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RESUMO

O objetivo deste trabalho foi avaliar o efeito do tempo de armazenagem em
agua (24 horas e 1 ano) sobre a resisténcia a tragdo da unido entre ceramica de
infra-estrutura IPS Empress 2 e o material de fixagéo Variolink | apds diferentes
tratamentos da superficie da ceramica. Foram confeccionados cento e oitenta
discos em cerdmica com 55 mm de didmetro por 25 mm de espessura e
separados em 6 grupos de 15 pares. Cada grupo foi submetido aos seguintes
tratamentos: Grupos 1 e 4 — jateamento com oOxido de aluminio 50 um, por 5
segundos; Grupos 2 e 5 — jateamento com oxido de aluminio 100 um, por 5
segundos; Grupos 3 e 6 — condicionamento com &acido fluoridrico a 10%, por 20
segundos. Apods, o silano foi aplicado sobre a superficie da ceramica tratada e os
discos de ceramica de cada grupo foram unidos em pares com o0 agente de unido
Heliobond e o cimento resinoso Variolink |I. Em seguida, os corpos-de-prova dos
Grupos 1 a 3 foram armazenados em agua destilada a 37°C durante 24 horas e os
do Grupo 4 a 6 a 37°C durante 1 ano. Apds, os corpos-de-prova foram submetidos
ao ensaio de tracdo em maquina Instron com velocidade de 1 mm/minuto e o tipo
de falha foi verificado numa lupa estereoscopica com aumento de 20 vezes. Os
resultados de tragdo foram submetidos a analise de variancia e ao teste de Tukey
{p<0,05) e mostraram que as condi¢cbes de armazenagem diminuiram a resisténcia
de unido entre a ceradmica/ cimento resinoso no periodo de armazenagem de 1
ano, para os trés tratamentos de superficie. O tratamento superficial da ceramica
com &cido fluoridrico a 10% proporcionou valores de resisténcia a tragédo

superiores em relagdo ao jateamento com éxido de aluminio 50 um e 100 uym,



para os tempos de armazenagem de 24 horas e 1 ano. As falhas foram
predominantemente mistas para o condicionamento com acido fluoridrico a 10% e

adesivas para jateamento com oxido de aluminio 100 um e 50 um.



ABSTRACT

The purpose of this study was to evaluate the effect of water storage (24
hours and 1 year) on the tensile bond strength between the IPS Empress 2
ceramic and material for fixation Variolink Il under different superficial treatments.
One hundred and eighty ceramic disks (5,5mm in diameter and 2,5m thick) were
divided into 6 groups of the 15 discs each. Each group was submitted to different
treatments: Groups 1 and 4- sandblasting with 50 um aluminum oxide; Groups 2
and 5- sandblasting with 100 um aluminum oxide;, and, Groups 3 and 6- etching
with 10% hydrofluoric acid for 20 seconds. After, silane was applied on treated
ceramic surfaces and the ceramic disks of each group were bonded into pairs with
Heliobond adhesive and Variolink Il resin cement. After, the specimens of the
Groups 1 to 3 were stored in distilled water at 37°C for 24 hours and the specimens
of the Groups 4 to 6 were stored for one year. Afterwards, the specimens were
submitted to a tensile strength test in an Instron machine at a cross - head speed
of 1 mm/minute. The pattern of failure was examined with a light microscope at x
20 magnifications. The results were submitted to variance analysis and Tukey's
test (p<0.05) and showed that storage conditions decreased the bond strength
between ceramic/resin cement over the period of 1 year independent of the surface
treatments. The surface treatments with 10% hydrofluoric acid achieved higher
values of tensile bond strength (p<0.05) in relation to the sandblasting with 50 um
and 100 um aluminum oxide for the storage time 24 hours and 1 year. The pattern
of failure was mixed for acid etching with hydrofiuoric acid and adhesive for

sandblasting with 100 um and 50 um.



1. INTRODUGCAO

Nos ultimos anos, novos materiais e técnicas foram desenvolvidos em
Odontologia e muita atengdo tem sido direcionada na confeccdo de coroas
ceramicas com meihores propriedades mecanicas, biocompatibilidade e
estabilidade de cor (LU et al., 1992; SIMONSEN & CALAMIA, 1983).

Apesar da alta resisténcia a fratura, limitacdes sdo impostas as tradicionais
coroas metoloceramicas (BRECKER, 1956) em fungdo da estética, pois a
oxidagdo resultante da queima da liga metélica durante a fundigdo, diminui a
compatibilidade com o tecido gengival circundante & restauracdo (HONDRUM,
1992).

Um novo sistema foi desenvolvido para restauragbes em ceramica que
elimina a necessidade de uma subestrutura metdlica e conseqglientemente
melhorando a estética (McLEAN & HUGHES, 1965; McLEAN, 1991). Este sistema
é o IPS Empress, no gual padrdes em cera sdo incluidos em revestimentos
especiais e a ceramica injetada no molde através de press@o (KRAMER et al.,
1999). Esse sistema consiste basicamente de cerédmica feldspatica contendo
cristais de leucita como carga sendo indicado para regides anteriores (DONG et
al., 1992).

Com o intuito de ampliar a indicac&o para coroas totais e proteses fixas de
trés elementos, foi introduzido no mercado o sistema IPS Empress 2. Este sistema
consiste de ceramica vitrea para confecg@o de infra-estrutura, contendo mais de

60% em volume de cristais de di-silicato de litio, densamente dispostos e unidos a



matriz vitrea, com resisténcia a flexdo superior a 300 MPa. A cerémica de
cobertura apresenta cristais de fluoroapatita aplicada diretamente sobre a infra-
estrutura através da técnica convencional de estratificacdo e sinterizagio
(HORNBROOK et al., 1999; SEVEREANCE, 1999, SORENSEN ef a/., 1999).

A melhoria das restauracdes de ceramica, segundo ROULET ef al. (1995),
foi devido ao aperfeicoamento do processo de obtencdc da cerdmica e o de
cimentacac das restauracdes. Ja que estas sao “sustentadas” pela uniao quimica
ou mecanica dos agentes de cimentacdo (BOWEN, 1963; PAFFENBARGER ef af.,
1967; MYERSON, 1969; NEWBURG & PAMEIJER, 1978).

O procedimento técnico de unido é realizado através do condicionamento
acido da estrutura dentaria e aplicagao, sobre esta, de sistemas de unido
(BUONOCORE, 1955, BUONOCORE et al.,1956). Da mesma forma, a superficie
interna da cerdmica deve ser tratada (LACY et al, 1988; OZDEN et al., 1994;
THURMOND et al., 1994; SEN et al., 2000; HOOSHMAND ef a/. 2002) realizando
o condicionamento com &cido fluoridrico ou jateamento com éxido de aluminio
para promover retengdes micromecanicas (AWLIYA ef al., 1996; KUPIEC et al.,
1996, AWLIYA et al., 1998) para que a acao de agentes resinosos na ceramica
tenha a mesma efetividade que na estrutura dentaria. Assim, permite a formacéo
de um “corpo unico” entre a restauragdo cerdmica e a estrutura dental,
possibilitando a transferéncia das forgas incidentes na restauracdo para o dente
durante a mastigacao. Tal fato minimiza a formag&o e propagacao de fraturas (LU
et al., 1992; ROSENSTIEL ef al., 1993; BRAGA et al., 2000).

Entretanto, a longevidade da uni@o da restauracéo & estrutura dental em

meio bucal pode ser influenciada pelo tempo e condicbes de armazenagem



(DRUMMOND ef al., 1991; KITASAKO et al., 2000; ORTENGREN et al,, 2001).
Sabe-se, ainda, que a resisténcia da ceramica em meio aquoso € inferior aquela
armazenada ao ar (KERN et a/., 1994; ROULET et a/., 1295, DRUMMOND et a/.,
2000). A agua esta em contato com todas as superficies externas da ceramica
expostas a saliva; e, internamente, através da dentina vital (MYERSON, 1869),
infiltrag@o marginal e difusdo através dos agentes cimentantes (MORENA et al.,
1986; LEEVAILOJ et al., 1998; SINDEL et a/., 1999).

Assim, a diminuigdo da resisténcia da unido dos agentes cimentantes
quando armazenados em meio agquoso também é evidenciada (APPELDOORN et
al., 1993; ORTENGREN et al, 2001). Verifica-se que como a agua do meio pode
ser absorvida pela matriz organica dos cimentos resinesos, a qual é formada por
moléculas monoméricas modificadas por polissais ou diferentes mondmeros, &
possivel que a embebigcdo deste material possa ter efeito adverso sobre a
resisténcia da ceramica.

Desta forma, frente aos fatos apresentados, seria conveniente analisar ¢
gfeito da armazenagem em &gua na resisténcia da unifo da ceramica IPS

Empress 2 com o agente de fixagdo Variolink Il.



2. REVISAO DA LITERATURA

BUONOCORE, em 1955, apresentou um método simples para aumentar a
ades&o da resina acrilica & superficie de esmalte. Verificou que a adesdo de
discos de resina acrilica, com 5 mm de diametro, a superficie de esmalte era
maior quando este era condicionado com &cido fosforico a 85% por 30 segundos,
do que quando n&o recebia nenhum tratamento previamente a colocacdo da
resina acrilica. O autor sugeriu algumas explicacées para tal fendbmenc como
grande aumento da area de superficie devido & acdo do condicionamento acido e
aumento da capacidade de umedecimento da superficie, permitindo assim,

contato intimo da resina acrilica com o esmalte.

BRECKER, em 1956, foi o primeiro pesquisador a divulgar o uso da
ceramica sobre ligas de ouro, uma vez que o metal proporciona maior resisténcia
a fratura da ceramica, evitando a descoloragao ocorrida nas coroas plasticas e
atendendo a insistente solicitag&o do paciente com relacao a estética. A utilizagéo
do ourc produziu excelente adaptacdo marginal e a ceramica especialmente
confeccionada para este propésito sinterizava-se entre 1700 a 1800°C. O
coeficiente de expansdo térmica do ouro &€ compativel com o da ceramica, e

apenas uma camada fina de opaco & necessario.

BUONOCORE ef af., em 1956, verificaram a unido da resina acrilica sobre

a superficie dentinaria associando a utilizagdo de adesivo e o condicionamento



prévio com acido hidrocloridrico a 7%. A superficie dentinaria de dentes humanos
extraidos foi exposta e delimitada uma area de 5 mm de didmetro. Em algumas
amostras foi aplicado o adesivo e, apds polimerizacio do mesmo, a resina acrilica.
Em outras amostras foi aplicado o acido hidrocloridrico a 7% por 1 minuto, adesivo
e resina acrilica. Os corpos-de-prova foram armazenados em agua e a resisténcia
de unido foi avaliada uma hora ap6és a confecgédo dos mesmos, em intervalos ao
longo de trés meses. Os autores verificaram que a resisténcia de unido foi,
aproximadamente, o dobro ap0s o condicionamento acido da superficie da dentina
e as unides mostraram-se resistentes guando imersas em &gua, embora os

valores tenham diminuido.

BOWEN, em 1963, estudou as propriedades dos polimeros para
restauracbes dentais reforgadas por silica. Particulas vitreas de silica com
formatos irregulares e tamanhos variando em torno de 150 um foram utilizadas. As
superficies foram tratadas com vinil-silano, com o objetivo de aumentar a uni@o
entre a fase organica e inorganica. O aglutinante usado foi um copolimero do Bis-
GMA, gue pode ser considerado como produto da adicdo de metacrilato de
glicidila ao bis-fenol A, catalizado por 0,5% de N,N-dimetil-p-toluidina, a 60° C.
Dessa forma, conseguiu-se um material onde 70% em peso de silica vitrea
tratada, que corresponde aproximadamente a 55% de silica por volume, foi
incorporada ao polimero organico, propiciando uma redugdo na contracdo de
polimerizacao e no coeficiente de expansdo térmica, um aumento da resisténcia a

compressdo e do modulo de elasticidade, além de uma baixa solubilidade e

10



desintegrag@o em agua, quando comparada a resina onde foi adicionada silica

nao tratada.

McLEAN & HUGHES, em 1965, relataram que as fraturas das ceramicas
odontologicas ocorrem devido & existéncia de fendas na superficie do material,
local em que ocorre a concentracao de tensdes quando a cerdmica é submetida a
cargas de tragéo, fazendo com que a resisténcia medida seja sempre menor do
que a coesdo molecular ou a resisténcia tedrica do material ceradmico. Com ©
objetivo de melhorar as propriedades da ceramica, os autores determinaram os
efeitos da introducdo da alumina na matriz vitrea sobre as propriedades fisicas e
mecanicas da ceramica. Diferentes concentracbes de alumina foram utilizadas,
sendo obtido resultados mais satisfatorios com as amostras em gue foi empregado
um conteddo de 40% em peso de alumina. Concluiram gue o uso dos cristais de
alumina como fase de reforgo na matriz vitrea forneceu aumento significativo nas
propriedades mecanicas da ceramica, sendo a resisténcia a fratura

aproximadamente o dobro da ceramica convencional.

PAFFENBARGER ef al, em 1967, avaliaram a resisténcia de uniéo e o
selamento da interface de dentes de porcelana e resina acrilica empregando uma
solucdo de y - metacriloxipropiltrimetoxisilano em agua destilada e acidificada com
acido acético (pH entre 3 e 4). Cilindros de resina acrilica foram unidos a
porcelana com e sem aplicagdo do silano, sendo o teste de tragdo realizado de

acordo com a especificagdo n® 15 da ADA. Para avaliagdo do selamento, foram
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confeccionadas proteses totais com e sem a aplicagéo do silano sobre os dentes
de porcelana, sendo imersas em solugdo aquosa de azul de metileno. Os autores
concluiram que o silano aumentou a resisténcia de unido assim como diminuiu a

microinfiltracéo entre 0 dente e a resina acrilica.

MYERSON, em 1969, verificou a resisténcia de unido de dentes de
porcelana tratados com silano unidos as resinas acrilicas de polimerizacéo
quimica e térmica. O conjunto porcelana/ resina foi submetido ao teste de
extrusao; a carga foi aplicada em angulo de 60° ao plano inciso-gengival do dente,
sendo aumentada em 25 kg/cm?/minuto até que ocorresse a fratura. As amostras
foram submetidas a dois tipos de ciclagem: 1 — mecéanica com carga inicial de 1,70
kg, com aumento de 0,42 kg a cada 270 ciclos até & fratura; 2 — térmica, nas
temperaturas de 5°C e 76" C durante cinco minutos cada banho. Apds 432 ciclos,
as amostras foram submetidas ac .teste de extrusdo. Os autores concluiram que a
diferenca no coeficiente de expanséo térmica entre os materiais é a principal
causadora do rompimentc da unido porcelana-resina acrilica, e que o silano

melhora consideraveimente a resisténcia de unido destes.

NEWBURG & PAMEIJER, em 1978, verificaram a resisténcia de unido da
resina composta a porcelana tratada com silano. Incisivos centrais de porcelana
foram fixados em resina acrilica, sendo a area vestibular lixada para obter uma
superficie plana com 6 mm de didmetro. A superficie das amostras de porcelana
foi limpa com solugdo de 33% de acido fosforico por 1 minuto, lavada e secada,

seguido da aplicacBo de silano por 5 minutos. Foram confeccionadas 102

12



amostras divididas em quatro grupos. grupo A - seis dentes foram fratados com
silano e aplicado Nuva Fil (L.D. Caulk Co.); seis dentes foram tratados com silano
e aplicado Adaptic (J&J); e seis dentes nac receberam a aplicacdo do silano,
sendo aplicado Nuva Fil; grupo B - todas as amostras receberam Nuva-Fil, sendo
que seis foram expostas & ciclagem térmica, e as outras doze amostras
receberam somente o tratamento com silano; grupo C - as amostras foram
preparadas como no grupo A, porém o silano ulilizado foi uma solugdo
envelhecida por duas semanas; grupo D - este grupo continha 48 amostras, com
doze sendo submetidas a ciclagem térmica, e todas tendo sido tratadas com
silano, seguido da aplicagio da resina Adaptic. Os autores concluiram que a unido
da resina composta a porcelana dental, tratada com silano, produz uniéo eficaz, e
a introducéo de tensdes térmicas necessita ser investigada em futuras avaliagbes
clinicas, mas a técnica parece ser um método efetivo para reparo de restauractes

de porcelana na cavidade oral.

