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RESUMO

O dissilicato de litio consolidou-se como um dos principais materiais para restauracoes
indiretas estéticas livres de metal em funcéo de suas propriedades épticas, mecanicas
e da compatibilidade com fluxos digitais CAD/CAM. Entretanto, a longevidade clinica
dessas restauragdoes esta diretamente relacionada a qualidade da cimentagao
adesiva, um procedimento critico e altamente sensivel ao tratamento de superficie da
ceramica e a correta interacdo com sistemas adesivos e cimentos resinosos. O
objetivo deste estudo foi avaliara influéncia do tempo de condicionamento com acido
fluoridrico (HF) a 10% e da silanizagdo na resisténcia ao cisalhamento de sistemas
adesivos universais ao dissilicato de litio. Placas de ceramica de dissilicato de litio
(IPS e.max CAD) foram condicionadas com HF por 5, 10, 20 segundos cada grupo; e
um grupo nao foi submetido ao condicionamento com HF. Em seguida foram
condicionadas e cimentadas com o0s seguintes sistemas adesivos e cimentos
resinosos: Single Bond Universal e cimento resinoso RelyX Ultimate; Single Bond 2 e
cimento resinoso RelyX ARC; ScothBond MP e cimento resinoso RelyX ARC;
ScothBond Universal e cimento resinoso RelyX Universal. Foram produzidos 20
corpos de prova para cada grupo estudado e estes foram submetidos ao ensaio de
resisténcia ao cisalhamento, com analise estatistica por testes paramétricos, nao
paramétricos e regressao linear (a = 0,05). Em geral, o condicionamento acido
promoveu aumento significativo da resisténcia de unido. A aplicagédo independente do
silano resultou em maiores valores de resisténcia e menor variabilidade dos valores,
indicando maior previsibilidade do protocolo adesivo. Embora o condicionamento por
20 segundos tenha produzido valores elevados em algumas amostras, observou-se
aumento da disperséao dos resultados, sugerindo maior sensibilidade técnica. Conclui-
se que protocolos clinicos baseados em tempos intermediarios de condicionamento
com HF, associados a silanizacao ativa, oferecem maiores valores de resisténcia de

uniao.

Palavras-chave: Dissilicato de litio. Acido fluoridrico. Silano. Adesivos. Cimentacéo

resinosa.



ABSTRACT

Lithium disilicate has become one of them a in materials for metal-free aesthetic
indirect restorations due to its optical and mechanical properties and its compatibility
with digital CAD/CAM workflows. However, the clinical longevity of these restorations
is directly related to the quality of adhesive cementation, a critical procedure that is
highly sensitive to ceramic surface treatment and to the proper inter action with
adhesive systems and resin cements. The aim of this study was to evaluate the
influence of etching time with 10% hydrofluoric acid (HF) and silanization on the shear
bond strength of universal adhesive systems to lithium disilicate Lithium disilicate
ceramic plates (IPS e.max CAD) were etched with HF for 0, 5, 10, or 20 seconds and
bonded using different adhesive systems associated with their respectivers in
cements. The specimens were subjected to shear bond streng the testing, and the
data were analysed using parametric and non-parametric tests as well as linear
regression (a = 0.05). Overall, acid etching significantly increased bond strength.
Independent application of silane resulted in higher bond streng the values and
reduced data variability, indicating greater predictability of the adhesive protocol.
Although etching for 20 seconds produced high bond streng the values in some
specimens, increased result dispersion was observed, suggesting greater technique
sensitivity. It can be concluded that clinical protocols based on intermediate HF etching
times combined with active silanization provide higher and more reliable bond strength

values.

Keywords: Lithium disilicate. Hydro fluoric acid. Silane. Adhesive systems. Resin

cementation.
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1 INTRODUGAO

A Odontologia estética vem experimentando uma crescente evolugdo nos
ultimos anos com o surgimento de novas técnicas e novos materiais restauradores
diretos e indiretos. Parte disso € incentivada pela busca maior dos pacientes por
trabalhos mais estéticos e apoiada pelo desenvolvimento constante de tecnologias
relacionadas a adesdo de materiais sintéticos aos tecidos dentarios. Um bom exemplo
disso sdo as ceramicas que nao apresentam infraestrutura metalica que hoje sao
indicadas para muitas situacdes clinicas de reabilitagdo de esmalte e dentina perdidos
(Sakrana; Ozcan, 2017).

Neste sentido, as ceramicas vitreas séo consideradas como um dos principais
materiais de escolha para restauracbes estéticas indiretas, cumprindo requisitos
Opticos e mecanicos adequados como substitutos dos tecidos dentarios (Sakrana;
Ozcan, 2017). A ceramica vitrea de dissilicato de litio tem apresentado uma excelente
performance clinica em restauragdes parciais e totais, sendo atualmente uma
alternativa popular entre os cirurgides dentistas aos sistemas metaloceramicos
convencionais. Além disso a ceramica vitrea a base de dissilicato de litio apresenta a
possibilidade de ser utilizada através do sistema CAD/CAM, tornando mais rapido o
processo de fabricacdo das restauracdes e minimizando possiveis erros inerentes ao
processo convencional de fabricagdo destas, como alteracbes nos processos de
inclusdo e cocgao (Murillo; De Goes, 2017).

Diferentemente das proteses parciais fixas metaloceramicas, onde o principal
tipo de cimento utilizado é a base de fosfato de zinco e a permanéncia da restauragao
na boca esta diretamente relacionada a retencéao friccional do preparo cavitario; o
desempenho clinico de proteses parciais fixas sem metal produzidas em ceramicas
vitreas, depende substancialmente da adesdo dos cimentos resinosos a estes
materiais restauradores e tecidos dentarios durante o processo de cimentagao
adesiva. Para estes procedimentos, as superficies de esmalte e dentina, bem como a
superficie de ceramica, devem ser condicionadas e sistemas adesivos devem ser
empregados (Brente et al., 2007; Okuda et al., 2002).

O processo de cimentacao adesiva esta diretamente interligado a interface de
unido entre a ceramica e a estrutura dentaria e, tem como principal agente de escolha
0s cimentos resinosos que apresentam capacidade de se unirem quimica e/ou

mecanicamente as superficies da restauragdo e do dente. E visto que varios fatores
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interferem na qualidade dessa adesao, tais como, as rugosidades superficiais internas
das ceramicas, que s&o capazes de promover maior reten¢gao micromecanica para os
agentes cimentantes resinosos (Monteiro et al., 2018; Sudré et al., 2020). Neste
sentido, os tratamentos de superficie interna das ceradmicas mais aceitos sao o
jateamento interno com 6xido de Aluminio, o condicionamento com acido fluoridrico
(HF) e a silanizagdo, embora as diferengas na composi¢do dos materiais tornem os
protocolos de ades&o muito diferentes e inespecificos (Murillo; De Goes, 2017).

As ceramicas odontolégicas sao classificadas de acordo com sua
susceptibilidade ao ataque do acido fluoridrico (HF), em acido-sensiveis e acido
resistentes. As ceramicas acido-sensiveis (ceramicas feldspaticas, de leucita e de
dissilicato de litio), quando em contato com o acido fluoridrico, sofrem degradagao
superficial por gel de acido fluoridrico (HF), resultando na exposi¢cao de sua estrutura
cristalina, produzindo um padrao topografico superficial que favorece a ligagao
micromecanica (Brentel et al., 2007). Estas modificacées estruturais permitem um
aumento de energia de superficie e consequente molhabilidade das ceréamicas,
promovendo uma melhor interagdo com os materiais adesivos (Borges et al., 2003;
Matinlinna; Vallittu, 2007; Valandro et al., 2005).

A interacdo quimica entre a superficie condicionada das ceramicas acido-
sensiveis e os materiais restauradores resinosos acontece atraves dos silanos, que
sdo mondmeros bifuncionais, importantes para a unido entre a estrutura inorganica da
ceramica (Si — silicio) e o material resinoso. Os grupamentos silanos empregadas na
odontologia contém dois grupos funcionais: um reagindo com metacrilatos
polimerizaveis, o outro reativo com a silica em estruturas vitreas. Os grupos alcoxi
desta molécula devem ser ativados por um processo de hidrolizagéo (SiO-R-SiOH),
podendo entdo sofrer uma reagao de condensagao quando em contato com a
superficie ceramica, liberando agua como subproduto (Lung; Matinlinna, 2012). O
grupo metacrilato reage com o lado polimerizavel do cimento resinoso para obter uma
rede reticulada tridimensional entre a ceramica e o cimento resinoso. Este processo
quimico, é atualmente o procedimento mais aceito para a melhoraria da interacao
mecanica entre o cimento resinoso e a ceramica vitrea (Lung; Matinlinna, 2013).

Diante do exposto, o objetivo do presente estudo foi de avaliar in vitro o efeito
de diferentes materiais resinosos cimentantes e os diferentes tempos de
condicionamento acido fluoridrico a 10% (0, 5, 10 e 20 segundos) na resisténcia ao

cisalhamento de uma ceramica de dissilicato de litio cimentada. A hipétese nula deste
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estudo € que o conjunto de materiais cimentantes e/ou os diferentes tempos de
aplicacdo do HF nao influencia a resisténcia ao cisalhamento entre ceramica de

dissilicato de litio e material resinoso.
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2 REFERENCIAL TEORICO

2.1 Ceramicas odontoloégicas

As ceramicas odontoldgicas sao constituidas por um composto de materiais
cristalinos (feldspato, silica e alumina) em uma matriz vitrea. Esta matriz vitrea
apresenta aproximadamente 65% SiO2, 15% Al203 e uma combinacdo Na20, Li20,
B20s3, etc. As propriedades das ceramicas sdo ajustadas para as aplicagdes
odontoldgicas pela selecdo e controle dos diversos componentes utilizados na sua
produgdo. A maior parte das ceramicas apresentam excelente biocompatibilidade,
estética duradoura, alta dureza, friabilidade e baixa tenacidade a fratura (Annusavice,
2013).

A ceramica foi introduzida na odontologia por volta de 1774, quando um
dentista, parisiense, Nicholas Dubois de Chemant, substituiu com sucesso suas
dentaduras de marfim por porcelana. As restauracdes ceramicas em proteses fixas
(inlays, onlays e coroas) foram introduzidos por Charles Land em 1886, criando
restauragdes estéticas, no entanto, a porcelana dental original continha um alto teor
de vidro feldspatico sendo extremamente fragil e fraca (60 MPa), ndo sendo aplicadas
amplamente na odontologia (Zhang; Kelly, 2017).

Uma estratégia para fortalecer a ceramica odontolégica foi adicionar particulas
de carga uniformemente dispersas a matriz de vidro, uma técnica conhecida como
reforgco por dispersdao. Uma das particulas de carga de maior sucesso usadas em
ceramicas odontologicas € a leucita, um mineral cristalino que possui um indice de
refracdo semelhante ao dos vidros feldspaticos. O fortalecimento das particulas
também pode ser alcancado pelo tratamento térmico do vidro para facilitar a
precipitacdo e o subsequente crescimento de cristais dentro deste, um processo
denominado ceramizacio. As ceramicas odontologicas produzidas pelo processo de
ceramizagao sao chamadas de ceramicas vitreas (Denry, 1996).

As ceramicas odontoldgicas podem ser divididas em 4 categorias, dependendo
da composi¢ao do sistema principal: (1) sistemas a base de vidro (principalmente
silica); (2) sistemas a base de vidro (principalmente silica) com cargas geralmente
cristalinas (por exemplo, leucita ou dissilicato de litio); (3) sistemas de base cristalina
com cargas de vidro (principalmente alumina); (4) sélidos policristalinos (alumina e

zirconia) (Galante; Figueiredo-Pina; Serro, 2019).
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Cotes et al. (2013) avaliaram o efeito de diferentes tempos de condicionamento
do acido fluoridrico e limpeza ultrassénica da superficie da ceramica feldspatica na
resisténcia a microtracdo. As superficies de cimentagao foram duplicadas em resina
composta, e os seis grupos estudados foram: G1: condicionamento com 10% HF (30s)
+ Silano; G2: 10% HF (1 min) + Silano; G3: 10% HF (2 min) + Silano; G4: 10% HF
(30s) + limpeza ultrassbénica (4 min) em agua destilada + Silano; G5: 10% HF (1 min)
+ limpeza ultrassénica + Silano; G6: 10% HF (2 min) limpeza ultrassénica + Silano.
Os blocos cimentados foram seccionados para o teste de microtragcdo. Os autores
concluiram que a resisténcia de unido entre a ceramica feldspatica e o cimento
resinoso nao é afetada por diferentes tempos de ataque com HF; e que a limpeza
ultrassbnica aumentou a forca de adesdo entre superficie ceramica e cimento

resinoso, independentemente do tempo de condicionamento.

2.2 Dissilicato de Litio

Os sistemas ceramicos a base de vidro com cargas apresentam uma ampla
variedade de dimensdes e tipos de cristal. A composi¢ao do vidro € bem semelhante
aos sistemas ceramicos a base de vidro sem carga, sendo que a diferenca esta na
quantidade de diferentes tipos de cristais que podem ser adicionados ou cultivados na
matriz vitrea. Atualmente, os tipos de cristais primarios sao leucita, dissilicato de litio
ou fluoroapatita (Galante; Figueiredo-Pina; Serro, 2019).

O dissilicato de litio (2SiO2¢eLi20), classificado como uma ceramica vitrea, foi
introduzido no mercado por voltada década de 90 com a formulagdo comercial
denominada “IPS Empress 2” (lvoclarVivadent, Schaan, Liechtenstein), sendo
composto por 70% de carga de dissilicato de litio em pequenos cristais em forma de
agulha (3-6 pm x 0,8 um) imersos em uma matriz vitrea (Willard; Shu, 2018). Esta
composigcado apresentava boas propriedades mecanicas (resisténcia a flexdo: 350
MPa; tenacidade a fratura (KIC): 3,3 MPaVm; coeficiente de expansao térmica (CTE):
10,6 + 0,25 ppm/°C). A principio, esse material era disponibilizado comercialmente na
forma de lingotes, para serem utilizados segundo o procedimento de fabricacéo “heat
prensagem”, semelhante a classica técnica de “cera perdida”. Com o objetivo de se
alcancar uma melhoria das suas propriedades estéticas foi posteriormente adicionado
na matriz vitrea uma ceramica de fluorapatita muito translucida, contendo 19-23% de

cristais de fluorapatita (Cas(POa4)sF) (Zarone Fernando et al., 2019).
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Devido a uma evolugao no processamento, através da utilizagdo de cristais
menores e mais uniformemente distribuidos, em 2005 uma nova formulacdo do
dissilicato de litio foi desenvolvida como “IPS e.max Press” (IvoclarVivadent, Schaan,
Liechtenstein), exibindo propriedades mecénicas e caracteristicas Opticas
aprimoradas (resisténcia a flexdo: 370-460 MPa; tenacidade a fratura (KIC): 2,8-3,5
MPaVm). O alto desempenho mecanico deste material se deve, por um lado, a uma
distribuicdo em camadas fortemente entrelagadas dos cristais de dissilicato
alongados, impedindo a propagacao de trincas nos planos e, por outro lado, a uma
incompatibilidade entre os coeficientes de expansao térmica destes e a matriz vitrea,
gerando uma tensao tangencial e compressiva ao redor dos cristais (Zarone et al.,
2019).

