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Resumo

O objetivo deste estudo foi avaliar o efeito da ciclagem térmica sobre a resisténcia adesiva entre a superficie
ceramica do In-Ceram (Vita - Zahnfabrik, Bad Séckingen, Alemanha) e o cimento resinoso (Panavia F, Kuraray
CO, Japao). Foram fabricados nove blocos ceramicos com dimensdes de 5x6x6mm. Uma das faces com 5x6mm
de cada bloco ceramico foi condicionada com uma cobertura triboquimica de silica (Sistema Rocatec, ESPE -
Seefeld - Alemanha) e em seguida cimentada com Panavia F a outro bloco idéntico de resina composta (Clearfil
AP-X, Kuraray CO - Japdo). Os nove grupos formados por cerdmica, cimento e resina composta foram cortados
em 60 corpos-de-prova com dimensdes de 10x1xImm e drea adesiva que apresentava lmm’t 0,lmm?. Os cor-
pos-de-prova foram divididos em 3 grupos (n=20): G1 — armazenagem durante 14 dias em dgua destilada a 37°C;
G2 - 6000 ciclos térmicos (5°C — 55°C, 30s em cada temperatura); G3 — 12000 ciclos térmicos (5°C — 55°C, 30s
em cada temperatura). Apés os condicionamento térmicos, os corpos-de-prova foram fixados com adesivo de
cianoacrilato ao dispositivo de microtracdo e testados em uma maquina de ensaio universal (EMIC - DL-1000,
Equipamentos e Sistemas Ltda., dos de Sdo José Pinhais - o PR, Brasil) com velocidade constante de 0,5mm/
min. Os dados foram submetidos aos métodos estatisticos de ANOVA e Tukey . Os resultados indicaram que os
valores médios de tens@o de ruptura (MPa) de G1 (14.97+4.68) ndo diferiram estatisticamente (p <5%) de G2
(12.27+4.72), porém houve diferenca significante entre G1 e G3 (9.89+4.16). Foi possivel concluir que a termo-
ciclagem reduziu os valores de resisténcia adesiva significativamente quando os corpos-de-prova foram subme-
tidos a 12000 ciclos.
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INTRODUGAO

A grande demanda de pacientes que buscam es-
tética com restauragdes livres de metal tem aumen-
tado o desenvolvimento de pesquisas para melhorar
as propriedades dos sistemas ceramicos, como re-
sisténcia a fratura, estabilidade de cor, precisdo de
adaptacdo e adesdo aos agentes de cimentacao.

O sistema ceramico constituido de alumina
(85%) infiltrada por vidro (15%) (In-Ceram, Vita,
Bad Sickingen, Alemanha) que se caracteriza por
ser uma infra-estrutura que apresenta resisténcia
flexural 75% maior que as ceramicas
convencionais,foi desenvolvido com a finalidade
de substituir estruturas metdlicas de coroas meta-
lo-ceramicas.

Embora estudos como o de McLaren & Whi-
te'® (1999) indiquem que possa ser utilizada a ci-
mentagdo convencional com cimento de fosfato de
zinco e iondmero de vidro para o sistema In-Ce-
ram, Kern & Thompson'? (1995) sugeriram a utili-
zagdo de agentes cimentantes resinosos que, devi-
do as qualidades do sistema, principalmente a alta
resisténcia a fratura, melhoram o resultado final da
restauragdo. Para isso, € necessdrio que haja uma
unido quimica estdvel entre cimento resinoso e co-
roas totais ou incrustagdes ceramicas constituidas
de alumina como o sistema In-Ceram.

Apesar da ades@o entre as ceramicas feldspati-
cas convencionais e cimentos resinosos ser obtida
e aumentada por meio do condicionamento da su-
perficie ceramica com 4cido fluoridrico 2% e agen-
tes de silanizacdo %%, esta técnica ndo deve ser
aplicada aos sistemas ceramicos de alumina infil-
trada com vidro, como o In-Ceram, pois este apre-
senta apenas 5% de silica em sua composicao, ndo
havendo, portanto, adequada quantidade de silica
para interacdo quimica com os agentes de silaniza-
¢do. Desta maneira, Kern & Thompson'? (1995)
afirmam que apds a eliminagdo da matriz vitrea da
superficie do In-Ceram, promovida pelo condicio-
namento 4cido, sdo expostas quantidades elevadas
de particulas de alumina (80 a 82%) que nio inte-
ragem adequadamente com os agentes de silaniza-
¢do, ndo promovendo uma unido adesiva estavel'>2!.