ROSEN, em 1978, relatou que muitas teorias da fun¢do do silano tém sido
propostas como, por exemplo, as teorias da unido quimica e do umedecimento da
superficie. A teoria quimica € a mais antiga e afirma que o silano une-se
quimicamente com o compdsito por meio da reagdo do grupo organofuncional
com as moléculas de resina, e por meio da reacéo dos grupos hidrolisados com o
vidro ou a superficie da particula. Isto proporciona forte unido interfacial entre 50 a
100 Kcal/mole. A teoria do umedecimento mostra que é possivel que 0
umedecimento completo de uma particula pela resina poderia aumentar a

resisténcia adesiva pela adsorgéo fisica que poderia exceder a resisténcia coesiva
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da resina. Em um sistema onde a unido quimica pode ser rapidamente formada, a
contribuicio da adesao fisica para a ades3o total ndo é importante. E evidente que
o umedecimento da superficie ndo é o principal mecanismo, entretanto pode

melhorar a uniao.

SIMONSEN & CALAMIA, em 1983, avaliaram a viabilidade do
condicionamento da ceramica e a resisténcia de unido da ceramica condicionada
a resina composta. A superficie de 20 discos de cer@mica unidos & liga metdlica
n&o preciosa foi condicionada por 0, 2'# | 5, 10 e 20 minutos com solucédo
contendo 7,5% de &cido hidrocloridrico. Apds lavagem e secagem, as superficies
foram cobertas com uma camada de resina sem carga, sendo unido um cilindro de
resina composta a superficie da ceramica. Os corpos-de-prova foram submetidos
ao ensaio de tragdo numa maquina de ensaio universal instron. A resisténcia de
unido aumentou com o tempo de condicionamento, variando de 0,6 MPa na
ceramica n&o condicionada, a 7,5 MPa com os 20 minutos de condicionamento.
Analise em microscépio eletrénico de varredura evidenciou uma superficie porosa
guando realizado o condicionamento, ocorrendo falhas adesivas nos corpos-de-
prova que n&o foram condicionados, e falhas coesivas, tanto na ceramica como na
resina composta, quando a ceramica foi condicionada. Os autores sugeriram gque
os valores de resisténcia de unido obtidos neste estudo foram significantes
clinicamente para a fixagdo de restauracbes em cer@mica, enfatizando que mais
estudos s&0 necessarios para determinar a solugdo acida e o tempo de

condicionamento ideal.
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CALAMIA & SIMONSEN, em 1984, verificaram o efeito de dois agentes de
silanizagdo comercialmente disponiveis na resisténcia de unifo a tragdo da
superficie da cerémica condicionada. Foram obtidas 40 amostras de ceramica
unida & iiga metalica ndo preciosa, sendo divididas em quatro grupos. Nos grupos
1, 2 e 3 foi realizado o condicionamento com solugdo contendo &cido
hidrofluoridrico e sulfurico, seguido de lavagem e secagem. No grupo 1, as
amostras foram cobertas com uma camada de resina sem carga e unidas a um
cilindro de resina composta. Nos grupos 2 e 3, foram tratadas com dois diferentes
agentes de silanizagdo antes da unido da superficie da ceramica a resina
composta. No grupo 4, as amostras nao foram condicionadas, sendo a ceramica
tratada como no grupo 3, com um agente de silanizacdo antes da uni&o com a
resina. Os corpos-de-prova foram levados a maquina de ensaio universal instron e
submetidos ao ensaio de fracdo. As medias de resisténcia de unido foram de 11,4
MPa para o grupo 1, 11,1 MPa para o grupo 2, 14,1 MPa para o grupo 3 e de 8,1
MPa para o grupo 4. O condicionamento acido da superficie da cerémica foi o
fator de maior imporiéncia na resisténcia de unigo. Contudo, melhores resultados

foram obtidos combinando o condicionamento acido com o agente de silanizag&o.

MORENA et al, em 1986, realizaram um estudo sobre a fadiga de
ceramicas em ambiente oral simulado. Segundo os autores, o processo de
degradag@o das cerdmicas em meic aquoso € denominado fadiga e, acredita-se
ser causado pelo processo de corrosdo envolvendo o crescimento estavel de
pequenas falhas pré-existentes. E uma vez que as restauragbes em ceramica

encontram-se em contato constante com agua presente na saliva, tubulos

15



dentinarios e agentes cimentantes, o exponente de crescimento de fratura n foi
estudado para diferentes tipos de ceramica - feldspatica (Ceramco Gengival),
aluminica (Vitadur N) e porcelana policristalina de gréos finos (Cerestone) em
meio aquoso, através do teste de flexao biaxial. A ceramica feldspatica foi testada
em agua e em saliva artificial; entretanto, as demais foram testadas apenas em
agua. O material que apresenta o maior valor de n, apresenta maior probabilidade
de sobreviver ao longo do tempo. Os resultados mostraram que as diferengas para
o valor de n entre as ceramicas foi significante. Através do teste de Tukey, nao
houve diferenga entre os valores de n para a ceramica feldspatica testada em
agua daguela testada em saliva artificial. Os autores concluiram gque o baixo valor
de n encontrado para as ceramicas feldspaticas indicou que o material é afetado
de forma adversa guando exposto a agua, sendo o valor de n da cerémica
feldspética comparavel aos vidros de silicato, conhecidos como os vidros mais
susceptiveis & fadiga dentre todas as ceramicas, o que demonstrou que as
propriedades mecanicas da cerémica feldspética sdo controladas pela matriz
vitrea e nao pela(s) fase(s) cristalina. A cerédmica aluminica, devido ao seu
conteudo vitreo comparavel ao da ceramica feldspatica (30-40%vol), apresentou
um valor do exponente de fratura (n) maior que o do vidro de slicato, enguanto que
a porcelana de graos finos apresentou-se estavel em meio aquoso. A
determinacéo das curvas de predigdo de vida Util demonstrou que em um periodo
de 5 anos podem existir tensdes suficientes no meio oral capazes de acarretar

fathas de préteses fixas em cerémica.
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LACY ef al., em 1988, avaliaram o efeito de seis tratamentos de superficie
na resisténcia de unido ao cisalhamento entre resina composta e ceramica
feldspatica. Ceramica de baixa fusdo foi aplicada sobre 60 placas retangulares de
niguel-cromo, sendo divididas aleatoriamente em 6 grupos com 10 amostras cada.
A superficie da ceramica foi asperizada com ponta diamantada, servindo este
tratamento como controle (grupo A). Os tratamentos subseqlentes foram: grupo B -
aplicagéo do silano Scotchprime (3M); grupe C — condicionamento com gel de
fluor fosfato acidulado a 1,23% por 10 minutos e lavagem; grupo D — tratamento
igual ao grupo C seguido de aplicagdo do silano Scotchprime; grupo E -
condicionamento com acido hidrofiuoridrico a 9,5% por 4 minutos; grupo F —
tratamento igual ao grupo E seguido de aplicagdo do silano Scotchprime. Fita
adesiva com orificio de 5 mm de didmetro delimitou a drea de unido na superficie
da ceramica. O adesivo Scotchbond (3M) e a resina composta P-30 (3M) foram
aplicados e fotoativados por 40 segundos. Os corpos-de-prova foram
armazenados em agua a 37° C por 24 horas e submetidos ao teste de resisténcia
de unido ao cisalhamento na maquina de ensaio universal Instron com velocidade
de 5 mm/minuto. Nao houve diferenca significativa nos valores de unido entre os
grupos A, C e E, indicando que sem a aplicagdo do silano a resisténcia de unido
da resina composta a ceramica foi relativamente baixa, sendo as falhas adesivas.
Houve diferenca estatisticamente significante entre os grupo B e A, indicando um
efeito positivo da aplicacdo do silano a superficie asperizada com ponta
diamantada, sendo as falhas também adesivas. N&o houve diferenca significante
entre os grupos D e F, mas a resisténcia de unido foi significativamente maior do

gue os outros quatro grupos, ocorrendo falhas coesivas na cerémica. Os autores
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concluiram que o agente de silanizac@o é efetivo em estabelecer unido entre a
resina composta e a ceramica, e quando utilizado em conjuntc com o
condicionamento acido, pode criar uma unido superior a resisténcia coesiva da
ceramica. O gel de fldor fosfato acidulado pode substituir o gel de acido

hidrofluoridrico, desde que o tempo de condicionamento seja maior.

STOKES et al., em 1988, compararam a resisténcia ao cisathamento entre
ceramica e resina composta empregando dois agentes de silanizacdo. Quarenta
discos de ceramica Vita Dur-N (Vita) com 5 mm de diametro foram
confeccionados, fixados em blocos de resina acrilica e desgastados com lixas de
carbeto de silicio de granulagao 240, obtendo uma superficie plana. Metade das
amostras recebeu aplicagdo do agente de silanizagio de dois frascos Fusion e, a
outra metade, o agente de silanizagdo de frasco Gnico Scotchprime (3M). Apds
secagem com ar, o adesivo Scotchbond (3M) foi aplicado ao dltimo grupo, e um
braguete ortoddntico com malha circular de 3,5 mm de didmetro foi unido usando
a resina composta Silar (3M). Os excessos foram removidos, de forma que a
circunferéncia do braquete delimitasse a area de unido. Apés 24 horas, dez
corpos-de-prova tratados com Fusion e dez tratados com Scotchprime foram
submetidos ao teste de resisténeia ao cisalhamento numa maguina de ensaio
universal Instron com velocidade de 1 mm/minuto. Os dez corpos-de-prova
restantes de cada grupo foram armazenados em agua a temperatura ambiente por
6 meses, sendo também submetidos ac ensaio de cisalhamento. Os padrées de
fratura foram observados em microscépio 6tico com aumento de 10 vezes e em

microscopio eletrénico de varredura. A média de resisténcia ao cisathamento apos
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24 horas e 6 meses foi de 13,2 MPa e 1,1 MPa para o agente de silanizacéo
Fusion, e de 14,0 MPa e 11,1 MPa para o Scotchprime. Os corpos-de-prova
avaliados em 24 horas falharam coesivamente na resina, na interface resina /
braquete ou dentro da cerémica. Nao houve diferenga na distribuicdo do modo de
fratura entre os dois tipos de silano. Aos & meses, 0s corpos-de-prova tratados
com Fusion falharam na interface resina / ceramica, enguanto que, nos tratados
com Scotchprime, a unido falhou coesivamente na resina ou na interface resina /
braquete. Os autores enfatizaram que a degradaci@o da resisténcia de unido
observada neste estudo é dependente do tempo e que provavelmente ocorra
devido a hidrdlise da unido entre o silicio e o oxigénio na interface ceramica /
silano. Uma das possiveis explicacdes para a diferenca de comportamento entre
os produtos € a permeabilidade da camada de silano, sendo o agente de
silanizacao Scotchprime superior em relagdo ao Fusion quanto a unido ao longo

prazo.

DIAZ-ARNOLD & AQUILINO, em 1988, avaliaram o efeito da termociclagem
na resisténcia de unido de quatro sistemas de reparo de ceramica. Foram
confeccionados 100 discos em ceramica VMK-68 (Vident) com 1 cm de didmetro x
0,5 cm de espessura, sendo a superficie desgastada com lixa de carbeto de silicio
de granulagdo 220, seguido de embutimento em resina acrilica. Os agentes de
silanizagdo Command Ultrafine Porcelain Repair System (Kerr/Sybron), Enamelite
500 (Lee Pharmaceuticals), Fusion (Geo Taub) e Scotchprime (3M) foram
aplicados em 10 amostras, cada de acordo com as instrucdes dos fabricantes,

seguido do agente adesivo. Apés, foi unido um cilindro de resina composta com
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2,3 mm de didmetro x 1 mm de espessura & superficie fratada. O agente de
silanizacado Fusion foi empregado com ¢ adesivo Bondlite e resina composta
Command Ultrafine (Kerr/Sybron) e também com o adesivo Scotchbond e resina
composta Silux (3M). Os corpos-de-prova foram armazenados em agua
deionizada a 37° C por 24 horas, e entdo divididos em dois subgrupos com 10
cada, sendo um grupo armazenado em agua deionizada por 48 horas e, 0 outro
subgrupo, submetido a 1776 ciclos térmicos nas temperaturas de 5° C e 60° C.
ApOs os periodos de armazenagem, foi realizado o teste de resisténcia ao
cisalhamento numa maquina de ensaio universai Instron com velocidade de 0,5
cm/minuto. Os resultados mostraram que a termociclagem causou reducéo
significativa na resisténcia de unido, com excegdo do grupo do Scotchprime. Para
o agente de silanizac@o Fusion, a média de resisténcia de uni@o foi afetada pelo
tipo de sistema resinoso empregado. Falhas coesivas na cerémica ocorreram na

maioria dos corpos-de- prova néo termociclados.

STOKES & HOOD, em 1989, determinaram a influéncia de um agente de
silanizacao e da termociclagem no selamento entre resina composta e ceramica.
Foram confeccionados discos da ceramica Vita Dur N (Vita}) com 10 mm de
diametro x 1,5 mm de espessura. Cavidades cilindricas foram preparadas na
ceramica com ponta diamantada, divididas em 4 grupos com oito amostras cada e
restauradas. Nos grupos 1 e 2, a restauracdo foi realizada com adesivo
Scotchbond e resina composta Silux (3M) e, nos grupos 3 e 4, com o silano
Scotchprime antes da aplicagéo do adesivo e da resina composta. Os corpos-de-

prova foram armazenados por 24 horas em agua a 37° C, sendo que os grupos 2
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e 4 foram termociclados 200 vezes nas temperaturas de 4° C e 60° C, sendo de 1
minuto cada banho. O selamento entre ceramica / resina composta foi avaliada
através da metodologia de infiltracdo empregando corrente elétrica. Os resultados
mostraram que a media de infiltrag@o foi estatisticamente maior no grupo 2, e que
o silano foi eficiente na reducg&o da infiltrag@o na interface resina / ceramica apés a

termociciagem.

McLEAN, em 1991, fez um relato sobre a ciéncia e a arte das ceramicas
odontologicas. As ceramicas sdo um grupo de materiais que apresentam
resisténcia a corrosdo e abras&o a &cidos fortes, propriedades ja observadas no
século 18. Hoje, as novas cerémicas estdo sendo indicadas em substituicdo as
restauragbes metaloceramicas. Entretanto, esses materiais ainda tém suas
limitagoes, como precis&o, baixa resisténcia a fratura por tracéo, dificuldade em se
obter uma superficie livre de porosidades e fendas, podendo falhar em funcéo das
limitagcGes de suas propriedades e dos esforgcos complexos a que sdo submetidas
no meio oral. Além disso, as ceramicas sdo mais duras do gue o esmalte dental e
podem causar um desgaste excessivo durante a mastigacio; entretanto, elas séo
frageis quando comparadas com as ligas de ouro. Diversas pesquisas mostraram
que a resisténcia e a longevidade das restauragdes sao dependentes da superficie
da cera8mica. Uma ceramica com aita resisténcia, porém com defeitos na
superficie, pode ter seu desempenho diminuido em relacéo as ceramicas livres de

defeitos.

