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Resumo

Objetivo: Avaliar, in vitro, a resisténcia adesiva da interface ceramica-resina
(ceramica feldspatica), em resposta a diferentes agentes de silanizagdo e diferentes
tempos de aplicacdo dos mesmos.

Materiais e métodos: Trés blocos de ceramica feldspatica, retangulares,
VITABLOCS® Mark II foram divididos em duas partes iguais, obtendo-se um total 6
amostras, aleatoriamente divididas em 3 grupos. Para cada um desses 3 grupos foi
selecionado um silano diferente: G1 Bis-Silane (Bisco, Schaumburg, IL, USA); G2 ESPE
Sil Silane Coupling Agent (3M ESPE AG, Seefeld, Germany) e G3 Monobond Plus
(Ivoclar-Vivadent, Schaan, Liechtenstein) e dois tempos de aplicagdo do mesmo: T1
(60s) ou T2 (300s). Foi efetuado o condicionamento das amostras (acido hidrofluoridrico,
descontaminagdo, 4acido ortofosférico e banho de ultrassons). De seguida foi realizada a
silanizacdo, aquecimento, aplicagdo o adesivo e incrementacdo e fotopolimerizagdo da
resina composta. As amostras foram seccionadas em micro spécimens (1+0,2mm?) e
testadas em tracao (0,5mm/min), até ocorrer a sua fratura. Os resultados de resisténcia
adesiva obtidos, foram analisados com recurso aos testes ANOVA two-way, a um nivel
de significancia de 5% (SPSS24.0).

Resultados: Enquanto fatores isolados, tanto o tipo de silano (p<0,001;
n%*=0,076), como o tempo de aplicagdo do mesmo (p=0,001; 1?=0,043), tiveram
influéncia estatisticamente significativa nos valores de resisténcia adesiva. A interacao
dos dois fatores também apresentou influéncia estatisticamente significativa (p=0,001;
n%=0,053). Para o tempo de aplicagdo de 60s e de 300s, 0 Monobond Plus (17,7 + 8,87
MPa) apresentou os melhores valores de resisténcia adesiva.

Conclusao: O agente de silanizacdo, o tempo de condicionamento da superficie
ceramica e a interacao entre estes dois fatores, tém influéncia na resisténcia adesiva entre
a resina composta e a ceramica feldspatica. O tipo de silano é a varidvel com maior

influéncia nos valores de resisténcia adesiva.

Palavras-chave: Resisténcia adesiva, silano, ceramica feldspatica, resina

composta.






Abstract

Objectives: To assess, in vitro, the bond strength of the ceramic (feldspathic
ceramic)-resin adhesive interface, in response to different commercial silane coupling
agents and different application times.

Materials and Methods: Three feldspathic reinforced glass ceramic blocks,
rectangular, VITABLOCS® Mark II were divided into two equal parts using a hard tissue
microtome Accutom-50 (Struers A/S, Ballerup, Denmark). Of the samples obtained, 6
were divided into 3 groups according to the silane used: G1 BIS-Silane (Bisco,
Schaumburg, IL, USA); G2 ESPE Sil Silane Coupling Agent (3M ESPE AG, Seefeld,
Germany); G3 Monobond Plus (Ivoclar-Vivadent, Schaan, Liechtenstein). Each one was
then divided into two subgroups, according to the application time: T1 (60s) or T2 (300s).
The samples were conditioned (hydrofluoridic acid, decontamination, orthophosphoric
acid and ultrasonic bath). Then, the silanization, heating, adhesive application, the resin
adhesion and the light curing of the samples were carried out. The samples were all
sectioned into micro specimens (1+0.2mm?) and tested in tension (0.5mm/min), until they
fractured. Data were treated using a two-way ANOVA test at a significance level of 5%
(SPSS24.0).

Results: As an isolated factor, the silane type (p <0.001, n? = 0.076) and its
application time (p = 0.001; n?> = 0.043) had a statistically significant influence on bond
strength values. The interaction of the two factors also had a statistically significant
influence (p=0.001, 2 =0.053). For the application time of 60s and 300s, the Monobond
Plus (17.7 £ 8.87 MPa) had the highest bond strength value.

Conclusion: The silane coupling agent, the application time, and the interaction
between these two factors, have an influence on the bond strength between the composite
resin and the feldspathic ceramic. The silane type is the variable with the greatest

influence on the bond strength values.

Key words: Bond strength, silane coupling agents, feldspathic ceramic, resin

composite.
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Introdugdo

I. INTRODUCAO

1. Restauracoes adesivas indiretas

Uma restauracdo indireta ¢ definida como um tipo de restauracdo que ¢
fabricada fora da cavidade oral, quer em laboratério, quer através de um sistema de
Computer Aided Design/Computer Aided Manufactoring (CAD/CAM) (Angeletaki,
Gkogkos, Papazoglou, & Kloukos, 2016; Heymann, Swift, Ritter, & Sturdevant, 2013).
A utilizagdo e a procura pela realizacdo de restauracdes indiretas tem vindo a aumentar
significativamente, principalmente devido a evolugdo tecnoldgica existente nos dias de
hoje, assim como o aumento da procura pela estética dentaria perfeita. De entre as
inimeras restauragdes indiretas existentes nos dias de hoje podemos enumerar os onlays,
inlays, overlays, coroas, facetas, jackets, fragmentos, entre outros (Felden, Schmalz,

Federlin, & Hiller, 1998; Fuzzi & Rappelli, 1998; Schulz, Johansson, & Arvidson, 2003).

Comparativamente com as restauragdes diretas, as restauragdes indiretas,
principalmente em ceramica, exigem uma planificacdo bastante mais minuciosa e
extensa. O seu custo ¢ mais elevado, mas em contrapartida permitem obter uma estética
e longevidade superior. E, por isso, necessério avaliar os resultados obtidos para que haja
ou ndo evidéncia das vantagens de se utilizar as restauragdes indiretas em detrimento das

restauracdes diretas (Rebello de Sampaio, Sesma, Ozcan, Morimoto, & Braga, 2016).

Nas restauragdes indiretas, a resisténcia mecanica ¢ um fator crucial para a sua
longevidade e integridade, sendo que existem cada vez mais materiais disponiveis que
proporcionam resultados bastante eficazes a longo prazo (Pol & Kalk, 2011; Thordrup,

Isidor & Horsted-Bindslev, 2006).

1.1. Ceramicas Dentarias

Nos dias de hoje, as ceramicas sao bastantes utilizadas em restauragdes indiretas
em Medicina Dentaria, devido a sua alta biocompatibilidade e estética. As suas diversas

propriedades, de acordo com Magne (2006), destacam este material como sendo o
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Influencia de diferentes protocolos de silanizagdo na resisténcia adesiva entre ceramica vitrea refor¢ada por
feldspato e resina composta comercial

substituto mais aproximado ao esmalte, tornando-as numa restauracdo biomimética.

Contudo, o sucesso clinico das mesmas ¢ variavel (Li, Chow, & Matinlinna, 2014).

Quanto a sua composi¢ao quimica, as ceramicas sao constituidas maioritariamente
por silicio (Si) e apresentam-se comummente sob a forma de silica (didéxido de silicio),
Si02, ou outros silicatos. Estes silicatos, por sua vez, sdo constituidos por tetraedros de

silicio (Si04) (Li et al., 2014).

As ceramicas apresentam estrutura cristalina e podem ter ligagdes idnicas ou
covalentes entre os seus atomos, sendo materiais bastante frageis e que fraturam
facilmente quando sujeitas a forgas de flexdao ou tensdo. Contudo, sdo resistentes no que

toca a forgas de compressao (Giordano & McLaren, 2014).

Os materiais ceramicos de alta resisténcia, tais como a alumina e a zirconia, foram
desenvolvidos no sentido de eliminar estruturas de liga metalica. As restauragdes sio
assim constituidas exclusivamente por ceramica, melhorando as propriedades oticas,

fisicas e biologicas (Blatz, Vonderheide, & Conejo, 2017).

De acordo com Giordano & McLaren (2014), as ceramicas podem ser divididas
segundo varias classificagdes sendo que quanto a sua microestrutura (quantidade e tipo
de fase cristalina e composicao vitrea), (Figura 1), estas podem ser classificadas em 4
categorias;

e Na primeira categoria inserem-se as ceramicas a base de vidro (contendo
principalmente silica).

e Na segunda categoria inserem-se as ceramicas a base de vidro (também
contendo principalmente silica) mas com preenchimentos geralmente
cristalinos (tipicamente leucite ou vidro de alta fusao).

e Na terceira categoria estdo inseridas ceramicas a base de cristais
preenchidos por vidro (principalmente contendo alumina).

e E por fim, na quarta categoria, estdo presentes ceramicas a base de

componentes s6lidos policristalinos, tais como a alumina e a zirconia

As ceramicas podem ainda ser classificadas quanto a sua técnica de

processamento, podendo dividir-se em cerdmicas a base de vidro fabricadas com
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Introdugdo

pd/liquido, em blocos maquinaveis ou prensaveis de sistemas a base de vidro ou em
ceramicas processadas por CAD/CAM, principalmente cristalinas, constituidas

essencialmente por alumina ou zircénia (Giordano & McLaren, 2014).
Outros dois tipos de classificacdo de ceramicas relacionam-se com a opacidade

das mesmas (podendo ser classificadas num extremo como translicidas e no extremo

oposto como opacas) e com a sua aplicabilidade clinica (Giordano & McLaren, 2014).

Ceramica Feldspatica

Ceramicas Vitreas

Bl Cerdmicas Vitreas

Matriz Vitrea
Translucidez
Solido Policristalino Acido-Sensiveis
Acido Resistentes Ceramica Vitrea

Opacidade

Matriz Cristalina

Cerdmicas a base de

s6lidos policristalinos

Zirconia

Figura 1 - Esquema ilustrativo da classificagdo das ceramicas e das caracteristicas de cada grupo.

De entre os varios tipos de ceramicas utilizadas em Medicina Dentaria, as
feldspaticas sdo as mais utilizadas em zonas anteriores, sobretudo devido a sua excelente
estética e biomimetismo com a estrutura dentaria natural. A sua adesdo a superficie
dentaria implica a realizag@o de varios métodos, como a abrasdo com particulas de ar (50
um Al203), o condicionamento com acido hidrofluoridrico (HF) e utilizagdo de um
agente de silaniza¢do que € usado para aderir materiais distintos (Li et al., 2014). Este

tema sera abordado de seguida.
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Influencia de diferentes protocolos de silanizagdo na resisténcia adesiva entre ceramica vitrea refor¢ada por
feldspato e resina composta comercial

O processo de escolha de uma cerdmica ¢ algo complexo devido a grande
variedade existente nos dias de hoje. Por esta razdo, ¢ bastante util a criacdo de
classificagdes que permitam agrupar € organizar as ceramicas consoante as suas
caracteristicas, permitindo ao clinico escolher aquela que mais se adeque a cada paciente.
Existem diversas classificagdes de ceramicas sendo que uma delas subdivide-as ainda em
ceramicas de matriz vitrea, ceramicas policristalinas e ainda ceramicas de matriz de resina

(Gracis, Thompson, Ferencz, Silva, & Bonfante, 2016).