Em busca de um novo método de condiciona-
mento superficial das ceramicas aluminizadas, tra-
balhos como de Kern & Thompson'? (1995) e Blixt
et al.?(2000) indicaram o condicionamento da su-
perficie de cerdmica aluminizada com a cobertura
triboquimica de silica (Sistema Rocatec — ESPE,
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Seefeld - Alemanha), previamente a cimentagdo
com cimentos resinosos, por promoverem um au-
mento significativo na quantidade de silica sobre a
superficie cerdmica e assim alcangar maiores va-
lores de resisténcia adesiva.

Kraivixien-Vongphantuset et al.'* (1992), Kern
& Thompson'? (1995), Marais & Herbst!” (1996) e
Kiyan'* (2001) obtiveram maiores valores de re-
sisténcia adesiva entre cimentos resinosos e a ce-
ramica aluminizada In-Ceram condicionada com
cobertura triboquimica de silica (Sistema Rocatec),
mesmo sob tratamento térmico®.

Sendo assim, objetivou-se avaliar os efeitos da
variagdo de temperatura sobre a resisténcia adesi-
va entre a superficie da ceramica aluminizada In-
Ceram condicionada com um sistema de cobertura
triboquimica de silica (Sistema Rocatec)*>7? e um
cimento resinoso (Panavia F, Kuraray CO. - Japan)
por meio da metodologia de microtracao.

MATERIAL E METODO

Para a realizagdo do trabalho foram obtidos,
segundo especificagdes do fabricante, trés blocos
de ceramica aluminizada infiltrada por vidro (In-
Ceram, Vita Zahnfabrik, Bad Sédckingen - Alema-
nha) com dimensdes de 15x6x6mm.

Como controle de qualidade, estes foram radi-
ografados a fim de que pudessem ser verificadas
possiveis bolhas existentes em seu interior. A pre-
senca destas eliminaria o bloco em questao.

A seguir, cada bloco cerdmico foi seccionado,
formando trés blocos menores com dimensdes de
5x6x6mm cada (Figura 1).

Uma das faces de cada bloco cerdmico, com
dimensoes de 5x6mm, foi planificada e polida em
politriz com lixas d’dgua de granulacdo 300, 600,
800, 1000, 1200 com o objetivo de criar uma su-

FIGURA 1 - Desenho esquemadtico da obten¢@o dos blocos menores
de ceramica.

33



Andreata Filho OD, Galhano GAP, Bottino MA, Camargo FP, Valandro LF, Nishioka RS
AVALIACAO DA RESISTENCIA ADESIVA ENTRE UMA CERAMICA ALUMINIZADA E UM CIMENTO RESINOSO SUBMETIDOS A CICLAGEM TERMICA

perficie plana e uniforme. Em seguida, cada um
dos blocos ceramicos foi moldado com silicona de
adicao (Express - 3M Dental Products, St. Paul,
MN - USA), a fim de obter um molde para a con-
feccdo de blocos em resina composta (Clearfil AP-
X™ Kuraray CO. - Japan), que serviram como base
para viabilizar a constru¢@o dos corpos-de-prova.
Os blocos de resina composta apresentavam, apos
sua confec¢do, uma das faces com caracteristicas
semelhantes as faces planificadas dos blocos de
cerdmica, proporcionando maior contato entre es-
tes. Ap6s a moldagem, as faces planificadas dos
blocos ceramicos foram condicionadas com o sis-
tema Rocatec (ESPE, Seefeld — Alemanha) , que
consiste de um microjateamento inicial com parti-
culas de 6xido de aluminio 110um (Rocatec-Pre),
durante 20 segundos com pressdo de 2,8 bars, a
uma distincia padrdo de 10mm e perpendicular a
superficie, seguido de outro microjateamento com
particulas de 6xido de silica 30um (Rocatec-Plus),
que promovem a formacao da camada de silica, fi-
nalizando-se o condicionamento com a aplicagdo
de uma camada de silano (Rocatec-Sil), aguardan-
do-se 5 minutos para secagem do mesmo.