Com o advento da odontologia digital, o IPS e.Max CAD foi introduzido no
mercado odontolégico em 2006, como uma ceramica vitrea de dissilicato de litio,
especificamente preparada para utilizacdo no sistema CAD/CAM. O material
apresenta-se em “bluestate”, onde é composto principalmente por metassilicato de
litio (Li2SiOs), que é em um material mais facil de fresar e resulta em menor desgaste
da broca (Li; Chow; Matinlinna, 2014). Apdés a fresagem, o material é tratado
termicamente passando por um processo de “glazeamento” em uma unica etapa,
formando a restauracao final de dissilicato de litio (Zarone et al., 2016). Devido a sua
natureza estética, propriedades mecanicas satisfatoérias e facilidade de uso, o IPS
e.Max CAD tem apresentado um aumento crescente em sua utilizagado ao longo dos
anos (Willard; Shu, 2018).

Colombo, Murillo-Gomez e De Goes (2019) avaliaram o efeito de diferentes
tratamentos de superficie na morfologia da superficie de ceramicas CAD/CAM na
resisténcia de unido ao cimento resinoso. Para tanto utilizaram sessenta secodes
cubicas dos seguintes materiais (ceramica vitrea de dissilicato de litio [DL], ceramica
vitrea a base de leucita [LC], compdsito ceramico de matriz resinosa [RMCC]) que
foram tratados da seguinte forma (n = 10): 1. sem tratamento (Controle); 2. Acido
fluoridrico a 5% aplicado por 20 s mais silano (HF5% 20 s); 3. Acido fluoridrico a 5%
aplicado por 60 s mais silano (HF5% 60 s); 4. Acido fluoridrico a 10% aplicado por 20
s mais silano (HF10% 20 s); 5. Acido fluoridrico a 10% aplicado por 60 s mais silano
(HF10% 60 s); 6. Primer ceramico autocondicionante (MBEP). Cubos de ceramica

foram colados a cubos de resina composta pré-polimerizada com o cimento resinoso
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Variolink N (lvoclarVivadent). Os autores concluiram que todos os tratamentos com
acido fluoridrico testados mostraram eficacia de unido cimento-ceramica semelhante.
O primer ceramico autocondicionante produziu menos alteracbes na superficie e
eficacia de adesdo comparavel em comparagao com a aplicagao separada do primer

de acido fluoridrico/silano.

2.3 Silano

Os silanos sdao mondmeros bifuncionais, importantes para a unido entre a
estrutura inorganica da ceramica (Si — silicio) e o cimento resinoso, sendo utilizados
em procedimentos adesivos na odontologia desde 1977 (Murillo-Gomez; Rueggeberg;
De Goes, 2017). O silano MPTS (y- metacrilioxipropiltrimetoxisilano) € amplamente
utilizado nas formulagdes comerciais, podendo ser encontrado em frasco unico,
estabelecido como pré-hidrolisado, ou em dois frascos, onde apresenta-se separado
do agente ativador, neste caso, do acido (Matinlinna; Lung; Tsoi, 2017).

A formulagdo quimica do silano é caracterizada por L-(CH2)k-Si-(OH)s: grupos
hidrolisaveis representados por (-OH)s; Si, o silicio; L, o grupo organo-funcional,
geralmente grupo metacrilato, o qual ira reagir a matriz organica do material resinoso
e (CH2)K, o grupo ligante (Lung; Matinlinna, 2013). Assim, os grupos funcionais
hidrolisaveis do silano (grupos hidroxila: — OH) unem-se a ceramica por meio de
ligacbes covalentes, liberando moléculas de agua, causando hidrdlise. Neste caso, a
unido entre cimento resinoso e a ceramica silanizada, € dependente do nivel de
hidrolise do silano (Aoki et al., 2014). Finalmente, o outro grupo funcional desse
mondmero, geralmente o metacrilato, copolimeriza-se com o material resinoso (Nihei,
2016).

Outros métodos também podem ser utilizados para melhorar a ligacao
ceramica-material resinoso, como a abrasao de particulas de éxido de aluminio de 50
MM e o emprego de primers contendo silano associado a mondémeros acidos como o
10-metacriloiloxidecil dihidrogeno fosfato (MDP). Estes mondmeros acidos possuem
capacidade de ligacdo quelante com cations metalicos presentes em algumas
ceramicas (principalmente as ceramicas policristalinas), bem como na hidroxiapatita,
tendo a capacidade de ligagao covalente com grupos metacrilatos presentes em
agentes cimentantes resinosos. Assim a uniao entre o silano e um monémero de acido

fosfato, origina um "primer de ceramica universal" que apresenta potencial de se ligar
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quimicamente a um grande numero de substratos restauradores e dentarios (Murillo-
Gomez; Rueggeberg; De Goes, 2017).

A incorporagédo do silano a estes adesivos, criou uma classe de materiais
chamada “adesivos universais”, indicados para utilizacdo em substratos dentarios
(esmalte e dentina), ceramicas e metais. Como o silano e o 10metacriloiloxidecil
dihidrogeno fosfato (MDP) sao incorporados nestes adesivos, estes produtos também
podem ser indicados para melhorar a unido entre cimentos resinosos, ceramicas
vitreas e nao vitreas. Portanto, esses sistemas universais tém um grande potencial
para fornecer adesdo a uma ampla variedade de substratos e simplificar
procedimentos odontolégicos adesivos por meio do uso de um unico produto para
muitas finalidades clinicas (Van Meerbeek et al., 2003).

Murillo-Gomez e De Goes (2017) avaliaram a resisténcia de unido entre uma
ceramica vitrea e um cimento resinoso, utilizando diferentes tratamentos com silanos,
sem condicionamento prévio com acido fluoridrico (HF) na superficie da ceramica,
apo6s curto e longo prazo de armazenamento. Cento e oitenta placas de ceramica
vitrea (IPS e.max CAD®) foram polidas e divididas em seis grupos (n=30) para
receber diferentes tratamentos com silano: (1) RCP-RelyX Ceramic Primer® (silano),
(2) RCP+SB-RelyX Ceramic Primer e Adper Singlebond2® (silano mais adesivo
separado), (3) SBU-Scotchbond Universal® (adesivo universal contendo silano), (4)
CP-Clearfil Ceramic Primer® (silano/MDP primer), (5) NC-no-silane (controle
negativo) e (6) PC-condicionamento HF (5%, 20s) mais RelyX Ceramic Primer®
(controle positivo). Dois cilindros de cimento resinoso (RelyX Ultimate®) foram
construidos em cada placa. Os corpos de prova foram submetidos ao teste de
microcisalhamento. O modo de falha foi analisado utilizando microscopia eletrénica
de varredura (MEV). Os autores concluiram que nenhum dos primers de silano
disponiveis comercialmente testados melhoram a unido de ceradmica/cimento a longo
prazo sem realizar condicionamento com HF na superficie de ceramica. A combinacao
de HF e silano permanece como um tratamento padrdo ouro para as ceramicas

vitreas.
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2.4 Agentes cimentantes resinosos

Com os avangos da odontologia estética livre de metal, em muitos casos
tornando os preparos minimamente invasivos, cada vez mais, a retengdo das
restauragcoes estéticas indiretas depende da cimentagdo adesiva. Portanto, a
qualidade da unido é de importancia crescente e € um fator determinante para o
sucesso a longo prazo destas restauragbes. Em comparagdo com os cimentos
tradicionais, como o policarboxilato ou o cimento de iondmero de vidro, os agentes
cimentantes resinosos, conhecidos como cimentos resinosos, foram introduzidos no
mercado odontoldgico para auxiliar na retencéo das restauracgoes livres de metal (Tian
Tian et al., 2014).

Os cimentos resinosos assemelham-se as resinas compostas possuindo fases
organica e inorganica. A fase organica é constituida por uma matriz resinosa a base
de bisfenolglicidil metacrilato (BIS-GMA), uretano di-metacrilato (UDMA) ou trietileno
glicol dimetacrilato (TEGDMA). A adoc&o de grupamentos funcionais hidrofilos, nos
quais estdo incluidos os sistemas organofosfatados, hidroxietiimetacrilato (HEMA) e
4-META (4- metacriloxietiltrimelitano anidro), modificou a composi¢gao organica do
cimento resinoso em relagao as resinas compostas e, ainda, propiciou a possibilidade
de unido com a superficie da dentina, que frequentemente fica exposta na maioria dos
dentes preparados. A fase inorgénica é constituida por particulas de vidro e silica
coloidal, que apresentam quantidade de carga capaz de propiciar fluidez no ato da
cimentagdo. Os cimentos resinosos podem ser classificados de acordo sua
viscosidade; carga, se com microparticulas, macroparticulas ou hibrido; relacionado
a composicao formada por mondmeros adesivos ou nao e voltado para a maneira com
que ocorre sua ativagao, se sob forma quimica, por meio de luz (fotoativado) ou dual,
onde pode-se obter ativagao quimica e/ou com uso de luz (Spezzia, 2020).

Uma outra classificacdo para os cimentos resinosos esta baseada no pré
tratamento necessario do substrato dentario previamente a cimentagcao e pode ser
dividido em: 1- cimentos resinosos convencionais (necessitam de condicionamento
prévio da estrutura dentaria e aplicagdo de sistema adesivo); 2- cimentos resinosos
auto-condicionantes (ndo necessitam de condicionamento prévio da estrutura
dentaria, sendo necessaria a aplicacao de sistema adesivo); 3- cimentos resinosos
autoadesivos (nao necessitam de condicionamento prévio da estrutura dentaria, nem

da aplicacdo de sistema adesivo) (Saar et al., 2009).
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A maioria dos procedimentos clinicos envolvendo cimentos resinosos ocorre
em circunstancias desfavoraveis, como dentina alterada e/ou profunda, preparos
subgengivais e, as vezes, com isolamento de campo desafiador. Combinados, todos
estes fatores limitantes podem ter um impacto significativo na aplicagado do adesivo e
no desempenho subsequente quando cimentos resinosos convencionais ou
autocondicionantes sao utilizados (Mansoa; Carvalho, 2017).

Com o objetivo de avaliar a resisténcia de uni&do de dois cimentos resinosos
distintos a ceramica de dissilicato de litio, Mazioliet al. (2017) selecionaram dois
grupos experimentais sendo: cimento resinoso convencional (Grupo CRC - RelyX
ARC) e cimento resinoso autoadesivo (Grupo CRA - RelyX U200). Para tanto, dez
discos de ceramica de dissilicato de litio (10 mm) foram pré-fabricados, e submetidos
ao seguinte tratamento de superficie: jateamento de 6xido de aluminio (Al203, 50 pm,
por 13 segundos a 1 cm de distancia), lavagem por trés minutos e secagem com jato
de ar; condicionamento com &acido hidrofluoridrico a 10% por 20 segundos, lavagem
por 60 segundos, seguida por aplicagao de agente silano por, no minimo, trés minutos,
sobre a superficie seca. No grupo CRC, o sistema adesivo utilizado foi o Adper Single
Bond 2 (3M ESPE, St. Paul, MN, USA). No grupo CRA, o sistema adesivo utilizado foi
o Single Bond Universal (3M ESPE, St. Paul, MN, USA), sem a utilizacdo do agente
silano, visto que este componente faz parte da composicao deste sistema adesivo. As
amostras foram submetidas ao teste de microcisalhamento para avaliar a resisténcia
de unido entre o cimento e a ceramica. Posteriormente, 0 modo de falha foi analisado
em microscopio 6tico. Foi observado que o grupo CRC apresentou maiores valores
de resisténcia de unido (15,29 MPa) em relagédo ao grupo CRA (12,41 MPa). Na
analise do modo de falha, nenhuma amostra obteve fratura do tipo adesiva. Em ambos
os grupos, CRC (75%) e CRA (65%), obtiveram-se mais falhas do tipo mista, seguidas

pela falha coesiva.
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3 HIPOTESES

A hipotese nula € de que nado existe diferencas estatisticamente significante
entre os diferentes tempos de condicionamento. Adicionalmente, ndo ha diferengas
estatisticamente significantes se o agente silano é usado ou ndo antes da aplicagao

do sistema adesivo.
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4 OBJETIVOS

4.1 Objetivo geral

Avaliar a resisténcia ao cisalhamento entre os materiais resinosos — adesivo e

cimento - e a superficie de ceramica de dissilicato de litio tratadas com acido

fluoridrico 10% com diferentes tempos de aplicagao.

4.2 Objetivos especificos

a)

b)

d)

avaliar o efeito do condicionamento com &acido fluoridrico 10% em
diferentes tempos (controle, 5, 10 e 20 segundos) sobre a ceramica de
dissilicato de litio cimentada com o sistema adesivo Single Bond Universal
e o cimento resinoso RelyX Ultimate;

avaliar o efeito do condicionamento com &cido fluoridrico 10% em
diferentes tempos (controle, 5, 10 e 20 segundos) sobre a ceramica de
dissilicato de litio cimentada com o sistema adesivo Scotch Bond MP e o
cimento resinoso RelyX ARC;

avaliar o efeito do condicionamento com &acido fluoridrico 10% em
diferentes tempos (controle, 5, 10 e 20 segundos) sobre a ceramica de
dissilicato de litio cimentada com o sistema adesivo Single Bond 2 e o
cimento resinoso RelyX ARC;

avaliar o efeito do uso do silano previamente ao uso do adesivo Single Bond
universal mais o cimento Ultimate da 3M ESPE sob diferentes tempos de
aplicagao de acido fluoridrico;

avaliar o efeito do uso do silano previamente ao uso do adesivo Scotch
Bond Universal mais o cimento resinoso RelyX Universal da 3M ESPE sob

diferentes tempos de aplicacado de acido fluoridrico;
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Por se tratar de um estudo “in vitro”, este nao foi submetido ao comité de ética

em pesquisa. Na primeira parte, a metodologia usada foi a seguinte. Para a execugao

da metodologia experimental, foi utilizada uma resina composta para restauragao

direta, dois cimentos resinosos, trés sistemas de unidao, um agente silano e placas

ceramicas, seccionadas a partir de blocos de dissilicato de litio (IPS e.max® CAD,

IvoclarVivadent, Schann, Liechtenstein, Alemanha). Os nomes comerciais, fabricantes

e composicao estao descritos no quadro abaixo (Quadro 1 e Fig. 1).

