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RESUMO

Ceramicas a base de alumina e/ou zirconia tém se destacado na odontologia por
apresentarem excelente biocompatibilidade e boas propriedades mecanicas. A
adesdo desses materiais aos cimentos resinosos € mais dificil se comparada as
ceramicas odontologicas convencionais, com maior teor de fase vitrea. Alguns
tratamentos de superficie tém sido indicados para melhorar essa adesdo. Neste
trabalho foi avaliado o efeito do tratamento de superficie de trés ceramicas, na
resisténcia adesiva com um cimento resinoso, pelo teste de microtracdo. Blocos
ceramicos (5x6x8mm) foram polidos, jateados com pé de Al,O3; ou sistema CoJet
(silicatizacao) e colados com cimento resinoso a blocos de resina (5x6x8mm). Apos
cimentacdo os blocos ceramica-resina foram armazenados em agua destilada e
seccionados, obtendo-se amostras com 0,6+0,1mm?2 de area adesiva, que foram
submetidas a ensaio de microtragdo. Os dados de resisténcia adesiva revelam que a
silicatizacdo proporciona os melhores valores de adesdo entre as ceramicas e 0

cimento utilizado.

Palavras Chave: alumina, zircénia, tratamento de superficie, resisténcia adesiva.

Introducéo

As restauragdes puramente ceramicas, livres de materiais metalicos, surgiram
com o aumento no conteudo de alumina incorporado as ceramicas convencionais a
base de feldspato (", proporcionando melhoria nas propriedades mecanicas e

permitindo sua utilizacdo em restauracdes de dentes posteriores.
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O sistema ceramico comercial In-Ceram Alumina @ apresenta em sua
formulacdo 80% peso de alumina e infiltragcdo de aluminosilicato de lantanio (20%
peso). A ceramica Procera AllCeram é um material a base de alumina (99.9%peso)
sinterizado com alta densidade ©®. O In-Ceram Zirconia é constituido de alumina
(67% peso), zirconia (13% peso) e segunda fase vitrea infiltrada (20% peso),
similarmente a In-Ceram Alumina. Esses materiais ceramicos possuem composicoes
diferentes, mas sdo todos resistentes ao ataque por acido fluoridrico (HF), passo

essencial na cimentagdo de materiais ceramicos a estrutura dental 49,

Alguns estudos abordam o mecanismo de adesao das ceramicas feldspaticas
a cimentos resinosos, por meio da criacdo de retengdes micromecanicas provocadas
na superficie ceramica com auxilio do acido fluoridrico, seguida da aplicacédo de um

o 89 Este procedimento produz uma ligagdo quimica entre a

agente de unido, silan
resina e a silica presente no material ceramico. O ataque por acido e a silanizacao
aumentam a energia de superficie do substrato cerdmico, melhorando a
molhabilidade e diminuindo o &ngulo de contato entre a superficie ceramica e o
cimento resinoso "9, O agente de unido, silano, apresenta um carater bifuncional
permitindo a adesao entre a silica presente na cerdmica feldspatica e a matriz

resinosa do cimento, por meio de ligag¢des siloxanas an,

Inumeros trabalhos relatam que o tratamento da superficie ceramica com
silica, a silicatizagao, parece ser um dos métodos mais eficazes para promover a
adesdo de ceramicas resistentes ao acido fluoridrico aos cimentos resinosos ©2'3,
Entretanto, ainda existem dulvidas sobre a eficiéncia dos métodos de tratamento de
superficie de ceramicas acido-resistentes, pois estas possuem grande diversidade

de composicdo quimica e caracteristicas microestruturais.

O objetivo deste trabalho é estudar tratamentos superficiais, com e sem silica,
em ceramicas resistentes ao ataque acido, visando o aumento da resisténcia
adesiva entre a ceramica e um cimento resinoso, e analisar a influéncia do tipo de

ceramica na resisténcia adesiva.

Materiais e Métodos

Dez blocos (5x6x8 mm?®) de ceramicas In-Ceram Alumina (AL-VITA
Zahnfabrik, Alemanha), In-Ceram Zirconia (ZR-VITA Zahnfabrik, Alemanha), e
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Procera AllCeram (PR-Nobel Biocare, Suécia) foram produzidos em laboratério, ou

no caso desta ultima, fornecido pelo fabricante.

As superficies ceramicas foram polidas (Labpol 8-12, Extec, EUA), com
auxilio de lixas metalograficas, até 1200 mesh. Blocos similares foram produzidos
em resina composta (W3D Master, Wilcos, RJ, Brasil — lote # 010/03), utilizando-se
molde de silicone (Elite HD, ltalia, lote # B01.01.B), sendo que para cada bloco
ceramico foi confeccionado um bloco de resina (RC).