1.1.1. Ceramicas de matriz vitrea

O predominio de uma matriz vitrea nas cerdmicas dentarias permite um
biomimetismo bastante elevado tanto do esmalte como da dentina de dentes naturais. Esta
matriz vitrea resulta principalmente de um mineral denominado feldspato e ¢ constituida
essencialmente por silica e alumina. Nas cerdmicas de matriz vitrea inserem-se as
ceramicas feldspaticas, sintéticas e infiltradas por vidro. Este tipo de cerdmicas tém como
vantagem as excelentes propriedades que apresentam e como desvantagens a baixa
resisténcia a flexdo, que anda na ordem dos 60-70 MPa e a também reduzida tenacidade
a fratura, tornando-as suscetiveis a falhas (Giordano & McLaren, 2014; Kelly & Benetti,

2011; Moravej-Salehi et al., 2016).

1.1.1.1. Ceramicas feldspaticas

As ceramicas feldspaticas sdo constituidas essencialmente por quartzo, caulinita
e feldspato natural (que ¢ uma associagdo de aluminossilicatos de potassio e sddio). A
formagao de cristais de feldspato na fase cristalina da formagao deste tipo de material, vai
levar a uma maior resisténcia do mesmo. Isto, aliado a excelentes caracteristicas estéticas,
vai permitir a sua utilizagdo deste material em facetas dentérias, sobretudo na regido
anterior, tal como se encontra demonstrado na Figura 2. Estdo ainda indicadas em inlays,
onlays e coroas unitarias no sector anterior e posteriores. Nos dentes posteriores estao
indicadas sobretudo em pré-molares, visto que a probabilidade de fratura ¢ semelhante a

de pré-molares naturais (Gracis et al., 2016); Li et al., 2014).
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Introdugdo

Figura 2 - Facetas de ceramica feldspatica (Federizzi et al., 2016).

De entre as marcas comerciais de ceramica feldspatica destaca-se a Vitablocs
Mark II (Vita Zahnfabrik), bastante utilizada na produgdo de onlay, inlays, facetas e
coroas através de sistemas CAD-CAM. Esta apresenta blocos cerdmicos com uma
estrutura feldspatica bastante favoravel (Venturini, Prochnow, May, Kleverlaan, &
Valandro, 2018). Para além da Vitablocs Mark II (Vita Zahnfabrik), também existem
outras marcas de ceramicas feldspaticas no mercado, tais como a IPS Empress Esthetic
(Ivoclar Vivadent), IPS Empress CAD (Ivoclar Vivadent), IPS Classic (Ivoclar
Vivadent), Vitadur (Vident) ou por exemplo a Vita VMK 68 (Vident) (Gracis et al,,
2016).

1.1.1.2. Ceramicas sintéticas

O surgimento das cerdmicas sintéticas esta relacionado com existéncia limitada
de recursos naturais e das limitagcdes a que estes estdo relacionadas. Os materiais
sintéticos ceramicos tém uma composi¢do bastante semelhante entre si, sendo que a
presencga de 6xido de potassio, dioxido de silica, 6xido de aluminio e 6xido de sodio €
normalmente comum a todos eles. Existem varios tipos de cerdmicas sintéticas
nomeadamente as ceramicas de dissilicato de litio, as cerdmicas reforgadas por leucite e
ainda as ceramicas reforcadas por fluoroapatite. A fase vitrea destas ceramicas pode ser
combinada com uma fase cristalina de cristais de apatite, para além da leucite,
promovendo um melhoramento das propriedades mecanicas e uma compatibilidade de
expansdo térmica com metais. A distribui¢do e o tamanho dos seus cristais vao depender

do processamento e composi¢do do vidro de base e ainda do tratamento térmico a que
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vao ser sujeitos posteriormente. Todo este processo permite a criagdo de materiais com
as dimensoes exatas pretendidas, exibindo propriedades Oticas excelentes, assim como
uma estrutura homogénea e boas propriedades mecanicas. A leucite ¢ criada nas
ceramicas através do aumento do teor de o6xido de potassio (K2O) do vidro
aluminosilicatado. Os cristais de dissilicato de litio sdo produzidos através da adigdo de
oxido de litio (Li2O) ao vidro aluminosilicatado (Bonfante et al., 2016; Giordano &

McLaren, 2014; Kapusevska et al., 2018).

1.1.1.2.1. Ceramicas de dissilicato de litio

As ceramicas de dissilicato de litio tais como o IPS e.max CAD da Ivoclar
Vivadent, tém vindo a ter uma grande utiliza¢do devido as suas excelentes propriedades
mecanicas como uma alta versatilidade, boa resisténcia e elevada translucidez. Este tipo
de ceramicas tem uma estética bastante aceitavel, assim como um comportamento
bastante positivo no que toca a resisténcia quimica e a abrasdo. Hoje em dia, este ¢ o gold
standard aquando da utilizac¢ao de coroas totais em dentes anteriores e posteriores, inlays,
onlays e ainda em facetas. A sua longevidade esta também consolidada na literatura como
sendo muito favoravel em comparacdo com as alternativas (Elsaka & Elnaghy, 2016;

Pieger, Salman, & Bidra, 2014).

O processo de fabrico das ceramicas de dissilicato de litio pode ser realizado
através da prensagem a calor, através do sistema de adi¢do de pd/liquido, ou através de
um sistema CAD/CAM que pode ser através de remocdo subtrativa do material em

excesso (fresagem), ou aditiva (Elsaka & Elnaghy, 2016; Giordano & McLaren, 2014).

A fratura de facetas tem sido bastante reduzida aquando da utilizagdo de ceramicas
de dissilicato de litio como coroas monoliticas, sendo por isso esta uma excelente opcao

(Coelho et al., 2019).
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1.1.1.2.2. Ceramicas reforcadas por leucite

As ceramicas de matriz vitrea refor¢ada por leucite t€ém sido bastante utilizadas
também devido as suas boas propriedades mecanicas, aliadas as dticas. Apresentam uma
resisténcia consideravel devido ao refor¢o da leucite e propriedades estéticas excelentes
devido a sua elevada translucidez. Este tipo de ceramicas tem indicagdo para facetas,
coroas totais em dentes anteriores e posteriores e ainda como ceramica de recobrimento

(Bonfante et al., 2016; Keshvad et al., 2011; Turgut, Bagis, & Ayaz, 2014).

1.1.1.3. Ceramicas infiltradas por vidro

A producao de ceramicas infiltradas por vidro tem como objetivo melhorar certas
caracteristicas das ceramicas tradicionais como a resisténcia a fratura e a tenacidade a
fratura. A confecao deste tipo de ceramicas consiste numa interpenetracao de 2 fases: a
fase de alumina (porosa), que contém uma matriz de 6xido de aluminio e uma fase vitrea
que ¢ constituida essencialmente por 6xido de lantanio. A infiltragao de vidro na alumina
aumenta a resisténcia a fratura da ceramica (Bonfante et al., 2016; Gomes, Assungao,

Rocha, & Santos, 2008).

Este tipo de ceramicas tem vindo a ser pouco utilizada devido a crescente
utilizagdo das ceramicas de zirconia e dissilicato de litio (sobretudo as fabricadas através

do sistema CAD/CAM) (Gracis et al., 2016).

1.1.2. Ceramicas policristalinas

As ceramicas policristalinas, tais como a alumina e a zirconia, sdo constituidas
por uma estrutura cristalina de graos finos que permite que estas tenham uma elevada
resisténcia e tenacidade a fratura. Contudo, este tipo de ceramicas tende a ter uma
reduzida translucidez devido a densidade da sua estrutura cristalina sendo, por isso,

bastante opacas. (Gracis et al., 2016).

As ceramicas de alumina, como o Procera AllCeram (Nobel Biocare, Suécia),

sdo quase na sua totalidade constituidas por 6xido de aluminio. Apresentam uma dureza
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bastante elevada (cerca de 600MPa) e uma resisténcia consideravelmente alta. No
entanto, estas ceramicas apresentam alguma vulnerabilidade a macro-fraturas devido ao
seu elevado moédulo de elasticidade. As ceramicas de zirconia apresentam na sua
constituicdo cristais de zirconia tetragonais. S3o formadas por materiais monoliticos,

essencialmente na fase estabilizada (Silva et al., 2017) .

As ceramicas de zirconia estdo indicadas em restauragdes de cobertura parcial,
em coroas totais de dentes anteriores e posteriores, em proteses parciais fixas e em pilares

de implantes (Gracis et al., 2016).

1.1.3. Ceramicas com matriz de resina

As ceramicas de matriz de resina contém uma matriz organica que possui
particulas de cerdmica no seu interior. Este tipo de cerdmicas sdo constituidas
essencialmente por compostos inorganicos (mais de 50% da sua constitui¢cdo) e ainda por
uma pequena por¢do de compostos organicos, nomeadamente polimeros (Gracis et al.,

2016).

Este tipo de ceramicas foi produzido de modo a combinar as vantajosas
caracteristicas fisicas e mecanicas da ceramica e melhorar as propriedades de flexdo e
baixa abrasividade, caracteristicas das resinas compostas. Foram também criadas de
modo a se obter um material facil de fresar e ajustar, que seja de simples reparagdo e
ainda biomimético em relacdo a dentina (Celik et al., 2018; Bonfante et al., 2016). As
resinas nanoceramicas (Lava Ultimate; 3M ESPE, MN), as ceramicas hibridas infiltradas
com polimeros - Enamic (Vita) e as ceramicas hibridas flexiveis como o Cerasmart (GC
Corporation) sdo exemplos de cerdmicas com matriz de resina fabricadas através do

sistema CAD/CAM (Celik et al., 2018).

As ceramicas de matriz de resina estdo indicadas em inlays, onlays, coroas de
dentes anteriores e posteriores e ainda em coroas implanto-suportadas (Kapusevska et al.,

2018).
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1.2. Computer-aided design/Computer-aided manufacturing

(CAD/CAM)

As técnicas computadorizadas evoluiram muito tecnologicamente ¢ a sua
utilizagdo ¢ cada vez mais comum e diversificada (Peumans, Valjakova, Munck,
Mishevska & Meerbeek, 2016). Devido a isto, as ceramicas utilizadas em Medicina
Dentaria podem hoje ser fabricadas em laboratdrio por um ceramista (método tradicional)
ou por tecnologia computadorizada (Li et al., 2014).

Portanto, devido a imprevisibilidade, sensibilidade e¢ demora dos métodos
tradicionais de fabrico das ceramicas, surgiu a necessidade de criacdo do sistema
Computer-aided design/Computer-aided manufacturing (CAD/CAM). Este ¢ uma boa
alternativa a estes métodos tradicionais, facilitando o trabalho do médico dentista e do

laboratoério (Li et al., 2014).

O sistema CAD/CAM ¢ um método que permite a planificagdo de um caso em
3D. O método de fabrico através da tecnologia CAD/CAM ¢ mais rapido, tecnicamente
¢ mais eficaz e menos propicio a erros, ndo depende da experiéncia de um clinico e
apresenta um resultado final mais previsivel. O sistema CAD/CAM consiste na
planificagdo e design da restauragdo no computado/scanner e posterior fabrico do bloco
na fresadora (Figura 3) (Li et al., 2014; Peumans et al., 2016; Mainjot, Dupont, Oudkerk,
Dewael, & Sadoun, 2016; Papadiochou & Pissiotis, 2018).

Toda esta evolugdo que estd a ocorrer nos dias de hoje relativamente a estes
sistemas CAD/CAM ¢ acompanhada de uma evolu¢ao a nivel dos materiais restauradores
compativeis com este sistema. Os materiais mais desenvolvidos e comercializados sdo as
resinas acrilicas, as resinas compostas e sobretudo as ceramicas (Awada & Nathanson,

2015).