Quadro 1: Materiais a serem usados com suas formulagdes quimicas descritas
na coluna ao lado

Material / Fabricante

Composicao

3M ESPE Z100

Bisfenol-A glicildimetacrilato (Bis-GMA)
Trietilenoglicoldimetacrilato (TEGDMA) Zirconia / silica.

Cimento resinos RelyX™ ARC / 3M
ESPE

particulas inorganicas de Zirconia/Silica, com 67,5% em
peso e tamanho médio das particulas de 1,5um, BIS-
GMA, TEGDMA, pigmentos, amina terciaria, peréxido de
benzoila.

Cimento Resinoso Adesivo 3M™
RelyX™
Ultimatev Clicker™ 3M ESPE

Mondmeros de metacrilato, radiopacificadores, particulas
de carga silanizadas, componentes iniciadores,
estabilizadores e aditivos de reologia.

Cimento Resinoso Adesivo 3M™
RelyX™
Universal Clicker™ 3M ESPE

Mondémeros de metacrilatos, incluindo monbémeros
funcionais como o MDP (fosfato de metacriloxietila),
particulas de carga (vidro, bario).

Adesivo Adper™ Single Bond 2 / 3M
ESPE

carga nanoparticulada (10% em peso) e solvente de agua
e alcool.

Adesivo Adper™ Single Bond Universal
/ 3M ESPE

Silano, agua, iniciadores, etanol, copolimero do acido
polialcendéico modificado por metacrilato, HEMA, resina
dimetacrilato, MDP e particulas de carga.

Adesivo Adper™ Scotchbond™
Multiuso / 3M ESPE

Bisfenol A diglicidil éter dimetacrilato(BisGMA)

Hidroxietilmetacrilato (HEMA).

Adesivo Adper™ Scotchbond™
Universal / 3M ESPE

Nao possui derivados de BPA, como BisGMA. Mondmero
10-MDP, HEMA, Silanos otimizados, etanol, agua.

RelyX™ Agente Silano / 3M ESPE

Alcooletilico, agua, 3-
METACRILOXIPROPILTRIMETOXISILANO

IPS e.max® CAD IvoclarVivadent

% em peso: SiO2 (57-80), Li20 (11-19), K20 (0-13), P205
(0-11), ZrO2 (0-8), ZnO (0-8), AI203 (0-5), MgO (0-5),
Oxidos corantes (0-8)

Fonte: Elaborado pelo autor
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Figura 1: Materiais restauradores usados

3M ESPE 2100 Cimento resines RelyX™ ARC / 3M ESPE Cimento Resinoso Adesivo 3M™ RelyxX™
UltimateClicker™ 3M ESPE

Single Bond Universal / 3Mm Adesivo Adper™ Scotchbond™ Adesivo Adper™ Single Bond 2/ RelyX™ Agente Silano / 3M ESPE
ESPE Multiuso / 3M ESPE 3M ESPE

Fonte: Elaborado pelo autor

Figura 2: Elasticos de afastamento usados como moldes para produgao dos
discos de resinas

Elastico de afastamento Produgao dos discos de Disco de resina composta
interdental (Morelli, Brasil) resina composta

Fonte: Elaborado pelo autor

Foram produzidas 12 placas ceramicas, seccionadas a partir de blocos de
dissilicato de litio (IPS e.maxCAD, IvoclarVivadent, Schann, Liechtenstein, Alemanha),
nas dimensdes 10 mm x 10 mm x 2 mm, correspondendo, respectivamente, a largura,
comprimento e espessura. Essas foram cortadas com disco de corte diamantado, de
granulacao média (ODEME, Joagaba, Santa Catarina, Brasil), em cortador de alta
precisdao (ODEME, Joagaba, Santa Catarina, Brasil) sob intensa irrigagdo com agua.
As placas foram sinterizadas em forno cerédmico especifico (Programat CS;
IvoclarVivadent, Schann, Liechtenstein, Alemanha), conforme as orientagdes do
fabricante, com temperatura de 840-850°C (1544-1562°F), com velocidade de
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aquecimento de 20°C por minuto, em ambiente de vacuo, para adquirir as
propriedades morfolégicas e mecanicas finais proprias do material vitro ceramico. As
placas cerémicas sinterizadas foram embutidas em resina acrilica autopolimerizavel
(JET Artigos Odontolégicos Classico LTDA, Brasil) em um molde de junta de pvc de
meia polegada (Tigre, Brasil). Apés a presa da resina acrilica, cada ceramica de
dissilicato de litio recebeu um polimento com lixas de carbeto de silicio 280, 400, 600
e 1200(3M, EUA) sucessivamente, sob refrigeragcdo de agua em Lixadeira/Politriz
Metalografica Arotec Aropol 2V (Arotec, Brasil). Apos este procedimento as amostras
foram limpas com agua corrente.

Foram construidos discos de resina Z100 (3M ESPE, EUA), na cor A3, com
auxilio de elastico de afastamento interdental (Morelli, Brasil), de 1,6 mm de didmetro
e 1,2 mm de altura; fotoativados por 40 segundos com o Valo (Ultradent, EUA) na
intensidade luminosa de 1000 mW/cm? (Fig. 2). Os discos de resina foram lixados
apenas com lixa 211Q grao 600 (3M, EUA), limpos com spray de ar/agua, para serem
cimentados nas placas ceramicas nas etapas seguintes.

Foram formados 3 grupos em funcdo do sistema adesivo e cimento que
utilizado e estes divididos em 4 subgrupos de acordo com o tempo de aplicagdo do
acido fluoridrico (HF) utilizado no tratamento de superficie das ceramicas (0, 5, 10 e
20 segundos, usado como controle). Os quadros 2, 3 e 4 apresentam as condi¢des
experimentais avaliadas considerando o uso do material resinoso de cimentagéo,
aplicagao do silano e tempo de aplicacao do acido fluoridrico. Nessa superficie, duas
camadas de silano foram aplicadas com auxilio de um microbrush, com um intervalo
de 60 segundos entre elas e secagem com jatos de ar levemente acionados por 10
segundos.

Em G1 (Quadro 2), o adesivo Adesivo Adper™ Scotchbond™ Multiuso (3M
ESPE, EUA) foi aplicado com auxilio de um microbrush produzindo uma cobertura
sobre a superficie silanizada de aproximadamente 2 mm?2. Esta camada foi fotoativada
por 20 segundos com o Valo (Ultradent, EUA) na poténcia de 1000 mW/cm?2. Essa
aplicacao do material adesivo repetiu-se por 20 vezes. Em seguida, o cimento RelyX™
ARC (3M ESPE, EUA) foi manipulado sobre o bloco de espatulagéo por 20 segundos
(mistura da pasta base e catalisadora), e levado na superficie da cerdmica com o
auxilio de sonda exploradora numero 5 na regido em que o adesivo foi aplicado (Fig.
3).



40

A cimentacgéo foi feita com uma pinga clinica prendendo o disco de Z100. O uso

da pinga permitiu posicionar o disco de Z100 sobre a regido da ceramica previamente

coberta com a camada do adesivo e o cimento (Fig. 3). Na sequéncia o conjunto disco

de resina/cimento foi polimerizado por 40 segundos com o Valo (Ultradent, EUA) na

poténcia de 1000 mW/cm?. Assim, cada placa ceramica recebeu 20 cilindros de resina

composta Z100, formando assim um subgrupo, n=20.

Quadro 2: Divisao de G1, grupo que usara o adesivo Adper ScotchBond MP

Tratamento de

Grupo Agente Silano Siluc Cimento superficie com
adesivo HE
H ™
RelyX™ Agente AScjes:vr?t;O\dzeT:n Cimento
G1.1 Silano / 3M Nflj’lticusoo;‘m RelyX™ ARC / Ausente
ESPE ESPE 3M ESPE
Adesivo Adper™ ,
RelyX™ Agente . Cimento o
G1.2 Silano / 3M ?chtti“lr‘sboo;‘gM RelyX™ ARC / ':ggl?] g’og
ESPE ESPE 3M ESPE
Adesivo Adper™ :
RelyX™ Agente ™ Cimento o
G13 Silano / 3M Sh/?:lji?ﬁsboong RelyX™ ARC / ':';;:nﬁgso
ESPE ESPE 3M ESPE
1 ™
RelyX™ Agente Asest'vﬁbAiZf; Cimento HF 10% 20
G14 Silano / 3M Mcoﬁc O/ 3M RelyX™ ARC / segundos
ESPE u é‘gF?E 3M ESPE (controle)

Fonte: Elaborado pelo autor

Nos subgrupos em que é descrito o uso do acido fluoridrico em diferentes

tempos de aplicagao (5, 10 e 20 segundos), seu conteudo foi dispensado com seringa

propria sobre a ceramica, permanecendo pelo tempo determinado antes das etapas

de uso do silano, adesivo e cimento. Apds a aplicagao do acido na ceramica, esta foi

lavada em agua corrente por 20 segundos. Nos subgrupos 2, 3 e 4 as aplicagdes de

silano, adesivo e cimento seguiu 0 mesmo protocolo descrito anteriormente.
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O grupo chamado de G2 é mostrado no quadro 3. Nele foi utilizado o adesivo

Adper™ Single Bond 2 (3M ESPE, EUA) combinado com o cimento RelyX™ ARC (3M

ESPE, EUA). O modo de utilizagdo dos materiais, tempos de fotoativagéo, divisdes do

grupo, sequéncia dos produtos foi a mesmo descrito para G1.

Quadro 3: Divisao de G2, grupo que usara o adesivo Adper Single Bond 2

Agente

Sistema adesivo

Tratamento de

Grupo Silano Cimento superficie
RelyX™ Adesivo Cimento
Agente FotopolimerizavelAdper™ | RelyX™ ARC
G21 Silano / 3M Single Bond 2 / / Ausente
ESPE 3M ESPE 3M ESPE
RelyX™ Adesivo Cimento
G2.2 Agente FotopolimerizavelAdper™ | RelyX™ ARC HF 10% 5
' Silano / 3M Single Bond 2 / / segundos
ESPE 3M ESPE 3M ESPE
RelyX™ Adesivo Cimento
G2.3 Agente FotopolimerizavelAdper™ | RelyX™ ARC| HF 10% 10
' Silano / 3M Single Bond 2 / / segundos
ESPE 3M ESPE 3M ESPE
RelyX™ Adesivo Cimento o
Agente FotopolimerizavelAdper™ | RelyX™ ARC HF 10% 20
G24 . . segundos
Silano / 3M Single Bond 2 / / (controle)
ESPE 3M ESPE 3M ESPE

Fonte: Elaborado pelo autor

No grupo G3 (Quadro 4) nao foi realizado tratamento prévio com agente silano,

pois o sistema adesivo utilizado contém silano em sua composi¢ao (Single Bond

Universal, 3M ESPE) e o cimento utilizado foi o Cimento Resinoso Adesivo 3M™

RelyX™ UltimateClicker™ 3M ESPE, indicado para a utilizagdo com o sistema

adesivo citado. O cimento RelyX™ UltimateClicker™ 3M ESPE foi utilizado da mesma

maneira que o cimento RelyX™ ARC descrito nos grupos anteriores.
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Quadro 4: Divisao de G3, grupo que usara o adesivo Single Bond Universal e o
cimento RelyX™ Ultimate
. Sistema adesivo . Tratamento de
Grupo Agente Silano Cimento superficie
Cimento
Single Bond Resinoso Adesivo
G3.1 Nao se aplica Universal / 3M 3M™ RelyX™ Ausente
ESPE UltimateClicker™
3M ESPE
Cimento
Single Bond Resinoso Adesivo HE 10% 5
G3.2 N&o se aplica Universal / 3M 3M™ RelyX™ e und(;s
ESPE UltimateClicker™ 9
3M ESPE
Cimento
Single Bond Resinoso Adesivo 0
G3.3 N&o se aplica Universal / 3M 3M™ RelyX™ T; 1&{;’;80
ESPE UltimateClicker™ 9
3M ESPE
Cimento Resinoso
Single Bond Adesivo 3M™ HF 10% 20
G34 Nao se aplica Universal / 3M RelyX™ segundos
ESPE UltimateClicker™ (controle)
3M ESPE

Legenda: Nesta divisdo o agente silano ndo sera usado

Fonte: Elaborado pelo autor

Apods os procedimentos de cimentagéo, cada placa de ceramica contendo as

cimentagdes foi armazenada em agua destilada a 37°C por 72 horas. Apds o breve
periodo de armazenamento, foi realizado o ensaio mecanico utilizando o teste de
resisténcia ao cisalhamento, em que cada conjunto ceramica e resina compostas sera
fixado em um dispositivo para ensaios de cisalhamento (Odeme; Luzerna, Santa
Catarina, Brasil) adaptado a maquina de ensaios universais Emic 500 (Emic Model
500; Sao José dos Pinhais, Brasil). A velocidade do teste foi de 0,5 mm por minuto. A
forca em Newtons (N) da quebra dos corpos de prova foi posteriormente convertida
em MegaPascal (MPa) em fung¢ao da area de contato de cada cimento com a ceramica
(1,23 mm?).
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Figura 3: Procedimento de cimento sobre a placa ceramica de dissilicato de

Cimento resinoso Insercio do cimento resinoso na placa
ceramca Insergdo do disco de resina composta
scbre 0 cimento resinoso

Cimentgao do disco de resina composla

sobre a placa ceramica Fotoatwagdo do cimento resinoso Ensaio mecénico de cisalhamento

Fonte: Elaborado pelo autor

Os resultados foram submetidos a analise estatistica com o software Jamovi
(The jamovi project (2023). jamovi. (Version 2.4) [Computer Software]. Retrieved from

https://www.jamovi.org). Primeiro os dados foram submetidos ao teste de normalidade

Shapiro-Wilk e, em seguida, ao teste ndo paramétrico Kruskal-Wallis e regressao
linear para analise do efeito do tempo de condicionamento e sistema adesivo/cimento
na resisténcia de unido pelo ensaio de resisténcia ao cisalhamento.

Para o segundo artigo, a metodologia aplicada € descrita a seguir.

Os materiais utilizados na pesquisa estdo descritos no quadro 1.