Os blocos ceramicos (AL, ZR, e PR) foram divididos em dois grupos e

submetidos a um dos seguintes tratamentos de superficie:

« JAT - jateamento com particulas de 6xido de aluminio (110 um) nas seguintes
condigcdes: perpendicularmente e a 1 cm da superficie ceramica, por 15 s e

pressdo de 2.8 bars #%1213),

o« COJ - jateamento com particulas de 6xido de aluminio (30 um), modificadas por
silica (Sistema CoJet, 3M-ESPE, EUA; lote #116459), seguindo o mesmo
procedimento de aplicagdo adotado no grupo JAT. Em seguida, as superficies
foram silanizadas, isto €, foram recobertas por uma pelicula de um agente de

unido silano (ESPE-Sil) aguardando-se 5 minutos para a secagem %

As superficies das amostras foram observadas por microscopia eletrénica de
varredura (MEV) (JEOL-JSM-T330A, Jeol, Japao), para analise de mudancas na

topografia.

Apds os tratamentos de superficie nos diferentes materiais, cada bloco
ceramico foi colado a um bloco de resina por meio de um cimento resinoso (Panavia
F, Kuraray CO., Japao, lote # 107AF), de acordo com as recomendagbes dos
fabricantes. O conjunto ceramica-cimento-resina foi submetido ®®'2'® 3 uma carga
vertical de 750 g. O cimento resinoso foi ativado por luz halégena por 40 s em cada
lado do bloco "®. Feito isso, foi aplicada uma camada do material Oxyguard
(barreira em gel inibidora de oxidagéo) sobre o cimento resinoso, aguardando-se 10
minutos antes da remogao da carga. Os blocos foram finalmente enxaguados com

spray ar-agua e armazenados em agua destilada a 37° C, por 1 semana (Figura 1A).

Os blocos foram fixados a uma base metalica, e seccionados utilizando-se
disco de corte de diamante em baixa velocidade (lote #7016, KG Sorensen, Barueri,

Brasil), sob constante refrigeragao (Figura 1B).
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Bloco de Eesina Composta

Cimendo resingee

Bloco cerimdco

Figura 1. Bloco ceramico e de resina composta cimentados (A). Sec¢ado do bloco
fixado a maquina de corte (B). Fatias internas (C) a serem utilizadas no

preparo das amostras (D) para o ensaio de microtragéo (E e F).

O primeiro corte, de aproximadamente 1 mm, foi descartado, devido a
possibilidade de haver excesso ou falta de cimento na interface, fatores que podem
influenciar os resultados de resisténcia "® (Figura 1F). Dois cortes com espessura
de 0.8 + 0.1 mm foram obtidos por bloco (Figura 1C). As fatias, giradas em 90°,
foram novamente coladas a uma base metdlica (Figura 1D) e as amostras mais
externas também foram desprezadas, pelas razdes descritas acima. Seis amostras
em forma de barras, com aproximadamente 0,6 mm? de area adesiva, foram obtidas

de cada bloco "°?*2?% sendo utilizados 5 blocos (n = 30) (Figuras 1E e 1F).
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Cada amostra foi colada com cianoacrilato paralelamente ao eixo de um
dispositivo adaptado para o teste de microtracdo, para minimizar forcas de torgao
durante o teste mecanico (Figura 2A e 2B). O dispositivo foi fixado a uma maquina
de ensaio universal (EMIC DL-1000, EMIC, Sao José dos Pinhais, Brasil) e o teste

realizado a uma velocidade de 1 mm.min™", até a fratura da amostra ("7,

Carga

L i cianoacrilato
e amostra

Boar=n
-

Figura 2: Dispositivo adaptado para o teste de resisténcia adesiva pelo ensaio de

microtracao.

Os valores de resisténcia adesiva foram calculados pela relagdo: o = C/A,
sendo: C, carga no momento da falha e A, a area adesiva. Os resultados foram
submetidos a anadlise de variancia ANOVA (dois fatores), e ao teste de Tukey (a <
0.05).

As superficies das amostras ensaiadas foram observadas por microscopia

optica (Zeiss MC 80 DX, Zeiss, Alemanha) para determinagao do tipo de falha.

Resultados

Os valores médios de resisténcia adesiva e desvio padrao dos seis grupos
testados sédo apresentados na Tabela 1. O grupo AL-COJ apresenta valor médio de
resisténcia adesiva estatisticamente maior do que os outros grupos. Os valores
médios de resisténcia adesiva dos grupos AL-JAT, ZR-JAT e PR-COJ nao sao
considerados estatisticamente diferentes. A silicatizagado das superficies ceramicas

utilizando-se o sistema CodJet (COJ) proporciona maiores valores médios de
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resisténcia adesiva, comparativamente ao jateamento com oOxido de aluminio, em

todos os materiais analisados.