Os segmentos cerdmicos foram unidos aos de
resina composta com cimento resinoso (Panavia F,
Kuraray CO. — Japan), manipulado segundo as re-
comendagdes do fabricante e aplicado sobre a su-
perficie dos dois blocos. O conjunto foi posiciona-
do em prensa tipo Guttemberg e aplicada carga
(0,750kgf) perpendicular a superficie de unido,
durante 10minutos (Figura 2).

Antes da presa do cimento, os excessos foram
removidos com pincel apropriado, seguido da po-

Ceramica

r

Resina

-

sy Cimento

FIGURA 2 - Desenho do conjunto formado pelo bloco de ceramica
- cimento resinoso - bloco de resina.
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limerizagdo realizada com unidade foto-ativadora
(XL 3000 - 3M Dental Products, St. Paul, MN -
USA), com intensidade de luz de 450 Mw/cm?, 40
segundos em cada margem e posterior aplicacdo
do inibidor de oxigénio (Oxyguard, kuraray CO. -
Japan), por 5 minutos em todas as interfaces. Pas-
sado o tempo recomendado de cimentacdo, os con-
juntos foram lavados com jato de ar-dgua e arma-
zenados em dgua destilada a 37°C. Desta forma,
foram obtidos nove conjuntos de blocos cerdmicos
cimentados a blocos de resina, que foram fixados
com adesivo de cianoacrilato (Super-Bonder, Loc-
tite, Piracicaba SP - Brasil), a uma base de acrilico
cilindrica acoplada a uma maquina especialmente
construida para realizacdo de cortes com discos
diamantados de 0,15mm de espessura e 22mm de
diametro, com precisdo de 0,1mm (Figura 3).

Os conjuntos tiveram inicialmente 1mm de suas
faces externas secionadas, pois existia risco de ha-
ver excessos de cimento interferindo nos valores
da resisténcia adesiva. A seguir, foram feitos cor-
tes gerando fatias com 10x6x1mmde area (Figura
4).

Cada fatia foi posicionada e fixada com a su-
perficie de 10x1 mm voltada para a base de acrili-
co, para realizagdo de novos cortes e obtencao fi-
nal dos corpos-de-prova (Figura 5).

Desta forma foram obtidos sessenta corpos-de-
prova com as seguintes caracteristicas: (a) formato
retangular; (b) secco transversal quadrangular (si-
métrica); (c) drea adesiva de 1+ 0,0lmm? e (d) com-
primento de £10mm. Estes foram divididos em trés
grupos, sendo um controle (G1) e outros dois ex-
perimentais (G2 e G3), conforme Quadro 1.

Ceramica
Resina

d » Cimento

Base de
acrilico

FIGURA 3 — Desenho esquemadtico do conjunto bloco de ceramica,
cimento resinoso e bloco de resina fixado com adesivo de cianoacri-
lato a base de acrilico.
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FIGURA 4 - Desenho esquemitico do corte das fatias para posteri-
or obtencdo dos corpos-de-prova.

FIGURA 5 - Desenho esquematico do corte das fatias para obteng@o
dos corpos-de-prova.

Quadro 1 — Grupos, numero de corpos-de-prova e variaveis estudadas

Grupo N° corpos-de-prova Termociclagem
G1 20 Néo
G2 20 6000 ciclos/5-55 °C
G3 20 12000 ciclos/5-55 °C

Apoés os tratamentos térmicos em mdaquina de
ciclagem térmica (Modelo 521-4D — Nova Etica
Ind., Com e Serv Ltda, Vargem Grande Paulista —
SP, Brasil), cada corpo-de-prova foi colado com
adesivo de cianoacrilato (Super Bonder) as garras
de um paquimetro preparado para realizacdo dos
ensaios de microtragdo. Com este método, a forga
aplicada € perpendicular ao longo eixo do corpo-
de-prova evitando-se a ocorréncia de forgas de tor-
¢do e cisalhamento sobre a zona adesiva. O con-
junto paquimetro - corpo-de-prova foi fixado a
mdaquina de ensaios universal (Modelo DL-1000,
EMIC - Equipamentos e Sistemas Ltda., Sdo José
dos Pinhais — PR, Brasil) e submetido a tragdo com
velocidade de 0,5mm/min até o rompimento da
unido adesiva (Figura 6).
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Para a estatistica descritiva dos dados foram
empregados os valores de: média, desvio padrio,
coeficiente de variacdo e representagdo grafica com
o grifico de colunas. Para a estatistica diferencial
foram utilizados a andlise de varidncia paramétri-
ca (ANOVA, 1 fator) e o teste de tendéncia linear.
O nivel de significancia adotado foi o valor con-
vencional de 5%.