5.1 Confecgao dos corpos de prova

Para realizar esta pesquisa, vinte corpos de prova foram preparados para cada
grupo (n=20). Doze blocos de ceramica a base de dissilicato de litio (IPS — E.max
IvoclarVivadent, Schaan, Liechtenstein), sinterizados a 840-850°C (1544-1562°F)
foram colocados sobre uma placa de vidro, delimitados por um tubo de PVC de 1/2
polegada. Em seguida, as ceramicas foram fixadas dentro desses tubos utilizando
resina acrilica autopolimerizavel (JET Artigos Odontoldgicos Classico LTDA, Brasil),

até a sua completa polimerizagao.
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Depois polimerizagao da resina acrilica, cada ceramica de dissilicato de litio
recebeu um polimento com lixas de carbeto de silicio 280, 400, 600 e 1200
sucessivamente, sob refrigeragdo de agua em Lixadeira/Politriz Metalografica Arotec
Aropol 2V (Arotec, Brasil). Apds este procedimento as amostras foram limpas com
agua corrente.

Discos de resina composta Z100 (3M ESPE, St. Paul, MN, EUA) foram
produzidos com um molde de elasticos de silicone para afastamento interdental
(Morelli, Brasil) com 1,0 mm de altura e orificio interno de 1,5 mm de diametro. A
borracha de silicone foi posicionada sobre uma placa de vidro e a resina composta Z
100 inserida no seu orificio, sendo fotoativado por 20 segundos com fotopolimerizador
Valo, Ultradent. Em seguida, os discos de resina foram lixados em lixas de gramatura
600, para que fossem removidas todas as irregularidades da resina e limpos com
spray de ar/agua para depois serem destinados ao procedimento de cimentagao.

A figura 4 mostra os sistemas adesivos e cimentos resinosos empregados no
estudo. Estes foram o adesivo Universal (ambos da 3M ESPE, EUA) juntamente com
o cimento RelyX Ultimate e o adesivo Scotch Bond Universal Plus e o cimento RelyX
Universal (ambos da 3M ESPE, EUA). Os dois sistemas adesivos foram aplicados da
seguinte forma: com o auxilio de um microbrush, uma camada fina e homogénea do
adesivo foi aplicada de modo a recobrir uma area aproximada de 2 mm? da superficie
ceramica, previamente silanizada ou ndo, de acordo com o grupo experimental. Essa
camada adesiva foi fotoativada por 20 segundos utilizando uma unidade fotoativadora
LED (Valo, Ultradent, EUA), com irradiancia de 1000 mW/cm?2.

Esse procedimento de aplicagdo e fotoativagcdo do adesivo foi repetido 20
vezes em cada bloco ceramico, resultando na formagao de multiplas areas adesivadas
por espécime. Em seguida, o respectivo cimento resinoso foi manipulado sobre bloco
de espatulagao por 20 segundos, por meio da mistura das pastas base e catalisadora,
e aplicado sobre a superficie ceramica nas areas previamente adesivadas, utilizando
uma sonda exploradora n® 5. No caso do cimento resinoso RelyX Universal, a etapa
de manipulagdo n&o foi necessaria, uma vez que o material foi dispensado
diretamente por meio de seringa automisturadora com ponta aplicadora, conforme as
recomendagdes do fabricante. A cimentagao foi realizada com o auxilio de uma pinga
clinica, utilizada para segurar o disco de resina composta Z100. O uso da pinga
permitiu o posicionamento preciso do disco de Z100 sobre a regido da ceramica

previamente recoberta pelo sistema adesivo e pelo cimento resinoso (Fig. 3). Na
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sequéncia, o conjunto disco de resina/cimento foi fotoativado por 40 segundos

utilizando uma unidade fotoativadora LED (Valo, Ultradent, EUA), com irradiancia de

1000 mW/cm?. Dessa forma, cada placa ceramica recebeu 20 cilindros de resina

composta Z100, constituindo um subgrupo experimental (n = 20).

5.2 Divisao de grupos experimentais

Doze grupos experimentais foram conduzidos para receberam a cimentagao

dos discos de resina (n=20) com auxilio de pinga clinica e sonda exploradora. Os

grupos sao detalhados na figura 4, bem como os materiais resinosos de cimentacgao

usado em cada um.

Figura 4. Divisao dos grupos experimentais, protocolo de cimentagao para
cada grupo, divisao dos grupos para protocolo de envelhecimento

Dissilicato de litio (emax)

Tratamento de superficie

HF 20 segundos

Sem Silano + Adesnt
Unéverasl/Uitimate

Sam Sitano » Adesivo Scutch Bond
Universal/Omento uriversal

S=m Silano » Adesno
Unwsersal/Ultimate

S8 + Miesive Scotch Band
Unkersal/Omento uniersal

5.3 Testes de cisalhamento

Sem Skano + Adesivo
Unihvetsal/Ultenate

Sem Siarn + Adeslvs Scotch Bond
Universal/Cimenta universal

Sem Sdang + Adesivo
Universal/Utienate

Sliano » Adesiva Scotch fiond
Universal/Cimenta universal

Fonte: Elaborado pelo autor

Sem Silano + Adesno
Ursversal/Ultimaste

Sam Silano « Adesve Scotch Bond
Ureversal/Cenento wviversal

Sem Siluna « Adesivo
Ursvarsal/Ultimate

S8ano + Adesiye Scotch Bang
Uneversal/Cmento uriversal

Apds 72 horas de armazenamento em agua destilada a 37°C, os corpos de

prova foram posicionados em um dispositivo especifico para ensaio de cisalhamento
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(ODEME, Brasil), o qual foi acoplado a uma maquina de ensaios universal (Emic DL
500, Sao José dos Pinhais, PR, Brasil), com célula de carga de 500 N. O cinzel
permaneceu fixo a maquina de ensaio universal e foi posicionado de modo a atuar
tangencialmente ao cilindro de resina composta, o mais proximo possivel da linha de
cimentagao do corpo de prova. O ensaio foi realizado com velocidade constante de
0,5 mm/min até o deslocamento completo e fratura do disco de resina composta
cimentado a superficie ceramica. A forca maxima de ruptura, expressa em Newtons
(N), foi registrada no momento da falha e posteriormente convertida em megapascal
(MPa), considerando a area de adesao previamente padronizada de 1,76 mm?2.

A analise estatistica foi conduzida utilizando os softwares BioEstat (versao 5.0,
Brasil) e Jamovi (Jamovi Software, Amsterda, Holanda). Inicialmente, os dados foram
submetidos ao teste de normalidade de Kolmogorov—Smirnov no BioEstat. Em
seguida, foi realizada Analise de Variancia (ANOVA) de trés fatores, seguida pelo teste
post hoc de Tukey no Jamovi, com o objetivo de identificar diferengas estatisticamente

significativas entre os grupos experimentais (a = 0,05).
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RESUMO

Objetivo: Avaliar a influéncia do tempo de condicionamento com acido fluoridrico (HF)
e da silanizagao na resisténcia ao cisalhamento de sistemas adesivos ao dissilicato
de litio.

Métodos: Placas de ceramica de dissilicato de litio (IPS e.max CAD) foram
condicionadas com HF a 10% por 0, 5, 10 ou 20 s e cimentadas com sistemas
adesivos universais associados aos respectivos cimentos resinosos. Os corpos de
prova foram armazenados em agua destilada por 72 h e submetidos ao ensaio de
resisténcia ao cisalhamento. Os dados foram analisados por testes ndo paramétricos
e regressao linear (a = 0,05).

Resultados: O condicionamento com HF aumentou significativamente a resisténcia
de unido, com estabilizacido dos valores entre 5 e 10 s. A silanizagdo promoveu maior
resisténcia e menor variabilidade. Tempos mais longos de ataque acido aumentaram
a dispersao dos dados.

Conclusao: O condicionamento por 20 segundos aumentou os valores de resisténcia,
especialmente para os sistemas Scotchbond MP + ARC e Universal + Ultimate, porém
com maior dispersao dos resultados, indicando menor previsibilidade. O sistema
Single Bond 2 + ARC apresentou desempenho inferior e menor sensibilidade ao tempo
de condicionamento. De modo geral, tempos intermediarios de condicionamento (5—
10 s) mostraram melhor equilibrio entre resisténcia e variabilidade, configurando-se

como o protocolo mais estavel.

Palavras-chave: Dissilicato de litio; Acido fluoridrico; Silano; Sistemas universais;

Cimentacgao resinosa.
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1. Introdugao

A Odontologia estética tem apresentado expressiva evolugdo nas ultimas
décadas, impulsionada tanto pela crescente demanda dos pacientes por reabilitagdes
mais estéticas quanto pelo avango das tecnologias relacionadas a adesdo de
materiais restauradores aos tecidos dentarios. Nesse contexto, as ceramicas livres de
infraestrutura metalica tornaram-se amplamente indicadas para a reabilitacdo de
esmalte e dentina perdidos, em virtude de suas propriedades estéticas e funcionais
favoraveis [1]. As ceramicas vitreas destacam-se como materiais de escolha para
restauracoes indiretas estéticas, por atenderem adequadamente aos requisitos
opticos e mecanicos exigidos como substitutos dos tecidos dentarios [1]. Entre elas,
a ceramica vitrea a base de dissilicato de litio apresenta excelente desempenho
clinico em restauragdes parciais e totais, consolidando-se como alternativa aos
sistemas metaloceramicos convencionais. Além disso, sua compatibilidade com
sistemas CAD/CAM permite maior previsibilidade e rapidez na fabricacdo das
restauracoes, reduzindo falhas inerentes aos processos convencionais de inclusédo e
cocgao [2].

Diferentemente das proteses metalocerdmicas, cuja retengdo esta
majoritariamente relacionada a retencéo friccional e ao uso de cimentos a base de
fosfato de zinco, o sucesso clinico das restauragcbes ceramicas livres de metal
depende essencialmente da qualidade da adesdo promovida pelos cimentos
resinosos durante a cimentacdo adesiva. Para tanto, as superficies de esmalte,
dentina e ceramica devem ser adequadamente condicionadas e associadas ao uso
de sistemas adesivos [3,4]. A qualidade da interface adesiva € influenciada por
multiplos fatores, destacando-se a rugosidade superficial interna da ceramica, que
favorece a retencdo micromecanica dos agentes cimentantes resinosos [5,6]. Os
tratamentos de superficie mais empregados incluem o jateamento com 6xido de
aluminio, o condicionamento com acido fluoridrico (HF) e a silanizagdo, embora
diferencas na composigado das ceramicas exijam protocolos especificos [2].

As ceramicas odontolégicas podem ser classificadas quanto a sua
suscetibilidade ao HF em &acido-sensiveis e acido-resistentes. As ceramicas acido-
sensiveis, como as feldspaticas, a base de leucita e de dissilicato de litio, sofrem
degradacéo seletiva da fase vitrea apds o condicionamento acido, expondo a estrutura

cristalina e gerando uma topografia favoravel a adesdo micromecénica [3]. Essas
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modificagdes aumentam a energia superficial e a molhabilidade da ceramica,
favorecendo a interagdo com materiais adesivos [7-9]. A interagdo quimica entre a
superficie ceramica condicionada e os materiais resinosos ocorre por meio do silano,
um mondmero bifuncional que promove a ligagdo entre a fase inorganica da ceramica
€ a matriz organica do cimento resinoso. Apos a hidrolise dos grupos alcoxi, ocorre a
formagao de ligagcbes siloxanicas com a silica da ceradmica, enquanto o grupo
metacrilato copolimeriza-se com o cimento resinoso, formando uma rede
tridimensional estavel [10,11].

Diante desse contexto, o presente estudo teve como objetivo avaliar, in vitro, o
efeito de diferentes materiais resinosos cimentantes e de distintos tempos de
condicionamento com acido fluoridrico a 10% (0, 5, 10 e 20 segundos) na resisténcia
ao cisalhamento de uma ceramica de dissilicato de litio. A hipétese nula testada foi a
de que o conjunto de materiais cimentantes e/ou os diferentes tempos de aplicagao
do HF n&o influenciam a resisténcia ao cisalhamento entre a ceramica de dissilicato

de litio e o material resinoso.

2. Material e Métodos

Para a execugdo da metodologia experimental, foi utilizada uma resina
composta para restauracio direta, dois cimentos resinosos, trés sistemas de uniao,
um agente silano e placas cerédmicas, seccionadas a partir de blocos de dissilicato de
litio (IPS e.max® CAD, IvoclarVivadent, Schann, Liechtenstein, Alemanha). Os nomes
comerciais, fabricantes e composi¢cao estao descritos no quadro abaixo (Quadro 1 e
Fig. 1).

Foram produzidas 12 placas ceramicas, seccionadas a partir de blocos de
dissilicato de litio (IPS e.maxCAD, IvoclarVivadent, Schann, Liechtenstein, Alemanha),
nas dimensdes 10 mm x 10 mm x 2 mm, correspondendo, respectivamente, a largura,
comprimento e espessura. Essas foram cortadas com disco de corte diamantado, de
granulagdo média (ODEME, Joagaba, Santa Catarina, Brasil), em cortador de alta
precisdo (ODEME, Joagaba, Santa Catarina, Brasil) sob intensa irrigagdo com agua.
As placas foram sinterizadas em forno ceramico especifico (Programat CS;
IvoclarVivadent, Schann, Liechtenstein, Alemanha), conforme as orientagdes do
fabricante, com temperatura inicial de 403°C até 730°C, com velocidade de

aquecimento de 20°C por minuto, em ambiente de vacuo, para adquirir as
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propriedades morfolégicas e mecanicas finais préprias do material vitroceramico. As
placas ceramicas sinterizadas foram embutidas em resina acrilica autopolimerizavel
(JET Artigos Odontolégicos Classico LTDA, Brasil) em um molde de junta de pvc de
meia polegada (Tigre, Brasil). Apds a presa da resina acrilica, cada ceramica de
dissilicato de litio recebeu um polimento com lixas de carbeto de silicio 280, 400, 600
e 1200 (3M, EUA) sucessivamente, sob refrigeragao de agua em Lixadeira/Politriz
Metalografica Arotec Aropol 2V (Arotec, Brasil). Apds este procedimento as amostras
foram limpas com agua corrente.

Foram construidos discos de resina Z100 (3M ESPE, EUA), na cor A3, com
auxilio de elastico de afastamento interdental (Morelli, Brasil), de 1,6 mm de didmetro
e 1,2 mm de altura; fotoativados por 40 segundos com o Valo (Ultradent, EUA) na
intensidade luminosa de 1000 mW/cm? (Fig. 2). Os discos de resina foram lixados
apenas com lixa 211Q grao 600 (3M, EUA), limpos com spray de ar/agua, para serem
cimentados nas placas ceramicas nas etapas seguintes.