21



DRUMMOND et al, em 1991, estudaram o efeito do envelhecimento
fisiologico da ceramica (Cereston- J&J) em ar e agua sobre seu moédulo de ruptura
e a sua susceptibilidade a tens@o de corros&o. A diferenca existente entre os
valores tedricos de resisténcia das cerémicas calculados a partir das forcas
atémicas de unido (7000 - 70.000 MPa) e os valores de resisténcia observados (7
- 700 MPa), deve-se a presenca de microdefeitos no interior do material. Estes
microdefeitos podem estar presentes no interior do material como resultado do
método de preparo ou podem ser gerados durante o carregamento mecanico efou
ataque quimico. A interacdo da tensio mecanica e dos microdefeitos resuita em
uma fenda macroscoépica, a qual se propaga de maneira lenta, até que ocorra a
fratura do material. Portanto, o comportamentc da fratura requer 2 etapas: a
formacao da fenda e depois a sua propagac&o. Para avaliar o envelhecimento
fisiologicio, barras de cerédmica de magnésio-alumina (Cereston- J&J) com 2,5 x
2,5 x 30 mm foram confeccionadas de acordo com as recomendacbes do
fabricante. Em seguida, foram armazenadas em agua destilada ou ar a 37°C. A
resisténcia a fratura foi avaliada em seu respectivo meio de armazenagem apos
periodos de 0, 6, e 12 meses através do teste de flexdo de 4 pontos. Os
resuitados submetidos a analise estatistica revelaram que houve diferenca
significativa entre as amostras armazenadas em agua (96,94 + 15,04 MPa) e ar
(108,50 + 16,11 MPa) nado havendo diferenca entre os diferentes periodos de
armazenagem. Os autores concluiram que agua destilada teve um efeito deletério
significativo sobre a resisténcia a fratura devido a incompleta unido entre as

particulas de matriz da ceramica spinel.
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LU et al., em 1892, investigaram o efeito de varios tratamentos de superficie
na resisténcia de unido entre resina composta e ceramica aluminizada Vitadur N
(Vita), comparando diferentes agentes de silanizagdo e cimentos resinosos. Foram
confeccionados 56 botbes (6 mm de didmetro x 5 mm de espessura) e 56 discos
(7,8 mm de diametro x 1,4 mm de espessura) da ceramica, e divididos em quatro
grupos. No grupo 1 foi realizado apenas limpeza em ultra-som utilizando etanol
por 60 segundos (grupo controle); no grupo 2, as amostras foram imersas em
solugdo contendo 2% de acido hidrofluoridrico, sendo agitadas em ultra-som por
150 segundos, lavadas e secas; no grupo 3, foram aplicados os agentes de
silanizagdo Porcelain Repair Primer (Kerr) e Scotchbond Ceramic Primer (3M),
seguidos dos respectivos agentes adesivos Bondlite (Kerr) e Scotchbond 2 (3M);
no grupo 4, foi combinado o condicionamento com &cido hidrofluoridrico mais o
tratamento realizado no grupo 3. Os botdes e os discos de cerdmica foram unidos
por intermédio do cimento resinoso Porcelite (Kerr) e a resina composta Silux (3M)
diluida em adesivo, associando sempre os materiais do mesmo fabricante. O disco
de ceramica foi embutido em resina acrilica ativada quimicamente, sendo 0s
corpos-de-prova armazenados em agua destilada a 37° C por 7 dias e submetidos
ao teste de cisalhamento numa maquina de ensaio universal com velocidade de 1
mm/minuto. Os tipos de falhas foram analisados em microscépio eletrénico de
varredura. Falhas adesivas sempre ocorreram no grupo controle, e as falhas
coesivas em ceramica nos grupos que receberam tratamento de superficie. Com
os dois tipos de cimentos resinosos, os valores obtidos para os grupos tratados
foram significativamente maiores do que para o grupo controle. A resisténcia da

uniao dos grupos com condicionamento acido e silanizagao foi significativamente
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maior do que nos grupos apenas condicionados com acido. Nos grupos em que foi
aplicadc apenas © silano e juntamente o condicionamento acido e silano, o
emprego do Scotchprime Ceramic Primer / Silux forneceu valores de unido
significativamente maiores do que a combinagdo Porcelain Repair Primer /
Porcelite. Esta diferenga pode estar relacionada com o maior grau de hidrdlise,
assim como a maior capacidade do Scotchprime Ceramic Primer de umedecer a
superficie da cerémica. Os autores conciuiram gue o agente de silanizacdo tem
um importante papel na unido entre a resina composta e a ceramica; a aplicacao
do acido hidrofluoridrico e agente de silanizacgo potencializam esta unido; e a

resisténcia a fratura da ceramica parece ser alterada pela resina de fixacgao.

HONDRUM, em 1992, fez uma revisdo da resisténcia das ceramicas
odontoldgicas e 0s mecanismos responsaveis pelo aumento desta propriedade. As
restauracdes em metaloceramica possuem boa resisténcia e alto indice de
sucesso. Por outro lado, possuem limitacbes tais como potencial de corros&o das
ligas; problemas estéticos; necessidade de maior remoc¢éo de esirutura dental e
incompatibilidade entre metal e ceramica. Por isto, as pesquisas tém enfatizado o
desenvolvimento de ceramicas mais resistentes, sendo que o principal dilema tem
sido o aumento da resisténcia sem o sacrificio da estética. Um dos principais
mecanismos para 0 aumento da resisténcia das ceramicas odontologicas tem sido
a dispersao cristalina na matriz vitrea. Durante a coccao, o vidro funde e escoa ao
redor dos cristais, formando uma unido ibnica entre a matriz vitrea e os cristais.
Devido a alta rigidez dos cristais, estes tém a capacidade de bloquear a

propagacao das fendas quando a ceramica é submetida a uma carga de fracgéo,
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sendo que quanto maior a quantidade da fase cristalina, maior a resisténcia do
material. Caso o coeficiente de expansdo térmica da fase cristalina for
ligeiramente maior do que 0 da matriz vitrea, o vidro sera colocado sob
compressao durante o resfriamento, resultando em aumento da resisténcia da
ceramica. Porém, a umidade presente na cavidade oral enfraguece a unido entre
silica-oxigénio em cerca de 20 a 30%. Exemplos de materiais que usam essa
técnica sdo HiCeram e InCeram com 50 e 90% em volume de alumina
respectivamente. O autor menciona ainda alguns meios de se aumentar a
resisténcia das cer@micas. Além da troca idnica, témpera térmica, dispersdo de
diéxido de zircOnia e leucita; deve-se ressaltar os agentes de fixagdo. Os cimentos
resinosos por sua vez gjudam a transferir as tensdes incidentes na restauracao
para a estrutura dentaria, aumentando assim a resisténcia do sistema sem

necessariamente aumentar a resisténcia do proprio material.

DONG et al, em 1992, descreveram uma nova técnica de confecgio de
coroas e infays de ceramica injetavel IPS Empress. Esta técnica foi desenvolvida
em 1983 pelo Departamento de Protese Fixa e Removivel e Materiais Dentarios
da Universidade de Zurich, na qual a cer&mica &€ composta por porcelana
feldspatica e cristais de leucita. Os padrdes em cera devidamente construidos sao
colocados sobre um cilindro e incluidos em revestimento a base de fosfato. Em
seguida, o conjunto composto pelo bioco de revestimento juntamente com o
émbolo de éxido de aluminio € levado ao forno elétrico Empress EP 500 elevando
a temperatura em 5°C / min até 850°C durante 90 minutos. Apés, um lingote da

-

ceramica €& posicionado no conduto juntamente com o émbolo de dxido de
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aluminio durante 20 minutos a temperatura de 920°C. Decorrido esse tempo, uma
press&o de 5 bars por 15 minutos € aplicada. O forno para automaticamente
quando termina o tempo e, assim, a cavidade devidamente preenchida pela
ceramica € entdo desincluida e preparada para futuros fratamentos. Relataram
que existem dois métodos para a caracterizacdo para esse tipo de restauracdo em
ceramica. O primeiro estéd relacionado com colocagcdo de pigmentos corantes
sobre a superficie através do glazeamento, e 0 segundo, com a técnica veneer na
qual uma parte da restauracdo € removida. Os autores relataram, ainda, a
influéncia da pressdo efou aguecimento na resisténcia a flexdo da ceramica.
Amostras retangulares (2 x 4 x 14 mm) foram confeccionadas e submetidas aos
tratamentos: Grupo 1) grupo controle, sem tratamento; 2) aquecimento por 30
minutos; 3) igual ao 2 e submetidos a duas queimas veneer, 4) nac houve
aquecimento apds a pressao; 5) barras aquecidas-prensadas foram submetidas a
dois ciclos de queima veneer; 6) igual ao 5, mas com 3 queimas e 1 glaze; 7}
submetidas a 3 queimas de coloracdo e 1 glaze; 8) 2 queimas veneer, 3 queimas
coloragdo e 1 glaze. Os resultados mostraram que a pressdo aumentou
significativamente a resisténcia de 74 para 126 MPa e os tratamentos térmicos
aumentaram a resisténcia de 160 para 184 MPa. Ja o aguecimento na auséncia
de presséo ndo teve efeito sobre a resisténcia. Assim, os autores concluiram que
pressdo e aquecimento produzem maiores resisténcias devido a melhor dispersao

dos cristais de leucita na fase vitrea e aos diferentes coeficientes de expansao

térmica entre os cristais e a matriz vitrea.
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APPELDOORN ef al., em 1993, avaliaram a resisténcia ao cisalhamento de
oito sistemas de reparo de ceramica com as respectivas resinas compostas: All-
Bond 2 e Bis-Fil (Bisco), Cerinate Prime e Ultra-Bond (Dent-Mat), Clearfil Porcelain
Bond e Clearfil Photo-Anterior (Kuraray), Etch-Free e Bis-Fil (Bisco), Monobond-S
e Heliomolar Radiopague (Vivadent), Porcelite e Herculite XRV (kerr-Sybron),
Scothprime e Silux Plus (3M) e Silistor e Multifil VS (kulzer). Foram
confeccionadas 160 amostras da ceramica Ceramic il (Ceramco) e fixadas em
lingotes da liga Rexilium ill (Jeneric-Pentron). As amostras de ceramica receberam
acabamento com lixas de carbeto de silicio de granulagéo 320, sendo divididas em
grupos de 20 amostras cada para aplica¢céo dos sistemas de reparo seguindo as
instrucdes dos fabricantes. Um cilindro de resina composta com 4,30 mm de
diametro foi fixado & superficie da amostra de ceramica e fotopolimerizado por 80
segundos. Metade das amostras de cada grupo foi armazenada a 37° C por 24
horas e, a outra metade, armazenada por 3 meses e termociclada 2.500 vezes em
banhos de 1 minuto a 5° C e 55° C. Todas as amostras foram submetidas ao teste
de cisalhamento a uma velocidade de 5 mm/minuto numa maquina de ensaio
universal Instron, sendo analisado os padrdes de falha. Ndo houve diferenga
estatistica em 24 horas de armazenagem entre o Etch-Free (23,5 MPa), All-Bond
2 (22,3 MPa) e Clearfil Porcelain Bond (18,5 MPa), que apresentaram os maiores
valores de resisténcia ao cisalhamento. Contudo, houve diferenca estatisticamente
significante destes trés materiais para os outros cinco sistemas. Para os sistemas
testados apds 24 horas, o padrao de falha foi coesivo na cerémica. Para a
armazenagem de 3 meses e termociclagem, a resisténcia de unido do Clearfil

Porcelain Bond (20,7 MPa) foi estatisticamente superior ao dos outros sete
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sistemas testados, predominando o padrdo de falha coesivo na ceramica, com
excec¢do para o sistema Etch-Free (18,4 MPa), onde as falhas foram adesivas.
Para o silano Scotchprime, o valor de resisténcia de unido foi de 15,1 MPa apds
24 h, e de 14,9 MPa apods termociclagem. Os valores mais baixos de unido
ocorreram com os sistemas Cerinate (8,8 MPa) e Silistor (4,2 MPa), sendo as
falhas adesivas. Os autores afirmaram que os sistemas de reparo tém
apresentado melhora quando comparados com sistemas empregados em estudos
anteriores, fazendo-se necessarios estudos clinicos para confirmagdo dos

resultados.

ROSENSTIEL et al., em 1993, avaliaram se diferentes tratamentos de
superficie e coberturas com cimentos resinosos sobre as superficies de ceramica
influenciariam na resisténcia a fratura. Evidéncias clinicas sugerem que o uso de
um agente de cimentagdo resinoso diminui a incidéncia de fratura em
restauracdes de cerdmica. Dentre os mecanismos que poderiam explicar esse
aumento da resisténcia, os autores citam: tensbes compressivas residuais no vidro
durante a polimerizacdo da resina; alteragdo do tamanho e forma das falhas
superficiais através do condicionamento acido; e, diminuicdo da tensdo de
corrosdo da ceramica atribuida a cobertura resinosa. Assim, 46 discos ceramicos
(Dicor-Dentsply) foram confeccionados seguindo as instrucdes do fabricante (1,3
mm de espessura e de mm de diamentro), os quais foram divididos em 5 grupos
recebendo diferentes tratamentos superficiais: Grupo A, grupo controle, ou seja,
sem tratamento e testado como processado; Grupo B foi aplicado uma fina

camada de cimento de iondmero de vidro; nos grupos C, D e E foram
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condicionados por 1minuto com gel de bifluoreto de aménio e lavados por 30
segundos. Os grupos D e E foram cobertos por silano e em seguida receberam
uma fina camada de cimento resinoso. O Grupo E foi armazenado em agua
destilada por 5 dias. Em seguida, os discos foram submetidos ao teste de flexao
biaxial, com a amostra apoiada em um suporte com esferas, de tal forma que a
superficie tratada estivesse sob tragcdo. A analise estatistica foi realizada e os
resultados mostraram que o condicionamento sozinho diminui a resisténcia, porém
nao de forma significante. As amostras cobertas com cimento apresentaram
tensbes de fratura significativamente maiores que as amostras que nao receberam
cobertura. Este efeito ndo foi observado com a curta armazenagem. Os autores
concluiram que o aumento de resisténcia observado com a cobertura de cimento
resinoso deve-se provavelmente a unido das margens das falhas, acarretada

pelas moléculas de silano ndo permitindo assim a propagacéo livre da fratura.

OZDEN et al., em 1994, avaliaram a resisténcia ao cisalnamento entre
cerémica e cimento resinoso empregando diferentes tratamentos de superficie da
ceramica. Ceramica feldspatica (lvoclar) foi aplicada na superficie plana de 77
botbes de niquel-cromo, sendo as amostras aleatoriamente divididas em 7 grupos
para realizar diferentes tratamentos na superficie da cerémica: grupo 1 — agente
de silanizag&o; grupo 2 — condicionamento com acido fluoridrico a 36% por 10
minutos, lavagem por 30 segundos e secagem com ar, grupo 3 - asperizacéo com
ponta diamantada, seguido de lavagem com agua e secagem com ar; grupo 4 —
asperizacdo, condicionamento acido e agente de silanizagdo, grupc 5 -

asperizacdo e agente de silanizagdo; grupo 6 — condicionamento com acido
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fluoridrico e agente de silanizacéo; grupo 7 — asperizagéo e condicionamento com
acido fluoridrico. Cimento resinoso de dupla polimerizacdo (Opaque-Vivadent) foi
aplicado & superficie da ceramica tratada com auxilio de uma matriz de teflon
seguindo as instrugdes do fabricante. Apés fotopolimerizagdo, os corpos-de-prova
foram armazenados em agua destilada a 37° C por 24 horas, seguido de 100
ciclos térmicos de 6° e 60° C, e submetidos ao teste de resisténcia ao
cisalhamento numa maquina de ensaio universal com velocidade de 2
mm/minuto. Nos corpos-de-prova em que foi realizada apenas a asperizagao da
superficie da ceramica, ocorreram falhas adesivas antes do ensaic de
cisalhamento. A combinagdo da asperizagdo com ponta diamantada e silano
resultou em resisténcia de uni&o significativamente maior do que todos os outros
tipos de tratamento. O uso combinade do &cido fluoridrico, asperizacéo e agente
de silanizagdo nao aumentou a resisténcia de unido. Quando apenas o silano foi
aplicado, os valores de resisténcia de uni&o foram significativamente maiores em
relagdo ao tratamento combinado de asperizacéo e condicionamento acido. Os
autores concluiram que o condicionamento acido contribuiu para a resisténcia de
unido enfre o cimento resinoso e a ceramica, mas o use somente do agente de
silanizagdo, ou a combinagdo com a asperizacdo, ou o condicionamento acido,

teve um efeito superior na resisténcia ao cisalhamento in vitro.