1) Adesivo

— ?4 cianoacrilato
— s Garras do

paquimero

Direcao de
aplicacdo de

carga
\

O

Corpo-de-prova

FIGURA 6 — Desenho esquemdtico do corpo-de-prova fixado ao dis-
positivo para ensaio mecénico.
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REesuLTADOS

A andlise estatistica foi realizada a partir dos
dados obtidos (Tabela 1 - Figura 7) com o objetivo
de levantar informagdes relevantes que pudessem
testar nossas proposicoes.

Pode-se verificar através das informacdes con-
tidas na Tabela e na Figura acima que os valores

de desvio padrdo sdo préximos e ndo diferem es-
tatisticamente (teste de Bartlet, X? = 0,360; gl = 2;
p = 0,835). Os dados foram submetidos ao teste
paramétrico ANOVA (anadlise de varidncia, 1 fator)
a fim de compararmos o efeito médio entre os ni-
veis de ciclagem. Os trés niveis de ciclagem dife-
rem estatisticamente (ANOVA, Fz;57 =628;p =
0,0034<0,05).

Tabela 1 — Estatistica descritiva dos dados da resisténcia de microtracao (MPa), segundo a ciclagem (N-
numero de amostras; DP-desvio padrao; CV-coeficiente de variacao)

Estatistica Grupos
Sem ciclagem 6000 ciclos 12000 ciclos
N 20 20 20
Média 14,975 12,270 9,896
DP 4,689 4,728 4,168
CV (%) 31,316 38,539 42,120
Minimo 7,680 4,910 3,650
Mediana 14,105 11,935 9,535
Maximo 22,680 23,0 17,980
20
15
§ 10
’ T Ve or
B Media
0
0 6000 12000

FIGURA 7 — Ilustragdo grifica das médias e desvios-padrio dos dados de microtracio, segundo os niveis de ciclagem.
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Segundo o teste de comparagdo multipla de
Tukey (5%), o grupo sem ciclagem (14,975+4,689)
diferiu estatisticamente do grupo submetido a
12000 ciclos (9,896%4,168), enquanto o grupo sub-
metido a 6000 ciclos (12,270£4,728) ocupa uma
posicdo intermedidria. Verificou-se que ocorreu
uma diminuicdo da resisténcia adesiva com o au-
mento do ndmero de ciclos térmicos, €, também,
verificou-se uma tendéncia linear (teste de contraste
linear, Fl;57 = 12,536; p= 0,001) entre o efeito da
ciclagem sobre a resisténcia adesiva.

DiscussiAo

A ciclagem térmica em laboratério € a simula-
¢do do processo fisico existente no meio bucal que
mais freqiientemente influencia a integridade da
unifio adesiva entre materiais restauradores e agen-
tes de cimentagdo. Chang et al.* (2002) relatam que
varios sistemas adesivos s@o influenciados por va-
riagdes ciclicas de temperatura e armazenagem em
solugdes aquosas.

Baseando-nos nessa premissa, nesse estudo
avaliamos o efeito da ciclagem térmica sobre a
unido adesiva entre uma ceramica aluminizada con-
dicionada com um sistema de microjateamento por
silica (silicatizacdo) e um cimento resinoso a base
de mondomero fosfato modificado. Entretanto, este
estudo nao considerou outros métodos de condici-
onamento superficial, baseado em trabalhos que
relatam resultados mais eficientes do condiciona-
mento por cobertura triboquimica de silica (Siste-
ma Rocatec) das cerAmicas aluminizadas >!%1214 1%
20