Foram formados 3 grupos em fungdo do sistema adesivo e cimento que
utilizado e estes divididos em 4 subgrupos de acordo com o tempo de aplicagdo do
acido fluoridrico (HF) utilizado no tratamento de superficie das ceramicas (0, 5, 10 e
20 segundos, usado como controle). Os quadros 2, 3 e 4 apresentam as condi¢oes
experimentais avaliadas considerando o uso do material resinoso de cimentacgao,
aplicacdo do silano e tempo de aplicacdo do acido fluoridrico. Na superficie da
ceramica vitrea, duas camadas de silano foram aplicadas com auxilio de um
microbrush, com um intervalo de 60 segundos entre elas e secagem com jatos de ar
levemente acionados por 10 segundos.

Em G1 (Quadro 2), o adesivo Adesivo Adper™ Scotchbond™ Multiuso (3M
ESPE, EUA) foi aplicado com auxilio de um microbrush produzindo uma cobertura
sobre a superficie silanizada de aproximadamente 2 mm?2. Esta camada foi fotoativada
por 20 segundos com o Valo (Ultradent, EUA) na poténcia de 1000 mW/cm?2. Essa
aplicagao do material adesivo repetiu-se por 20 vezes. Em seguida, o cimento RelyX™
ARC (3M ESPE, EUA) foi manipulado sobre o bloco de espatulagao por 20 segundos
(mistura da pasta base e catalisadora), e levado na superficie da ceramica com o
auxilio de sonda exploradora numero 5 na regidao em que o adesivo foi aplicado (Fig.
3).

A cimentacao foi feita com uma pinga clinica prendendo o disco da resina

composta Z100. O uso da pinga permitiu posicionar o disco da resina composta Z100
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sobre a regido da ceramica previamente coberta com a camada do adesivo e o
cimento (Fig. 3). Na sequéncia o conjunto disco de resina/cimento foi polimerizado por
40 segundos com o Valo (Ultradent, EUA) na poténcia de 1000 mW/cm?. Assim, cada
placa ceramica recebeu 20 cilindros de resina composta Z100, formando assim um
subgrupo, n=20.

Nos subgrupos em que é descrito o uso do acido fluoridrico em diferentes
tempos de aplicagéo (5, 10 e 20 segundos), seu conteudo foi dispensado com seringa
propria sobre a ceramica, permanecendo pelo tempo determinado antes das etapas
de uso do silano, adesivo e cimento. Apds a aplicacdo do acido na ceramica, esta foi
lavada em agua corrente por 20 segundos. Nos subgrupos 2, 3 e 4 as aplicagdes de
silano, adesivo e cimento seguiu 0 mesmo protocolo descrito anteriormente.

O grupo chamado de G2 é mostrado no quadro 3. Nele foi utilizado o adesivo
Adper™ Single Bond 2 (3M ESPE, EUA) com o cimento resinoso RelyX™ ARC (3M
ESPE, EUA). O modo de utilizagao dos materiais, tempos de fotoativacao, divisdes do
grupo, sequéncia dos produtos foi a mesmo descrito para G1.

No grupo G3 (Quadro 4) néo foi realizado tratamento prévio com agente silano,
pois o sistema adesivo utilizado contém silano em sua composig¢ao (Single Bond
Universal, 3M ESPE) e o cimento utilizado foi o Cimento Resinoso Adesivo 3M™
RelyX™ Ultimate Clicker™ 3M ESPE, indicado para a utilizagdo com o sistema
adesivo citado. O cimento RelyX™ Ultimate Clicker™ 3M ESPE foi utilizado da mesma
maneira que o cimento RelyX™ ARC descrito nos grupos anteriores.

ApOs os procedimentos de cimentagdo, cada placa de ceramica contendo as
cimentagdes foi armazenada em agua destilada a 37°C por 72 horas. Apds o breve
periodo de armazenamento, foi realizado o ensaio mecanico utilizando o teste de
resisténcia ao cisalhamento, em que cada conjunto, ceramica e resina compostas,
sera fixado em um dispositivo para ensaios de cisalhamento (Odeme; Luzerna, Santa
Catarina, Brasil) adaptado a maquina de ensaios universais Emic 500 (Emic Model
500; Sao José dos Pinhais, Brasil). A velocidade do teste foi de 0,5 mm por minuto. A
forca em Newtons (N) da quebra dos corpos de prova foi posteriormente convertida
em MegaPascal (MPa) em fungéo da area de contato de cada cimento com a ceramica
(1,23 mm?).

Os resultados foram submetidos a analise estatistica com o software open
Source Jamovi (Thejamovi project (2023). jamovi. (Version 2.4) [Computer Software].

Retrieved from https://www.jamovi.org). Primeiro os dados foram submetidos ao teste
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de normalidade Shapiro-Wilk e, em seguida, ao teste ndo paramétrico Kruskal-Wallis
e regressao linear para andlise do efeito do tempo de condicionamento e sistema

adesivo/cimento na resisténcia de unido pelo ensaio de resisténcia ao cisalhamento.

3. Resultados

A Tabela 1 apresenta os resultados descritivos de resisténcia ao cisalhamento
(MPa) obtidos para os diferentes grupos experimentais, considerando os sistemas
adesivos avaliados (Adper™Single Bond Universal + RelyX™ Ultimate,
Adper™Scotchbond MP + RelyX™ ARC e Adper™Single Bond 2 + RelyX™ ARC) e
os tempos de condicionamento com acido fluoridrico (0, 5, 10 e 20 segundos).

Foram calculadas a média, mediana, desvio-padréo, valores minimo e maximo,
e os percentis 25, 50 e 75. De maneira geral, observou-se que 0 aumento do tempo
de condicionamento resultou em incremento progressivo da resisténcia ao
cisalhamento para todos os sistemas adesivos. O grupo Universal/20 s apresentou
média de 30,3+12,4 MPa (P75 = 37,1 MPa), enquanto o Adper™Scotchbond MP/20 s
atingiu 37,5+24,0 MPa (P75 = 48,6 MPa). O Adper™Single Bond 2/20 s, por outro
lado, manteve valores inferiores (19,7£11,8 MPa; P75 = 22,9 MPa), sugerindo menor
eficiéncia adesiva neste sistema.

A analise dos percentis evidencia que os valores de P75 se elevaram com o
tempo de condicionamento, especialmente nos grupos Adper™Single Bond Universal
Universal e Adper™ScotchBond MP, o que sugere ganho de desempenho nas
amostras de maior qualidade adesiva. Por outro lado, os P25 mantiveram-se
relativamente estaveis ou até reduzidos, evidenciando maior dispersao e
comportamento menos previsivel, principalmente nos grupos condicionados por 20 s
— fendbmeno que pode refletir heterogeneidade superficial ou falhas localizadas na
adeséo.

3.1 Analise inferencial: teste de Kruskal-Wallis
O teste de Kruskal-Wallis, seguido do pos-teste de Dunn (Tabela 2 e Fig. 4), foi

aplicado para avaliar as diferencas entre sistemas adesivos em cada tempo de

condicionamento e entre tempos dentro de cada sistema. Diferencas estatisticamente
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significantes (p < 0,05) foram identificadas nas comparag¢des de 0 s, 5 s e 20 s, tanto
entre adesivos quanto ao longo do tempo de condicionamento.

Aos 0 s (sem condicionamento), o Adper™Single Bond Universal + RelyX™
Ultimate apresentou resisténcia semelhante ao Adper™ScotchBond MP + RelyX™
ARC, porém superior ao Single Bond 2 + ARC (p = 0,0246). Com 5 s de
condicionamento, todos os grupos mostraram aumento substancial de resisténcia,
com destaque para o Universal e o Adper™ScotchBond MP, ambos significativamente
superior ao SB2 p = 0,0064). Aos 10 s, as diferengcas ndo foram estatisticamente
significantes (p = 0,2342), sugerindo estabilizacao do efeito do HF. Contudo, aos 20
s, 0 Adper™ScotchBond MP + RelyX™ ARC exibiu desempenho maximo (37,5 MPa),
significativamente superior ao Adper™ Single Bond 2 + RelyX™ ARC (p = 0,0016).

As analises dentro de cada adesivo também revelaram variagdes temporais
expressivas (p < 0,0001 para Adper™Single Bond Universal e Adper™ScotchBond
MP), confirmando a influéncia do tempo de condicionamento na resisténcia de uniao.
No caso do Adper™SingleBond 2, as diferencgas internas ndo atingiram significancia
estatistica, reforcando a hipétese de menor sensibilidade desse sistema ao tratamento

da superficie ceramica.

3.2 Modelos de regressao linear

Os modelos de regressao linear (Tabelas 3 a 7) foram empregados para
investigar a relacdo entre o tempo de condicionamento e a resisténcia ao

cisalhamento em cada sistema adesivo de forma separada.

3.3 Universal + Ultimate

O modelo apresentou R? = 0,422 (p< 0,001), indicando que aproximadamente
42% da variabilidade dos resultados é explicada pelo tempo de condicionamento. O
coeficiente negativo entre 0 s e 20 s (—24,33 MPa; p< 0,001) confirma o aumento
substancial da resisténcia apos o condicionamento, enquanto as comparagdes entre

5-20 s e 10-20 s nao foram significantes, sugerindo saturagao do efeito apos 5 s.
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3.4 Scotchbond MP + ARC

O modelo também foi significativo (p< 0,001; R?* = 0,293), com aumento
progressivo da resisténcia até 20 s. O contraste 0—20 s (—29,36 MPa; p< 0,001) reforga
a importancia do condicionamento acido. A diferenca entre 5 s e 20 s (-11,61 MPa; p
= 0,045) indica que tempos mais longos ainda proporcionam ganho adicional, embora

modesto, enquanto 10 s—20 s ndo se distinguiu estatisticamente.

3.5 Single Bond 2 + ARC

O modelo revelou R* = 0,322 (p< 0,001), demonstrando sensibilidade
intermediaria ao tempo de condicionamento. A diferengca 0-20 s (-14,21 MPa; p<
0,001) foi significativa, mas as demais comparag¢des nao foram indicando que o SB2
responde positivamente ao condicionamento inicial, sem ganho para os tempos
intermediarios (5 e 10 s).

Os resultados confirmam que o condicionamento com HF é determinante para
a resisténcia de unido entre cimento resinoso e cerdmica de dissilicato de litio,
corroborando a literatura que descreve a criagao de microrretengdes e aumento da
energia superficial apds a dissolugao da fase vitrea. Os valores mais elevados de
resisténcia observados para o Scotchbond MP + ARC e o Universal + Ultimate
refletem sistemas adesivos com maior potencial quimico e micromecanico de uniao,
em consonancia com estudos prévios que destacam a importancia da etapa de
silanizagao eficiente e da compatibilidade entre adesivo e cimento.

A ampla disperséo dos dados, especialmente nos grupos condicionados por 20
s, indica que o ganho maximo de adeséo pode vir acompanhado de aumento da
variabilidade, possivelmente devido a formacgao irregular da topografia superficial e a
maior susceptibilidade a defeitos locais. Esse comportamento reforca a necessidade
de analises complementares por percentis isolados (P25, P50, P75), que podem
revelar nuances mascaradas pela média ou pela mediana, conforme discutido no

capitulo de analise avangada.
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4. Discussao

A fase de cimentacdo das restauracoes indiretas € uma etapa critica das
reabilitacbes orais. Trata-se de um processo composto por diversas etapas clinicas,
em que cada uma delas representa um potencial ponto de falha capaz de
comprometer a adaptagao da peca protética e sua longevidade clinica. Diante dos
resultados encontrados, a hipétese nula foi rejeitada. O condicionamento com acido
fluoridrico (HF) mostrou-se determinante para a unido entre a ceramica de dissilicato
de litio e os materiais resinosos, corroborando a literatura que associa a dissolugao
parcial da fase vitrea a formacao de microrretencées e ao aumento da energia
superficial do substrato [3, 7-9]. Essa modificagao topografica cria condi¢des ideais
para a ancoragem micromecanica dos cimentos e, associada a silanizacgéo,
potencializa o acoplamento quimico entre a matriz inorganica da ceramica e a fase
organica dos monémeros metacrilatos [10,11].

O aumento da resisténcia ao cisalhamento observado entre 0 e 10 segundos
de condicionamento reflete a otimizagao da microtextura superficial e 0 consequente
aumento da area de contato entre substrato e cimento. Esse comportamento esta de
acordo com achados previos [12].

Cotes et al. [13], que relataram ganhos significativos até certo ponto de
saturagdo, além do qual o prolongamento do ataque ndo resulta em beneficios
adicionais. No presente estudo, os modelos de regressédo linear mostraram
estabilizagdo do ganho de resisténcia apos 5 a 10 segundos de condicionamento —
tempo que parece representar o equilibrio entre remogao controlada da fase vitrea e
preservagao estrutural da matriz ceramica. Condicionamentos mais prolongados,
como 20 segundos, levaram a maior dispersao dos resultados, possivelmente devido
a formacao de irregularidades amplas, microtrincas e heterogeneidade topografica
[14,15].

Entre os sistemas avaliados, o Scotchbond MP + ARC apresentou os maiores
valores de resisténcia, seguido pelo Universal + Ultimate e, por ultimo, pelo Single
Bond 2 + ARC. O desempenho superior do primeiro grupo reflete a eficacia da
aplicacédo separada de silano e do sistema adesivo convencional de trés passos,
confirmando o padrao-ouro descrito por Murillo-Gémez e De Goes [2]. Ja o
desempenho intermediario do Universal + Ultimate demonstra que adesivos

universais podem simplificar o protocolo clinico, embora a incorporacéo do silano em
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formulacbes acidas possa comprometer sua estabilidade quimica [16]. O
comportamento inferior do Single Bond 2 confirma a importancia de monémeros
funcionais, como o MDP presente no adesivo universal, e de como a silanizagao ativa
e independente contribui para os seus valores de resisténcia de uniao [17].

A analise dos percentis mostrou que o aumento da resisténcia meédia n&o é
acompanhado por uma melhoria uniforme da distribuicdo dos valores. Os percentis
superiores (P75) indicam ganhos expressivos em amostras de melhor desempenho,
enquanto os percentis inferiores (P25) mantém-se baixos, revelando variagao
significativa entre as amostras. Assim, tempos intermediarios de condicionamento (5
a 10 s) parecem oferecer o melhor equilibrio entre resisténcia e previsibilidade clinica.