THURMOND et al., em 1994, avaliaram o efeito dos tratamentos de
superficie da ceramica Ceramic Il (Ceramco Ind) na resisténcia da unido entre
esta e resina composta. Duzentas amostras de ceramica foram preparadas sob 0s

lingotes da liga Rexillium, divididas em dez grupos e submetidas aos diferentes
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tipos de tratamento: Grupo1, grupo controle, onde apenas a aplicacdo do agente
de unido AllBond 2 foi realizada; Grupo 2, jateamento com particulas de dxido de
aluminio de 50 um seguido da aplicacdo do acido fosférico a 32%, silano e agente
de unido; Grupo 3, aplicac¢ao do primer A&B e o agente de uniao; Grupo 4, silano,
primer e o agente de unido; Grupo 5 asperizagdo com broca diamantada,
aplicagcdo do acido fosférico, silano e o agente de unido; Grupo 6, aplicagdo do
acido hidrofluorddrico a 8% e 0 agente de unido; Grupo 7, acido hidrofluoridrico,
silano e 0 agente de unido;, Grupo 8, jateamento com particulas de Oxido de
aluminio de 50 um, acido hidrofluoridrico, silano e 0 agente de unido; Grupo 9,
jateamento com 6xido de aluminio e o agente de unido; Grupo 10, jateamento com
oxido de aluminio, aplicagéo do acido fosférico, primer A&B e o agente de unido.
Sobre estas superficies foram fixados cilindros de resina composta. Cada grupo foi
subdividido em dois subgrupos com dez amostras cada. Metade foi armazenada
em agua destilada a 37°C por 24 horas e a outra, armazenada por trés meses e
termociclada com 2500 ciclos. Terminado o tempo de armazenagem, as amostras
foram submetidas ao teste de cisalhamento com velocidade de 5 mm/min. Os
resultados mostraram que sete dos dez grupos apresentaram maiores valores de
resisténcia da unido apos 24 horas de armazenagem e a porcentagem de falhas
coesivas nesses sete grupos variaram de 40 a 100%. Os grupos que
apresentaram os menores valores de resisténcia da unido, foram os grupos onde
o 4dcido hidrofluoridrico ndo havia sido aplicado. Apds frés meses de
armazenagem, o maior valor obtido ocorreu entre a combinacgéo do jateamento e

acido hidrofluoridrico essenciais para a longevidade da unio. Os autores
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concluiram que a mudanga fisica na superficie da cerémica com jateamento com
particulas de 6xido de aluminio seguido da aplicacao do acido hidrofluoridrico
produziu unido mais resistente e que esta unido diminuiu com a armazenagem em

agua.

KERN et al., em 1994, avaliaram a influéncia da armazenagem em agua e
ciclagem térmica na resisténcia a fratura de dois diferentes desenhos para
proteses parciais fixas confeccionadas com a ceramica In Ceram. As proteses
foram fixadas a dentes naturais recem - extraidos, os quais foram suportados por
uma membrana periodontal artificial. Quarenta estruturas de proteses parciais
fixas de trés elementos foram construidas; sendo que 20 possuiam caixas
proximais e as outras n&o. As préteses confeccionadas foram fixadas com cimento
resinoso de reacdo de presa dual Panavia -TC e armazenadas da seguinte forma:
dez amostras para cada preparo foram armazenadas em solugdo de timol a 0,1%
a 37°C por 7 dias; e, por 150 dias em saliva artificial a 37°C com 250 ciclos entre 5
e 55°C a cada dois dias. Terminado o periodo de armazenagem cada amostra foi
carregada sobre o péntico paralelo ao longo eixo dos abutments com velocidade
de 2 mm/min até a fratura. Os autores constataram que a armazenagem das
amostras durante 150 dias em saliva artificial e termociclagem resultou numa
significante reducdo da resisténcia a fratura quando comparado com as amostras

armazenadas durante 7 dias sem a realizagdo da termociclagem.
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ROULET ef al., em 1995, avaliaram os efeitos das condi¢bes de tratamento
e armazenagem na resisténcia de uni@o entre ceramica/composito. Foram obtidos
cilindros e blocos das ceramicas Dicor (Dentsply), Mirage (Mirage) e Vitabioc
(Vita), sendo aplicado os seguintes tratamentos na superficie da ceramica: 1 - lixa
de granulacéo 600; 2 - jateamento com &xido de aluminio por 3 segundos; 3 -
condicionamento acido com gel de amdnia ou acido fluoridrico por 90 segundos.
Trés tipos de silanos foram empregados: 1 - 2,5% em volume de vy-
metacriloxipropiltrimetoxisilano, 2,5% em volume de acido acético misturado com
95% de etanol; 2 - 2,5% em volume de y-metacriloxipropiltrimetoxisilano, 0,5% em
volume de NN dimetil paratoiuedina e 2,5% em volume de acido acético
misturado com 94,5% em volume de etanol; 3 - 2,5% em volume de
viniltriclorosilano e 2,5% em volume de acido acético misturado com 95% de
etanol. O tratamento com os silanos consistiu na imersdo das amostras nas
respectivas solugdes por 30 segundos, seguido de jato de hidrofluorcarbono por 5
segundos. Metade das amostras silanizadas foram armazenadas a temperatura
ambiente por 60 segundos antes das superficies serem cobertas com agente
adesivo fotopolimerizave! a base de Bis-GMA / TEGDMA (Experimental, Dentsply);
a outra metade foi seca a 100° C + 5° C com jato de ar quente por 60 segundos e
resfriado a temperatura ambiente antes da aplicagao do agente adesivo. Apos, foi
realizada a fixacdo dos cilindros e blocos com cimento resinoso Dual Cement
(Vivadent) com carga de 10N, seguidoc de remogdo dos excessos de cimento e
fotopolimerizacdo. Todos os corpos-de-prova foram armazenados a seco em

temperatura ambiente. Apés 24 horas, 5 dos 10 corpos-de-prova por grupo foram
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submetidos ao teste de cisalhamentoc numa magquina de ensaio universai Instron
com velocidade de 0,5 mm/minuto. O restante foi armazenado em agua a 37° C
por 12 meses antes do teste de cisalhamento. Os padries de fratura foram
analisados visualmente, e corpos-de-prova selecionados foram observados em
microscopio eletrdnico de varredura. O maior valor de unido foi obtido com o
conhdicionamento acido (28,3 MPa) associado com silano aquecido,. enquanto ©
menor valor foi para o tratamento com lixa de granulagdo 600 (2,7 MPa). O
jateamento formeceu valores intermediarios, sendo 9,1 MPa com silano seco a
temperatura ambiente e 15,0 MPa com o silano aguecido. O armazenamento em
dgua levou a reducgéo dos valores de unido de 50% a 75%, exceto para os corpos-
de-prova condicionados com o écido. Em relagdo aos silanocs, a solugédo 2,5% em
volume de viniltriclorosilano promoveu os maiores valores de resisténcia de unido.
Os autores concluiram que a reten¢@o mecéanica parece ser o fator principal que

influencia a resisténcia de unido da ceramica / compoésito.

KERN & THOMPSON, em 1995, relataram que o procedimento de unido
empregado para as ceramicas feldspaticas, como condicionamento e silanizacéo,
ndo promove o aumento da unido entre a cerdmica in-Ceram e o material de
fixacdo. Com intuito de verificar a eficiéncia de outras técnicas, os autores
avaliaram o efeito dos sistemas Rocatec (Espe) e Silicoater MD (Kulzer) na
resisténcia da uniao através da armazenagem em agua e termociclagem. Discos
de ceramica com 6 mm de diametro e 4 mm de espessura foram confeccionados e
divididos em 6 grupos: 1- asperizacdo da superficie com particulas de 6xido de

aluminio de 110 um com presséao de 2,5 bars por 14 segundos seguida aplicagao
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do adesivo (Twinlook); 2- similar ao grupo , porém o silano foi aplicado antes do
adesivo; 3- aplicagcdo do sistema Rocatec antes do adesivo; 4- aplicacdo do
sistema SilicoterMD antes do silano; 5- aplicagdo do sistema Panavia EX; 6-
aplicagdo do Panavia 21 experimental. Cilindros de resina composta Clearfil Fll
foram cimentados sobre as superficies tratadas. Assim, cada grupo foi subdividido
em 3 subgrupos para armazenagem em diferentes periodos: armazenagem por 1
dia sem termociclagem, armazenagem por 30 dias com termociclagem de 7500
ciclos e armazenagem por 150 dias com termociclagem com 37500 ciclos. As
amostras foram armazenadas em solugdo de saliva artificial a 37°C e
termocicladas por 2500 ciclos a cada 10 dias. Os resultados mostraram gue para
uma unido duravel e estavel em meio Umido ha necessidade do tratamento termo

triboquimico na superficie da ceramica In Ceram antes da aplicac&o do silano.

AWLIYA et al, em 1996, examinaram a influéncia de tratamentos de
superficie na resisténcia de unido do cimento resinoso & ceramica de infra-
estrutura Procera (Nobel Biokare). Foram confeccionados 40 espécimes da
ceramica e divididos em 4 grupos com 10 cada, e submetidos a quatro diferentes
tratamentos de superficie: grupo 1 — jateamento com éxido de aluminio de 25 um
com pressao de 120 psi; grupo 2 — jateamento com Oxido de aluminio de 25 um
com pressdo de 160 psi; grupo 3 ~ jateamento com éxido de aluminio de 50 um
com pressdo de 120 psi; grupo 4 — jateamento com 6xido de aluminio de 50 um
com press&o de 160 psi. Area de 4 mm de didmetro foi isolada sobre a superficie

fratada e o cimento resinoso Panavia 21 (Kuraray) foi aplicado seguindo as

35



instrucdes do fabricante. Apds a presa, os corpos-de-prova foram mantidos em
100% de umidade por 7 dias, e submetidos ao teste de cisalhamento em maquina
de ensaio universal Instron com velocidade de 0,5 mm/minuto. Os resultados
foram de 18,27 MPa para o grupo 1, 21,46 MPa para o grupo 2, 20,13 MPa para o
grupe 3 e de 18,09 MPa para o grupo 4, ndo havendo diferenca estatistica entre
os valores (p<0,05). Os autores concluiram que a resisténcia de unido obtida com
o cimento resinoso fol mais importante do que o tratamento de superficie realizado

sobre a ceramica Procera.,

KATO ef al., em 1996, avaliaram a resisténcia de unido e a durabilidade de
cinco agentes de silanizacdo e seis cimentos resinosos a ceramica feldspatica.
Foram confeccionados dois tipos de discos em ceramica (8 mm e 10 mm de
didmetro x 3 mm de espessura). A superficie a ser unida foi desgastada com lixa
de carbeto de silicio seguido de jateamento com éxido de aluminio de 50 um por
10 segundos, com pressdo de 04 MPa a distancia de 10 mm, sendo as
superficies observadas em microscépio eletrdnico de varredura. As amostras
foram limpas em ultra-som com acetona. Fita adesiva com orificio de 3 mm de
didmetro foi posicionada sobre a amostra com 10 mm de diametro para delimitar
a area de unido e padronizar a espessura de pelicula de 50 um para o cimento
resinoso. As amostras de 8 e 10 mm de diametro foram tratadas igualmente
através da aplicacdoc do agente de silanizacdo seguindo as instrugbes dos
fabricantes, sendo unidas com o cimento resinosc da mesma marca comercial do

agente de silanizac@o. Dez corpos-de-prova foram confeccionados para cada
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sistema de cimentac@o, sendo que metade foi imersa em agua a 37° C por 24
horas e, a outra metade, submetida a 20.000 ciclos térmicos a 4° C e 60° C pelo
tempo de 1 minuto cada banho. Apds, os corpos-de-prova foram submetidos ao
teste de cisalhamento numa maguina de ensaio universal com velocidade de 0,5
mm/minuto. A analise em microscépio eletrdnico de varredura evidenciou que o
jateamento com dxido de aluminio tornou a superficie da ceramica rugosa e com
irregularidades. A resisténcia de unido antes da termociclagem variou de 30 MPa
a 65,3 MPa, sendo a maioria das falhas coesiva na ceramica ou mista (coesiva na
ceramica e adesiva). Apo6s termociclagem, houve reducdo significativa da
resisténcia de wunido em cinco dos seis grupos, sendo as falhas
predominantemente adesivas. Os sistemas de uni8o em gue os agentes de
silanizacao foram ativados por um acido metacrilato hidréfobo exibiram resisiéncia

de unido maior do que 20 MPa apds termociciagem.

SODERHOLM & REETZ, em 1996, realizaram uma revisao sobre os fatores
que afetam a confiabilidade das unides por intermédio de cimentos resinosos.
Segundo os autores, varios fatores determinam a qualidade da unido resinosa: 1 -
resisténcia do substrato; 2 - habilidade da resina em “molhar’ a superficie do
substrato; 3 - qualidade da reteng@o mecanica entre a resina e o subsirato; 4 -
resisténcia da resina polimerizada; 5 - tensfes induzidas na resina durante a
polimerizacao; 6 - qualidade da retencdo mecanica entre a resina e a dentina; 7 -
capacidade da resina de “molhar” a dentina; 8 - resisténcia superficial da dentina.
Enfatizaram que a superficie lisa ndo contribui para a retencdo mecanica, sendo

que o condicionamento &acido forma retencdes na superficie a ser cimentada, nas
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quais a resina pode penetrar e formar unido mecéanica. Por outro lado, o
jateamento com &xido de aluminio forma defeitos superficiais conicos, ao invés de
reentrancias, 0 que nao ird assegurar um entrelacamento mecéanico igualmente
bom que resista as tensbes de fracdo. Se a for¢ca é orientada paralela a superficie
jateada, aumenta a retenc@o quando comparado a superficie lisa. Os autores
relataram que © sucesso da unido adesiva depende de como a resina infiltra a
superficie da estrutura dentdria e da restauragdo. Os tratamentos que tornam a
superficie organofilica potencializam a unido pelo aumento da infiltracdo da resina
nas iregularidades, ¢ que é conseguido com a aplicagdo do siiano,
particularmente na superficie da ceramica. O silano pode formar unibes quimicas
entre a ceramica € o cimento resinoso, sendo chamado de primer ceramico.
Alguns problemas estao associados com este material: 1 - a solugdo deve ser
nova para que ndo ocorra uma polimerizagdo por condensacéo antes do uso; 2 -
néo deve ser exposto a umidade para evitar a hidrolise, pois 0s grupos do silano
hidrolisados reagem uns com os outros e o material perde a capacidade de unir-
se com a ceramica; 3- o silano forma camadas multi-moleculares quando aplicado
na superficie da ceramica; portanto, deve ser obtida uma fina camada, pois uma
camada espessa blogueia as reentrancias e pode nao se polimerizar totalmente,
sendo dois fatores de reducéo na unigo; 4- o silano nao deve ser contaminado

apobs ser aplicado na ceramica e antes de entrar em contato com a resina.

KUPIEC et al., em 1996, avaliaram diferentes tipos de tratamento na
superficie da cer@mica associados ao uso do sistema adesivo ProBond.

Quatrocentos e oitenta amostras da ceramica (Ceramco Il Porcelain, Ceramco
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Ind., Burlington, N.J.) foram confeccionadas de acordo as instrugbes dos
fabricantes e divididas em oito grupos baseando-se nos procedimentos de unido
com os componentes do sistema adesivo ProBond. As 60 amostras de cada grupo
foram subdivididas em trés subgrupos com 20 amostras cada: Grupo 1,
jateamento com particulas de Oxido de aluminio de 50um; Grupo 2,
condicionamento com acido hidrofluoridrico a 8%; Grupo 3, jateamento com
particulas de Oxido de aluminio de 50 um e condicionamento com acido
hidrofluoridrico a 8%. Posteriormente, oito diferentes procedimentos de unido
foram usados para unir 10 cilindros de resina composta nas superficies da
cerémica em cada grupo. A resisténcia ao cisalhamento (MPa) foi determinada na
Instron ap6s armazenagem em agua por 24 horas a 37°C e apos frés meses €
termociciada. Os resultados mostraram que a silanizagdo € o principal fator para a
longevidade do reparo em ceramica. O tratamento de superficie com jateamento
de particulas de 6xido de aluminio seguido pelo condicionamento com &cido
hidrofluoridrico em conjunto com os procedimentos de unido com silano obteve o0s

maiores valores de resisténcia da unido entre o composito e a ceramica.

