas & Eliades, 2019).

O aquecimento do silano foi efetuado no forno a 100°C durante 1 minuto, o que permitiu
remover os solventes (dgua e dlcool) e completar a condensagdo entre a silica e silano. Com
esta reacdo sdo formadas ligacOes covalentes entre o silano e ceramica, fortalecendo a interface
adesiva (Fabianelli et al., 2010; Carvalho, Cotes, Kimpara & Leite, 2015). Este aumento da
temperatura na superficie permite a evaporacdo do solvente do silano, que no caso dos pré-
hidrolisados, € a dgua- etanol. O etanol apresenta uma taxa de evaporacdo muito elevada,
influenciando a qualidade e sobrevivéncia da adesdo, pois ao evaporar o solvente residual, vai

fortalecer a ligacdo a superficie (Rosatto et al., 2014).

Segundo estudos de Sattabanasuk, Charnchairerk, Punsukumtana, & Burrow (2017) e Al
Rifaty (2017), a aplicacdo de 4cido hidrofluoridrico, limpeza de superficie, seguido de um
agente de silanizag@o aquecido, melhora significativamente os resultados de resisténcia adesiva.
Fabianelli et al. (2010), estudaram a resisténcia adesiva de grupos experimentais nos quais foi
utilizado acido HF 9.5% e determinaram que o melhor resultado foi a juncdo de dcido HF e

aquecimento do agente de silanizagdo, opcdo que se tomou neste presente estudo.

Para a adesao do bloco de cerdmica ao bloco de resina, foi utilizado o adesivo do sistema
Optibond FL™ (Kerr, CA, USA). Este, segundo Peumans et al., (2012), é considerado o gold
standard para a adesado de estudos in vitro. A sua aplicacdo seguiu as instru¢des do fabricante,
com 15 segundos de aplicagdo na superficie, seguido de um jato de ar isento de 6leo e dgua, por
3 segundos. Apds o aquecimento do silano e aplicacdo do adesivo, deve ser aplicada a resina
aquecida, na superficie ceramica. Para esta etapa, pode-se utilizar um cimento de resina, ou
resina composta convencional aquecida. O objetivo deste passo € interligar a resina composta
a ceramica, pelo preenchimento das microporosidades criadas pelo 4cido, com um material de

menor viscosidade (Naves et al., 2010).

Neste estudo foi utilizada resina composta aquecida a 55° C, pois em comparacdo com
cimento de resina, esta é mais resistente ao desgaste, e apresenta maior estabilidade de cor
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(Daronch, Rueggeberg & Goes, 2005; Daronch, Rueggebrg, de Goes & Giudici, 2006). Outra
vantagem que este material apresenta € a capacidade de compensar cracks e imperfei¢cdes nas
margens adesivas (Lohbauer, Zinelis, Rahiotis, Petschelt & Eliades, 2009). A baixa viscosidade

¢ essencial para a penetracio nas irregularidades da superficie.

Na prética clinica, a adesdo destas restauragdes indiretas € feita na cavidade oral. Este meio
ndo € estdvel, sofre alteracdes de temperatura e tem a constante presenca de dgua. De forma a
simular estas condicdes in vitro, as amostras de estudo foram sujeitas a 10 000 ciclos na
termocicladora. A &4gua e restantes fatores presentes na cavidade oral influenciam a
sobrevivéncia das restauragdes, diminuindo os valores de resisténcia adesiva. Apds
termociclagem das amostras e armazenamento prolongado em dgua destilada, os resultados de
resisténcia adesiva, segundo Ozcan & Vallittu (2003), diminuem. O silano e a sua afinidade
para a dgua pode ser responsavel pela degradacao da interface adesiva. Sendo que a sua ativagdo
passa pela hidrélise, ao absorver dgua durante o armazenamento, pode ser responsdvel pela
diminui¢do dos valores de resisténcia adesiva (El Zohairy, De Gee, Hassan & Feilzer, 2004;

Noda et al., 2013).

Os resultados desta investigacdo levam a rejeicdo da primeira hipdtese nula, ja que foi
possivel verificar que, o agente de silanizacao teve influéncia, como fator isolado, na resisténcia
adesiva da interface ceramica-resina, € o tempo, como fator isolado, ndo foi estatisticamente
relevante. A interacdo entre os fatores tempo-silano foi significativa, levando-nos a concluir

que o tempo de aplicagdo, para cada agente de silanizacdo, é uma correlacao relevante.