O comportamento observado pode ser explicado pela cinética da acdo quimica
do acido. Estudos de Deany [18] e Zhang & Kelly [19] relataram que o HF remove
rapidamente a fase vitrea nas primeiras exposigcoes, expondo os cristais de dissilicato
e aumentando a energia superficial; apds alguns segundos, a taxa de dissolugao
diminui, tornando a erosdo mais localizada e irregular. Esse padrao é coerente com o
platé observado entre 10 e 20 segundos, indicando que o ganho de resisténcia atinge
um limite fisico controlado pela estrutura da ceramica.

Algumas limitagées devem ser consideradas. O delineamento in vitro, embora
permita controle rigoroso das variaveis experimentais, ndo reproduz integralmente o
ambiente clinico, em que umidade, variagbes térmicas e tensdes mastigatorias
interagem simultaneamente. Ao contrario, nele é possivel isolar fatores e testar
hipétese que muito embora sejam limitadas podem permitir um pouco mais de controle
das variaveis. Ainda assim, o ensaio de cisalhamento, apesar de amplamente
utilizado, pode gerar tensdes ndo homogéneas na interface, superestimando ou
subestimando os valores de adesdo. Constitui numa limitagdo metodologica, uma
caracteristica do ensaio que pelo menos aconteceu para todos os grupos. Além disso,
o estudo avaliou apenas uma ceramica vitrea (dissilicato de litio) e uma concentragao
de HF, o que restringe a generalizagdo dos resultados.

A dispersao observada reflete a natureza multifatorial do processo adesivo, em
que variaveis como evaporacao de solvente, espessura do filme adesivo e
homogeneidade do silano influenciam o desempenho final [14,20]. Durante um
processo de envelhecimento artificial, essas diferencas iniciais tendem a se amplificar
por meio da hidrélise das ligagdes siloxanicas, absor¢ao de agua e plasticizagéo da

matriz resinosa [10,21]. Esse processo evidencia o papel do envelhecimento como
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desafio da interface adesiva, permitindo avaliar a durabilidade quimica e
micromecanica da uniao frente as condi¢cdes adversas de umidade e variagao térmica
[19].

Em sintese, o aumento do tempo de condicionamento com HF eleva a
resisténcia de unido até um ponto de saturagdo, mas também amplia a variabilidade
dos resultados. O intervalo de 5 a 10 segundos de condicionamento com HF a 10%,
seguido de silanizagdo ativa e aplicacdo de adesivo compativel com cimento de
polimerizagao dual, mostrou-se o protocolo mais equilibrado, conciliando resisténcia

e previsibilidade clinica.

5. Conclusao

Com base nos resultados obtidos, conclui-se que o tempo de condicionamento
com acido fluoridrico influencia diretamente a resisténcia de unido entre o cimento
resinoso e a ceramica vitrea de dissilicato de litio. O aumento do tempo de ataque até
20 segundos elevou significativamente os valores de resisténcia, especialmente para
os sistemas Scotchbond MP + ARC e Universal + Ultimate, embora tenha sido
acompanhado por maior dispersdo dos resultados, indicando reducdo da
previsibilidade da adesao. O Single Bond 2 + ARC apresentou desempenho inferior e
menor sensibilidade ao tempo de condicionamento, refletindo sua limitagdo quimica
na interacdo com a superficie ceramica. De forma geral, tempos intermediarios de
condicionamento (5-10s) mostraram-se mais equilibrados, proporcionando bons
niveis de resisténcia e menor variabilidade, configurando-se como o protocolo mais

estavel para a uniao ao dissilicato de litio.
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Tabelas

Tabela 1. Estatistica descritiva dos grupos (valores em Mpa)

Adesiyo Tempo (s) Media Mediana DP Min Max Q1 Q2 Q3
0 597 1.79 9.20 0.00 33.0 0.00 1.79 5.24
5 2717 2414 11.80 9.60 50.7 21.16 24.14 33.74
Universal 10 27.34 24.65 13.51 11.08 54.2 16.20 24.65 35.78
20 30.30 28.63 12.40 14.70 61.3 21.97 28.63 37.06
0 812 7.48 53 1.02 17.3 4.00 7.48 12.24
5 2586 21.25 14.72 13.60 76.0 18.34 21.25 2575
10 32.66 3077 20,71 6.38 723 13.26 3007 47.86
Scofchbond MP

20 747 28.02 23.96 11.70 801 22.31 28.02 43.60

0 5.47 30 6.76 0.68 20.8 1.10 3 5.70
5 17.70 16.12 5.54 11.22 204 13.39 16.12 21.29

Single Bond 2 10 21.03 19.38 1147 478 41.3 12.07 19.38 27.71
20 16.68 16.98 11.75 7.68 50.8 11.45 16.98 22.91

Tabela 2. Comparagdo entre as medianas e Q1-Q3 dos adesivos dentro de cada
tempo de Condicionamento com o teste Kruskal-Wallis

Scotch Bond MP + Single Bond 2 + Valor de p

Universal + Ultimate ARC ARC (linha)

0 segundos 1,70 (0-8,24) ABb 7,48 (4-12,24) Ab 3,91 (1,1-5,7) Bb 0,0246

5 segundos 24,14 (21,16-22,74) Aa 21,25 (18,34-25,75) ABa 16,12 (13,39-21,29) Ba 0,0064

10 segundos 24,65 (16,2-35,78) Aa 30,77 (13,26-47,86)Aa 19,38 (12,07-27.71)Aa  0,2342
20 segundos 28,63 (21,97-37,05) Aa 28,02 (22,31-48,6)Aa 16,68 (11,45-22.91)Ba  0.0016
Valor de p <0,0001 <0,0001
(coluna)

Legenda: Letras maiusculas distintas indicam diferencas estatisticamente significantes nas linhas pelo teste de
Dunn (p>0.050), o valor de p é também mostrado na linha correspondente. Letras minusculas indicam diferencas
estatisticamente significantes nas colunas pelo teste de Dunn (p>0.050), o valor de p € também mostrado na coluna
correspondente.
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Tabela 3. Medidas de ajustamento do modelo de regresséo linear dos grupos que
usaram o adesivo universal + Ultimate

Teste ao Modelo Global

Modelo R R?2 F gll gl2 p

1 0.650 0.422 18.0 3 74 <.001

Tabela 4. Coeficientes do Modelo dos grupos que usaram o adesivo universal + Ultimate

Intervalo de Confianca

a 95%

Limite
Preditor Estimativas Erro-padréo t p

Inferior  Superior

Interceptoa 30.30 264 25.0 35.56 11.475 <.001
Tempo de Condicionamento
0-20 -24.33 3.73 -31.8 -16.89 -6.516 <.001
5-20 -3.13 3.78 -10.7 441 -0.827 0.411
10-20 -2.96 3.78 -10.5 4.58 -0.783 0.436

Legenda: @ Representa o nivel de referéncia

Tabela 5. Medidas de Ajustamento do Modelo de regressao linear dos grupos que
usaram o adesivo Scotch Bond MP + ARC

Teste ao Modelo Global

Modelo R R? F gl1 gl2 p

1 0.541 0.293 10.1 3 73 <.001




65

Tabela 6. Coeficientes do Modelo dos grupos que usaram o adesivo Scotchbond MP
+ ARC

Preditor Estimativas Erro-padrao t p

Intercepto @ 37.47 3.97 9.433 <.001

Tempo de Condicionamento

0 — 20seg -29.36 5.69 -5.158 <.001
5seg — 20seg -11.61 5.69 -2.040 0.045
10seg — 20seg -4.81 5.69 -0.845 0.401

Legenda: 2 Representa o nivel de referéncia

Tabela 7. Medidas de Ajustamento do Modelo de regresséao linear dos grupos que
usaram o adesivo Single Bond + ARC

Teste ao Modelo Global

Modelo R R? F gl g2 p

1 0.568 0.322 11.4 3 72 <.001

Tabela 8. Coeficientes do Modelo dos grupos que usaram o adesivo Single Bond +
ARC

Preditor Estimativas Erro-padrao t p

Tempo de Condicionamento

0 — 20seg -14.21 2.93 -4.848 <.001
5seg — 20seg -1.98 2.89 -0.684 0.496
10seg — 20seg 1.35 3.02 0.448 0.655

Legenda: @ Representa o nivel de referéncia
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Quadros

Quadro 1. Materiais a serem usados com suas formulagdes quimicas descritas na

coluna ao lado

Material / Fabricante

Composicao

3M ESPE Z100

Bisfenol-Aglicildimetacrilato (Bis-GMA)
Trietilenoglicoldimetacrilato (TEGDMA) Zirconia/ silica.

Cimento resinosRelyX™ ARC /
3M ESPE

particulas inorganicas de Zirconia/Silica, com 67,5% em
peso e tamanho médio das particulas de 1,5um, BIS-GMA,
TEGDMA, pigmentos, amina terciaria, peréxido de benzoila.

Cimento Resinoso Adesivo 3AM™
RelyX™ UltimateClicker™ 3M
ESPE

Mondmeros de metacrilato, radiopacificadores, particulas de
carga silanizadas, componentes iniciadores, estabilizadores
e aditivos de reologia.

AdesivoAdper™ Single Bond 2 /
3M ESPE

carga nanoparticulada (10% em peso) e solvente de agua e
alcool

Single Bond Universal / 3M
ESPE

Silano, &gua, iniciadores, etanol, copolimero do
acidopolialcendico modificado por metacrilato, HEMA, resina
dimetacrilato, MDP e particulas de carga.

Adesivo Adper™ Scotchbond™
Multiuso / 3M ESPE

Bisfenol A diglicidil
Hidroxietilmetacrilato (HEMA)

éter  dimetacrilato(BisGMA)

RelyX™ Agente Silano/3M ESPE

Alcooletilico, agua, 3-
METACRILOXIPROPILTRIMETOXISILANO

IPS e.max® CAD
lvoclarVivadent

% em peso: SiO2 (57-80), Li20 (11-19), K20 (0-13), P205
(0-11), ZrO2 (0-8), ZnO (0-8), AI203 (0-5), MgO (0-5), 6xidos
corantes (0-8)

Quadro 2. Divisao de G1, grupo que usara o adesivo Adper Scotchbond MP

Tratamento de
Grupo Agente Silano Sistema adesivo Cimento superficie com
HF
H ™
o | R | AN | amemoracr |
Silano / 3M ESPE Multiuso / 3M ESPE ARC / 3M ESPE
i ™
12 RelyX™ Agente Agii'tﬁifffﬂm Cimento RelyX™ |  HF 10% 5
Silano / 3M ESPE Multiuso / 3M ESPE ARC / 3M ESPE segundos
i ™
o1 RelyX™ Agente Agiz't‘;zﬁf:;fm Cimento RelyX™ | HF 10% 10
Silano / 3M ESPE Multiuso / 3M ESPE ARC / 3M ESPE segundos
H ™
RelyX™ Agente Adesivo Adper Cimento RelyX™ HF 10% 20
614 | Silano/3M ESPE |, Scotchbond™ ARC/3M ESPE segundos
Multiuso / 3M ESPE (controle)
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Quadro 3. Divisdo de G2, grupo que usara o adesivo Adper Single Bond 2
Grupo Agente Silano Sistema adesivo Cimento Tratamer!tc? g2
superficie
™ Adesivo Cimento RelyX™ Ausente
RelyX™ Agente Fotopolimerizavel | ARC / 3M ESPE
G21 Silano / 3M .
ESPE Adper™ Single Bond
2/ 3M ESPE
Adesivo Cimento RelyX™ HF 10% 5
G2.2 RelyX™ Agente Fotopolimerizavel ARC / 3M ESPE segundos
' Silano/ 3M ESPE | Adper™ Single Bond
2/ 3M ESPE
Adesivo Cimento RelyX™ HF 10% 10
G2.3 RelyX™ Agente Fotopolimerizavel ARC / 3M ESPE segundos
' Silano / 3M ESPE | Adper™ Single Bond
2/ 3M ESPE
Adesivo Cimento RelyXx™ HF 10% 20
G2.4 RelyX™ Agente Fotopolimerizavel ARC / 3M ESPE segundos
' Silano/ 3M ESPE | Adper™ Single Bond (controle)
2/ 3M ESPE

Quadro 4. Divisdao de G3, grupo que usara o adesivo Single Bond Universal e o
cimento RelyX™ Ultimate

Grupo

Agente Silano

Sistema adesivo

Cimento

Tratamento de

superficie
L Cimento Resinoso
Fotopolimerizavel RelyX™
G3.1 Nao se aplica | Adper™Single Bond ReYE ™ Ausente
Universal / 3M ESPE |  Jtimate Clicker
3M ESPE
Fotopolimerizavel Cimento Resinoso
™ 0,
G3.2 N&o se aplica | Adper™Single Bond .RerX N HF 10% 5
Universal / 3M ESPE Ultimate Clicker segundos
3M ESPE
Fotopolimerizavel Cimento Resinoso
™ 0,
G3.3 Nao se aplica Adper™Single Bond . RelyX , ™ HF 10% 10
Universal / 3M ESPE Ultimate Clicker segundos
3M ESPE
Fotopolimerizavel Clment;ell?i?ﬂmoso HF 10% 20
G3.4 Nao se aplica Adper™Single Bond . y. segundos
Universal / 3M EsPE | Ultimate Clicker™ (controle)
3M ESPE

Legenda: Nesta divisdo o agente silano ndo sera usado
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Figuras

m

3M ESPE 2100 Cimento resinos RelyX™ ARC / 3M ESPE Cimento Resinoso Adesivo 3M™ RelyxX™

UltimateClicker™ 3M ESPE

~ar
3

Single Bond Universal / 3M Adesivo Adper™ Scotchbond™ Adesivo Adper™ Single Bond 2/ RelyX™ Agente Silano / 3M ESPE
ESPE Multiuso / 3M ESPE 3M ESPE

Fig. 1. Materiais restauradores usados

Elastico de afastamento Produgao dos discos de Disco de resina composta
interdental (Morelli, Brasil) resina composta

Fig. 2. Elasticos de afastamento usados como moldes para produgéo dos discos de
resinas
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Cimento resinoso

n

Cimentgao do disco de resina compostla
sobre a placa ceramica

Inserg&o do cimento resinoso na placa
ceramica InsergBo do disco de resina composta
sobre 0 cimento resinoso

Fotoatvagio do cimento resinoso

Ensaio mecénico de cisalhamento

Fig. 3. Procedimento de cimento sobre a placa ceréamica de dissilicato de litio

. fempo de condicionamento
504 B
. B Sseg

BE 10s2g

| . . cohe

Universal ScoichBond MP SB

Adesivo

Fig. 4. Grafico box-plot dos grupos avaliados de acordo com o tempo de
condicionamento e o tipo de sistema adesivo/cimento resinoso
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RESUMO