KAMADA et al., em 1998, avaliaram o efeito de diferentes tratamentos de
superficie da ceramica Cerec 2 (Vita) na resisténcia de unido ao cisalhamento
empregando os cimentos resinosos Super-Bond C&B (Sun-Medical), Panavia 21
(Kuraray), Clapearl (Kuraray) e Vita Cerec Duo Cement (Vita). Foram
confeccionadas amostras retangulares (10 mm de comprimento x 8 mm de largura x

2.5 mm de espessura) e cilindricas (6 mm de diametro x 2,5 mm de espessura),
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sendo abrasionadas com papel! de carbeto de silicio de granulacdo 600, servindo
este tratamento como controle (grupo 1). Qutros trés tratamentos de superficie
foram avaliados: condicionamento com acido fosforico a 37% por 60 segundos e
lavagem por 5 segundos (grupo 2); aplicacdo de um agente de silanizagéo e
secagem por 5 segundos (grupo 3); e condicionamento &cido seguido da
aplicacdo do silano semelhante aos grupos 2 e 3 (grupo 4). As amostras de
ceramica com tamanhos distintos foram unidas com um dos guatro cimentos
resinosos em uma area de unido de 4 mm de diametro delimitada por fita adesiva.
Metade das amostras foram armazenadas em agua a 37° C por 24 horas e a outra
metade foi submetida a 20.000 ciclos térmicos a 4° e 60° C por 1 minuto cada
banho antes do ensaio de cisalhamento com velocidade de 0,5 mm/minuto. Os
tipos de falthas foram observados em microscopio 6tico. Os resultados mostraram
gue o tratamento com silano aumentou a resisténcia ao cisalhamento comparado
com o grupo controle, ndo sendo o mesmo observado quando realizado apenas o
condicionamento acido. Nao houve diferenca estatistica nos valores de unido
guando a ceramica foi tratada com silano ou quando associado o condicionamento
acido e silano. Apds ciclagem térmica, todos corpos-de-prova tratados com o
acido fosférico e silano, exceto os cimentados com Super-Bond C&B,
apresentaram falha coesiva na cerdmica. Os autores concluiram que a aplicacao
do silano foi essencial para obtencdo de maior resisténcia de unido entre o

cimento resinoso e a ceramica.

SHAHVERD! et al., em 1898, avaliaram o efeito de diferentes tipos de

tratamentos superficiais na resisténcia da uni@o ao cisalhamenio na interface

40



ceramical/ resina composta. Cento e dez botbes metalicos foram fabricados com
liga de Ni-Cr e sobre estes a ceramica Vita VMKB8 (Vita Zahnfabrik, Alemanha)
com espessura de 2,5 mm foi condensada e sinterizada. As superficies das
amostras foram pianificadas com micromotor e divididas em 5 grupos principais
com 22 amostras cada. No grupo 1, foi realizado o jateamento com particulas de
oxido de aluminio 50 ym por 60 segundos e pressdo de 50 psi seguido por
lavagem, secagem e condicionamento com acido hidrofluoridrico a 5% por 60
segundos. Para o grupo 2, as superficies foram asperizadas com pedras
(Silistor®, Kulzer) lavadas, secas e aplicacao do silano (Silicer®, Silistor, Kulzer).
No grupo 3, apés o jateamento e condicionamento como no grupo 1, outro tipo de
sitano foi aplicado sobre a superficie por 30 segundos. No grupo 4, as amostras
foram condicionadas e silanizadas com Monobond-S (Vivadent). E, finaimente, no
grupo 5 foram realizados o jateamento e silanizagdo com Monobond-S (Vivadent).
Em todos os grupos o agente de unido (Adhesive Bond i, Kulzer) foi aplicado e
fotopolimerizado. Em seguida, cilindros de resina composta com 55 mm de
diametro por 56 mm de altura foram confeccionados sobre as superficies
tratadas. Cada grupo foi subdividido em dois subgrupos com 11 corpos-de-prova
cada para serem armazenados por 24 horas e 30 dias em agua destilada &
temperatura ambiente. Apos o periodo de armazenagem, para 30 dias, os corpos-
de-prova foram submetidos a 200 ciclos térmicos a 5°C e 55°C e submetidos ao
teste de cisalhamento com velocidade de 0,5 mm/min. Os resultados mostraram
que o periodo de armazenagem e a termociclagem diminuiram a resisténcia da
unido. Por outro lado o uso do silano juntamente com a combinagao do jateamento

{ acido hidrofluoridrico aumentou os valores de resisténcia da unido.
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LEEVAILOJ ef al, em 1998, avaliaram a incidéncia a fratura de coroas
confeccionadas com as ceraémicas In-Ceram (Vita) e VitaDur Aipha (Vita)
cimentadas com o cimento de iondmero de vidro convencional Fuji | (GC), dois
cimentos de ionémero de vidro modificados por resina, Fuji Plus (GC) e Vitremer
(3M), e dois cimentos resinosos, Advance (Caulk/Dentsply) e Panavia 21
(Kuraray). Foram realizados preparos para coroa total em 50 premolares
superiores humanos para cada um dos sistemas ceramicos. Os preparos foram
moldados com silicone por adicdo e obtidos troquéis refratarios sobre os quais
foram confeccionadas as coroas de acordo com as instrugdes dos fabricantes. Os
dentes com as respectivas coroas foram divididos em cinco grupos de dez cada,
sendo as coroas cimentadas com os diferentes cimentos. Os corpos-de-prova
foram armazenados em solucdo de 0,8% de cloreto de sbédic por 2 meses, sendo
verificada a ocorréncia de fratura apds 1 hora, 6 horas, 24 horas, 2 dias, 3 dias, 1
semana, 2 semanas, 3 semanas, 1 més e 2 meses. Os corpos-de-prova gue nao
fraturaram durante o periodo de armazenagem foram submetidos ao teste de
compressdo numa maguina de ensaio universal com velocidade de 0,5 mm/minuto.
Os autores observaram que ocorreu fratura das coroas durante os 2 meses de
armazenamentc apenas com o cimento resinosc Advance, sendo de 100% para
as coroas de VitaDur Alpha e de 30% para as coroas de In-Ceram. O tipo de
cimento empregado nao influenciou a resisténcia a fratura das coroas de In-
Ceram, sendo estas mais resistentes gue as coroas de VitaDur Aipha. Os autores

concluiram que o cimento resinoso Advance deveria ser evitado para a
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cimentacdo de coroas em cerémica pura devido a expansac do material pela
absorgéo de agua.

CHEN ef al, em 1998, avaliaram o efeito de diferentes tempos de
condicionamento nas mudangas micro-estruturais da ceramica Cerec 2 (Vita) e na
resisténcia de unifo entre esta e a resina composta. Foram confeccionadas 54
amostras retangulares (10 mm de comprimento x 8 mm de largura x 2,5 mm de
espessura) e 48 amostras cilindricas (8 mm de diametro x 2,5 mm de espessura)
da ceramica, sendo divididas em seis grupos de nove unidades retangulares e oito
unidades cilindricas. Apds o desgaste com pape! abrasivo de carbeto de silicio de
granulacao 600, as superficies a serem unidas foram condicionadas com acido
fluoridrico a 5% por 0, 5, 30, 60, 120 e 180 segundos paraosgrupos 1, 2, 3,4, 5e
6, respectivamente, seguido de lavagem com &gua por 1 minuto, limpeza em ultra-
som com agua destilada por 5 minutos e secagem com jato de ar por 30
segundos. Uma amostra retangular de cada grupo foi preparada para observagéo
em microscopio eletrdnico de varredura. Fita adesiva com orificio de 5 mm de
didmetro foi fixada no centro de cada amostra retangular para padronizar a area
de unido e a espessura do 50 um de cimento resinoso. Fina camada de cimento
resinoso foi aplicada na area de unido da amostra retangular e sobre a amostra
cilindrica, sendo as duas cer@micas unidas com uma carga de 5 N. O excesso de
cimento foi removido, e a fotoativacéo foi realizada em duas diregdes opostas por
40 segundos cada. Os corpos -de- prova foram armazenados em agua a 37° C por
24 horas e submetidos ao ensaio de cisalhamento numa maquina de ensaio

universal com velocidade de 0,5 mm/minuto. As falhas foram analisadas em
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microscopio 6tico. Microscopia eletrénica de varredura evidenciou que a ceramica
condicionada por 120 e 180 segundos apresentou-se mais rugosa e com micro-
retencbes mais profundas. Os resultados mostraram que dentro da variacéo de 0
a 120 segundos, quanto maior o tempo de condicionamento, maior a resisténcia
de unido, sendo a maior média obtida quando a ceramica foi condicionada por 120
segundos (43 MPa). O condicionamento por 180 segundos, entretanto, resultou
em diminuicao na resisténcia de unido (40 MPa), ndo sendo estatisticamente
diferente do grupo condicionado por 120 segundos. Nos grupos 4, 5 € 6, as falhas
foram predominantemente coesivas na ceramica. Os autores concluiram gque os
valores de resisténcia de unido correspondem diretamente as mudangas micro-

estruturais da superficie da ceramica causadas pelo condicionamento acido.

AWLIYA et al, em 1998, avaliaram a influéncia de diferentes tipos de
tratamento na superficie da ceramica Procera AllCeram na resisténcia da unido ao
cisalhamento. Amostras cilindricas da ceramica Procera, de 8 mm de diamentro e
8 mm de comprimento, foram confeccionadas no laboratério (Stockolm, Suécia).
Em seguida, foram planificadas com discos de diamantes e divididas em 4 grupos
com 10 amostras cada: Grupo 1, condicionamento com acido hidrofluoridrico a
9,6% por dois minutos; Grupo 2, jateamento com particulas de oxido de aluminio
de 50 um por 15 segundos; Grupo 3, asperizagdo da superficie com ponta
diamantada e condicionamento com acido fosforico a 37% por dois minutos;
Grupo 4, grupo controle, sem tratamento. As amostras foram observadas em

microscopio eletronico de varredura para andlise da superficie. Para o teste de
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resisténcia da unido ao cisalhamento, os mesmos tratamentos foram realizados
em ouiras amostras, as quais foram fixadas com cimento resinosce Enforce. Os
corpos-de-prova devidamente confeccionados foram armazenados em &gua
destilada por sete dias. Apds o periodo de armazenagem, os corpos-de-prova
foram submetidos ao ensaio de resisténcia ao cisathamento numa maguina Instron
a velocidade de 0,5 mm/min. Os resultados mostraram maiores valores de
resisténcia da unido para o grupo jateado com particulas de 6xido de aluminio e
0s menores valores para o grupo do condicionamento com acido hidrofluoridrico.
Isso talvez possa ser explicado pela diferenga na microestrutura da superficie
ap6s o firatamento. No jateamento com oxido de aluminio, os cristais se
sobressairam formando  microrretengbes;  diferentemente da  superficie
condicionada com é&cido hidrofluoridrico, o qual “atacou” apenas os limites
granulares visiveis dos cristais da superficie da ceramica monofasica. O silano
atuou como um “molhador’, aumentando a energia de superficie pois a acéo do

silano sobre a alumina € baixa.

BERRY et al., em 1999, avaliaram a influéncia do tempo de armazenagem
em &gua na resisténcia da uni@o entre resina composta e porcelana. Cento e
sessenta amostras da ceramica Vita VMKE8 (12 x 12 x 2 mm) foram
confeccionadas e as superficies planificadas com lixas de granulagdo
decrescente. Em seguida, as amostras foram limpas com solugdo de agua
destilada e metanol a 99,8% em ultra-som por 15 minutos. As amostras foram
divididas em 4 grupos de 10 amostras cada. Foram ensaiados 4 sistemas de

silanizacdo comercialmente disponiveis: dois sistemas de composi¢cdo unica, o
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Cerinate Prime (Den-Mat Co) e o Mirage {Chameleon Dental Products); dois
sistemas de duas misturas, o Mirage (Chameleon Dental Products) e ¢ Fusion
(George Taub Products). O agente silano foi aplicado sobre as superficies de cada
grupo individualmente seguindo as instrugdes de cada fabricante. Sobre estas
superficies silanizadas, um cilindro de resina composta com 2,97 mm de diametro
por 2 mm de espessura foi construido. Em seguida, cada subgrupo foi
armazenado em agua na temperatura ambiente por 24 horas, 1 semana, 1 més e
3 meses. ApOs cada periodo, os corpos-de-prova foram submetidos ao teste de
cisalhamento numa Instron com velocidade de 0,5 mm/minuto. As superficies
fraturadas foram analisadas para determinar o modo de falha. Os resultados
mostraram que para todos os grupos houve um aumento significante na
resisténcia da uniao apdés uma semana quando comparado ao grupo controle
(24horas). Com excecdo do sistema de composicdo unica, Cerinate Prime, todos
os outros sistemas mostraram maiores valores no periodo de 3 meses do que nos
periodos de 24 horas e 1 semana. Os autores concluiram que a resisténcia da
unigo entre a resina e a cerémica silanizada aumentou com o decorrer do tempo
de armazenagem, sugerindo ser a unido guimica mais importante do que a
mecanica promovida pelo sistema de silanizacdo. Finalmente, a resisténcia da

unido variou entre os diferentes sistemas de silaniza¢@o usados neste estudo.

SINDEL et al., em 1999, avaliaram a confecgio de nucleo e materiais para
fixacdo considerando seus efeitos na formacéo de fendas de coroas puras da
ceramica IPS Empress. Cinglenta de seis terceiros molares foram preparados

com término de 1,5 mm em dentina. Cerca de 60% do volume dentinario foi
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removido e restaurado com resina composta ou com cimento de ionémero de vidro
modificado por resina. Foram confeccionados copings com a cerdmica IPS
Empress e cimentados com diferentes materiais: Grupo 1, nlcleo confeccionado
com Dyract Cem e 0 coping cimentado com Dyract Cem; Grupo 2, nucleo de Tetric
cimentado com Dyract Cem; Grupo 3, nucleo de Tetric cimentado com Variolink
Low;, Grupo 4, nicleo Dyract Ap cimentado com Dyract Cem; Grupo 5, nlcleo de
Dyract AP cimentado com Variolink Low, Grupo 6, nlcleo Hytac e cimento
experimental; Grupo 7, nacleo de Fuji {| LC cimentado com Fuji Plus. Para cada
grupo, os volumes do nucleo e dos cimentos foram determinados. O
condicionamento com &cido fluoridrico a 5% foi realizado na superficie da
ceramica por 60 segundos, lavado por 60 segundos, aplicado o silano e seguido
pelo agente de unido. As superficies dentarias e os nucleos construidos foram
tratados de acordo com as instrugbes do fabricante para cada material. Os dentes
restaurados foram armazenados em solugdo salina a 0,9% a 37°C e as superficies
dos copings foram examinadas apos 1, 3, 6, 9 e 12 meses em microscopio optico.
Os resultados mostraram que apds 12 meses de armazenagem as coroas de
cerdmica permaneciam intactas para o grupo de nucleo de resina composta e
cimento resinoso. O uso de compOmeros e cimentos de iondmero de vidro
modificado por resina para confec¢do dos nucleos ou cimentagdo sempre resultou
em fraturas da coroa. Os autores concluiram que a expanséo higroscépica dos
cimentos de iondmero de vidro modificado por resina/ compdmeros provocou

fratura das ceramicas puras quando usados para nucleos ou cimentagdo.
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KRAMER et al., em 1999, avaliaram clinicamente a performance de infays e
onfays do sistema IPS Empress durante 4 anos cimentados adesivamente com
margens parcialmente localizadas abaixo da juncao amelocementaria. Noventa e
seis coroas de IPS Empress foram fixadas em 34 individuos por 6 cirurgibes-
dentistas. As restauragbes foram fixadas com 4 cimentos: Dual Cement (n=9),
Variolink Low (n=32), Variolink Ultra (n=6) e Tetric (n=49). As superficies das
ceramicas foram condicionadas com acido fluoridrico a 4,5% e silanizadas. A
superficie do dente foi condicionada com &cido fosférico a 37% e aplicado o
adesivo Syntac Classic. As restauracgdes foram avaliadas no inicio, 6 meses, 1,2 e
4 anos por 2 cirurgides-dentistas através do método USPHS. Uma amostra
representativa das restauragdes foi observada em microscopio eletrdnico de
varredura para avaliar o desgaste. Os resultados mostraram que 7 das 96
restauracbes avaliadas necessitaram ser substituidas. Quatro inalys fraturaram
coesivamente e 3 dentes foram fratados endodonticamente. Deterioragio
significante foi encontrada na adaptac@o marginal apds 4 anos. Setenta e nove
porcento das restauragdes exibiram deficiéncias marginais independentes do
cimento resinoso usado. Os autores concluiram que 7% das restauragbes
falharam, e 79% apresentaram deficiéncias marginais apds 4 anos. O sistema IPS

Empress apresentou resultados clinicos satisfatorios.