No primeiro e segundo grupo experimental deste estudo, as superficies ceramicas foram
condicionadas com silano ndo hidrolisado BIS-Silane (Bisco, Schaumburg, IL, USA), a dois
tempos diferentes (60 e 300 s). O grupo experimental do Bis-Silane 300 s, apresentou valores
mais altos em comparacdo com os restantes grupos. Estes resultados devem-se provavelmente
ao facto deste ser um silano ndo hidrolisado. Estes atingem resultados mais elevados de acordo
com outros estudos similares feitos recentemente (Matinlinna & Lung, 2012). O silano nao
hidrolisado, ao contrario dos pré-hidrolisados, € ativado no momento em que ambas as partes
(Parte A e B) s@o misturadas. Com os pré-hidrolisados, uma vez que a hidrélise foi previamente
feita, num espaco temporal incerto, estes podem ter moléculas incapazes de estabelecer a
ligacdo, enfraquecendo a ligagdo a ceramica, o que diminui os valores de resisténcia adesiva
(Matinlinna et al., 2017). No entanto, este resultado contraria as instrucdes do fabricante, que

refere que a aplicacdo do Bis-Silane deve ser efetuada a 30 s.
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Os resultados referidos anteriormente vao de encontro ao estudo de Lee, Chae, Kim &
Kwon (2015), que compararam diferentes investigacdes, concluindo que um maior tempo de
aplicacdo com Bis-Silane, permite completar a hidrélise e aumentar a eficicia da adesdao. Nao
¢ claro o tempo ideal de aplicagdo. O estudo de Rosen (1978) afirma que a hidrdlise € completa
10 minutos ap6s mistura com 0.1% de 4cido acético. Segundo Matinlinna et al. (2004), entre

30 minutos e 2 horas sido suficientes.

O sistema de silanizagdo Monobond Plus (Ivoclar-Vivadent, Schaan, Liechtenstein)
contém, na sua composicdo, o mondmero funcional 10-MDP, cuja funcdo é aumentar a
afinidade entre as superficies adesivas. O mondémero, como explicado anteriormente, contém
um grupo funcional polimerizavel metacrilato, que copolimeriza com a matriz de resina dos
compositos e adesivos, e um grupo fosfato que se liga a 6xidos metélicos (Chen & Suh, 2012).
Devido a estas propriedades, este silano é um primer universal (Lung & Matinlinna, 2013; Zakir
et al., 2016). Este mondémero apresenta uma natureza acidica, pelo referido grupo fosfato
(Fukegawa et al., 2006). A sua natureza acidica permite ao 10-MDP desmineralizar a superficie
dentdria, o que permite teorizar que este poderd conseguir aumentar ainda mais a retengdo

micromecanica, mesmo apds a aplica¢ao de dcido hidrofluoridrico (Wang et al., 2017).

Segundo o estudo de Taira, Sakai, & Sawase (2012), a composi¢ao do silano € um fator
determinante para a resisténcia adesiva. No entanto, a molécula de 10-MDP ndo apresenta
vantagens de aplicacdo em cerdmica que ndo contém silica. O 10-MDP apenas estabelece
ligacdes com 6xido cerdmios de ceramicas vitreas (zirconia e alumina), ndo com ceramica
reforcada por leucite (Zakir et al., 2016). Podemos, no entanto, especular que, devido a esta
capacidade de desmineralizacdo, apesar de ndo se estabelecer uma ligacdo quimica, podera ter-

se formado uma ligacdo micromecénica fortalecida, permitindo a adesao.

Para os tempos de aplicacdo 60s e 300 s, o Monobond Plus ndo apresentou diferengas
estatisticamente significativas. Este resultado indica que o aumento do tempo de hidrolisagdo,
para este silano ndo trouxe qualquer beneficio. Isto vai de encontro com as instrucdes do
fabricante, que recomenda um tempo de aplicacdo de 60 s. Para o grupo ESPE Sil Silane
Coupling Agent (3M ESPE AG, Seefeld, Germany), este similarmente apresenta os melhores
resultados de resisténcia adesiva para o tempo de aplicacdo de 60 s, em comparacdo com 300s.
Este resultado vai contra as instru¢des do fabricante. Este resultado podera dever-se ao facto de
se tratar de um silano pré-hidrolisado, simples, que permitiu, em comparagdo com o Monobond

Plus (Ivoclar-Vivadent, Schaan, Liechtenstein), avaliar se a presenca de 10-MDP melhora os
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resultados. Foi verificado, que de facto, a sua presenca ndo acarreta vantagens. Tal resultado é
confirmado também no estudo de Dimitriadi et al. (2019), em que é comparado um silano pré-
hidrolisado cldssico com primers que cont€tm mondémeros adesivos e silano. Os melhores

resultados foram reportados com o silano tradicional.