O desenvolvimento estético das restauragdes em ceramicas tem melhorado
bastante com o avanco da tecnologia CAD/CAM. Intensas pesquisas continuam a ser
realizadas de modo a promover um aumento da resisténcia, da estética, da precisao e da

capacidade de adesdo a substratos dentarios (Li et al., 2014).
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Figura 3 - Maquina de Fresagem Sirona (Fotografia cedida pelo Dr. Jodo Rua).

Os sistemas CAD/CAM podem ser laboratoriais ou de consultorio, sendo que os
laboratoriais ainda se podem subdividir em laboratoriais CAD/CAM, em que o
laboratorio possui tanto o scanner com a fresadora, laboratoriais CAD em que o
laboratorio possui apenas a o scanner e laboratoriais CAM, em que o laboratério possui

apenas a fresadora (Alghazzawi, 2016).

A forma de trabalho dos médicos dentistas e técnicos tem sofrido algumas
mudangas que acompanham o desenvolvimento da tecnologia em Medicina Dentéria,
mais concretamente na produg¢do de novas microestruturas para materiais ceramicos
utilizados em restaurag¢des indiretas. Esta evolugdo € benéfica tanto para o clinico como
para o paciente, pois a quantidade e a qualidade dos tratamentos ¢ cada vez melhor, mais

previsivel e mais eficaz (Silva et al., 2017).

Os blocos contemporaneos mais utilizados nestes sistemas CAD/CAM sdo de
ceramica de vidro, que pode ser ceramica feldspatica, ceramica de vidro refor¢ada por
leucite, ceramica de vidro de dissilicato de litio e ceramica de silicato de litio reforgada

com zirconio (Peumans et al, 2016).

2. Adesao

Para que haja uma adesdo ao substrato estdvel e consistente, existem certos
fatores, tais como uma boa anatomia da cerdmica e uma forte adesdo quimica que devem

estar presentes (Bruzi, Carvalho, Giannini, Maia, & Magne, 2018).
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Uma alta retengdo mecanica, a preven¢ao de fendmenos de microinfiltragdo e
uma excelente adaptacdo marginal, sdo caracteristicas essenciais para uma adesdo
resiliente e duradoura. Esta adesdo ¢ crucial no processo de colocagdo de restauragdes
indiretas tais como onlays, coroas ou facetas. Outro fator que ¢ influenciado pela adesao
¢ a resisténcia a fratura do dente restaurado ¢ da restauracdo associada a esse mesmo
dente. Quanto melhor a adesdo, também maior é a resisténcia destes dois elementos

(Cardenas et al., 2017; Lyann et al., 2018).

Para que haja uma ligagao forte e estdvel entre o cimento de resina e o material
restaurador, é necessario tanto a existéncia de uma ligagdo micromecanica como quimica

(Luthra & Kaur, 2016).

Um elo estavel e duradouro, entre o material dentdrio e o dente, que permita
uma continuidade entre ambos, obtém-se através de uma resisténcia adesiva forte,
permitindo assim o sucesso clinico das restauracdes totalmente em cerdmica, em

particular em ceramicas vitreas (Benetti et al., 2019).

2.1. Tratamentos da superficie de ceramicas dentarias

Uma das etapas mais importantes do tratamento dentdrio com materiais
restauradores indiretos ¢ o tratamento da superficie desses mesmos materiais, uma vez
que estes (nomeadamente a ceramica) nao t€m capacidade, por si s, para aderir ao dente.
Por esta razdo, beneficiam de pré-tratamentos fisicos ou quimicos que aumentam a sua

recetividade ao substrato (Matinlinna, Lung, & Tsoi, 2018).

2.1.1. Jateamento da superficie com 6xido de aluminio

A utilizag@o de um jato de 6xido de aluminio € um dos tratamentos de superficie
mais utilizados nos dias de hoje (Benetti, Papia & Matinlinna, 2019). As particulas com
cerca de 50-110 um sdo jateadas durante 10-15 s a uma pressdo de 380 kPa,
perpendicularmente e a uma distancia de cerca de 1 cm. Isto vai permitir a remogao de
qualquer detrito presente sobre a superficie € o aumenta da rugosidade da mesma. Ao

aumentar a rugosidade, vai aumentar também a retencdo, facilitando uma adesdo

25



Influencia de diferentes protocolos de silanizagdo na resisténcia adesiva entre ceramica vitrea refor¢ada por
feldspato e resina composta comercial

micromecanica. Estas particulas, apds a silanizagdo, vao-se ligar ao silano e formar
ligagdes hidroliticamente instdveis (Lung & Matinlinna, 2012; Matinlinna & Vallittu,
2007; Matinlinna, Lung, & Tsoi, 2018).

2.1.2. Jateamento com oOxido de aluminio revestido por silica

triboquimico

Existe uma variante do jateamento com Oxido de aluminio tradicional que
consiste nas mesmas particulas revestidas por silica. Este procedimento ¢ comumente
utilizado no jateamento a cerdmica e resina composta (citagdo). O jateamento contra o
substrato vai promover um aumento significativo da temperatura e consequentemente vai
derrete microscopicamente a superficie, permitindo a integracdo da silica na ceramica.
Ou seja, as particulas de 6xido de aluminio vao funcionar como um meio transporte da
silica. Todo este processo vai promover uma ligagdo micromecanica a resina composta e
uma ligagdo entre a silica e a resina através de um agente de silanizagdo que ¢ colocado
posteriormente. Este processo promove portanto a adesdo quimica e micromecanica entre
a ceramica e o substrato final (Luthra & Kaur, 2016; Matinlinna & Vallittu, 2007;
Matinlinna et al., 2018).

2.1.3. Tratamento quimico por acidos e bases

Os grupos hidroxilo presentes na superficie das ceramicas vao aumentar de
densidade aquando do tratamento da superficie com acido hidrofluoridrico. Com o
aumento da densidade dos grupos hidroxilo vdo também aumentar as ligagdes entre a
silica e os agentes de silanizagdo (Benetti et al., 2019; Bruzi, Carvalho, Giannini, Maia,
& Magne, 2017; Luthra & Kaur, 2016; Matinlinna & Vallittu, 2007; Matinlinna et al.,
2018).

No tratamento das ceramicas preconiza-se o condicionamento com acido
hidrofluoridrico. A utilizagdo deste acido (com concentragdes entre 5 a 10%), implica
uma reacdo com a silica presente no substrato ceramico, formando 4acido
hexafluorossilicico (H2SiF6). Este, por sua vez, vai dissolver seletivamente a matriz
vitrea da cerdmica, criando microporosidades que aumentam a area e a energia de

superficie da ceramica. Este procedimento aumenta a resisténcia adesiva e cria uma maior
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retengdo resultante das microporosidades (Matinlinna et al., 2018; Luthra & Kaur, 2016;
Matinlinna & Vallittu, 2007; Benetti et al., 2019; Bruzi, Carvalho, Giannini, Maia, &
Magne, 2017).

O 4cido hidrofluoridrico tem um alto poder corrosivo assim como elevada
toxicidade, pelo que tém sido experimentadas varias alternativas tais como acido nitrico,
acido ortofosforico ou acido sulfurico. Para além disso, a utilizagdo deste dcido promove
a deposicao de fluoretos de silica, que tém de ser removidos e descontaminados. Nos
entanto os resultados tém sido sempre inferiores em termos de for¢a adesiva, pelo que a
utilizagdo de acido hidrofluoridrico continua, por enquanto, a ser a melhor opg¢ao

(Matinlinna et al., 2018; Luthra & Kaur, 2016; Benetti et al., 2019).

2.2. Silanizacao

A aplicagdo de um agente de silanizagdo permite aumentar a adesdo entre um
material restaurador e o cimento ou agente de adesdo, através da criacdao de ligacdes
quimicas. Com a sua utilizagdo, atinge-se uma eficacia bastante elevada na promoc¢ao da
adesdo entre as ceramicas e outros materiais restauradores a base de silica (Lung &

Matinlinna, 2012).

Uma forte adesdo entre os substratos dentarios e a ceramica ¢ crucial para o
sucesso para o sucesso ¢ longevidade destas restauragdes. Antes da cimentagdo/adesdo
das ceramicas com conteudo vitreo ao substrato dentario, é necessario realizar o seu
condicionamento com acido hidrofluoridrico. Isto vai permitir a dissolugao da fase vitrea
da ceramica, o que vai aumentar a area de superficie de adesdao e a microrugosidade da
mesma (Cardenas, A M., Siqueira, F., Hass, V., Malaquias, P., Gutierrez, M F., Reis, A.,
Perdigdo, J., Loguercio, 2017).

Os agentes de silanizagdo responsaveis por este processo tém vdrias indicagdes
clinicas, tais como na cimentagdo de facetas ceramicas, de restaura¢des indiretas em
ceramica, metal ou em resinas compostas reforcadas com fibra de vidro (Matinlinna et

al., 2018).
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Os agentes usados na cimentagao convencional ou adesiva ndo tém capacidade de
penetragdo nas superficies irregulares das cerdmicas devido a sua alta viscosidade. Por
esta razdo, os agentes de silanizacdo tém um papel importante na forca de adesdo da
ceramica ao substrato, facilitando também a molhabilidade do substrato (Cardenas, A M.,
Siqueira, F., Hass, V., Malaquias, P., Gutierrez, M F., Reis, A., Perdigdo, J., Loguercio,
2017).

Um dos fatores fundamentais para a adesdo ¢ a formacdo de uma monocamada

funcional de silano na superficie do substrato (Matinlinna et al., 2018).

Para haver a formagdo desta monocamada, pode ser realizado um tratamento
térmico ou a aplicagdo otimizada do silano, de modo a melhorar a estabilidade ¢ a eficacia
da adesdo. Para que haja uma aplicacdo 6tima do silano, é necessario que seja eliminada
agua, alcool e outros solventes, para que haja uma reacdo de condensagdo completa.
Assim formam-se ligacdes de siloxano (Si-O-Si), que vai levar a que haja uma reacgio de
condensagdo e libertacdo de moléculas de 4gua como bioproduto. A superficie ceramica
deixa de ser hidrofilica e torna-se assim hidrofébica. A resina pode assim entrar nos poros
para facilitar a ades@o. Elimina-se o excesso de oligomeros de silano e forma-se entdo a
monocamada de silano, que ¢ também fundamental para a adesdo (Sattabanasuk,
Charnchairerk, Punsukumtana, & Burrow, 2017; Bruzi, Carvalho, Giannini, Maia, &

Magne, 2017).

A silanizagdo envolve uma grande complexidade de processos. As moléculas de
silano s3o compostas por ligagdes Si-C. Os agentes de silanizagdo sdo denominados
trialcoxisilanos. Contém grupos metdxi, OCH3 e uma parte organofuncional que esta

ligada através de moléculas CH2 (Benetti et al., 2019).

Os trialcoxisilanos bi-funcionais podem ligar-se a materiais orgénicos e
inorganicos devido a presenga de um grupo terminal funcional alcéxi numa extremidade
(que se liga aos materiais inorganicos) e um grupo terminal funcional C-C na outra
extremidade (capaz de se copolimerizar com outros monémeros resinosos). Podemos
entdo considerar o silano um mediador que promove uma forte adesdo entre o material

inorgénico e a matriz de resina organica. O grupo funcional organico dos silanos vai-se
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ligar aos grupos funcionais de monémeros de resina dos compostos resinosos,

promovendo uma forte adesdo (Matinlinna et al., 2018).