HORNBROOK & CULP, em 1999, relataram que o0 uso de ceramicas sem
estrutura metalica em Odontologia tem sido empregado a fim de proporcionar uma

aparéncia natural e vital as restauragdes de dentes anteriores. O aparecimento
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crescente de sistemas ceramicos sem metal é o resultado direto dos
inconvenientes associados as restauracbes metaloceramicas, tais como a
impossibilidade de que a luz atravesse a subestrutura e a necessidade de
opacificadores para mascarar a cor escura do metal. O uso de sistemas ceramicos
condicionados e fixados de forma adesiva proporciona alternativas ac uso do
metal quando a estética é fundamental no tratamento. No entanto, as cerémicas
sem metal restringem-se as restauracdes unitarias devido a baixa resisténcia a
flexdo dos materiais ceramicos e a sua incapacidade de suportar forgas oclusais
presentes em protese de varios elementos. Com objetivo de estender a indicagéo
das ceramicas sem metal para a confeccdo de proteses fixas, foi desenvolvida a
ceramica IPS Empress 2, que é composta por uma ceramica vitrea de di-silicato
de litio como infra-estrutura em substituicdo ac metal, combinada com uma
ceramica vitrea sinterizada para cobertura. O material de infra-estrutura
proporciona suporte e, o material de coberiura, as propriedades oticas de
opalescéncia e fluorescéncia. Como resultado da alta resisténcia, pode ser
empregada a técnica da cimentacdo convencional com cimento de ionémero de
vidro quando as condi¢des clinicas impossibilitam a fixacdo adesiva, sendo
indicado pelo fabricante o cimento de iondémero de vidro moedificado por resina Pro

Tec CEM (Vivadent).

SEVERANCE, em 1999, destacou que a busca da combinagdo ideal de
resisténcia por parte da formacéo cristalina e estética através da translucidez do

material levou ac desenvolvimento de uma ceramica vitrea de di-silicato de litio
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com produgdo controlada da cristalizaggdo. Com este material foi possivel
conseguir um contetdo cristalino maior de 60% em volume, e também uma
translucidez realgada da estrutura. Pelo fato do indice de refragdo dos cristais de
di-silicato de litio serem semelhantes ao da matriz vitrea, o elevado contetido de
fase cristalina ndo compromete ou dispersa a passagem da luz através do
material. Estes cristais de di-silicato de litio tém comprimento de 0.5 a 4,0 um, e
formam uma estrutura interconectada, proporcionando resisténcia acima de 300
MPa. Portanto, este material pode ser indicado para confecgdo de coroas totais
anteriores e posteriores, assim como para proteses fixas de trés elemenios até o
segundo pré-molar, sendo a area edéntula com espaco de 9 mm para pré-molares
e de 11 mm para a regido anterior. E empregada a técnica da cera perdida, em
que a ceramica, fornecida na forma de lingotes, € fundida e injetada no interior de
um molde de revestimento empregando o forno especifico do sistema. A ceramica
de cobertura € uma cerémica vitrea sinterizada que possui também contetdo
cristalino, fornecida na forma de pod, que €& aplicada diretamente sobre a
subestrutura através da técnica convencional de sinterizac@o e estratificacdo. Os
cristais formados através da cristalizacdo sdo de fluorapatita, os quais tém forma
de agulhas, muito semeihantes aos existentes no esmalte natural, proporcionando
compatibilidade com o desgaste natural, translucidez, fluorescéncia, opalescéncia
e brilho presentes nos dentes naturais. Portanto, o sistema iPS Empress 2 é uma

ceramica vitrea com propriedades fisicas e dticas superiores.

50



SORENSEN et al., em 1999, descreveram que o desenvolvimento da micro-
estrutura altamente cristalina que forma o material de infra-estrutura da cerémica
IPS Empress 2 foi desenvolvida por Héland e Schweiger. Esta fase cristalina
contém mais de 60% em volume de cristais de di-silicato de litio que estdo
densamente dispostos e unidos uniformemente a matriz vitrea. Esta estrutura de
cristais impede a propagacao de fendas, aumentando a resisténcia 3 fratura e a
flexao para 340 + 20 MPa. A ceramica de cobertura € um pé disponivel em ampla
variedade de cores para dentina e esmailte, e contém cristais de fluorapatita, que
sdo semelhantes em estrutura e propriedades oticas da denticdo natural. Em
relacéo a fixagdo de restauragbes com o IPS Empress 2, o autor afirma que,
apesar da fixacdo adesiva ser uma técnica muito mais complexa e sensivel do que
a convencional, esta tem sido preferida. No entanto, situagdes clinicas em que um
adequado isolamento ndo & possivel, como nos preparos subgengivais, pode ser
empregado o cimento de ionémero de vidro hibrido com baixa expanséo (ProTec
CEM) para a cimentag8o convencional de coroas e proteses fixas com

recobrimento total.

SEN et al., em 2000, avaliaram um método alternativo para conseguir uma
unido estavel entre ceramica aluminizada infilirada por vidro e dois cimentos
resinosos, a perda de volume e a estrutura da superficie sob diferentes
tratamentos. Foram confeccionadas amostras em forma de disco com 5 mm
diametro por 3 mm de espessura com a ceramica In Ceram e divididas em dois

grupos: Grupo 1, superficie jateada com particulas de Oxido de aluminio de 50 pm;
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e, Grupo 2, superficie jateada com particulas de diamante sintéticas (1 a 3 um).
Para os dois grupos a area tratada foi de 5 mm de didmetro e usando pressao de
2,5 bars, por 14 segundos. Cilindros de resina composta com 4 mm de diametro
por 15 mm de altura foram fixados nas amostras e cada grupo foi subdividido em
dois para fixagao com Panavia EX e SuperBond. Apos a polimerizaco, os corpos-
de-prova foram armazenados a 37°C por uma semana seguida por 1000 ciclos
térmicos com banhos de 15°C e 60°C. Em seguida, os corpos-de-prova foram
submetidos ao teste de cisalhamento numa Instron com 0,5 mm/minuto. Os
resultados mostraram que 0s maiores valores de resisténcia de unido foram
obtidos nos corpos-de-prova jateados com particulas de diamante em relagdo as
jateadas com particulas de oxido de aluminio 50 um, pois esta superficie
apresentou os maiores valores de rugosidade e troca na estrutura da superficie.
Os autores concluiram que o Panavia mostrou valores de resisténcia superior ao

SuperBond.

BRAGA et al.,, em 2000, avaliaram a resisténcia da unigo ac cisalhamento
entre ceramica feldspatica (Noritake Super Porcelain EX-3) e dentina bovina em
diferentes intervalos de tempo e quatro sistemas de unido: C&B/ One Step;
Enforce/ Prime&Bond NT Dual Cure; Rely X ARC/ Single Bond e Variolink I/
Syntac SC. Os canais radiculares foram cortados transversalmente para se obter
discos com 2,5 mm de espessura e a abertura destes canais foi padronizada com
brocas e tratado de acordo com as instrugbes de cada fabricante para cada tipo de

cimento/adesivo utilizado. Duzentos cones de ceramica foram confeccionados e
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condicionados com &cido fluoridrico a 4% por 4 minutos e silanizados para serem
unidos aos discos de dentina bovina. Apenas para os cimentos C&B e Variolink
aplicava-se 0 agente de unido sobre superficie da ceramica. Apds a fixacdo, os
corpos-de-prova foram submetidos ao teste de cisalhamento com uma esfera
metdlica colocada sob a superficie menor da cerémica e submetidas a
compresséo até a fratura. Os tempos de intervalo para o ensaio foram de 15
minutos, 4, 12, 24 horas e 7 dias. Os resultados mostraram diferencas estatisticas
entre 15 minutos e 7 dias para Variolink e Syntac; e, entre 15min e 24horas para
Enforce. Ja para o cimento C&B a diferenga foi entre 15 min e 4 horas. Entretanto,
entre 24 horas e 7 dias, apenas o sistema Relay X mostrou um aumento
significante na resisténcia da unido. Afravés da microscopia eletronica de
varredura pode-se observar falhas na camada hibrida/dentina efou camada
hibrida/adesivo n&o considerando o intervalo de tempo e o sistema adesivo. Os
autores concluiram que 0s maiores valores de resisténcia de unido foram obtidos
com os cimentos de dupla polimerizacéo apés 15 minutos. Em geral, os valores

encontrados para 24 horas ou 7 dias foram maiores do que a 15 minutos.

HOLAND et a/., em 2000, compararam a micro-estrutura e as propriedades
entre as ceramicas IPS Empress e IPS Empress 2 (lvoclair). Foi confeccionada
uma coroa total em IPS Empress e uma prétese fixa de trés elementos em IPS
Empress 2, sendo aplicada a cerdmica de estratificagao a base de leucita sobre a
estrutura de IPS Empress, e a cerdmica de estratificac@o a base de apatita sobre
a estrutura de IPS Empress 2. Apos completada as restauragbes, as mesmas

foram seccionadas e as superficies condicionadas com solugdo aquosa de acido
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fluoridrico a 2,5 % por 10 segundos, sendo a ceramica de estratificagdo IPS
Empress 2 condicionada com solug&o aguosa de acido sulfurico a 30% e &cido
fluoridrico a 4% por 10 segundos. As amostras foram analisadas em microscopio
eletrbnico de varredura e as fases cristalinas determinadas pela anélise de
difracdo de raios-X. As propriedades mecéanicas, Opticas, térmicas e quimicas
foram determinadas seguindo as especificacdes da ISO. A microscopia eletrénica
de varredura evidenciou que o condicionamento dissolveu a matriz vitrea a partir
da superficie em poucos micrometros, expondo os cristais. Foi possivel observar
os cristais de leucita precipitados na matriz vitrea da ceramica IPS Empress,
assim como os cristais alongados de di-silicato de litio (Li>Si20s) medindo 0,5 a 4
um de comprimento na ceramica IPS Empress 2. O di-silicato de litio
correspondeu a principal fase cristalina, sendo os cristais de ortofosfato de litio
(LisPO4) a segunda fase, os quais ndo s&o visualizados devido ao
condicionamento acido. Esta fase cristalina € caracterizada como uma peguena
fase com cristais de aproximadamente 0,1 a 0,3 um de diametro, e esta localizada
na matriz vitrea e na superficie dos cristais de di-silicato de litio, que corresponde
aos pequenos orificios na superficie destes cristais. O contelido de di-silicato de litio
foi de 70 £ 5 % em volume, em comparagdo com 35 + 5 % em volume de leucita
para a ceramica IPS Empress. A cerdmica para estratificagdo IPS Empress 2
evidenciou cristais de apatita muito finos dispersos e precipitados na matriz vitrea.
Estes cristais foram determinados como sendo de fluorapatita pela andlise de

difracdo de raios-X, medindo 300 nm a 3 um de comprimento. A resisténcia a

flexdo da ceramica IPS Empress 2 foi 400 + 40 MPa comparado com 112 + 10
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MPa para a ceramica IPS Empress. A cerémica IPS Empress 2 foi menos abrasiva
ao esmalte dental (1,3 mm?) em comparagdo com a IPS Empress (6,1 mm?). A
estrutura de di-silicato de litio mostrou translucidez comparavel com o IPS
Empress e a denticdo natural. O coeficiente de expansdo térmico linear do IPS
Empress 2 foi de 10,6 + 0,25.10° K (100 - 400° C), e do IPS Empress foi de 15,0
+0.25.10° K (25 — 500° C). A durabilidade guimica do IPS Empress 2 foi maior.
Os .autores concluiram que, em comparaciao com & ceramica {PS Empress, a
ceramica para estrutura IPS Empress 2 consiste de uma nova microestrutura de
cristais de di-silicato de litio envolvidos em uma matriz vitrea. O grau de
cristalizagéo do IPS Empress 2 € maior do que o IPS Empress, portanto, suas

propriedades mecanicas sé&o maiores.

KITASAKO et al, em 2000, determinaram a influéncia do meio na
durabilidade de unides adesivas de trés cimentos resinosos a superficie de
dentina bovina durante o periodo de um ano. Dez amostras foram confeccionadas
para cada material de fixagdo (Panavia 21, Kuraray Co.; BISTITE, Tokuyama Co;
MASA Bond, Sun Medical Co.) em quatro meios de estocagem: agua nao trocada
por um periodo de um ano, agua trocada diariamente, solucéo salina tamponada
trocada toda semana por um periodo de um ano e solugdo salina tamponada n&o
trocada por um ano. Dez amostras foram confeccionadas para cada material, para
serem submetidas ao ensaio de cisalhamento apds 24h (controle) e dez apés 1
ano para cada meio de estocagem. Conservantes ou antimicrobianos n&o foram

utilizados, tanto na agua quanto na soluc@o salina, cujo aguecimento prévio a
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37°C foi conduzido antes das trocas para evitarem-se efeitos de termociclagem.
Os resultados mostraram n&o haver diferenca estatistica entre a agua e a solugdo
salina para os trés cimentos ensaiados, porém os resultados foram diferentes
estatisticamente quando os meios de estocagem foram trocados, sendo que os
grupos inalterados apresentaram os maiores valores de resisténcia ao
cisalhamento. Os autores concluiram que a troca do meio de estocagem pode ser
atil para acelerar os ensaios de resisténcia de uni@o ao longo prazo, e que talvez

ocorra por aumentar a hidrolise nas interfaces cimento/camada hibrida/dentina.

DRUMMOND et a/., em 2000, avaliaram a resisténcia a flexdo sob carga
ciclica e estética, e a resisténcia a fratura sob carga estatica de seis cerdmicas.
Especificamente, a intenc@o foi comparar a resisténcia de quatro ceramicas
reforcadas por leucita com uma ceramica feldspatica de baixa fusdo e uma
experimental contendo di-silicato de litio. Amostras em forma de retangulo foram
confeccionadas para as trés ceramicas (2,5 x 5 x 20 mm) e submetidas ao teste
de resisténcia a flexao de trés pontos, resisténcia a fratura imediatamente e apos
a armazenagem em agua destilada e ao ar por irés meses. Andlises de
microscopia eletronica de varredura e espectroscopia de energia dispersiva (EDS)
foram feitas sobre as superficies fraturadas e polidas. Os resultados mostraram
que a resisténcia a flex8o para os grupos controle em ar ou agua (sem
envelhecimento ou carga ciclica) variou entre 67 a 99 MPa, exceto para a
ceramica experimental que foi duas vezes mais forte (191 a 205 MPa). A
resisténcia a fratura variou de 1,1 a 1,9 MPa/m®® com 2,7 MPa/m®® para a

ceramica experimental. O efeito do teste em agua e armazenado por trés meses
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causou diminuicdo na resisténcia a flexdo (6-17%) e de moderada a severa
reducdo na resisténcia a fratura (5-39%). A maior diminuigio na resisténcia &
flex@o foi observada quando as amostras foram submetidas as cargas ciclicas. As
melhores propriedades mecéanicas observadas para a cerémica experimental de
di-silicato de litio sdo atribuidas ao tamanho da particula e sua distribuicéo

uniforme na ceramica e ndo necessariamente na diferenca em composicio.

LUO et al, em 2001, avaliaram os efeitos do tempo de condicionamento
sobre a superficie da cerémica IPS Empress 2 através dos estudos de
microscopia de forga atdémica (AFM) e microscopia eletrénica de varredura (MEV).
Vinte e uma amostras de ceramica foram confeccionadas a partir de lingotes de
IPS Empress 2 através da técnica da cera perdida e pressdo a elevadas
temperaturas. Todas as amostras foram submetidas ao acabamento com lixas de
granulacdo 400, 600 e 800 e polidas com pastas de diamante. Em seguida, as
amostras foram limpas em ultrassom por 5 minutos antes e apés ©
condicionamento com acido fluoridrico a 9,6%. Os tempos de condicionamento
foram 0, 10, 20, 30, 60, 90 e 120 segundos respectivamente para cada grupo. A
microestrutura da superficie foi analisada através do MEV e microscopia de forga
atdbmica para avaliar a rugosidade e topografia desta superficie. Os resultados em
MEV mostraram que © condicionamento com Aacido fluoridrico promoveu uma
dissolugdo preferencial da matriz vitrea e que os cristais de di-silicato de litio
suportados parciaimente dentro dessa matriz vitrea eram perdidos com aumento
do tempo de condicionamento. Pela AFM pode-se observar que o

condicionamento aumentou a rugosidade da ceramica. Uma regressdo linear
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simples revelou correlacdo positiva entre rugosidade superficial e tempo de

condicionamento.