Pape et al.?! (1991) e Kraivixien-Vongphantu-
set et al.’® (1992) relatam que a unido adesiva dos
cimentos resinosos a superficie de In-Ceram € in-
suficiente quando s@o utilizados procedimentos
convencionais de condicionamento, empregados
usualmente em cerdmicas feldspdticas, tais como,
ataque dcido e silanizacdo. Nas ceramicas alumi-
nizadas, os 4cidos ndo criam micro-retengdes se-
melhantes as criadas em cerdmicas convencionais®.
Alguns autores'® !* sugeriram o condicionamento
com jateamento de 6xido de aluminio 110pum
(ALO,) para criar micro-retengdes na superficie das
ceramicas aluminizadas, porém apenas com este
condicionamento nido se promove efetiva unido
mecanica e quimica com os agentes de silaniza-
¢do, pois a superficie jateada apresenta alta resis-
téncia a abrasdo e sua composi¢do € composta por
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alumina em 82%, sendo portanto reduzida a con-
centracgdo de silica (5%) ndo favorecendo o pro-
cesso de interacdo com os agentes silanizadores,
resultando em valores baixos de unido adesiva '* !>
24

Apesar destes métodos de condicionamento
apresentarem valores altos de resisténcia adesiva
imediatamente apds os procedimentos de cimenta-
¢d0, quando submetidos a tratamentos de ciclagem
térmica ou mesmo sob armazenamento em perio-
dos maiores que 30 dias em dgua destilada a 37°C,
os valores de resisténcia adesiva alcancaram niveis
muito baixos, nao havendo uma estabilidade de
unido entre cerdmica e cimento'>.

O sistema Rocatec-ESPE, introduzido por Gu-
ggenberger® (1989) para condicionar superficies
metdlicas (KERN et al.’3, 1991), foi utilizado ini-
cialmente por Neikes et al.'® (1992), Kraivixien-
Vongphantuset et al.'* (1992) e posteriormente por
Kern & Thompson'!'2(1994) e (1995) para condi-
cionar as superficies de cerdmicas aluminizadas
(In-Ceram), promovendo o aumento do conteido
de silica a 19,7% em peso, por meio da cobertura
triboquimica de silica, sobre a superficie cerdmi-
ca. Este método de condicionamento, segundo os
resultados destes autores, apresentou valores de
unido adesiva maiores que outros métodos de con-
dicionamentos superficiais ja citados, além de uma
estdvel unido adesiva entre ceramica e cimentos re-
sinosos a base de BIS-GMA.

A associag¢do do condicionamento da superfi-
cie da ceramica In-Ceram com o sistema Rocatec
e cimentos resinosos modificados por mondmeros
de fosfato (Panavia F) utilizados neste trabalho re-
sultou em valores menores de unido adesiva, quan-
do comparados a trabalhos que utilizaram cimen-
tos resinosos a base de BIS-GMA. Segundo a
literatura, a metodologia de microtracdo normal-
mente tende a fornecer resultados maiores de re-
sisténcia a tragdo quando comparada aos métodos
de ensaios convencionais de tracdo e cisalhamen-
to, entretanto ndo foram encontrados trabalhos que
testassem as mesmas varidveis de nossa pesquisa.
Portanto, baseados nas propriedades da metodolo-
gia de microtracao e na associacdo, ainda ndo veri-
ficada em outros trabalhos, de um cimento resino-
so modificado com mondmero fosfato a um método
de condicionamento por silica, consideramos que
nossos resultados representam valores de unido
adesiva dependentes, principalmente, das proprie-
dades dos materiais envolvidos >3,
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Os resultados demonstraram que os valores
entre o grupo I e grupo II ndo foram alterados de
maneira significativa pelo efeito da ciclagem tér-
mica, ou seja, manteve-se a estabilidade das uni-
Oes adesivas, corroborando com os resultados acha-
dos por Kern & Thompson'? (1995). Embora os
valores ndo sejam estatisticamente significantes, a
utilizagdo de 6000 ciclos promoveu a diminuicdo
dos valores de unido adesiva, indicando que os efei-
tos de armazenagem em dgua e ciclagem térmica
tiveram importancia neste processo. Um fato a ser
considerado nos trabalhos de autores'> 1>-?° citados
€ que nao se relacionam valores comparativos en-
tre nimeros de ciclos térmicos e tempo em meio
bucal, desta forma, nosso trabalho baseou-se em
Leibrock et al.'® (1999) que estabelece aproxima-
damente uma relagdo destes valores. Baseado nes-
te fato, a utilizacdo de 6000 ciclos térmicos equi-
valeria, em condi¢des normais fisiolégicas, a
aproximadamente o periodo de 5 anos, sendo as-
sim, nossa avaliacdo considerou estes nimeros ra-
zodveis para utilizagdo na metodologia emprega-
da.