Tabela 1. Valores médios de resisténcia adesiva e desvio padréo dos grupos.

Grupos o * (MPa) (DP)
1- AL-JAT 17,3°(2,6)
2- AL-COJ 31,2° (4,3)
3- ZR-JAT 15,1% (5,3)
4- ZR-COJ 26,8° (7,4)
5- PR-JAT 12,7% (2,6)
6- PR-COJ 18,5" (4,7)

* Letras diferentes indicam diferencas estatistica entre grupos (a < 0.05).

Os valores médios de resisténcia adesiva para os dois tratamentos de
superficie empregados estao listados na Tabela 2. Considerando o fator tratamento
de superficie, a silicatizagao das superficies ceramicas utilizando-se o sistema CoJet
(COJ) proporciona maiores valores meédios de resisténcia adesiva, se comparados

aos obtidos pelo jateamento com éxido de aluminio.

Tabela 2. Valores médios de resisténcia adesiva e desvio padréo,

considerando o fator tratamento de superficie.

Tratamento o * (MPa) (DP)
JAT 15,05% (4,2)
coJ 25,51° (7,7)

* Letras diferentes indicam diferencas estatistica entre grupos (a < 0.05).

Os valores médios de resisténcia adesiva para os trés sistemas ceramicos
avaliados (Tabela 3) mostram que os sistemas In-Ceram Alumina (AL) e Zirconia
(ZR) apresentaram valores de resisténcia adesiva similares e estatisticamente

superiores ao valor médio encontrado para o Procera (PR).

Tabela 3. Valores médios de resisténcia adesiva e desvio padréo,

considerando o fator ceramica.

Ceramica o * (MPa) (DP)
AL 24,26°(7,9)
ZR 20,98%(8,7)
PR 15,61° (4,8)

*Letras diferentes indicam diferencas estatistica entre grupos (a < 0.05).
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O jateamento com CoJet-Sand (Figuras 3B, 3D, e 3F) propicia a deposicao de
silica sobre as superficies das trés ceramicas, dando origem a superficies com
topografia diferente das observadas nas amostras jateadas com particulas de éxido
de aluminio 110 um (Figuras 3A, 3C, e 3E).
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Figura 3 — Micrografias eletrbnicas de varredura de superficies ceramicas tratadas:
In-Ceram Alumina (AL): A — JAT; B — COJ; In-Ceram Zirconia (ZR): C —
JAT; D — COJ e Procera AllCeram (PR): E — JAT; F — COJ.

As superficies fraturadas foram observadas por microscopia 6ptica de luz.
Independentemente do grupo analisado, todas fraturas coesivas ocorreram na

interface adesiva.
Discussao

O objetivo da realizagdo de testes de resisténcia adesiva € observar o

comportamento das interfaces adesivas mediante a aplicagdo de determinada carga.
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Testes de cisalhamento tém sido colocados em discussédo por desenvolverem
tensbes ndo homogéneas na interface adesiva, gerando maior tensdo no substrato
do que na interface. Este fendbmeno impede a correta medida da resisténcia adesiva
da interface, limitando o aprimoramento nos sistemas de adesao, ja que, em geral, a
falha tem inicio em um dos substratos, e ndo na zona adesiva "®'9. Analises do tipo
de fratura, baseadas em principios fractograficos, minimizam o risco de interpretagéo

errénea dos dados (17:1929),

Apesar dos testes convencionais de tracdo também apresentarem limitagdes,
como: dificuldade do alinhamento da amostra e tendéncia a uma distribuicao

(21)

heterogénea do cimento na interface adesiva , este tipo de teste €& bastante

utilizado por proporcionar informacdes da resisténcia adesiva global '"?) Em
contrapartida, o teste de microtragdo permite alinhamento mais apropriado das

2324 | evando-se em

amostras e a distribuicdo de tensbes € mais homogénea
consideragao que neste trabalho todas as amostras apresentaram falhas na zona
adesiva, os valores médios de resisténcia adesiva no ensaio de tragdo foram

considerados representativos para todos os materiais avaliados.

O grupo de amostras AL-COJ alcangou o maior valor médio de resisténcia
adesiva seguido pelo grupo ZR-COJ, Tabela 1. O valor médio de resisténcia adesiva
do grupo PR-COJ foi estatisticamente inferior aos outros dois grupos tratados com
silica (COJ), mas nao apresenta diferenga estatistica quando comparados aos
grupos AL-JAT e ZR-JAT. Estes resultados podem ser explicados pelos seguintes
fatores: [1] ligacdo quimica entre a silica depositada na superficie ceramica e o
cimento resinoso, auxiliada pelo agente de unido silano ®°); [2] existéncia de ligacdo
quimica entre o mondémero (10-MDP, 10 éxido metacriloildecildiidrogeno fosfato),
presente no cimento resinoso, e os 6xidos de aluminio e zirconio das ceramicas ©; e
[3] a presenca de uma fase vitrea nos dois sistemas In-Ceram, Alumina (AL) e
Zirconia (ZR), auxilia o recobrimento por silica e dessa forma, aumenta os valores de

resisténcia adesiva.