Em Medicina Dentéria, € bastante comum a utilizagcdo de um agente de silanizagao
denominado 3-metacriloxipropiltrimetoxisilano (MPS). Este necessita de ser ativado
através de uma reacdo denominada hidrolise. Isto tem de ocorrer na presenca de um
catalisador acidico e de agua (Zakir, M., Ashraf, U., Tian, T., Han, A., Qiao, W., Jin, X.,
Zhang, M., Tsoi, J K., Matinlinna, 2016).

Os silanos podem apresentar-se sob a forma pré-hidrolisada, ou seja, ja pré-
ativados num frasco, ou nao hidrolisados, apresentando-se em 2 frascos distintos. Nas
solugdes de silanos pré-hidrolisados, o silano ja se encontra diluido em etanol e também
com a solugdo aquosa de acido acético. Como estes constituintes ja se encontram pré-
dissolvidos, por vezes a solu¢do pode ficar algo turva apds a primeira abertura, nao
podendo ser mais utilizada devido a quantidade excessiva de polimeros e oligdmeros que
se encontram inativos. Por outro lado, pode ser necessario juntar o silano ndo hidrolisado
ao outro componente (que consiste numa jun¢ao de agua, acido acético e etanol) antes da
sua aplicacdo na superficie de adesdo. Assim consegue-se uma hidrolisa¢ao do silano no

momento da utilizagdo (Matinlinna et al., 2018; Zakir et al., 2016).

Existem varios fatores que influenciam o grau de hidrolise de um silano tais como
a sua estrutura molecular, a concentracdo, o pH, a temperatura, a humidade ou o solvente
utilizado, que normalmente € o etanol pois o silano dissolve-se facilmente neste solvente

(Matinlinna et al., 2018).

Ao se adicionar um catalisador 4acido na solugdo de alcool-dgua, vao-se formar
grupos de silanol acidicos, reativos e hidrofilicos, devido a reagao dos grupos alcdxi com
a agua. Ou seja, para a formagdo de silanol é necessario que seja adicionada agua a

solugdo alcoodlica onde se encontram os silanos (Matinlinna & Vallittu, 2007).

O agente de ligagdo do silano hidrofilico contacta com a superficie do substrato
de silica e forma um agregado de siloxano tridimensional hidrofébico. Para haver esta
ligagdo, ¢ imperativo que a superficie do substrato contenha silica, silicatos ou vidro

(Benetti et al., 2019).
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Estes conseguem ter uma maior forg¢a de adesdo ao silano. Esta adesdo deve-se a
formacdo de liga¢des fortes Si-O-Si, que resultam da condensag¢do com grupos hidroxilo

presentes na superficie do substrato (Matinlinna et al., 2018).

Este siloxano vai-se ligar fortemente a silica presente no substrato. Por sua vez,
as ligagdes C-C do silano vao reagir com o cimento de resina composta (Benetti et al.,

2019).

Os oligébmeros de silanol reagem entre si e formam liga¢des de siloxano (-Si-O-
Si), tal como esta demonstrado na Figura 4, quando o silano € depositado numa superficie
inorganica. Por sua vez, estas ligacdes de siloxano interagem com grupos hidroxilo (-OH)
que estdo presentes no substrato rico em silica. Formam-se entdo ligagdes covalentes
simples de carbono C-C entre a superficie do substrato silanizado e o cimento adesivo

(Benetti et al., 2019).

Porcelain or Glass Ceramic

Bonding to Resin ‘J}% CH:s
Composite Cement C|H_ CH:

Figura 4 - Interagio do silano com a silica presente na superficie da ceramica. Os trés circulos vermelhos
identificam as duplas ligagoes de carbonos que vdo copolimerizar com a matriz de resina (adaptado de
Benetti, Papia & Matinlinna, 2019).
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2.3. 10-MDP

Os mondémeros funcionais tém um papel bastante importante na resisténcia
adesiva e na durabilidade da mesma, uma vez que sdo mondmeros capazes de interagirem

com o substrato dentério estabelecendo ligagdes quimicas com a hidroxiapatite.

Hoje em dia, o 10-metacriloiloxidecildihidrogenofosfato (10-MDP) é um dos
monomeros funcionais com maior eficacia em termos de adesdo dentaria, interagdo
quimica e de longevidade clinica. Estas excelentes propriedades devem-se sobretudo a
existéncia de uma estrutura quimica, unica, que contém uma cadeia de carbonos
hidrofobica longa. O mondémero de 10-MDP tem dois grupos funcionais em cada ponta,
um grupo metacrilato terminal e na ponta oposta um grupo fosfato capaz de estabelecer
uma ligagdo i6nica com o calcio em solucdo e presente na hidroxiapatite dos tecidos

mineralizados do dente (De-Paula et al., 2017; Yoshihara et al., 2014).

Tal como ja foi demonstrado em estudos com hidroxiapatite sintética pura, o 10-
MDP tem uma alta afinidade quimica com a mesma, pois 0s mondmeros conseguiram
interagir durante um elevado periodo de tempo, o que ndo acontece clinicamente na sua

auséncia (Yoshihara et al., 2011).

O 10-MDP, por ter um potencial de adesdo elevado e estavel, estd atualmente
presente em diversas marcas de adesivos comerciais. Este permite uma adesdo
micromecanica, uma interagao iénica com a hidroxiapatite e a formagao estavel de sais
de Ca?*, em arranjo de camadas, denominado de nanolayering (Yoshida et al., 2004). O
nanolayering consiste na formacao de camadas de moléculas de 10-MDP, onde os seus
grupos metacrilato estdo de frente um para o outro e os seus grupos funcionais de
hidrogenofosfato estao localizados em extremos opostos um do outro. Os sais de calcio
sdo depositados entre as camadas, mantendo-as juntas (Yoshihara et al., 2011). Este
fendmeno e a sua descri¢cdo ¢ importante na medida em que se cré que esta seja uma das
razdes de estabilidade da interface adesiva que se reporta com o 10-MDP, tal como o
facto de ter um comportamento adesivo superior face aos outros mondémeros funcionais
concorrentes (Feitosa, V P., Yoshihara, K., Sauro, S., Correr., Sobrinho, L., Van
Meerbeek, B., Correr, A B., Ogliari, A O., Watson, T F., Sinhoreti, M A., Ogliari, F A.,
Zanchi, 2014).
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A molécula de 10-MDP tem vindo a ser introduzido nas solugdes de silano, uma
vez que permite aumentar o potencial de ligagdo entre a zirconia e a resina composta. Os
oxidos metalicos ligam-se ao grupo do acido fosférico que se encontram numa parte da
molécula do 10-MDP e os monomeros de resina estabelecem ligagdes duplas com o outro
extremo da molécula de 10-MDP. O objetivo da adicado do monoémero funcional 10-MDP
as solugdes de silano tem entdo como objetivo principal, aumentar o potencial de
interagdo quimica e consequentemente aumentar a resisténcia adesiva (Zakir et al., 2016;

Cardenas et al., 2017; Nagaoka et al., 2017).

Devido a capacidade de autocondicionamento, o 10-MDP promove a formagao
sais de 10-MDP-Ca a partir também do calcio libertado da hidroxiapatite, que fica livre

em solucdo (Yoshihara et al., 2018).

O 10-MDP, através de uma reagdo quimica entre a sua parte hidrofobica e o
colagénio, forma uma adesdo quimica forte e estavel com o dente desmineralizado. E
através da reacdo entre os grupos fosfato ésteres do 10-MDP e os grupos hidroxilo

estabelece-se uma adesdo entre o 10-MDP e o substrato (Benetti et al., 2019).

Num estudo recente, Inokoshi, Poitevin, De Munck, Minakuchi, & Van
Meerbeek, (2014), puderam concluir que o pré-tratamento da zirconia através da abrasdo
com jato de ar de silica, seguido da aplicacdo de um primer que contenha silano/10-MDP,
¢ o melhor protocolo adesivo, provando o seu papel fulcrar na adesdo a ceramica
policristalina (De-Paula et al., 2017). Contudo, o seu papel em cerdmica vitrea ¢
controverso e subinvestigado (Fukegawa et al., 2006; Wang et al., 2017; Yao, Yu, Wang,
Tang, & Huang, 2018).

3. Teste Laboratorial de Adesao em Materiais Dentarios

Segundo com a norma ISO/TS 11405:2015, (“ISO. (2015). Dentistry — Testing
of adhesion to tooth structure. (11405).,” 2015) resisténcia adesiva ¢ definida como a
forca necessaria, por unidade de area, para fraturar a unido através de uma falha ocorrida

na zona da interface adesiva dos dois materiais ou perto dela.
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Introdugdo

Para se avaliar a resisténcia adesiva, devem ser utilizados testes que sejam faceis
de executar e reproduzir e ainda, se possivel, que sejam rapidos. A resisténcia adesiva
pode ser avaliada através de um teste de microtragdo ou macrotragdo, tal como
cisalhamento, tragdo ou push-out, dependendo se a amostra tem Imm? ou menos
(Microtragdo), ou se tem 3mm? ou mais (Macrotragdo) (Ayres et al., 2019; Van Meerbeek

etal., 2010).

Os testes de microtragcdo sdo bastantes importantes na determinagdo da
resisténcia adesiva e no estudo de novas variaveis experimentais. Perceber como ¢ que a
resisténcia adesiva ¢ a distribui¢do de stress durante o teste de microtragao se relacionam,
assim como o comportamento do material em estudo, sdo componentes que devem ser

estudadas e analisadas antes de se estandardizar este tipo de teste (Armstrong et al., 2011).

Neste tipo de teste, as amostras t€m um tamanho bastante mais reduzido que
nos testes de macrotragio, tendo normalmente um tamanho igual ou inferior a Imm?. A
interface adesiva resultante vai ser entdo de dimensdes bastante reduzidas, permitindo
uma distribuicdo mais uniforme das forgas. Isto vai proporcionar uma diminui¢do da
probabilidade de ocorrerem defeitos em zonas criticas aquando da realizagdo das forcas
de teste, havendo sobretudo fraturas adesivas. Outro aspeto bastante positivo € o facto de
ser possivel a preparacao de um numero elevado de microespécimens com apenas uma

unica amostra inicial (Armstrong et al., 2010; Armstrong et al., 2017; Ayres et al., 2019).

Algumas das desvantagens do teste de microtracdo sdo a dificuldade em
produzir amostras geometricamente iguais e a fragilidade das mesmas devido a pequena

dimensdo que apresentam (Sirisha, Rambabu, Ravishankar, & Ravikumar, 2014).

Para se efetuar o calculo da forca adesiva € necessario dividir a forca aplicada
no momento da fratura da amostra pela area da superficie da interfase adesiva da mesma.
Ou seja, quanto maior for a forca aplicada no momento da fratura para uma mesma area

de superficie adesiva, maior ¢ a for¢a adesiva de um material (Ayres et al., 2019).
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II. Objetivos do Estudo

Com esta investigagao estabeleceu-se o seguinte objetivo:

Avaliar, in vitro, a resisténcia adesiva da interface ceramica-resina, em resposta
a diferentes agentes de silanizagdo — 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 aplicacdo — 60 segundos
e 300 segundos — entre uma ceramica feldspatica CAD/CAM e resina composta

comercial.
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IT1. Hipoteses do estudo

Hipodtese Nula 1: A resisténcia adesiva da interface ceramica-resina ndo ¢ influenciada pelos

diferentes agentes de silanizagdo utilizados.
Hipdtese Alternativa 1: A resisténcia adesiva da interface cerdmica-resina ¢ influenciada pelos
diferentes agentes de silanizagdo utilizados.
Hipodtese Nula 2: A resisténcia adesiva da interface ceramica-resina ndo ¢ influenciada pelo

tempo de aplicag@o do agente de silanizagdo utilizado.