ORTENGREN et al., em 2001, avaliaram a sorpgdio e solubilidade dos
compositos odontolégicos utilizado para restauraco direta TPH Spectrum, dois
compédsitos indiretos Alcaglass e Targis, e trés cimentos resinosos C&B Cement,
Sonc Cem e Variolink II; e, ainda, identificaram os mondémeros liberados em
ambiente aguoso. Duzentas amostras (15 mm de didmetro e 0,5 mm de
espessura) foram preparadas utilizando uma matriz metalica. O teste de sorpgéo e
solubilidade foi realizado de acordo com a iSO 4049 (1988). As amostras de cada
material foram divididas em 5 grupos com 15 amosfras em cada grupo e
armazenadas em agua destilada a 37°C por 4 horas, 24 horas, 7, 60 e 180 dias.
Apos os periodos de armazenagem, as amostras foram pesadas e os valores de
sorpgao/solubilidade calculados. Para identificar os monémeros liberados durante
os periodos de armazenagem foi realizada uma seqUéncia laboratorial,
cromatografia liqlida de alta performance. A analise estatistica revelou que o
cimento resinoso Sono Cem obteve a menor sorpcio duranie a armazenagem,
seguida pelos compésitos Targis e TPH. Por outro lado, os cimentos resinosos
C&B Cement e Variolink obtiveram os maiores valores de sorpgéo seguido do
Artglass. A solubilidade do Sone Cem e C&B aumentou com o aumento do tempo
de armazenagem. Variolink e Targis mostraram diminuigdo na massa liberada. A
cromatografia identificou o TEGDMA como o principal mondmero liberado apos 24

horas para os materiais C&B, TPH e Variolink. Os autores concluiram que a
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sorpgéo esta relacionada com a presenca de grupos hidroxila na matriz, os quais
criarao pontes de hidrogénio com a &gua. Ja, a solubilidade é afetada pelo tipo de
carga usada, o tratamento sobre esta e também pela presenga de poros no

material.

HOOSHMAND et al., em 2002, avaliaram a resisténcia da unigo a tracdo
entre cimento resinoso e cerdmica com diferentes tipos de tratamento
relacionados ao agente de uni@o e a superficie da cerémica. A durabilidade da
unido também foi avaliada devido & grande importéncia relacionada & quebra
hidrolitica do silano. Discos metalicos (4 mm de digmetro e 15 mm de
comprimento) de Ni/Cr foram confeccionados para apoiar os discos de cerémica
no teste de tragao. Os discos foram jateados com particulas de oxido de aluminio
de 50 um por 2 minutos. Apds a limpeza em ultrassom, a cerémica refor¢ada por
leucita modificada (Mirage, Myron /USA) foi sinterizada sobre os discos metalicos
seguindo as instrugbes do fabricante. As superficies das ceramicas foram
planificadas com lixas de carbeto de silicio de granulacéo 400 e 600. Em seguida,
o polimento das superficies foi realizado com pasta diamantada de 7 - 1 um.
Todas as amostras foram lavadas com agua destilada e depois levadas ao
ultrassom com acetona durante 15 minutos. Para o procedimento de aplicagdo do
silano, as amostras foram dividas em 7 grupos (n=30) com os diferentes
tratamentos: Grupo 1 - as amostras foram imersas na solugdo de silano (que
consistia de y-metacriloxipropiltrimetoxisilano a 2,5%) por 60 segundos e entéo

secas com ar por 15 segundos; Grupo 2 - as amostras foram imersas na solugéo
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por 60 segundos e secadas em um forno a 100°C por 2 minutos; Grupo 3 - o
silano foi aplicado com o auxilio de uma ponta descartavel por 60 segundos e
secadas com ar por 15 segundos; Grupo 4 - igual ao 3, mas aguecido a 100°C por
2 minutos; Grupo 5 - igual ao 3 com o ar aguecido por 50 + 5°C por 15 segundos;
Grupo 6 - igual ao 5 com as amostras lavadas em agua quente a 80°C por 15
segundos & secos com ar quente por 30 segundos; Grupo 7 - igual ao 6 seguido
da aplicacdo de uma fina camada do adesivo (Variclink - Vivadent). Todas as
amostras foram unidas aos pares com cimento resinoso de dupla ativagdo
Variolink. Em seguida, as amostras foram armazenadas a seco a temperatura
ambiente por 24 horas. Para comparar com os resultados das superficies polidas,
3 métodos adicionais para tratar as superficies da ceramica foram realizados:
Grupo 8 - jateamento com particulas de oxido de aluminio de 50 um; Grupo 9 -
condicionamento com &cido fluoridrico @ 10% por 2 minutos; e, Grupo 10 -
jateamento mais ¢ condicionamento. A aplicacao do silano foi de acordo com o
grupo 7 seguido pela aplicacéo do adesivo e cimento resinoso. Estas amostras
foram armazenadas secas a temperatura ambiente por 24 horas. Finaimente, para
avaliar a durabilidade da unido outros 6 grupos de amostras para cada um dos 4
métodos de preparacdo da superficie foram criados. As amostras em cada grupo
(n=30) foram submetidas a 6 diferentes condi¢des de armazenagem: 1 - em agua
destilada a 37°C por 24 horas; 2 - em agua destilada a 37°C por 1 semana; 3 - em
agua destilada a 37°C por 1 més; 4 - em agua destilada a 37°C por 3 meses; 5 -
em agua destilada e termociciados 3000 vezes em banhos de 5 e 55°C; 6 - em

agua destilada a 100°C por 24 horas. A analise estatistica revelou que o Grupo 7
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(25,7 MPa), cuja solug&o de silano foi aplicada, apresentou a maior resisténcia da
unido do que os grupos 1, 2, 3, 4 e 6. Ao comparar os resultados do grupo 7
(superficie polida) com os resultados dos tratamentos superficiais (jateamento e
condicionamento) observou-se que naoc houve diferenca entre eles. Em relagao a
durabilidade da unido, a armazenagem e a termociclagem néo infuenciaram na
resisténcia da unido para as ceramicas polidas. Por outro lado, para as ceramicas
cujas superficies foram jateadas, condicionadas e jateadas-condicionadas houve
um aumento gradual na resisténcia da unigc o qual se tornou significante apés
trés meses de armazenagem. Para os grupos armazenados em agua por 24 horas
a 100°C houve diminui¢&o na resisténcia da unido para todos os tratamentos de
superficie. Os autores conciuiram que uma unigo duravel entre compdsito e
ceramica feldspatica reforgada por leucita & obtida com uma melhora nos
procedimentos de aplicacdo do silano sem a necessidade de unido
micromecanica. Isso ocorre devide a unido do silano com a cerdmica ser mais
resistente ao ataque hidrolitico do que a interface carga/matriz polimérica no

cimento resinoso.

SPOHR ef af., em 2003 (no prelo), avaliaram a resisténcia a tragdo da unido
entre ceramica de infra-estrutura IPS Empress 2 (lvoclar) e materiais de fixagéo
com diferentes tratamentos na superficie da ceramica, associado ou ndo a
aplicacéo do silano. Foram confeccionados duzentos e quarenta discos em ceramica
com 5,5 mm de diametro por 2,5 mm de espessura e separados em 12 grupos de
10 pares de discos. Cada grupo foi submetido aos seguintes tratamentos: Grupos

1 e 7 — jateamento com Oxido de aluminio 100 um; Grupos 2 e 8 - jateamento com
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oxido de aluminio 100 um e aplicacéo do silano; Grupos 3 e 9 — jateamento com
oxido de aluminio 50 um; Grupos 4 e 10 — jateamento com dxido de aluminio 50
um e aplicagéeo do silano; Grupos 5 e 11 — condicionamento com &cido fluoridrico
10%, por 20 segundos; Grupos 6 e 12 — condicionamento com acido fluoridrico
10%, por 20 segundos e aplicacdo do silano. Apds, os discos em ceramica dos
grupos 1 a 6 foram unidos em pares com adesivo Single Bond e cimento resinoso
Rely X, e os discos dos grupos 7 a 12, com cimento de iondmero de vidro
modificado por resina ProTec CEM. Em seguida, os corpos-de-prova foram
armazenados em &gua destilada a 37° C durante 24 horas, seguido de 500 ciclos
térmicos de 5° C e 55° C, com durag@o de 1 minuto em cada banho. Apds, os
corpos-de-prova foram submetidos ao ensaio de tragdo em maquina Instron
{(Modelo 4411) com velocidade de 1 mm/minuto. O tipo de falha foi verificado
numa lupa estereoscopica com aumento de 20 vezes. As medias dos resultados
foram: Grupo 1 — 3,80 MPa; Grupo 2 — 8,35 MPa; Grupo 3 — 5,35 MPa; Grupo 4 -
11,84 MPa; Grupo 5 — 16,94 MPa; Grupo & — 25,36 MPa; Grupo 7 — 0,51 MPa;
Grupo 8 — 3,61 MPa; Grupo 9 — 0,64 MPa; grupo 10 — 4,06 MPa; grupo 11 — 4,75
MPa; e, Grupo 12 ~ 11,20 MPa. Os fesuitados foram submetidos a analise de
variancia e ao teste de Tukey (p<0,05) e mostraram que a fixacdo com cimento
resinoso Rely X proporcionou maiores valores de resisténcia a tragdo em relagéo
ao ProTec CEM, independente do tratamento superficial da cerémica e silanizagao
(p<0,05); o tratamento da superficie da cerdmica com &cido fluoridrico a 10%
forneceu maiores valores de resisténcia a tracdo (p<0,05) em relagdo ao

jateamento com Oxido de aluminio 50 um e 100 um, independente do material de
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fixacdo e silanizacdo; a aplicagdo do silano aumentou a resisténcia de unido da
cerémica em relagdo as superficies sem aplicagcido do silano, independente do
material de fixagdo e tratamento superficial da cera@mica. Nos corpos-de-prova
fixados com o ProTec CEM, as falhas foram adesivas quando associado ©
jateamento com éxido de aluminio sem aplicagdo do silano, e predominantemente
coesivas no cimento quando realizado condicionamento com acido fluoridrico e
silanizacdo. Ja, nos corpos-de-prova fixados com Rely X, as fathas foram

predominantemente mistas.
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3. PROPOSICAO

O proposito deste estudo foi avaliar a resisténcia a tracdo da unido de
discos de cer@mica de infra-estrutura IPS Empress 2 fixados com cimento
resinoso Variolink il nas variaveis:

1. Efeito do tempo de armazenagem em agua destilada por 24 horas e por
1 ano;

2. Tratamento de superficie através jateamento com Oxido de aluminio 50

um e 100 ym e do condicionamento com acido fluoridrico a 10%.
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4. MATERIAIS E METODO

4.1. Materiais

A descricgdo dos materiais, nome comercial e fabricante estdo listados na

Tabela 1. A composigao e lote estdo na Tabela 2.

Tabela 1- Descrigdo dos materiais utilizados no estudo.

MATERIAIS NOME COMERCIAL FABRICANTE
Ceramica IPS Empress 2 Ivoclar AG, Liechtenstein
Cimento resinoso Variolink il Ivoclar-Vivadent,

Liechtenstein

Silano Monobond-S lvoclar-Vivadent,
Liechtenstein

Agente de uniao Heliobond lvoclar-Vivadent,
Liechtenstein
Acido fluoridrico Acido fluoridrico a 10%  Dentsply, Ind. e Com. Ltda.,
RJ, Brasil

Oxido de aluminio Oxido de aluminio 50um BioArt Equipamentos

50um QOdontoldgicos Ltda., SP,
Brasil

Oxido de aluminio  Oxido de aluminio 100um Pasom, Ind. e Com. de

100um Materiais Odontolégicos

Lida., SP, Brasil
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Tabela 2 — Composicao e lote dos materiais utilizados.

NOME COMERCIAL COMPOSICAQ LOTE
IPS Empress 2 SiO, Al,O3, Laz03, MgO, Zn0O, K20, DG 7298004
Li2O3, P20s
Variolink I Low BisGMA, UDMA, TEGDMA,; B32059
Vidro de bario, trifluoreto de itérbio, B30801

vidro de fluorsilicato de bario e
aluminio, 6xidos mistos esferoidais;

Catalisadores, estabilizadores e
pigmentos

Monobond-S 3 metacriloxipropil-trimetfoxisilano, B29682
agua, solugéo de etanol contendo
acido acético

Heliobond BisGMA, TEGDMA B28016
Acido fluoridrico 10% Acido fluoridrico, 4gua, espessante e 24557
corante
Oxido de aluminio 50pm Oxido de aluminio 103683-4
Oxido de aluminio 100um Oxido de aluminio 00731

informacodes do fabricante (bula).
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4.2. Método

4.2.1. Confecgao dos discos em ceramica de infra-estrutura IPS Empress 2

Foram confeccionados 180 discos em cerdmica de infra-estrutura IPS
Empress 2 (Figura 2b), utilizando uma matriz metalica tronco-conica com 2,50 mm
de altura por 7 mm no maior didmetro e 5,30 mm no menor (Figura 1a).

Inicialmente foi aplicado o isolante Pumpen Spray (Degussa) na matriz e
vertida a cera tipo | (Thowax- Alemanha) liquefeita por o aparelho (Bredent, Tipo
55 — Senden , Alemanha) no interior da matriz metalica para obtenc&o dos
padrbes em cera (Figura 1b). Apéds, dois padrbes de cera fofam unidos entre si por
um segmento cilindrico de cera com 3 mm de didmetro x 3 mm de comprimento, e
um conduto de alimentagdo com 3 mm de diametro x 6 mm de comprimento foi
centralizado na face externa de um dos padries de cera. Em seguida, esse
formador do conduto de alimentagao foi fixado no cilindro plastico com 12,2 mm de
diametro por 30 mm de altura, de modo que frés pares de padrdes de cera fossem
posicionados no cilindro pidstico com uma inclinagédo de 60° em relagdo ao plano
horizontal (Figura 1c). Posteriormente, esse formador de conduto foi fixado numa
base plastica plana formadora de cadinho, com 50 mm de diametro interno por 56
mm de diametro externo por 20 mm de altura. Um cilindro confeccionado com
papel especial para confinar o revestimento IPS Empress 2 foi posicionado na
base.

Os padrdes de cera foram incluidos com revestimento & base de fosfato
IPS Empress 2 Speed (lvoclar) (Figura 1d), na propor¢ao de 100 gramas de p6 por

16 ml de liquido (lvoclar) e 11 m! de agua destilada, espatulado mecanicamente a
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vacuo, por 2 minutos num espatulador Multivac 4 (Degussa Co., Alemanha). Uma
base plastica (50 mm de digdmetro interno x 56 mm de diametro externo x 20 mm
de altura) foi posicionada na parte superior do anel para formar uma superficie
plana necessaria para o preenchimento da cerdmica no forno EP 600 (lvociar).
Apods a presa do revestimento, 0 anel de papel, o formador do conduto e as bases
foram removidos. Em seguida, a confecgdo dos discos em ceramica foi procedida
da seguinte forma:

1- 0 bloco de revestimento juntamente com émbolo de éxido de aluminio
(12 mm de didmetro por 37 mm de altura) foi levado ao forno elétrico (7000-5P,
EDG Equipamentos e Controles Ltda, Sdo Carlos) aquecido previamente a 850°C
e mantido por 90 minutos para elimina¢&o da cera e expanséo do revestimento;

2- em seguida, o bloco de revestimento foi removido do forno e
imediatamente um lingote da ceramica IPS Empress 2 (lvoclar, cor 400) foi
posicionado no conduto juntamente com o émbolo de 6xido de aluminio e levados
ao forno EP 600 (lvoclar), e mantidos por 20 minutos a temperatura de 920°C
(Figura 2 a). Decorrido esse tempo, foi aplicada uma pressdo de 5 bars por 15
minutos para que a ceramica pudesse ser injetada no molde;

3- ap6s o bloco de revestimento atingir a temperatura ambiente, o émbolo
de oxido de aluminio foi removido e, com auxilio de um disco de carboneto de
silicio, o bloco de revestimento foi cortado ac meio. Em seguida, os discos em
ceramica foram desincluidos utilizando ¢ aparelho Oxyker Dry (Flli Manfredi -
Italia) com particulas de vidro com 50 um de didmetro usando uma presséo de 4

bars para a remoc@o bruta do revestimento, e 2 bars para remog¢ado do
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revestimento proximo aos discos. A seguir, os discos foram limpos em ultra-som
com agente de limpeza Invex (lvoclar) por 10 minutos, seguido de lavagem em
agua corrente, secos com jatos de ar e jateados com com particulas de dxido de
aluminio de 100 um com pressdo de 1 bar. Posteriormente, o conduio de
alimentagéo foi removido com disco diamantado (008, Bracar), e a regiéo do
conduto foi submetida ao acabamento com ponta diamantada, resuitando no disco

acabado (Figura 2b)

Figura 1 - Confecgéo dos discos em cerdmica de infra-estrutura IPS Empress 2: a)
matriz metalica; b) padrédo em cera; c) padrbes de cera fixados no

formador do conduto; d) padrbes de cera incluidos no revestimento;
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Figura 2 — Confecc@o dos discos em ceramica de infra-estrutura IPS Empress 2:
a) bloco de revestimento com émbolo de dxido de aluminio no forno

EP 800 e b) disco em ceramica.