Este estudo teve como objetivo avaliar a influéncia do tempo de condicionamento com écido
fluoridrico (HF) a 10%, uso do silano e do sistema adesivo/cimento resinoso na resisténcia ao
cisalhamento de uma ceramica de dissilicato de litio. Placas ceramicas foram condicionadas
por 5, 10 ou 20 segundos e cimentadas com diferentes combinagdes de sistemas adesivos e
cimentos resinosos (Adper™Single Bond Universal/ cimento RelyX™ UltimateClicker™ (3M
ESPE) e Adper™ Scotch Bond Universal/Cimento RelyX™ Universal, 3M ESPE). Apds
armazenamento em agua destilada por 72 horas, os corpos de prova foram submetidos ao ensaio
de resisténcia ao cisalhamento e os dados analisados. A andlise de variancia de trés fatores e o
teste Tukey demonstrou que o uso do silano e o tempo de condicionamento com dacido
fluoridrico (HF) influenciaram significativamente a resisténcia ao cisalhamento ao dissilicato
de litio (p < 0,05), enquanto o tipo de adesivo isoladamente nao apresentou efeito significativo.
Interacdes significativas entre adesivo x tempo de HF e silano x tempo de HF indicaram que o
efeito do condicionamento 4cido depende do protocolo adesivo e da presenca do silano. No
condicionamento com HF a 10% por 20 s, os maiores valores de resisténcia ao cisalhamento
foram observados nos grupos cimentados com o sistema Scotchbond Universal associado ao
cimento resinoso universal, tanto sem silano (41,5 + 17,8 MPa) quanto com silano (40,8 + 14,9
MPa), sem diferenga estatisticamente significativa entre essas condi¢cdes e com valores
superiores ao sistema Adper™Single Bond Universal/Ultimate sem silano (30,3 + 20,4 MPa).
Nesse mesmo tempo, o grupo Adper™Single Bond Universal/Ultimate com silano apresentou
valores intermediarios (37,2 = 12,4 MPa). Aos 10 s, houve redugdo geral da resisténcia, com o
grupo Adper™Single Bond Universal/Ultimate com silano apresentando 31,9 = 19,9 MPa e
desempenho superior aos grupos sem silano, enquanto o Adper™ Scotch Bond Universal sem
silano apresentou 26,7 + 13,8 MPa. No tempo de 5 s, observou-se maior variabilidade, sendo o
maior valor registrado para o grupo Adper™Single Bond Universal/Ultimate com silano (43,1
+ 18,6 MPa) e o menor para o grupo Adper™ Scotch Bond Universal sem silano (14,3 = 11,7

MPa), com diferengas estatisticamente significativas.

Palavras-chave: Dissilicato de litio. Tratamento de superficie. Adesdo. Adesivo odontologico.
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1. Introducao

As ceramicas odontologicas tém evoluido de forma expressiva em termos de
composi¢do e processamento, o que ampliou significativamente suas indicacdes clinicas nas
reabilitagdes estéticas. Esse avango esta associado & combinacdo de propriedades favoraveis,
como estabilidade de cor, biocompatibilidade, desempenho mecanico adequado e excelentes
caracteristicas Opticas, que justificam sua ampla aceitagdo na odontologia restauradora
contemporanea [1,2]. Dentre esses materiais, as ceramicas a base de dissilicato de litio
destacam-se por apresentar equilibrio entre resisténcia mecanica e estética, sendo amplamente
investigadas quanto as suas propriedades fisico-quimicas, aplica¢des clinicas e limitagdes [3-
5].

O sucesso clinico das restauragdes ceramicas indiretas, entretanto, nao depende
exclusivamente das propriedades intrinsecas do material restaurador, mas também da obtencao
de uma unido adesiva eficaz e duravel entre a cerdmica, os materiais resinosos € os tecidos
dentarios. A longevidade dessas restauracdes estd diretamente relacionada a qualidade da
interface adesiva e a integridade marginal, as quais sdo sustentadas pela associa¢do entre
mecanismos de retencdo micromecanica e interacdes quimicas estaveis entre a superficie
ceramica € os agentes cimentantes resinosos [6,7].

A resisténcia de unido ceramica—cimento ¢ um fenomeno multifatorial, influenciado por
aspectos como o tratamento de superficie do material restaurador, o sistema adesivo utilizado,
o protocolo de cimentagdo e a execuc¢do clinica das etapas envolvidas [2,8]. Nesse contexto, o
tratamento de superficie da ceramica assume papel central, pois determina a topografia, a
energia superficial e a molhabilidade do substrato, fatores diretamente relacionados a infiltracao
dos monomeros resinosos ¢ a formacao de uma interface adesiva continua e estavel.

O método mais amplamente empregado para o condicionamento de cerdmicas vitreas
consiste na aplicacao de acido fluoridrico (HF), geralmente em concentragdes entre 5% e 10%
[9,10]. O HF promove a dissolucdo seletiva da fase vitrea rica em silica, expondo a estrutura
cristalina do material e criando microrreten¢des que favorecem a ancoragem micromecéanica
dos cimentos resinosos [11]. Apesar de sua eficacia, o uso do HF apresenta limitacdes clinicas
relevantes, incluindo seu carater agressivo e toxico, além da necessidade de uma etapa adicional
no protocolo de cimenta¢do, o que aumenta o tempo clinico e a sensibilidade técnica do
procedimento [12,13].

Apo6s o condicionamento acido, a aplicacdo do agente silano é considerada etapa

fundamental para promover a ligacao quimica entre a matriz vitrea da ceramica e a fase organica
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dos materiais resinosos. O silano atua como um agente de acoplamento bifuncional, capaz de
formar ligagcdes siloxanicas estdveis com a superficie ceramica e, simultaneamente,
copolimerizar com os monomeros metacrilatos do cimento resinoso, contribuindo para o
aumento da resisténcia de unido e da estabilidade da interface adesiva [14-17]. Evidéncias
consistentes indicam que a associagao entre HF e silano permanece como o protocolo padrao-
ouro para a adesdo a ceramicas vitreas [12,16].

Com o avanco dos materiais adesivos, foram introduzidos os chamados sistemas
universais, desenvolvidos com o objetivo de simplificar os procedimentos clinicos por meio da
incorporagdo de mondmeros funcionais e, em alguns casos, do proprio silano em sua
formulagdo. Esses sistemas t€ém demonstrado desempenho promissor em diferentes substratos
restauradores; contudo, ainda existem controvérsias quanto a estabilidade quimica do silano
incorporado, especialmente em ambientes com pH acido, € quanto a sua capacidade de
substituir a silanizagdo convencional aplicada separadamente [3,18,19,22]. Revisdes
sistematicas recentes indicam que o desempenho adesivo desses sistemas pode variar de acordo
com o protocolo de tratamento de superficie adotado [7].

Além disso, embora o condicionamento com HF seja amplamente recomendado, a
influéncia do tempo de aplicagdo do 4cido fluoridrico sobre a resisténcia de unido em sistemas
universais ainda ndo esta completamente estabelecida. Tempos excessivamente curtos podem
resultar em microtextura insuficiente, enquanto tempos prolongados podem gerar superficies
excessivamente irregulares e heterogéneas, potencialmente comprometendo a previsibilidade
da adesdo [10,11]. Dessa forma, compreender a relacao entre tempo de condicionamento acido,
uso do silano e desempenho de sistemas universais torna-se essencial para o refinamento dos
protocolos de cimentacdo adesiva em ceramicas de dissilicato de litio. Diante desse cenario, o
objetivo do presente estudo foi avaliar a influéncia do tempo de condicionamento com &cido
fluoridrico e da silanizagdo na resisténcia de unido de sistemas universais a ceramica de

dissilicato de litio, imediatamente apOs a cimentacao.

2. Material e Métodos

2.1 Confeccio dos corpos de prova

Para realizar esta pesquisa, vinte corpos de prova foram preparados para cada grupo

(n=20). Doze blocos de ceramica a base de dissilicato de litio (IPS-Emax IvoclarVivadent,

Schaan, Liechtenstein), sinterizados a 840-850°C (15441562°F) foram colocados sobre uma
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placa de vidro, delimitados por um tubo de PVC de 1/2 polegada. Em seguida, as ceramicas
foram fixadas dentro desses tubos utilizando resina acrilica autopolimerizavel (JET Artigos
Odontologicos Classico LTDA, Brasil), até a sua completa polimerizagao.

Depois polimerizagao da resina acrilica, cada ceramica de dissilicato de litio recebeu
um polimento com lixas de carbeto de silicio 280, 400, 600 ¢ 1200 sucessivamente, sob
refrigeracdo de agua em Lixadeira/Politriz Metalografica ArotecAropol 2V (Arotec, Brasil).
ApOs este procedimento as amostras foram limpas com agua corrente.

Discos de resina composta Z100 (3M ESPE, St. Paul, MN, EUA) foram produzidos com
um molde de elésticos de silicone para afastamento interdental (Morelli, Brasil) com 1,0 mm
de altura e orificio interno de 1,5 mm de didmetro. A borracha de silicone foi posicionada sobre
uma placa de vidro e a resina composta Z 100 inserida no seu orificio, sendo fotoativado por
20 segundos com fotopolimerizador Valo, Ultradent. Em seguida, os discos de resina foram
lixados em lixas de gramatura 600, para que fossem removidas todas as irregularidades da
resina ¢ limpos com spray de ar/agua para depois serem destinados ao procedimento de
cimentacgao.

A figura 1 mostra os sistemas adesivos e cimentos resinosos empregados no estudo.
Estes foram o adesivo Universal (ambos da 3M ESPE, EUA) juntamente com o cimento
RelyXUltimate e o adesivo Scotch Bond Universal Plus e o cimento RelyXUniversal (ambos
da 3M ESPE, EUA). Os dois sistemas adesivos foram aplicados da seguinte forma: com o
auxilio de um microbrush, uma camada fina e homogénea do adesivo foi aplicada de modo a
recobrir uma area aproximada de 2 mm? da superficie ceramica, previamente silanizada ou nao,
de acordo com o grupo experimental. Essa camada adesiva foi fotoativada por 20 segundos
utilizando uma unidade fotoativadora LED (Valo, Ultradent, EUA), com irradiancia de 1000
mW/cm?.

Esse procedimento de aplicacdo e fotoativagao do adesivo foi repetido 20 vezes em cada
bloco ceramico, resultando na formagdo de multiplas areas adesivadas por espécime. Em
seguida, o respectivo cimento resinoso foi manipulado sobre bloco de espatulacdo por 20
segundos, por meio da mistura das pastas base e catalisadora, e aplicado sobre a superficie
ceramica nas areas previamente adesivadas, utilizando uma sonda exploradora n® 5. No caso do
cimento resinoso RelyX Universal, a etapa de manipulagdo nao foi necessaria, uma vez que o
material foi dispensado diretamente por meio de seringa automisturadora com ponta aplicadora,
conforme as recomendagdes do fabricante. A cimentacdo foi realizada com o auxilio de uma
pinca clinica, utilizada para segurar o disco de resina composta Z100. O uso da pinga permitiu

o posicionamento preciso do disco de Z100 sobre a regido da ceramica previamente recoberta
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pelo sistema adesivo e pelo cimento resinoso (Figura 3). Na sequéncia, o conjunto disco de
resina/cimento foi fotoativado por 40 segundos utilizando uma unidade fotoativadora LED
(Valo, Ultradent, EUA), com irradiancia de 1000 mW/cm?. Dessa forma, cada placa ceramica
recebeu 20 cilindros de resina composta Z100, constituindo um subgrupo experimental (n =

20).

2.2 Divisao de grupos experimentais

Doze grupos experimentais foram conduzidos para receberem a cimentag@o dos discos

de resina (n=20) com auxilio de pinca clinica e sonda exploradora. Os grupos sao detalhados

na figura 1, bem como os materiais resinosos de cimentacdo usado em cada um.

Dissilicato de litio (emax)

Tratamento de superficie

HF 20 segundos

Sam Sitano » Adesivo Scatch Bond
Universal/Omento ureversal

S=m Silanc + Adesno
Unwsersal/Uitimate
|

S8 + Adesive Scotch Band
Uniersal/Omento universal

Sem Siano + Adesivo
Unhvetssd/Ulenate

Sem Sian + Adesvs Scotch Bond
Universal/Cimenta universal

Sem Sdana « Adesivo
Universal/Utenate

Siano » Adesiva Scotch fond
Universal/Cimenta universal

Sem Silans + Adesvo
Ursversal/Ultimste

Sam Silano + Adesve Scotch Bond
Ureversal/Cenento wiversal

Sem Silung « Adesivo
Ursvnrsal/Uitimate

S8ano + Adesive Scotch Bond
Uneverss ento uriversal

Figura 1. Divisao dos grupos experimentais, protocolo de cimentacao para cada grupo, divisao
dos grupos para protocolo de envelhecimento

2.3 Testes de cisalhamento

Apo6s 72 horas de armazenamento em agua destilada a 37°C, os corpos de prova foram
posicionados em um dispositivo especifico para ensaio de cisalhamento (ODEME, Brasil), o

qual foi acoplado a uma maquina de ensaios universal (Emic DL 500, Sao Jos¢ dos Pinhais,
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PR, Brasil), com célula de carga de S00N. O cinzel permaneceu fixo a maquina de ensaio
universal e foi posicionado de modo a atuar tangencialmente ao cilindro de resina composta, o
mais proximo possivel da linha de cimentagdo do corpo de prova. O ensaio foi realizado com
velocidade constante de 0,5 mm/min até o deslocamento completo e fratura do disco de resina
composta cimentado a superficie cerdmica. A for¢a maxima de ruptura, expressa em Newtons
(N), foi registrada no momento da falha e posteriormente convertida em megapascal (MPa),
considerando a area de adesdo previamente padronizada de 1,76 mm?.

A andlise estatistica foi conduzida utilizando os softwares BioEstat (versao 5.0, Brasil)
e Jamovi (Jamovi Software, Amsterda, Holanda). Inicialmente, os dados foram submetidos ao
teste de normalidade de Kolmogorov—Smirnov no BioEstat. Em seguida, foi realizada Analise
de Varidncia (ANOVA) de trés fatores, seguida pelo teste post hoc de Tukey no Jamovi, com o

objetivo de identificar diferencas estatisticamente significativas entre os grupos experimentais

(0= 0,05).