Hipotese Alternativa 2: A resisténcia adesiva da interface cerdmica-resina ¢ influenciada pelo

tempo de aplicag@o do agente de silanizagdo utilizado.
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IV. Materiais e Métodos

1. Preparacio das amostras

Inicialmente foram utilizados 3 blocos de cerdmica vitrea reforgada por
feldspato, retangulares, VITABLOCS® Mark II (VITA Zahnfabrik, Spitalgasse 3, Bad
Sackingen, Germany), lote 82040 (Figura 5). Estes blocos foram colados com
cianoacrilato Axton Rapid Glue a um bloco de acrilico e divididos em duas partes iguais
no micrétomo de tecidos duros Accutom-50 (Struers A/S, Ballerup, Denmark), com uma
lamina diamantada. Obteve-se, assim, um total 6 amostras. Cada uma dessas amostras

tinha uma dimensdo de 12 mm, por 14 mm, por 9 mm.

Figura 5 - VITABLOCS Mark IT (VITA Zahnfabrik, Spitalgasse 3, Bad Sackingen, Germany).

As 6 amostras foram entdo aleatoriamente divididas por 3 grupos. Para cada um
desses 3 grupos foi selecionado um silano diferente para o tratamento de superficie: Bis-
Silane (Bisco, Schaumburg, IL, USA) (Figura 6-A); ESPE Sil Silane Coupling Agent
(3M ESPE AG, Seefeld, Germany) (Figura 6-B); Monobond Plus (Ivoclar-Vivadent,
Schaan, Liechtenstein) (Figura 6-C). Cada um destes 3 grupos, foi posteriormente
dividido em dois subgrupos, conforme a duragdo do tempo de aplicagdo do agente de

silanizac¢do: 60s ou 300s.
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Silane Coup 'ng
miliquid
M Deutschia: 1 Gmo

Figura 6 - Silano nfo hidrolisado Bis-Silano (Bisco, Schaumburg, IL, USA) (A), Silano pré-hidrolisado
ESPE-Sil Silane Coupling Agent (3M ESPE AG, Seefeld, Germany) (B) e Silano pré-hidrolisado
Monobond Plus (Ivoclar-Vivadent, Schaan, Liechtenstein) (C).

Grupo 1:

Bis-Silane 60s: Aplicagdo do agente de silanizagdo Bis-Silane durante 60 segundos
(Bisco, Schaumburg, IL, USA);

Bis-Silane 300s: Aplicag@o do agente de silanizagdo Bis-Silane durante 300 segundos

(Bisco, Schaumburg, IL, USA);,

Grupo 2:

ESPE Sil 60s: Aplicagdo do agente de silanizagdo Monobond Plus durante 60
segundos (Ivoclar-Vivadent, Schaan, Liechtenstein);

ESPE Sil 300s: Aplicagdo do agente de silanizagdo Monobond Plus durante 300

segundos (Ivoclar-Vivadent, Schaan, Liechtenstein);

Grupo 3:

Monobond 60s: Aplicagdo do agente de silanizacdo ESPE Sil Silane Coupling Agent
durante 60 segundos (3M ESPE AG, Seefeld, Germany),

Monobond 300s: Aplicagdo do agente de silanizagdo ESPE Sil Silane Coupling
Agent durante 300 segundos (3M ESPE AG, Seefeld, Germany);

Foi aplicado acido hidrofluoridrico a 9,5% Porcelain Etchant (Bisco,
Schaumburg, IL, USA) (Figura 7-C) durante 60s, em movimentos circulares vigorosos,
em todos os grupos na superficie da ceramica. Aplicou-se o neutralizador do 4cido (Figura
7-A) e de seguida as amostras foram lavadas abundantemente durante 60s.

Posteriormente secaram-se as amostras durante 60s com uma seringa de ar isento de 6leo
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e agua. De seguida aplicou-se acido ortofosforico a 32% (3M ESPE, Neuss, Germany)
(Figura 7-B), com um microbrush, durante 60s, de modo a descontaminar a superficie.
Lavou-se de seguida as amostras com agua durante 60s e secou-se levemente com uma

seringa de ar, isenta de oleo e dgua, durante 60s.

Figura 7 - P6 neutralizador de 4cido (Ivoclar-Vivadent, Schaan, Liechtenstein) (A), Acido Ortofosforico
32% (3M ESPE, Neuss, Germany) (B) ¢ Acido Hidrofluoridrico 9,5% (Bisco, Schaumburg, IL, USA)

©.

Procedeu-se entdo a colocagdo das amostras num banho de ultrassons (Codyson,
China) durante 120s em alcool (Figura 8-B) e secou-se com um jato de ar. De seguida
aplicou-se uma camada do silano correspondente a cada grupo previamente selecionado,
sempre segundo as instrugdes do fabricante (Tabela 1). As amostras foram entdo
colocadas num forno pré-aquecido a 100°C durante 60s para tratamento térmico.
Procedeu-se a aplicagdo de uma fina camada de adesivo Optibond FL — frasco nimero 2
- (Kerr, CA, USA) (Figura 8-A) através de um microbrush, esfregando-se com o mesmo
durante 15 segundos. Secou-se levemente a camada de sistema adesivo com a seringa de

ar durante 3 segundos e ndo se fotopolimerizou.

Figura 8 - Adesivo Optibond FL (Kerr, CA, USA) (A) e Maquina de Ultrassons (Codyson, China). (B).
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Tabela 1 - Instru¢des do fabricante para a utilizacdo de cada marca comercial de Silano.

Silano Instruc¢oes do Fabricante

Bis-Silane™ (Bisco, Schaumburg, IL, USA) Misturar Parte A e Parte B, na proporgao de 1:1,
aplicar 1 camada e esperar 30 segundos.

ESPE™ Sil Silane Coupling Agent (3M ESPE Aplicar 1 camada e deixar secar durante 5

AG, Seefeld, Germany) minutos.
Monobond Plus (Ivoclar-Vivadent, Aplicar 1 fina camada e deixar reagir durante 1
Schaan, Liechtenstein) minuto.

No passo seguinte e apds o tratamento de superficie de todas as amostras de
ceramica, foi efetuada a adesao da resina composta Enamel Plus HRi (Micerium S.p.A.,
Avegno, Ge, Italy) (Figura 9-A). A resina utilizada para realizar os incrementos foi pré-
aquecida a 55°C no forno ENA Heat (Micerium S.p.A., Avegno, Ge, Italy) e, de seguida,
foram feitos incrementos de resina composta, de 2 mm no maximo, por camada. A adi¢ao
das camadas de resina composta foi efetuada dentro de um molde de silicone de adicao
(putty), que funcionou como um molde guia (Figura 9-C). Utilizaram-se os instrumentos
V1 DERBY T inox FOC 2 ¢ DERBY stainless DD172-2 para fazer os incrementos de
resina (Figura 9-C).

As camadas de resina composta foram sendo fotopolimerizadas durante 40
segundos em cada extremidade, num total de 4 extremidades, seguindo-se a ISO 4049,
para atingir uma polimerizagao total e uniforme da superficie. Utilizou-se uma folha de
acetato a separar, a distancia zero, entre cada incremento. O fotopolimerizador utilizado
foi o EliparTM DeepCure S (3M ESPE AG, Seefeld, Germany) (Figura 9-B). Para que a
intensidade luminosa do fotopolimerizador fosse padronizada, este foi calibrado entre a

preparagdo de cada amostra, mantendo um valor constante de 1470 mW/cm?.
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Figura 9 - Resina composta Enamel Plus HRi (Micerium S.p.A., Avegno, Ge, Italy), nas cores UDO.5,
UD4, UD5 ¢ UD6 (A), Fotopolimerizador EliparTM DeepCure-S (3M ESPE AG, Seefeld, Germany) (B)

¢ condensagdo da resina composta com o auxilio de um molde efetuado com silicone de adigdo (C).

Apos realizada toda a adesdo das amostras, estas foram seccionadas no
micrétomo de tecidos duros Accutom-50 (Struers A/S, Ballerup, Denmark) (Figura 10-
A), com uma lamina diamantada, com irrigagdo, nas direcdes X e Y, obtendo-se entre 51
e 54 micro spécimens em cada grupo de teste (n=313). Estes apresentavam-se sob a forma

de palitos com uma sec¢do transversal quadrangular com 1£0,2 mm? (Figura 10-B).

Figura 10 - Micrétomo de tecidos duros Accutom-50 (Struers A/S, Ballerup, Denmark) (A) ¢ bloco de

cerdmica seccionado (B).

A area da interface adesiva foi medida com uma craveira digital (Storm Digital
Caliper CDC/N 0 150MM, Pontoglio, BS, Italy) e, de seguida, as amostras foram
armazenadas, durante 24 horas, em agua destilada, numa estufa a uma temperatura

ambiente controlada de 37°C (Memmert, Schwabach) (Figura 11-B).

Os micro spécimens foram individualizadas e introduzidas na termocicladora
(Julabo FT 200, JULABO GmbH, Seelbach Germany), sendo sujeitas a 10 000 ciclos

térmicos. Estes ciclos eram compostos por imersdes ciclicas em agua destilada
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intercalando entre 5° e 55°£2°C. Cada imersdo tinha uma dura¢do de 30s e cada intervalo

entre imersdes tinha uma duragdo de Ss (Figura 11-A).

Figura 11 - Termocicladora (Julabo FT 200, JULABO GmbH, Seelbach, Germany) (A) ¢ Estufa
(Memmert, Schwabach) (B).

2. Teste de microtracao

Para a realizag@o do teste de microtracdo, fixou-se um micro spécimen de cada
vez a dois jigs de aco inoxidavel de Geraldeli com cianoacrilato (SuperUnick, Ceys,
Barcelona, Espafia) (Figura 12-A). A utilizagdo dos jigs permitiu evitar que a interface
adesiva das amostras ficasse com cola e interferisse nos resultados. O teste de microtragdo
foi realizado a uma velocidade de 0,5mm/min até o micro spécimen fraturar, na maquina

de testes universal (Shimadzu Autograph AG-IS, Tokyo, Japan) (Figura 12-B).

Figura 12 - Jig de ago inoxiddvel de Geraldeli com cianoacrilato (SuperUnick, Ceys, Barcelona,

Espanha) (A) e maquina de testes universal (Shimadzu AG-IS, Tokyo, Japan) (B).
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De seguida calculou-se a area adesiva de cada micro spécimen com uma
craveira digital (Storm Digital Caliper CDC/N 0 150mm, Pontoglio BS, Italy). Para
calcular o valor da resisténcia adesiva (MPa), dividiu-se a for¢ga maxima registada no

momento da fratura do palito (kN), pela area da superficie de adesdo (mm?) do mesmo.