Analisando agora o resultado de resisténcia adesiva do grupo ESPE-Sil Silane Coupling
Agent (3M ESPE AG, Seefeld, Germany) a 60 s, fatores como o tipo de 4cido e o pH controlam
a taxa de hidrolisag¢do, que no caso deste silano pode ter sido superior e pode ter piorado a
adesdo no tempo de aplicacdo a 300 s. Caso se comprove que a taxa de hidrolisacdo € superior,
comparando com o Monobond-Plus, este contém mais oligdmeros como resultado da hidrdlise.
Estes oligémeros, comportando-se como lubrificantes na interface, piorando os resultados de
resisténcia adesiva. Por essa razao, € necessario um controlo da hidrolisa¢do deste silano, tal
como do prazo de validade do produto. Os sistemas de um frasco, sendo pré-hidrolisados, ndao
podem ser utilizados por um longo periodo de tempo pois apds hidrolisadas, as moléculas de
silano tém tendéncia para formar os oligdmeros no interior da embalagem, tornando-a

inutilizavel (Carvalho et al., 2015; Alex, 2014; Matinlinna et al., 2017).

Ambos os agentes de silanizacdo pré-hidrolisados demonstram resultados piores em
relacdo ao ndo-hidrolisado. Os silanos pré-hidrolisados t€m um tempo de vida mais curto, € a
sua utilizacdo ndo deve exceder esse periodo. Segundo Chen et al., (2019), a aplicacdo tardia
de silano resulta em resultados de resisténcia adesiva inferiores, o que vai de acordo aos

resultados obtidos neste presente estudo.

Comparando os agentes de silanizacio Monobond Plus e ESPE Sil Silane Coupling
Agent, para a aplicacdo por um tempo de 300 s, ndo se verificaram diferencas estatisticamente
significativas. Isto confirma o que foi referido anteriormente e vai de encontro ao estudo de
Cardenas et al. (2016). Para os 60 s, ndo se verificaram diferengas estatisticamente significativas

entre 0s grupos experimentais.

Este estudo apresentou grandes desvios-padrdo, que podem ser explicados pela
contabilizacdo das falhas pré-teste. Estas falhas foram contabilizadas com o valor 0, que gerou
uma discrepancia. A falta de experiéncia e sensibilidade do operador também foram um fator.
Segundo Franz et al. (2018), a experiéncia do operador estd diretamente relacionada com os
resultados de resisténcia adesiva. O estudo afirma que o operador deve conhecer o protocolo e

ser experiente. Tem de ser considerada também a sensibilidade de cada passo e material
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utilizado. Quanto maior a sensibilidade e experiéncia do operador, maiores os resultados de

resisténcia adesiva.

Relativamente ao tipo de falhas obtidas, a predominancia foi de falhas adesivas, como
¢ comum no teste de microtracdo (Armstrong et al., 2010). As falhas pré-teste foram
contabilizadas com valores estabelecidos (Armstrong et al., 2017). Nao ocorreu uma maior
predominancia de falhas coesivas nos grupos testados. No entanto, as falhas coesivas que
ocorreram, nao foram contabilizadas para as médias. Estas nao sdo demonstrativas da
verdadeira resisténcia adesiva da interface cerdmica-resina, mas sim da ceramica ou da resina

apenas (Scherrer et al., 2010).

Existem lacunas na evidéncia cientifica, em relacao ao tempo de hidrolisacdo do agente
de silanizagdo. Para a ceramica vitrea reforcada por leucite, existe evidéncia que confirma que
um tempo de ativacdo prolongado € benéfico para a resisténcia adesiva na interface ceramica-
leucite (Chae, Kim & Kwon, 2015). No entanto, este estudo de Chae e colaboradores foi
efetuado apenas com silanos ndo-hidrolisados. Sao necessdrios mais estudos que avaliem o
tempo de aplicacdo ideal para os silanos pré-hidrolisados, e qual o verdadeiro papel do 10-MDP

em ceramicas sem ser solidos policristalinos como a zircénia.