Quando realizou-se a comparacao entre os gru-
pos I e 11, verificou-se que os valores foram alte-
rados de maneira significativa estatisticamente.
Segundo Kern & Thompson'? (1995) e Wegner et
al.? (2002) a armazenagem em dgua ¢ ciclagem
térmica produzem efeitos sobre os materiais, alte-
rando suas propriedades estruturais. Estes autores
relatam que a armazenagem em dgua dos materiais
resinosos promove a separacdo das particulas de
carga da matriz de preenchimento, resultando na
diminuicd@o da resisténcia coesiva da prépria resi-
na, o que possivelmente foi um fator importante

para reducdo da unido adesiva. A ciclagem térmi-
ca, entretanto € considerada, por estes autores,
como o principal efeito na reducdo dos valores de
unido adesiva, pois 0s materiais ceramicos e resi-
nosos apresentam diferentes coeficientes de expan-
sdo térmica linear (CETL), assim, durante o pro-
cesso de ciclagem a unido adesiva é comprometida,
pois a resina expande-se mais que a ceramica, pro-
movendo grande tensdo entre os dois materiais e
desta forma levando a fadiga da interface adesiva.
Além disso, a ciclagem térmica também causa o
enfraquecimento estrutural dos materiais resinosos,
pois seus componentes de carga e preenchimento
apresentam CETL diferentes e se desagregam de-
vido a fadiga causada pelas alteracdes dimensio-
nais durante a ciclagem térmica.

Dentro dos objetivos do presente estudo, veri-
ficou-se que a ciclagem térmica, possivelmente, €
um dos fatores responsdveis pela diminuicdo dos
valores de resisténcia adesiva, juntamente com o
efeito de hidrélise, promovido pelo tempo de ar-
mazenamento em dgua destilada.

CoNcLUsAO

Com base nos resultados obtidos deste estudo,
podemos concluir que estatisticamente a ciclagem
térmica com 6000 ciclos nao influenciou sobre os
valores de resisténcia da unido adesiva entre a ce-
ramica aluminizada In-Ceram condicionada com o
Sistema Rocatec e o cimento resinoso Panavia-F.
Entretanto a utilizagdo de 12000 ciclos térmicos
foi capaz de diminuir significativamente a resis-
téncia adesiva em relagdo ao grupo nao submetido
a ciclagem térmica.

ABSTRACT

The aim of this study was to evaluate the effect of thermocycling on the bond strength between the surface
ceramic of In-Ceram (Vita - Zahnfabrik, Bad Sdckingen - Germany) and the resin cement Panavia F (Kuraray
CO, Japan). Nine ceramic blocks were fabricated with dimensions of 5x6x6mm. One of the faces with Sx6mm of
each ceramic block was conditioned with a tribochemical silica coating (Rocatec system Espe - Seefeld - Ger-
many) and after it was luted with Panavia F to another identical block made from composite resin (Clearfil AP-
X, Kuraray CO, Japan). The nine groups formed by ceramic, cement and composite resin were split up obtained
60 samples with dimensions of 10x1x1mm and adhesive surface presenting 1mm>+0,1mm?’ of area. The samples
were divided into 3 groups (n=20): G1 — stored in for 14 days in distilled water at 37°C; G2 - thermocycling for
a total of 6000 cycles (5°C - 55°C, dwell time 30s); G3 - thermocycling for a total of 12000 cycles (5°C - 55°C,
dwell time 30s). After conditioned times the samples were fixed with cianoacrilate adhesive at microtensile
device and tested in a universal testing machine (EMIC — DL-1000, Equipamentos e Sistemas Ltda., Sdo José
dos Pinhais — PR, Brazil) at a crosshead speed of 0,5mm/min. Data were analysed by ANOVA and Tukey test. The
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results indicated that the mean values of rupture tension (MPa) of G1 (14.97+4.68) they didn’t differ estatisti-
caly (p <5%) of G2 (12.271£4.72), however there was significant difference between G1 and G3 (9.891£4.16). It
was possible to conclude that the thermocycling reduced the values of bond strength significantly when samples

were submitted to 12000 cycles.

UNITERMS

Ceramics, resin cements, tensile strength
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