3. Classificacio do tipo de fratura

Posteriormente, para determinar o tipo de fratura das amostras, estas foram
analisadas no microscopio otico (Leica ATC 2000, Reichert Inc., Buffalo, NY, USA),
com uma objetiva de ampliagdo de 20x (Figura 13). Conforme o local onde ocorreu a
fratura, esta foi classificada como fratura adesiva (se ocorreu ao nivel da interface
adesiva), fratura coesiva na resina composta ou na ceramica (se ocorreu exclusivamente
na resina composta ou na cerdmica) ou fratura mista (se ocorreu ao nivel da interface

adesiva e resina composta e/ou ceramica) (Figura 14).

Figura 13 - Microscépio 6tico com ampliagdo de 20x (Leica ATC 2000, Reichert Inc., Buffalo, NY,
USA).

Ceramica

3 Resina Composta

Figura 14 - Esquema ilustrativo dos diferentes tipos de fratura: 1- Fratura Adesiva; 2- Fratura Coesiva na

Ceramica; 3- Fratura Coesiva na Resina Composta; 4- Fraturas Mistas.
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4. Analise Estatistica

Na andlise estatistica considerou-se o micro spécimen como a unidade
experimental, uma vez que os blocos de ceramica ndo sofrem variabilidade interamostra
por serem homogéneos. Foi utilizado o software IBM SPSS (Statistical Package for
Social Sciences), versao 24.0 para Windows, para realizar a analise de dados recolhidos.
Foram utilizados métodos de estatistica descritiva e inferencial. Através da ANOVA two-
way testou-se a influéncia das duas varidveis “agente de silanizagdo” e “tempo” na
resisténcia adesiva. Seguiu-se o teste post-hoc de Tukey para comparagdo multipla entre
os grupos. Estabeleceu-se um nivel de significancia de 5% para os testes de estatistica

inferencial.

As falhas pré-teste foram incluidas com o valor de 0 MPa no célculo da média
da resisténcia adesiva. Na analise de resisténcia adesiva foram descartadas as falhas
coesivas devido ao facto de ndo serem considerados valores relacionados com o valor da
resisténcia adesiva do material testado. Estes sdo apenas valores referentes ao nivel de

resisténcia a fratura do material que fraturou (Armstrong et al., 2017).
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V. Resultados

1. Analise da resisténcia adesiva (WTBS)

Os valores obtidos da média e desvio padrao dos diferentes grupos de amostras

estdo registados na Tabela 2 e ilustrados no Gréafico 1.

Através do teste ANOVA two-way, foi realizada a comparagao entre as médias
de resisténcia adesiva dos diferentes grupos de amostras. Os resultados deste teste
permitiram verificar que existem diferencas estatisticamente significativas entre os trés
grupos de silanos, e os dois tempos de aplicacdo sendo que ambas estas varidveis tiveram
uma influéncia na resisténcia adesiva entre a ceramica feldspatica e a resina composta

utilizadas:

e Existe uma correlagdo estatisticamente significativa entre a utilizagdo dos diferentes
silanos ¢ a resisténcia adesiva obtida, p <0.001;

e Existe uma correlacdo estatisticamente significativa entre o tempo de aplicacdo do
silano (60s ou 300s) e a resisténcia adesiva obtida, p =0.001;

o Existe uma correlacdo estatisticamente significativa entre a utilizacao dos diferentes
silanos e o tempo de aplicacdo dos mesmos (60s ou 300s) e a resisténcia adesiva
obtida, p =0.001;

e Tanto o tempo de aplicagdo, como o tipo de silano, como a relagdo entre as duas
variaveis, tém uma magnitude de efeito baixa, sendo que os valores de Partial Eta

Squared de cada um so, respetivamente, n?=0,076, n°>=0,043 ¢ n>=0,053.

Analisando as médias dos valores de resisténcia adesiva relativas a cada grupo,
podemos verificar que os grupos Bis-Silane 300s e Monobond Plus 300s, apresentam os
valores médios mais elevados (Bis-Silane, 300s — 20,2 = 5,6 MPa; Monobond Plus 300s
—22,2 + 8,3 MPa).
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Grifico 1 - Grafico de Médias ¢ Desvios Padrio da Resisténcia Adesiva (MPa) de cada grupo de

Para se analisar as diferengas existentes entre os diferentes grupos de amostras,
recorreu-se a analise dos intervalos de confianga, a 95%, que se encontram registados na
Tabela 2 e ilustrados no Grafico 2. Quando os intervalos de confianca ndo se intersetam

entre grupos, no Grafico 2, existem diferencas estatisticamente significativas entre os

mesmos.

Tabela 2 - Médias, Desvios Padrdo ¢ Intervalos de Confianga (95%) em MPa de cada grupo de amostras.

Diferentes letras (A,B,C) identificam médias estatisticamente significativas diferentes (Teste de Tukey,

amostras.

p<0,05).
Silano Tempo (s) Numero de Média Desvio Padrio Intervalo de
amostras (n) (MPa) Confianca (95%)

Bis-Silane 60 51 13,974 5,51 12,27 - 15,66

Bis-Silane 300 53 20,158¢ 5,64 18,42 21,89

ESPE Sil 60 54 15,7548 7,18 13,57 -17,93

ESPE Sil 300 52 14,174 6,99 12,04 - 16,29

Monobond 60 51 17,7078 8,87 14,94 — 20,46
Plus

Monobond 300 52 22.17¢ 833 19,51 - 24,84
Plus
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Grafico 2 - Grafico dos intervalos de confianca (95%) de cada grupo de amostras.

Comparacio dos valores de resisténcia adesiva verificados nos 3 diferentes grupos
de silano, aquando do condicionamento da superficie com o agente de silanizaciao

durante 60s

Aquando do condicionamento da superficie adesiva com o agente de silanizacao
durante 60s, os resultados referentes a resisténcia adesiva que apresentaram valores mais
elevados foram os do agente de silanizagdo Monobond Plus. Por sua vez, o grupo em
que se aplicou o agente de silanizagdo ESPE-Sil obteve valores de resisténcia adesiva

superiores ao grupo em que se aplicou o agente de silanizacdo Bis-Silane.

Comparacio dos valores de resisténcia adesiva verificados nos 3 grupos diferentes
grupos de silano, aquando do condicionamento da superficie com o agente de

silanizacdo durante 300s

Aquando do condicionamento da superficie adesiva durante 5 minutos, os

resultados referentes a resisténcia adesiva que apresentaram valores mais elevados foram

49



Influencia de diferentes protocolos de silanizagdo na resisténcia adesiva entre ceramica vitrea refor¢ada por
feldspato e resina composta comercial

os do agente de silanizagdio Monobond Plus. Por sua vez, o grupo em que se aplicou o
agente de silanizacdo Bis-Silane obteve valores de resisténcia adesiva superiores ao

grupo em que se aplicou o agente de silanizagdo ESPE-SIl.

Comparacdo dos valores de resisténcia adesiva verificados nos 2 tempos de
condicionamento da superficie com o agente de silanizacdo aquando da aplica¢io do

mesmo tipo de silano

Para tempos de condicionamento da superficie diferentes, os resultados
relativos a resisténcia adesiva no grupo em que se utilizou o Bis-Silane como agente de
silanizacdo, apresentam valores mais elevados quando o condicionamento da superficie

foi realizado durante 300s.

Para tempos de condicionamento da superficie diferentes, os resultados
relativos a resisténcia adesiva no grupo em que se utilizou o ESPE-Sil como agente de
silanizacdo, apresentam valores mais elevados quando o condicionamento da superficie

foi realizado durante 60s, contudo sem significancia estatistica.

Para tempos de condicionamento da superficie diferentes, os resultados
relativos a resisténcia adesiva no grupo em que se utilizou o Monobond Plus como
agente de silanizagdo, apresentam valores mais elevados quando o condicionamento da

superficie foi realizado durante 300s, mais uma vez sem significancia estatistica.
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2. Analise do tipo de fratura

A percentagem do tipo de fratura ocorrida em cada grupo de amostras esta

representada no Gréafico 3.

Através da andlise do Grafico 3, é possivel concluir que o tipo de fratura
predominante ¢ a do tipo adesiva, seguida da mista e por fim da coesiva em quase todos
os grupos (Bis-Silane 60s, Bis-Silane 300s, ESPE Sil 60s, ESPE Sil 300s e Monobond
Plus 60s. O grupo do Monobond Plus 300s constitui uma exce¢do onde o niimero de

fraturas coesivas supera as mistas.
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Grafico 3 - Grafico das percentagens referentes ao tipo de fratura resultante nos diversos grupos de teste.
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V1. Discussao

Esta investigagdo teve como objetivo avaliar in vitro a resisténcia adesiva da
interface ceramica feldspatica-resina, em resposta a diferentes agentes de silanizacao
comerciais, tanto pré-hidrolisados, como nao hidrolisados — ESPE-Sil (3M ESPE AG,
Seefeld, Germany), Monobond Plus (Ivoclar-Vivadent, Schaan, Liechtenstein) e BIS-
Silane (Bisco, Schaumburg, IL, USA) — e diferentes tempos de aplicagdo do agente de

silaniza¢ao — 60s e 300s.

A criacdo de uma adesdo duradoura ¢ estavel entre uma ceramica ¢ a resina
composta ¢ de extrema importancia para a manutencao e longevidade da globalidade da

restauragdo (Matinlinna & Vallittu, 2007).

A aplicagdo de acido hidrofluoridrico, seguido da aplicagdo de um silano, é o
protocolo mais aceite nos dias de hoje, sendo por isso considerado o gold standard dos
protocolos de adesdo. Esta conjugagdo permite-nos obter uma adesao fisica, através da
criacdo de microrugosidades criadas pela dissolugdo da matriz vitrea da ceramica e
quimica, através da ligacdo entre a silica presente na fase vitrea da ceramica e os grupos
metacrilato do cimento de resina, que se estabelece através de ligagdes de siloxano.
Contudo, ha que ter em atencdo a toxicidade do acido hidrofluoridrico e também a
possibilidade de desgaste excessivo da ceramica pelo mesmo (Lee, Chae, Kim, & Kwon,

2015; Yoshihara et al., 2016; Cardenas et al., 2017; Lyann et al., 2018; Chen et al., 2019).

Para que o agente de silanizagao possa funcionar como elo de ligagao, necessita
de ser ativado, ou seja, de sofrer um processo de hidrolise. Como explicado
anteriormente, isto vai permitir a criacdo de grupos hidroxilo terminais, que vao
estabelecer ligagdes através de pontes de hidrogénio com os grupos hidroxilo presentes
na superficie das ceramicas que contém silica. Posteriormente, através de uma reacgao de
polimerizacdo, a ceramica e o silano formam ligacdes covalentes (Lee et al., 2015;

Yoshihara et al., 2016; Chen et al., 2019).

As ceramicas feldspaticas possuem Otimas propriedades estéticas, o que tem

levado a que se tornem o material de eleicdo no que diz respeito a certas restauragdes
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indiretas tais como facetas, inlays ou onlays. Torna-se, por isso, crucial, o
desenvolvimento de protocolos de cimentacdo adesivos que permitam a maior

estabilidade e longevidade possiveis (Lee et al., 2015).