As ceramicas AL e ZR apresentam valores médios de resisténcia adesiva
maiores do que a ceramica Procera AllCeram (PR), independentemente do
tratamento de superficie, (Tabela 3). A cerdmica AL apresenta comportamento
diferente da ceramica PR, apesar dos dois materiais serem a base de alumina.

Estes resultados concordam com a idéia de que existe uma maior resisténcia
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adesiva entre o cimento resinoso e as ceramicas aluminizadas infiltradas por vidro
submetidas a sistemas de silicatizacdo @, sugerindo que a presenga de uma fase

vitrea na ceramicas auxilia no processo de recobrimento superficial com silica.

A microestrutura sem poros da ceramica Procera AllCeram impede que ocorra
uma uniao confiavel a cimentos que ndo contenham monémeros (10-MDP), quando
esta é tratada por métodos convencionais, como o ataque quimico com acido
fluoridrico ®. Entretanto, Friederich & Kern "V obtiveram valores elevados de
resisténcia adesiva quando do uso de um cimento contendo tais monémeros. A
validade deste procedimento foi comprovada neste trabalho. No entanto, os valores
obtidos ainda sao inferiores aos verificados para ceramicas infiltradas com material

vitreo.

A capacidade de adesdo dos agentes de unido silano a silica estd bem
estabelecida para as cerdmicas acido-sensiveis, como as feldspaticas, leuciticas e
de dissilicato de litio. O silano reage com a silica presente na estrutura da ceramica
e com os grupos metacrilatos do material resinoso ?®. Esta adesao silica-silano
também ocorre em ceramicas acido-resistentes, quando o processo de silicatizagao

é utilizado na superficie da ceramica %,

Este estudo demonstra que, independente da ceramica estudada, o sistema
(Codet) proporciona valores de resisténcia adesiva estatisticamente superiores
aqueles obtidos pelo jateamento das superficies ceramicas com particulas de Al,Os.
A caracterizagdo microestrutural das superficies ceramicas tratadas sugere que o
sistema CoJet (Figuras 3B, 3D e 3F) promove uma deposicao de silica na superficie
ceramica, diferentemente das amostras jateadas com particulas de Al,O3; (Figuras
3A, 3C e 3E), corroborando com os resultados encontrados por Kern & Thompson
(") Estes autores observaram um aumento no contetido de silica na superficie da
ceramica In-Ceram apods tratamento com sistema Rocatec-Plus, sugerindo que o
tratamento de superficie poderia melhorar a resisténcia adesiva ao cimento resinoso,

verificado posteriormente em outros trabalhos .

O processo de silicatizacdo (COJ) proporcionou, para todas as ceramicas
estudadas, maior adesao entre as superficies ceramicas e o cimento resinoso, pois

a silica depositada auxilia nas ligagdes quimicas formadas.
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Conclusao

Este estudo demonstrou que a silicatizagao desempenha um importante papel
na promog¢ao de uma maior resisténcia adesiva das ceramicas resistentes a acidos,
em especial para aquelas que contém fase vitrea, como o In-Ceram (AL) e o In-
Ceram (ZR).
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BOND STRENGTH OF A RESIN CEMENT TO THREE CERAMIC SYSTEMS:
EFFECT OF CERAMIC SURFACE TREATMENT

ABSTRACT

Alumina and zirconia based ceramics have been used in dentistry due to their
excellent biocompatibility and good mechanical properties. The adhesion of this
ceramics to the resin cements is much more difficult comparing to conventional
ceramics that possess a high content of glassy phase. In this way, several surface
treatments have been indicated to improve the adhesion between ceramic-resin
cement. In this study it was evaluated the effect of ceramic surface treatment on
bond strength of a resin cement and three ceramic systems. A microtensile test was
employed for this purpose. The ceramic blocks (5x6x8mm) were polished,
sandblasted with Al,O3 particles or with Cojet Sytem (silicatization) and bonded to
resin blocks (5x6x8mm) using a resin cement. After cementation procedure the
blocks were stored in distilled water and finally cut to produce bar specimens with a
bonding area of approximately 0.6 mm? which were loaded to failure under
microtensile test. The data revealed that silicatization provides the best bond strength

values among the ceramics and resin cement.

Keywords: Alumina, Zirconia, ceramic surface treatment, bond strength.
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