E fundamental que o clinico tenha sentido critico para a escolha do agente de
silanizagdo, e que conheca as condi¢des ideias sobre as quais este deva ser aplicado. O estudo
realizado e estudos anteriores (Almiro, 2017) comprovam que a escolha do tipo de agente de
silanizagdo é, de facto, o fator com maior relevancia para os resultados de resisténcia adesiva
da unido ceramica-resina. No entanto, um tempo especifico para cada agente de silanizacao

também € relevante.
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VII. Conclusao

Com o presente estudo e respetivas limitagdes associadas pode concluir-se que:

A preparacdo adesiva da ceramica vitrea reforcada por leucite CAD/CAM com o agente de
silaniza¢do comercial Bis-Silane, por 300 s, foi o grupo que apresentou os melhores resultados
de resisténcia adesiva. Para o tempo de aplicag¢do de 60 s, ndo houve diferencas estatisticamente
significativas, entre o Bis-Silane, ESPE-Sil e Monobond-Plus. Para um aumento do tempo de
aplicacdo (300 s), os resultados uTBS do Bis-Silane melhoraram, ao contrdrio do Monobond-

Plus e ESPE-Sil.

Infere-se assim que o tipo de agente de silanizagdo utilizado, em leucite CAD/CAM teve
influéncia significativa nos resultados, como fator isolado, enquanto que o tempo de aplicagao,
ndo. A interagdo entre os fatores tempo e silano foi significativa para os resultados de resisténcia

adesiva.

Relevancia Clinica

Um procedimento restaurador, direto ou indireto, assenta num protocolo adesivo correto
e padronizado. A ceramica vitrea ndo € capaz de estabelecer uma ligacdo direta a estrutura
dentdria, portanto o procedimento adesivo também difere. Tém sido estudadas em profundidade

todas as etapas do protocolo adesivo, e a eficdcia da sua variagao.

O agente de silanizacdo comercial utilizado, o seu tempo de aplicacdo e aquecimento
sdo varidveis que continuam a ser alvo de investigacdo. Tendo em conta a oferta de materiais

disponivel, € importante conhecer os ditos materiais, € qual a sua correta utilizacdo, para

obtermos um bom resultado clinico a longo prazo.

A investigacdo tem sempre como objetivo melhorar a pratica clinica. O tempo de
aplicacdo do agente de silanizacdo e o agente em causa, que foi alvo deste estudo, permitiu
elucidar o clinico sobre qual a melhor estratégia para ceramica reforcada por leucite
CAD/CAM, comprovando que a escolha do agente de silanizacdo, e a sua intera¢cdo com o
tempo utilizado, t€ém influéncia direta sobre a resisténcia adesiva da unido destes dois

substratos.
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Perspetivas Futuras

A preparacao correta da superficie a restaurar, neste caso da ceramica (vitrea refor¢ada
por leucite), exige um protocolo otimizado, que produzird os melhores resultados de resisténcia
adesiva. Este protocolo permitird também a reprodutibilidade futura das técnicas. No entanto,
s30 necessarios mais estudos para a obtencdo de uma técnica padronizada que apresentard os

melhores resultados. Para investigacdes futuras, podera ser considerado:

Avaliagdo da resisténcia adesiva entre uma ceramica vitrea e o agente de cimentacao,
quando aplicado um agente de silanizagdo pré-hidrolisado com 10-MDP, e um sem 10-MDP da
mesma marca comercial, para servir de controlo perfeito. Avaliacdo da interacdo quimica do
mondmero com a superficie da ceramica através de técnicas de espectroscopia vibracional como

Espectroscopia de Infravermelhos ou Espectroscopia de Raman.

Avaliagdo do grau de conversao do agente de cimenta¢@o na interface ceramica-resina,

quando aplicado diferentes agentes e protocolos de silanizagcdo

Avaliagdo da resisténcia adesiva entre uma ceramica vitrea e o agente de cimentacao,
quando aplicado diferentes agentes de silanizacdo comerciais, variando o tratamento térmico

(“SIM” ou “NAO”) comparando com a alternativa de evaporacio a temperatura ambiente.
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