Nesta investigagdo, com objetivo de testar a resisténcia adesiva das diferentes
amostras, foi escolhido o teste de microtragdo numa maquina de testes universal, pois a
carga aplicada na interface adesiva ceramica-resina ¢ uniformemente distribuida. Esta &,
sem duvida, a maior vantagem do teste de microtragdo. As forgas resultantes do teste de
microtracdo tendem a ser bastante superiores as do teste de macrotragdo, por vezes 2 a 4
vezes superiores, pois a concentracdo de defeitos presente na interface adesiva ¢ muito
menor, devido as suas menores dimensoes. Contudo, os valores das forcas adesivas deste
teste variam consoante o tipo de encaixe das amostras, a forma e geometrias dessas
amostras e ainda a preparacdo das mesmas (Armstrong et al., 2010; Armstrong et al.,

2011; Ayres et al., 2019).

De modo a simular a condigdes/variagdes de temperatura e humidade a que as
ceramicas estdo sujeitas na cavidade oral, submetemos as nossas amostras a 10 000 ciclos
na termocicladora, variando a temperatura entre 5°C e 55°C. Segundo varios estudos, o
envelhecimento das amostras através da termociclagem, provoca uma diminui¢do da
resisténcia adesiva entre a ceramica e a resina. Isto acontece, pois, a termociclagem
provoca uma degradagdo hidrolitica das ligagdes quimicas da interface adesiva,
inicialmente formadas, através da variagdo dos coeficientes de expansdo térmica da
ceramica e resina, que por sua vez, € consequéncia das variacdes constantes de
temperatura. A simulacdo de todos estes fatores permite tirar conclusdes acerca do
comportamento dos materiais estudados a curto, médio e longo prazo, assim como a sua
longevidade (Moro, Ramos, Rocha, & Perez, 2017; Noda et al., 2017; Taguchi et al.,
2018).

Nesta investigacdo foram testados 3 tipos de agentes de silanizacdo: o Bis-
Silane (Bisco, Schaumburg, IL, USA), que ¢ um silano ndo hidrolisado, o ESPE Sil Silane
Coupling Agent (3M ESPE AG, Seefeld, Germany), que ¢ um silano pré-hidrolisado e o
Monobond Plus (Ivoclar-Vivadent, Schaan, Liechtenstein), que ¢ um silano também pr¢-

hidrolisado mas com o monoémero 10-MDP incluido na sua formulagao.
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Segundo certos autores, ainda € incerto qual o tempo exato para estabelecer um
grau de hidrolise ideal do silano. Contudo, este grau de hidrolise s6 consegue ser
controlado pelo clinico aquando da utilizagao de silanos ndo hidrolisados (em que o silano
se encontra num frasco ¢ o acido acético noutro), pois a hidrélise do mesmo so6 se da
quando se juntam as solugdes dos 2 frascos distintos. Nos silanos pré-hidrolisados, como
o acido acético ja se encontra em contacto com o silano dentro do frasco, a hidrélise ja se
encontra a decorrer, o que dificulta saber se o grau de hidrélise é o desejado na altura da
aplica¢do (Lung & Matinlinna, 2012; Lee et al., 2015; Zakir et al., 2016; Matinlinna et
al., 2018).

A presenga do mondmero funcional 10-MDP no agente de silanizacio
Monobond Plus (Ivoclar-Vivadent, Schaan, Liechtenstein), assim como a presenca de
moléculas de silano MPS permite que a sua aplicagdo seja realizada em qualquer tipo de
ceramicas, tanto vitreas ricas em silica, como aquelas que ndo contém silica (como por
exemplo as de alumina ou zirconia) na sua constitui¢ao. Isto € possivel pois, o 10-MDP
permite o estabelecimento de ligagcdes quimicas com os 6xidos das ceramicas que nao
contém silica na sua constitui¢ao e¢ as moléculas do silano MPS estabelece ligagdes com
a silica presente nas ceramicas vitreas (Inokoshi et al., 2014; De-Paula et al.; 2017;

Nagaoka et al., 2017).

A interagdo do 10-MDP, esta contudo bastante dependente de varios fatores tais
como a concentracdo, a estrutura dos mondmeros funcionais combinados e a polaridade

do solvente (Cardenas et al., 2017).

O 10-MDP ¢ considerado um monémero funcional acidico devido a presenca
do grupo fosfato. Esta natureza acidica, confere ao 10-MDP a capacidade de
desmineralizar os substratos. Alguns estudos revelaram que o pH do 10-MDP varia
sensivelmente entre 2 ¢ 2,7. E sabido também que um pH baixo, influencia a estabilidade
do silano funcional. Os valores de resisténcia adesiva presentes no estudo de Makishi et
al. (2016), sugerem que o agente de silano presente no Monobond Plus podera ser instavel
quando combinado com 10-MDP na mesma solu¢do. O 10-MDP cria um meio acidico
que pode levar a hidrélise precoce dos grupos silanol do agente de silano. Nos dias de

hoje, a informacao acerca da adesdo a ceramicas ricas em silica envolvendo um silano e
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o 10-MDP, através de sistemas adesivos universais, ainda ¢é relativamente limitada

(Fukegawa et al., 2006; Wang et al., 2017; Yao, Yu, Wang, Tang, & Huang, 2018).

Em restauragdes indiretas ricas em silica, como ¢ o caso das ceramicas
feldspaticas, a reag@o entre o 10-MDP e o silano promove um aumento da adesdo, pois
ha a formacao de ligagdes de hidrogénio entre os grupos de silanol e os grupos hidroxilo

da ceramica (Makishi et al., 2016).

O monomero funcional 10-MDP ¢, hoje em dia, considerado o gold standard
em termos de longevidade e resisténcia adesiva. Estas qualidades devem-se a presencga de
uma estrutura quimica constituida por cadeias hidrofobicas de carbono longas. A
presenga de um grupo fosfato e de um grupo funcional polimerizavel, metacrilato, sdo
caracteristicos deste monomero. O grupo fosfato tem capacidade de ligagao aos 6xidos
ceramicos ou ao calcio da hidroxiapatite € 0 metacrilato hidrofobico copolimeriza com
os mondmeros resinosos. Estas interagdes vao traduzir-se numa maior resisténcia adesiva

(Cardenas et al., 2017; De-Paula et al., 2017; Makishi et al., 2016).

Neste estudo in vitro, pudemos verificar que os maiores valores de resisténcia
adesiva aconteceram quando a superficie ceramica foi tratada com o agente de silanizacao
Monobond Plus (Ivoclar-Vivadent, Schaan, Liechtenstein), tanto a 60s como a 300s. Em
relacdo a estes dois tempos de aplicacdo, o que teve maiores valores de resisténcia adesiva
foi o tempo mais longo (300s). Estes resultados contrariam a teoria de que os silanos pré-
hidrolisados estdo associados a valores de resisténcia adesiva mais baixos (Lung &
Matinlinna, 2012; Rosatto et al., 2014; Zakir et al., 2016; Matinlinna et al., 2018), pelo
menos em cerdmica feldspatica. Contudo, os elevados resultados de resisténcia adesiva
dever-se-30 possivelmente a presenga do mondmero funcional 10-MDP, seguindo a teoria
de que a presenca de 10-MDP no silano pode de facto favorecer a resisténcia adesiva
(Peumans et al., 2016). Tal como na investigacdo de Peumans et al. (2016), também neste
estudo se verificaram altos valores de resisténcia adesiva aquando da aplicagdo do sistema
Monobond Plus (Ivoclar-Vivadent, Schaan, Liechtenstein). O grupo fosfato pertencente
ao 10-MDP exerce ligacdes com os 6xidos cerdmicos presentes na zircoOnia ou com 0s
i0es de calcio da hidroxiapatite, mas neste caso, a ceramica feldspatica ndo contém
nenhum ido recetivo. O grupo fosfato, ao ndo estabelecer nenhuma ligagdo quimica, de

acordo com a teoria de adesdo-descalcificagdo descrita por Yoshida et al., (2001), acaba
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por desmineralizar. Esta desmineralizac¢do adicional promove a criagao de uma topografia
que favorece a microretengdo mecanica em profundidade. Esta podera ser uma das razdes
pela qual a utilizagdo do sistema Monobond Plus (Ivoclar-Vivadent, Schaan,
Liechtenstein) obteve valores de resisténcia adesiva elevados e superiores aos sistemas
Bis-Silane (Bisco, Schaumburg, IL, USA) e ESPE-Sil (3M ESPE AG, Seefeld, Germany)
(Yoshida et al., 2001; Yoshioka et al., 2002).

O tempo ideal de condicionamento acido da superficie das cerdmicas ainda
continua a ser bastante estudado. No entanto e segundo véarios autores, a ceramica
feldspatica pode ser condicionada durante 90 segundos, existindo uma maior dissolu¢ao
da matriz vitrea. Consequentemente vai haver uma maior quantidade de
microporosidades, promovendo uma melhor adesdo. Com o aumento do tempo de
condicionamento e consequente aumento da rugosidade, este facilita a molhabilidade do
substrato, o que vai permitir uma maior infiltracdo da resina nas microporosidades,
melhorando assim a adesdo (Matinlinna & Vallittu, 2007; Zogheib, Bona, Kimpara, &
Mccabe, 2011). Isto permite suportar a teoria de que o Monobond Plus (Ivoclar-Vivadent,
Schaan, Liechtenstein), devido a presenca do 10-MDP acidico, desmineralizou a
ceramica ap6s os 60s iniciais de condicionamento acido. Assim, uma maior

desmineraliza¢do permitiu obter valores de resisténcia adesiva mais elevados.

Outra razio plausivel para os altos valores de resisténcia adesiva verificados
aquando da utilizagdo do sistema de silanizagdo Monobond Plus (Ivoclar-Vivadent,
Schaan, Liechtenstein), ¢ a rapida ativa¢ao do silano por parte do mondmero funcional
acidico 10-MDP. A ligacdo quimica do silano a silica presente na ceramica, através das

ligacdes de siloxano, ¢ acelerada pelo pH acido do 10-MDP (Taguchi et al., 2018).

A fina camada de silano que ¢ aplicada, tem uma resisténcia mecanica mais
fraca que a resina e a ceramica, sendo o elemento mais fraco do sistema resina-silano-
ceramica. Deste modo, ¢ recomendado que a espessura da camada de silano seja
extremamente fina, de modo a permitir a melhor adesdo possivel (Zakir et al., 2016). O
modo de aplicagdo dos trés diferentes silanos, pode ter tido alguma influéncia nos
resultados, uma vez que a sua aplicacdo efetuada pelo operador nunca serd precisamente

igual em todas as aplicagdes.
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Neste estudo, pode-se também verificar que a aplicacdo dos sistemas Bis-Silane
(Bisco, Schaumburg, IL, USA) e Monobond Plus (Ivoclar-Vivadent, Schaan,
Liechtenstein) durante 300s, resultou em valores de resisténcia adesiva superiores
comparativamente com a aplicagdo dos mesmos durante 60s. Isto vai, em parte, de
encontro ao estudo de Lee et al. (2015), em que o aumento do tempo de aplicacdo do
sistema Bis-Silane, também aumentou a resisténcia adesiva entre a ceramica € a resina.
Isto deve-se ao facto de haver mais tempo para a hidrolise ocorrer e se estabelecerem
mais ligacdes quimicas. No caso do Monobond Plus, houve mais tempo para haver
desmineraliza¢do da ceramica e para a criagdo de um maior nimero de microretengoes,

que consequentemente aumentando a resisténcia adesiva (Lee et al., 2015).