3. Resultados

A Tabela 1 apresenta os resultados da anélise de variancia 3 fatores, considerando os
fatores tipo de adesivo, uso de silano e tempo de condicionamento com acido fluoridrico (HF).
Observou-se que o fator silano exerceu influéncia estatisticamente significativa sobre a
resisténcia ao cisalhamento (p < 0,001), assim como o fator tempo de HF (p = 0,002). Além
disso, foram detectadas interacdes estatisticamente significativas entre adesivo e tempo de HF
(p <0,001) e entre silano e tempo de HF (p = 0,010). Por outro lado, o fator adesivo, quando
avaliado isoladamente, ndo apresentou efeito estatisticamente significativo (p = 0,309), assim
como as interagdes adesivo x silano (p = 0,287) e adesivo x silano x tempo de HF (p = 0,861),
sugerindo que o desempenho dos sistemas adesivos ¢ fortemente modulado pela combinagao
com o tratamento de superficie adotado.

Apos a identificagdo dos efeitos principais e das interacdes significativas, procedeu-se
ao teste post hoc de Tukey, cujos valores médios de resisténcia ao cisalhamento (MPa),
acompanhados dos respectivos desvios-padrao, estdo apresentados na Tabela 2. A comparacao
entre os grupos evidenciou diferengas estatisticamente significativas tanto em fungao do tempo

de condicionamento quanto do uso do silano, dentro de cada sistema adesivo avaliado.
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TABELA 1. Analise de variancia 3-fatores dos grupos

Soma de Quadrado

Quadrados gl Médio F P
Adesivo 259.0 1 259.0 1.041 0.309
Silano 3424.5 1 3424.5 13.768 <.001
Tempo de HF 3295.5 2 1647.7 6.625 0.002
Adesivo *k Silano 282.9 1 282.9 1.137 0.287
Adesivo *k Tempo de HF 3626.7 2 1813.3 7.291 <.001
Silano * Tempo de HF 2340.5 2 1170.3 4.705 0.010
Adesivo *k Silano * Tempo de HF 743 2 37.1 0.149 0.861
Residuos 54470.1 219 248.7
TABELA 2. Valores em MPa de todos os grupos do estudo
HF 20seg HF10seg HF5seg

Sem Silano + Adesivo .3(20.4) A 27.3 (13.5) A

. . 303 (20.4) Ab 7:3(13.3) Aa 27.2 (11.7) Aab
Universal/Ultimate
Silano + Adesivo 37.2 (12.4) ABab 31.9(19.9) Ba

. : ( ) ( ) 43.1 (18.6) Aa
Universal/Ultimate

Sem Silano + Adesivo Scotch
Bond Universal/cimento universal 415 (17.8) Aa 26.7(13.8) Aa 14.3(11.7) Be
Silano + Adesivo Scotch Bond 40.8 (14.9) Aa

Universal/Cimento universal 28.9 (14.3) Ba 25.7 (18.6) Bbe

A-B [ etras maitsculas diferentes indicam diferengas estatisticamente significante de acordo com teste post
hoc de Tukey (p<0,05). »® Letras mintisculas diferentes indicam diferengas estatisticamente significante
de acordo com teste post hoc de Tukey (p<0,05).

No tempo de condicionamento de 20 segundos com HF a 10%, os maiores valores
médios de resisténcia ao cisalhamento foram observados nos grupos cimentados com o adesivo
Scotchbond Universal associado ao cimento resinoso universal, tanto na auséncia (41,5 £ 17,8
MPa) quanto na presenca do silano (40,8 + 14,9 MPa), ndo havendo diferenga estatisticamente
significativa entre essas duas condigdes. Esses grupos apresentaram valores significativamente
superior aos obtidos com o sistema Universal/Ultimate sem silano (30,3 + 20,4 MPa). Ainda
para o tempo de 20 segundos, o grupo Silano + Adesivo Universal/Ultimate apresentou valor
intermediario de resisténcia (37,2 + 12,4 MPa), estatisticamente semelhante tanto aos maiores

quanto aos menores valores, conforme indicado pelas letras de comparagao multipla.
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Quando analisado o tempo de 10 segundos de condicionamento, observou-se redugdo
geral nos valores de resisténcia ao cisalhamento em relagdo ao tempo de 20 segundos. O grupo
Silano + Adesivo Universal/Ultimate apresentou média de 31,9 = 19,9 MPa, sendo
estatisticamente superior aos grupos condicionados com 10 segundos sem silano e cimentados
com o sistema Scotchbond Universal. O grupo Sem Silano + Adesivo Scotchbond Universal
apresentou um dos menores valores nesse tempo (26,7 = 13,8 MPa), diferindo estatisticamente
dos grupos com silano.

No tempo de 5 segundos de condicionamento, os resultados demonstraram maior
variabilidade entre os grupos. O maior valor médio foi observado no grupo Silano + Adesivo
Universal/Ultimate (43,1 + 18,6 MPa), significativamente superior aos demais grupos nesse
tempo de condicionamento. Em contraste, o grupo Sem Silano + Adesivo Scotchbond Universal
apresentou o menor valor médio de resisténcia ao cisalhamento (14,3 + 11,7 MPa), diferindo
estatisticamente de todos os demais grupos avaliados nesse tempo.

A analise intra-grupo, considerando o efeito do tempo de condicionamento para cada
sistema adesivo, evidenciou que o aumento do tempo de HF resultou em incremento
significativo da resisténcia ao cisalhamento principalmente nos grupos em que o silano foi
utilizado, enquanto os grupos sem silano apresentaram comportamento mais dependente do tipo
de adesivo empregado. De modo geral, os tempos de 10 e 20 segundos produziram valores mais
consistentes de resisténcia quando comparados ao tempo de 5 segundos, especialmente nos
grupos cimentados com o sistema Universal/Ultimate associado ao silano. Os resultados
também evidenciaram elevada dispersao dos valores em diversos grupos, conforme indicado
pelos desvios-padrao, particularmente nos tempos de condicionamento mais longos. Essa
variabilidade foi observada independentemente do sistema adesivo, sugerindo comportamento

heterogéneo da interface adesiva sob diferentes condigdes experimentais.

4. Discussao

A cimentagdo resinosa representa uma das etapas mais criticas e tecnicamente sensiveis
das restauragdes ceramicas indiretas, sendo frequentemente determinante para o sucesso clinico
em longo prazo. Diferentemente das fases laboratoriais, realizadas sob condi¢des controladas,
o procedimento de cimentagdo ocorre em ambiente clinico dinamico, sujeito a variaveis como
controle de umidade, adaptagdo da pega, acesso limitado, tempo operatério e manipulacdo dos
materiais adesivos. Pequenas variagdes nesses fatores podem comprometer a formagdo de uma

interface adesiva continua e estavel, impactando diretamente a resisténcia de unido e a
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integridade marginal da restauracao [1,2,6,7,16]. Dessa forma, compreender como o tratamento
de superficie da ceramica, o uso do silano e o tempo de condicionamento acido influenciam o
desempenho adesivo € essencial para a previsibilidade clinica dos protocolos de cimentagao
resinosa.

A resisténcia de unido entre cerdmicas vitreas e cimentos resinosos depende
fundamentalmente da qualidade da interface formada apoés o tratamento de superficie e da
compatibilidade quimica e reologica entre o substrato ceramico e o sistema adesivo empregado.
Os resultados do presente estudo demonstram que o tempo de condicionamento com &cido
fluoridrico (HF) e o uso do silano exercem influéncia significativa sobre a resisténcia ao
cisalhamento, enquanto o tipo de sistema universal, quando analisado isoladamente, apresenta
comportamento dependente da estratégia de interacdo quimica e da combinagdo com o
tratamento de superficie. Esses achados estao em consonancia com evidéncias de que a adesao
a ceramicas vitreas ¢ governada pela associagdo entre retencdo micromecanica e ligacao
quimica estavel [6-9,16].

O aumento da resisténcia de unido observado com a ampliacdo do tempo de
condicionamento acido, especialmente entre 5 e 10 segundos, pode ser explicado pelo
mecanismo cléssico de agdo do HF sobre ceramicas a base de dissilicato de litio. O ataque acido
promove a dissolucao seletiva da fase vitrea rica em silica, expondo os cristais de dissilicato e
criando uma microtopografia favoravel a ancoragem micromecanica dos cimentos resinosos
[10,11]. Esse processo resulta em aumento da energia superficial e melhora da molhabilidade,
fatores essenciais para a infiltragdo dos mondmeros resinosos e para a formacdo de uma
interface adesiva continua [8,10,13].

Entretanto, o prolongamento do condicionamento para 20 segundos nao resultou em
ganhos proporcionais e consistentes de resisténcia de unido. Embora valores elevados tenham
sido observados em alguns grupos, a maior dispersdo associada a esse tempo sugere que o
sobrecondicionamento pode gerar uma superficie excessivamente irregular e heterogénea.
Estudos morfologicos demonstram que ataques prolongados com HF podem levar a erosao
localizada da matriz vitrea, formacdo de poros coalescentes e reducdo da uniformidade
topografica, comprometendo a coesdo superficial e aumentando a susceptibilidade a falhas
localizadas [5,10,11,13]. Esse comportamento ¢ compativel com a no¢do de que existe um
intervalo o6timo de condicionamento, no qual se maximiza a reten¢do micromecanica sem
comprometer a integridade estrutural da cerdmica [8,10].

O efeito significativo do silano aplicado separadamente observado neste estudo

confirma seu papel fundamental na unido entre ceramicas vitreas e cimentos resinosos. O silano
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atua como um agente de acoplamento bifuncional, capaz de estabelecer ligagdes siloxanicas
estaveis com a superficie ceramica e, simultaneamente, copolimerizar com 0s mondmeros
metacrilatos da matriz resinosa [14-17]. Evidéncias laboratoriais e revisdes sistematicas
indicam que a associacao entre HF e silano permanece como o protocolo padrao-ouro para a
adesdo a ceramicas vitreas, superando abordagens que utilizam apenas primers
autocondicionantes ou adesivos universais sem silanizacdo dedicada [12-14, 16,22].

Ao comparar os dois sistemas universais avaliados, observou-se que tanto o Single Bond
Universal associado ao RelyX Ultimate quanto o Scotchbond Universal associado ao RelyX
Universal apresentaram desempenho dependente do protocolo de condicionamento e da
presenca do silano. Embora ambos sejam classificados como sistemas universais, diferengas
sutis em composi¢ao quimica, pH e concentracdo de mondmeros funcionais podem influenciar
a estabilidade do silano incorporado ¢ a eficiéncia da interagdo com a superficie ceramica
[3,18,19]. Estudos demonstram que o ambiente acido desses adesivos pode comprometer a
hidrolise e a condensagao do silano, justificando a melhoria de desempenho observada quando
o silano ¢ aplicado separadamente [17,18,22].

Outro achado relevante do presente estudo foi a variabilidade dos valores de resisténcia,
especialmente nos tempos mais longos de condicionamento. Essa dispersao reflete a natureza
multifatorial do processo adesivo, no qual pequenas variagdes operatdrias — como espessura
do filme adesivo, infiltragdo do cimento e adaptacdo a microtopografia gerada — podem
impactar significativamente o desempenho final da interface [7,9,29,30]. Além disso, a
interacdo entre a rugosidade superficial e o comportamento reoldgico dos cimentos resinosos
pode favorecer ou dificultar o preenchimento das microirregularidades, aspecto ainda pouco
explorado na literatura e que pode explicar parte da heterogeneidade observada [6,8,9].

Do ponto de vista clinico, os resultados indicam que tempos intermedidrios de
condicionamento (5—10 segundos), associados a silanizagao ativa, oferecem o melhor equilibrio
entre resisténcia de unido e previsibilidade, independentemente do sistema universal utilizado.
Protocolos mais agressivos podem gerar valores elevados em condicdes ideais, porém a custa
de maior variabilidade, o que reduz a confiabilidade clinica do procedimento [8,10,12]. Esses
achados estdo em consondncia com revisdes recentes que enfatizam a necessidade de
individualizar o protocolo de cimentacao em fun¢do do substrato ceramico e do sistema adesivo

empregado [7,9].
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5. Conclusao

Com base nos resultados obtidos, conclui-se que o tempo de condicionamento com
acido fluoridrico e a silanizagdo exercem influéncia significativa sobre a resisténcia de uniao
de sistemas universais ao dissilicato de litio. O aumento do tempo de condicionamento
promoveu elevagdo da resisténcia ao cisalhamento até um intervalo 6timo, situado entre 5 e 10
segundos, a partir do qual ndo foram observados ganhos consistentes, sendo acompanhado por
maior variabilidade dos valores. A aplicagao do silano de forma independente mostrou-se
determinante para a obten¢do de uma interface adesiva mais estavel e previsivel. Embora ambos
os sistemas universais avaliados tenham apresentado desempenho satisfatorio, seus resultados
foram fortemente dependentes do protocolo de tratamento de superficie com o acido fluoridrico

adotado.
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8 CONSIDERAGOES FINAIS

Com base na literatura cientifica relacionada as ceradmicas odontologicas livres
de metal pode-se constatar o grande desafio que tem sido estabelecer um protocolo
de cementacao destas restauracdes que seja longevo, de aplicagao simplificada pelo
cirurgido dentista e ao mesmo tempo confortavel para o paciente no trans operatério.
Por esta razdo decidimos pesquisar a influéncia do tempo de aplicagdo do acido
fluoridrico 10% (HF) no condicionamento interno da cerémica vitrea e sua relagdo com
o sistema adesivo/silano/cimento resinoso nas resisténcias ao cisalhamento. A
utilizagao do HF como escolha para o tratamento de superficie interna da ceramica se
deu pela maior facilidade de aplicagdo deste pelo cirurgido dentista no ambiente
operatdrio em relagao ao tateamento interno com éxido de aluminio. Além deste fator
almejamos estabelecer um protocolo adesivo que seja cientificamente confiavel
visando a simplificacdo do processo de cimentagao.

Pelos resultados por nos alcancados, este estudo deve ser ampliado em
sequéncia de modo a estabelecer a analise dos padrdes de fraturas, além de
estabelecer um grupo que seja submetido ao envelhecimento amostral visando um

maior entendimento sobre o processo da cimentagao adesiva nas ceramicas vitreas.
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A zirconia (ZrO;) tem sido utilizada na composicao quimica das cerami-
cas odontoldgicas ha varias décadas. No passado esteve presente em pe-
quenas proporgoes, misturada a 6xidos raros, para obtengdo de pigmen-
tos em massas ceramicas (POGONCHEFF e DUFF, 2010). Entretanto, du-
rante as décadas de 1970 e 1980 o ZrO, comegou a ser utilizado como
material de infraestrutura para coroas em substituicdo as estruturas me-
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A cimentacdo em odontologia desempenha um papel crucial na fixacdo
de restauracoes indiretas. Esse processo consiste na aplicacdo de um
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