O sistema ESPE Sil Silane Coupling Agent (3M ESPE AG, Seefeld, Germany)
foi aquele que apresentou os valores mais baixos de resisténcia adesiva, tanto com o
tempo de aplicagdo de 60s, como com o tempo de aplicagdo de 300s. Estes resultados
sugerem que a utilizagdo de silanos pré-hidrolisados resultam em valores de resisténcia
adesiva inferiores comparativamente com a utilizagdo de silanos ndo-hidrolisados. Isto
pode acontecer uma vez que os silanos pré-hidrolisados podem ja ter sofrido hidrolise
dentro do frasco, antes da sua aplicacdo (o que pode fazer com que algumas moléculas ja
ndo consigam estabelecer ligagdes quimicas) e ainda devido ao facto de alguns silanos
pré-hidrolisados conterem agua como solvente, em vez de alcool, como acontece nos
silanos nao hidrolisados. Quanto mais rapida for a evaporacdo do silano, melhor ¢ a
adesdo. A agua, ao evaporar mais lentamente que o alcool, vai prejudicar entdo a adesdo
(Lung & Matinlinna, 2012; Rosatto et al., 2014; Zakir et al., 2016; Matinlinna et al.,
2018).

A partir dos resultados de resisténcia adesiva do sistema ESPE Sil Silane
Coupling Agent (3M ESPE AG, Seefeld, Germany) e do sistema Monobond Plus
(Ivoclar-Vivadent, Schaan, Liechtenstein), podemos supor que o mondémero funcional
10-MDP podera ter, de facto, um papel importante no aumento da resisténcia adesiva.
Isto porque ambos os sistemas de silanizagao sdo pré-hidrolisados, mas obteve-se valores
bastante dispares entre eles. A partir da aplicagdo ESPE Sil Silane Coupling Agent (3M
ESPE AG, Seefeld, Germany) obtiveram-se valores de resisténcia adesiva bastante
inferiores aquando da utilizagdo do sistema Monobond Plus (Ivoclar-Vivadent, Schaan,

Liechtenstein), que contém, 10-MDP. O que pode sugerir que, aquando da utilizagdo dos
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silanos pré-hidrolisados, um que contenha 10-MDP, podera vir a ser benéfico (Peumans

et al, 2016).

Contudo ¢ importante referir que o ESPE Sil Silane Coupling Agent ndo ¢ um
controlo perfeito ao Monobond Plus, por ser um agente de silanizagdo de outra marca
comercial e por poder variar na sua formulacdo, pH e solvente. O Monobond S, da
Ivoclar-Vivadent seria uma escolha perfeita para poder comparar a influencia ou nao do
10-MDP. Contudo, este silano esta descontinuado no mercado, uma vez que a marca
considera que a adicdo de 10-MDP apenas traz vantagens, razao pela qual hoje em dia

apenas se comercializa o Monobond Plus.

O volume dos grupos alcéxi, a quantidade de agua na solucdo, o pH ¢ a
temperatura sdo fatores importantes que vao influenciar a adesido propriamente dita entre
o silano e a fase cristalina da cerdmica vitrea. O volume dos grupos alcoxi influencia a
hidrolise do silano, que € tanto maior quanto menor for o volume dos grupos alcoxi. Por
sua vez, o pH da solucdo do silano também influencia a sua hidrdlise, que ¢ tanto mais
rapida quanto mais baixo for o pH da solucdo. Em relagdo a temperatura, esta também ¢
considerado um fator influente na hidrélise do silano, que ¢ tanto maior quanto maior for
a temperatura a que se encontra a solu¢dao. Por fim a quantidade de 4gua também
influencia a hidrélise, pois quanto mais rapida for a evaporacao do silano, melhor ¢ a
adesdo. Por isso, quanto mais 4gua houver, mais tempo vai demorar a evaporar e pior vai
ser a adesdo (Antonucci, Dickens, Fowler, Xu, & McDonough, 2005; Cardenas et al.,

2017; Matinlinna et al., 2018).

No que concerne ao tipo de falha ocorrida ao realizar-se o teste de microtragao,
a predominante foi a adesiva. A ocorréncia de falhas adesivas aquando da realizacdo de

testes de microtragdo € bastante caracteristico deste teste (Armstrong et al., 2010).

Comparando esta investigagdo com outras semelhantes, nomeadamente nos
estudos de (Almiro, 2017) e (Marinho, 2017), € possivel verificar que os valores médios
de resisténcia adesiva desta investigacdo sdo mais elevados do que os da investigacao
destas autoras, mesmo ap0s ter sido realizada termociclagem. E assim possivel verificar
que a forca de unido ceramica-resina € o protocolo adesivo empregue neste presente

estudo, no caso da ceramica feldspatica, teve resultados francamente melhores.
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Foi ainda possivel verificar que todos os grupos de amostras apresentaram um
predominio de fraturas adesivas, seguido de mistas e por fim de coesivas, a exce¢do do
grupo do agente de silanizagdo Monobond Plus, aquando da aplicagdo do mesmo durante
o tempo de 300s. Neste caso, houve um predominio de falhas coesivas na resina em
relacdo as mistas. Como este grupo de amostras teve o maior valor de resisténcia adesiva
verificado nesta experiéncia, o limiar de fratura da resina composta foi inferior ao da
interface adesiva. A forca de unido dos dois materiais, excedeu a resisténcia a fratura do

material resinoso.

O presente estudo tem diversas limitagdes que podem ter influenciado os
resultados finais, sendo que um dos principais, neste caso, ¢ a experiéncia do operador e
o seu conhecimento técnico acerca do material, métodos e dos equipamentos de teste
utilizados (Adebayo, Burrow, & Tyas, 2008). O operador deve ter sempre em conta as
diversas variabilidades existentes nos diferentes procedimentos clinicos que executa e
tentar reduzi-las ao maximo, seguindo as instrugdes do fabricante e artigos cientificos que
tenham realizado os mesmos métodos experimentais (Sano, Kanemura, Burrow, Inai,

Yamada, & Tagami, 1998).

Os resultados que foram obtidos com esta investigagdo, permitem rejeitar as 2
hipoteses nula inicialmente formadas. Tanto a utilizacdo de diferentes agentes de
silanizacdo, como a variagdo do tempo de aplicagdo dos mesmos, influenciaram a

resisténcia adesiva entre a ceramica feldspatica e a resina composta.
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VII. Conclusao

Através desta investigacdo e dos resultados provenientes da mesma, € possivel

concluir-se que:

A escolha de diferentes tipos de agente de silanizacdo, com base na sua pré-
hidrolise ou ndo, e diferentes formulagdes, tem influéncia sobre a resisténcia adesiva
resultante da unido cerdmica-resina. De forma similar, diferentes tempos de aplicagdo

também tiveram influéncia sobre a resisténcia adesiva.

O agente de silanizagdo Monobond Plus obteve os maiores valores de
resisténcia adesiva, mostrando-se uma opcdo favoravel em ceramica feldspatica
CAD/CAM. O periodo de tempo de aplicagdo prolongado - 300s, apenas foi benéfico

aquando da utilizagdo do agente de silanizagdo, ndo hidrolisado, Bis-Silane.

Tanto a utilizagdo de diferentes agentes de silanizacdo, como a variacdo do
tempo de aplicacdo dos mesmos, influenciaram a resisténcia adesiva entre a ceramica

feldspatica e a resina composta.

1. Relevancia Clinica

Nos dias de hoje, a utilizacdo de restauragdes indiretas, sobretudo em ceramica,
¢ cada vez mais frequente. Torna-se, por isso, imperativo que a resisténcia adesiva entre
a ceramica e o dente seja otimizada. Como a adesdo por si s0, da cerdmica ao dente, sem
preparacdo, ¢ insatisfatoria, ¢ imprescindivel a realizagdo de um protocolo adesivo que
permita uma adesdo quimica da restauragdo ao dente. Esta adesdo quimica ¢
complementada com uma adesdo fisica, que ¢ obtida através do preparo da estrutura

dentaria.

Através desta investigacdo foi possivel testar varios protocolos adesivos
existentes no mercado, com o intuito de saber qual se traduz numa melhor adesdo e
consequente longevidade da restauracdo. Clinicamente ¢ bastante relevante pois todos os

Meédicos Dentistas tém de optar por escolher um protocolo adesivo, nomeadamente pela
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escolha do agente de silanizacdo ideal, o que por vezes ¢ dificil devido a grande variedade

existente no mercado nos dias de hoje.

2. Perspetivas futuras

Investigacdes futuras deveriam focar-se nos seguintes aspetos:

Avaliar a resisténcia adesiva de varios agentes de silanizacdo que contenham
10-MDP, comparando esses mesmos com um controlo pré-hidrolisado sem 10-MDP,

mantendo o mesmo protocolo adesivo e tempo de aplicagdo.

Avaliar a resisténcia adesiva dos mesmos agentes de silanizagdo, presentes
neste estudo, mas com um tempo de aplicagdo de 120 segundos e outros tempos de
aplicacdo mais longos, de modo a analisar a variacdo de resisténcia adesiva que existe

entre diversos periodos de tempo.

Avaliar a resisténcia adesiva de diferentes marcas de ceramica feldspatica, com

diferentes teores de vidro, mantendo o mesmo protocolo adesivo.
Determinar o pH de agentes de silanizagdo comerciais € o seu efeito de

desmineralizagdo, utilizando métodos de microscopia como Microscopia Eletronica de

Varrimento (MEV) e medicao da rugosidade de superficie através de profilometria.
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ANEXOS

Anexo 1 — Tabela de materiais utilizados nesta investigacio.

Anexos

Material Composicao LOTE Validade
Porcelain Etchant
(Bisco, Schaumburg, Acido hidrofluoridrico 9,5% 1600002039 2020-03-01
IL, USA)
Bis-SilaneTM (Bisco, Etanol (50-70%), acido 3-
Schaumburg, IL, (trimetoxisilil) propil-2-metil-2- 1900000921 2021-08-22
USA) propenodico (5-10%)
IPS Ceramic
Neutralizing powder S41779 2020-12-03
(Ivoclar-Vivadent, Carbonato de célcio e sodio
Schaan, Liechtenstein)
Monobond Plus Etanol (50-100%), Metacrilato de
(Ivoclar-Vivadent, sulfido, Metacrilato de acido X50077 2020-10-24
Schaan, Liechtenstein) | fosforico (10-MDP), Metacrilato de
silano (<2,5%)
ESPE™ Sil Silane MPS-3-
Coupling Agent (3M metacriloxipropiltrimetoxisilano 625518 2020-03
ESPE AG, Seefeld, (<3%), Etanol (>97%), Acetona
Germany)
Bis-GMA, HEMA, GDMA, CQ,
Optibond™ FL (Kerr, ODMAB, particulas de carga 6780814 2019-11-30
CA, USA) (aprox. 48% de peso), fator de
unido A174
Resina Composta UDMA, Bis-GMA, Butanodiol, 2017008386 2022-11
Enamel Plus HRi Dimetacrilato, Particulas de vidro, 2018003592 2023-05
(Micerum S.p.A., Nanoparticulas de 6xido de zirconia | 2018003368 2023-05
Avegno, Ge, Italy) 2018005994 2023-08

Blocos de ceramica
refor¢ada por feldspato
VITABLOCS® Mark
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II (VITA Zahnfabrik,
Spitalgasse 3, Bad

Sackingen, Germany)

SiOz, A1203,Nazo, Kzo, CaO,
TiO,, pigmentos

82040

2019-11-23

Acido Ortofosforico
Scotchbond™
Universal Etchant (3M
ESPE, Neuss,

Germany)

Gel de acido ortofosforico a 32%

4828119

2021-12-31