4.2.2. Preparo dos corpos—de-—-prova para o ensaio de resisténcia a tragcao

Os discos em ceramica de infra-estrutura IPS Empress 2 foram fixados com
cera utilidade no orificio central com 58 mm de diametro por 1 mm de
profundidade existente num cilindro metélico com 40 mm de didmetro por 60 mm
de altura, com um. O disco foi adaptado no cilindro, de modo que a base maior
ficasse exposta 1,5 mm (Figura 3). Um rebaixo no cilindro metalico, estabelecendo
um recorte de 2 mm de altura por 17 mm de didmetro, permitiu a adaptacéo de um
tubo de P.V.C. com 17 mm de diametro interno por 30 mm de altura. Dessa
maneira, o disco de ceramica ficava centralizado na extremidade do tubo de
P.V.C.. Em seguida, a resina acrilica ativada quimicamente de cor rosa Jet Set

(Classico), proporcionada de acordo com as recomendacgdes do fabricante, foi
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vertida no interior do tubo de P.V.C. na fase arenosa. Apds a polimerizacdo da

resina, o conjunto foi removido do cilindro metalico.

Figura 3 - Disco de ceramica posicionado na matriz metalica.

Em seguida, o disco incluido em resina acrilica (Figura 4) foi levado num
torno de bancada (TR-600) para a remog&o da borda do tubo de P.V.C. e parte da
resina acrilica circundante, com o intuito de permitir a remogao dos excessos de

material durante o procedimento de fixacio.
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Figura 4 — Disco de cerdmica incluido em resina acrilica ativada quimicamente.

Posteriormente, 0% cilindros de resina acrilica contendo os discos de
cerdmica foram posicionados individualmente na regido ceniral de uma base
metalica circular preenchida com resina acrilica, medindo 20,5 mm de didmetro
interno por 60 mm de didmetro externo por 38 mm de altura (Figura 5a). A
superficie da ceramica foi mantida paralela a superficie da base metalica em
posicao fixa por meio de um parafuso inserido na face lateral da base metalica.

Em seguida, com o auxilio de uma politriz (APL-4, Arotec Ind. e Com. Ltda,
Sao Paulo) (Figura 5b) e lixas de papel de carbeto de silicio (Carburundum) de
granulacao numero 400 e 600, a superficie da ceramica recebeu acabamento com
leve presséo, sob refrigeracdo, usando como base o suporte metalico com resina
acrilica até conseguir uma area plana com didmetro de 5,50 mm, verificado com o

uso de um paquimetro digital (Mitutoyo), com preciséo de 0,01 mm.
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Figura 5 - Acabamento da superficie dos discos de ceramica: a) base metalica

para fixacdo do disco de ceramica incluido em resina acrilica; b)

acabamento da superficie da ceramica na politriz.

Em metade dos cilindros em resina acrilica foi confeccionado um orificio
transversal, com 5 mm de didmetro, distante 8 mm da base inferior, com uma
furadeira de bancada (FG-13, Ferrari, Sdo Carlos, Sao Paulo) (Figura 6b). A
perfuracéo ficou perpendicular ao longo eixo do cilindro, permitindo que o sistema
de tracdo o fixasse & maquina de ensaios. Na outra metade dos cilindros foi
confeccionado um entalhe de 5 mm de largura e 5 mm de profundidade em toda a

circunferéncia do cilindro (Figura 6a).
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Figura 6 — Cilindro de resina acrilica com entalhe (a) e com perfuracdo lateral (b).

Em seguida, os pares de cilindros de resina acrilica foram divididos

aleatoriamente em 6 grupos, com 15 pares cada, conforme o tratamento de

superficie e o periodo de armazenagem (Quadro1).
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Quadro 1 — Descricao da divis@o dos grupos de ensaio utilizados neste estudo

com os respectivos tratamentos de superficie e o periodo de

armazenagem.

GRUPO| Material de Fixagdo Tratamento de superficie Tempo de
Armazenagem

1 Variolink Il + Heliobond|  Jateamento 50 um, 5 seg 24 horas
+ Silano

2 Variolink Il + Heliobond| Jateamento 100 um, 5 seg 24 horas
+ Silano

3 Variolink I+ Heliobond | Acido fluoridrico 10%, 20 seg 24 horas
+ Silano

4 Variolink ll+ Heliobond |  Jateamento 50 um, 5 seg 1 ano
+ Silano

5 Variolink I+ Heliobond | Jateamento 100 um, 5 seg 1 ano
+ Silano

6 Variolink 11+ Heliobond | Acido fluoridrico 10%, 20 seg 1 ano

+ Silano

4.2.3. Tratamento da superficie dos discos de ceramica e procedimento de

uniao

Grupo 1 - A superficie de trinta discos foi jateada com 6xido de aluminio

com particulas de 50 um, por 5 segundos, utilizando o aparelho Microechter Hl (Bio

Art Equipamentos Odontologicos Lida, Sdo Carios) com press@o de 2 bars, a

disténcia de 10 mm perpendicular a superficie, seguido pela limpeza em ultra-som
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com agua destilada por 20 minutos. Em seguida, a superficie da ceramica foi seca
com jatos de ar por 30 segundos, € sobre a superficie da cerdmica jateada foi
aplicado o agente de silanizagdo Monobond-S (lvoclar - Vivadent) durante 1
minuto. Em seguida, foram aplicadas duas camadas do agente de unido
Heliobond (lvoclar- Vivadent), seguido de leve jato de ar por 5 segundos.

Posteriormente, o cimento resinoso Variolink | (lvoclar - Vivadent) foi
manipulado de acordo com as instrugbes do fabricante e aplicado sobre a
superficie da ceramica. Apos a aplicagdo do cimento resinoso, os conjuntos foram
unidos aos pares com auxilio de um posicionador de resina acrilica medindo 55
mm de altura e 45 mm de diametro externo, contendo no centro uma perfuragao
de 20 mm de didmetro, onde os cilindros foram inseridos (Figura 7). Os pares
constituindo o corpo-de-prova eram formados por um cilindro em resina acrilica
com perfuragio e, por outro, com entaihe.

Uma vez colocados no interior do posicionador, o conjunto foi submetido a
compressao de 500 gramas for¢ca mantida durante 1 minuto com auxilio de uma
prensa manual. Os excessos foram removidos com pincel, o cimento resinoso foi
fotoativado por 40 segundos com ¢ aparefho fotopolimerizador XL 1500 (3M) com
intensidade de 600 mW/ecm® em cada uma das quatro janelas laterais
equidistantes existentes no posicionador de resina acriEiCa, totalizando 160

segundos de exposi¢do a luz visivel.
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Figura 7 — Posicionador de resina acrilica.

Grupo 2- A superficie de trinta discos foi jateada com dxido de aluminio de
100 pm, durante 5 segundos, utilizando um aparelho Microechter 1l (Bio Art
Equipamentos Odontologicos Ltda, Sdo Carios - Brasil) com presséo de 2 bars a
distancia de 10 mm seguido pela limpeza em ultra-som com agua por 20 minutos.
Em seguida, a superficie da ceramica foi seca com jato de ar durante 30
segundos. O procedimento de fixagdo empregado foi realizado como descrito para
o grupo 1.

Grupos 3- A superficie de trinta discos foi condicionada com o &cido
fluoridrico a 10% por 20 segundos, sendo entdo lavadas em agua corrente pelo
tempo de 1 minuto, seguido de limpeza em ultra-som com agua por 20 minutos.
Em seguida, a superficie da ceramica foi seca com jato de ar durante 30
segundos. O procedimento de fixacdo empregado foi realizado como descrito para

o grupo 1.
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Apéds o procedimento de fixag8o, os corpos-de-prova dos grupos 1, 2 e 3
foram armazenados em agua destilada numa estufa (Faben Lida) a 37°C por 24
horas.

Grupos 4 a 6- O procedimento para fixacdo dos discos de ceramica do
grupo 4 foi semelhante ao grupo 1. O grupo 5 semelhante ao grupo 2 e o grupo 6
semelhante ao grupo 8. Imediatamente apds fotoativagdo, os corpos-de-prova dos
grupos 4 a 6 foram armazenados em agua destilada a 37°C por um periodo de 1
ano, em estufa (Faben Ltda). A agua destilada foi trocada semanalmente até o

ensaio de tragéo.

4.2.4. Ensaio de resisténcia a tracdo

Decorridos os prazos de armazenagem, os corpos-de-prova (Figura 8)
foram submetidos ao ensaio de resisténcia a tracdo utilizando uma maquina de
ensaio universal Instron (Modelo 4411) com velocidade de 1,0 mm/minuto até que
ocorresse a falha. Para realizac&o do ensaio, uma garra metalica possuindo um
rolamento axial foi fixada ao corpo-de-prova atraveés do entalhe confeccionado na
extremidade do cilindro de resina acrilica. A fixagéo da regido inferior do corpo-de-
prova foi realizada através de uma haste metalica, a qual foi atravessada no
orificio confeccionado transversaimente na extremidade do outro cilindro de resina
acrilica (Figura 9). Os valores de resisténcia a fratura foram registrados em kgf.
Em seguida, foi calculado o valor de resisténcia a tragdo em kgffcm?®, através da

seguinte férmula:
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i

resisténcia a tragéo

F= carga necessaria para fratura

A= area de unido

Posteriormente, os valores de resisténcia & tracdo em kgflcm? foram
transformados em MPa.

Total de 15 corpos-de-prova foram confeccionados para cada grupo e

tempo de armazenagem, perfazendo um total de 90 corpos-de-prova.

Figura 8 — Corpo-de-prova apos procedimento de fixacao.
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Figura 9 — Corpo-de-prova posicionado na maquina para o ensaio de tragdo.

4.2.5. Analise Microscopica

4.2.5.1. Analise por microscopia 6ptica da superficie fraturada

Apés os ensaios de resisténcias a tracdo, a superficie foi examinada em
lupa estereoscopica (Carl Zeiss) com aumento de 20 vezes para verificar o padrdo
de falha na interface ceramica/material de fixacdo, sendo classificada da seguinte
forma: adesiva, quando havia rompimento da unido na interface ceramica/material
de fixagéo,; coesiva, quando havia rompimento no material de fixagéo, ficando os
mesmos unidos as duas superficies de ceramica que compdem o corpo-de-prova,;

e, mista, quando ocorresse fraturas adesiva e coesiva no material de fixacdo.
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4.2.5.2. Analise por microscopia eletronica de varredura da superficie

fraturada

Foram confeccionados trés discos adicionais da ceramica de infra-estrutura
IPS Empress 2. Cada um dos discos teve a superficie tratada, respectivamente,
com condicionamento com acido fluoridrico, jateamento com 6xido de aluminio 50
um e Oxido de aluminio 100 um. A seguir, os discos em ceramica foram revestidos
com liga de ouro-paladio, sob alto vacuo (Balzers-SCD 050, Alemanha) para
observacdo em Microscopico Eletronico de Varredura (LEO 435 VP, Inglaterra) em

aumento de 2.000 e 10.000 vezes.
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5. RESULTADOS

5.1. Ensaio de resisténcia a tragao

Os valores originais obtidos nos ensaios de resisténcia da uni@o a tracéo
(MPa) da ceramica de infra-estrutura IPS Empress 2 submetidas a diferentes
tratamentos de superficie, material de fixagdo e tempo de armazenagem estao
apresentados no apéndice (Quadros 2 a 7).

Para efeito de analise estatistica, os seguintes fatores foram considerados:
tratamento superficial e tempo de armazenagem. Os valores médios de resisténcia
da uni&o foram submetidos a Analise de Varidncia e posteriormente ao teste de
Tukey com 5% de significancia.

Quando a resisténcia da uni@o a tragéo da ceramica de infra-estrutura IPS
Empress 2 / material de fixagdo foi comparada entre os diferentes tipos de
tratamentos superficiais, dentro de cada tempo de armazenagem, os resultados
(Tabela 3 e Figura 10) mostraram que para os tempos de armazenagens de 24
horas e 1 ano, o acido fluoridrico a 10% proporcionou valores estatisticamente
superiores ao jateamento com éxido de aluminio 50 pym e 100 pm (p<0,05). J4, a
superficie jateada com oOxido de aluminio 50 ym foi estatisticamente superior a

superficie jateada com 6xido de aluminio 100 um (p<0,05).
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Tabela 3 —~ Comparagdo dos valores médios de resisténcia da unido (MPa) a
tracBo da cerédmica de infra-estrutura IPS Empress 2 / material de
fixagdo entre os diferentes tratamentos de superficie para cada

tempo de armazenagem.

TRATAMENTO DE RESISTENCIA A TRACAO (MPa)
SUPERFICIE 24 horas 1 ano
Acido fluoridrico 10 % 16,54 (4,53) a 9,10 (3,17) a
Oxido de aluminio de 50 um 10,60(3,32) b 6,34 (1,06) b
Oxido de aluminio de 100 um 7,87 (2,26) ¢ 2,60(041)c

Médias seguidas por letras distintas na coluna diferem entre si, em nivel de 5 % pelo teste de
Tukey. Os valores do desvio padréo estdo apresentados entre parénteses.

Resisténcia & tragio (MPa)

24 horas 1 ano

(E‘.I Acido fluoridrico a 10% [1Oxido de aluminio de 50 pm E10xido de aluminio de 100 ym

Barras seguidas por letras distintas para cada tempo de armazenagem diferem entre si, em nivel de 5% pelo teste de
Tukey.

Figura 10 - llustracéo gréfica dos valores médios de resisténcia a tragdo (MPa) da
uni&o ceramica de infra-estrutura IPS Empress 2 / material de fixac&o
dos diferentes tratamentos de superficie para cada tempo de
armazenagem.
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Na tabela 4 e Figura 11 observa-se a comparacao entre os valores médios
de resisténcia da unido a tracdo para cada tratamento de superficie entre os
tempos de armazenagem de 24 horas e 1 ano. Para as ceramicas submetidas ao
tratamento de superficie com o acido fluoridrico 10%, os valores de resisténcia da
unido a tragdo no tempo de armazenagem de 24 horas foram estatisticamente
superiores ao tempo de armazenagem de 1 ano p(<0,05). Resultados
proporcionais foram observados para as superficies jateadas com oxido de

aluminio 50 pm e 100 pm.

Tabela 4 — Comparagéo dos valores médios de resisténcia da unido a tracéo
(MPa) da ceramica de infra-estrutura IPS Empress 2 / material de
fixacao, entre os tempos de armazenagem de 24 horas e 1 ano, para
cada tratamento de superficie.

RESISTENCIA A TRACAO (MPa)

TEMPO DE - - -
ARMAZENAGEM  Acido fluoridrico  Oxido de aluminio  Oxido de aluminio
10% 50 um 100 pm
24 horas 15,54 (4,53) a 10,60 (3,32) a 7,87 (2,26)a
1 ano 8910(317) b 6,34 (1,06) b 260(041)b

Médias seguidas por letras distintas na coluna diferem entre si, em nivel de 5 % pelo teste de
Tukey. Os valores do desvio padrio estdo apresentados entre parénteses.
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Barras seguidas por letras distintas para cada tempo de armazenagem diferem entre si, em nivel de 3% pelo teste de
Tukey.

Figura 11 - llustracdo grafica dos valores medios de resisténcia da unido a tracdo
(MPa) da cerémica de infra-estrutura IPS Empress 2 / material de
fixacéo, entre os tempos de armazenagem ¢ 24 horas e 1 ano, para
cada tratamento de superficie.

5.2. Analise Microscopica

Microscopia 6ptica e eletrénica de varredura

Os resultados referentes a avaliacéo dos padrées de falha observados em
microscopia optica ocorridos nos corpos-de-prova apos 0 ensaio de tragdo estao
dispostos na Tabela 5. As Figuras 12 a 14 mostram o aspecto morfolégico da
cerdmica tratada, vista com aumento de 2.000 vezes e, a figura 15, com aumento

de 10.000 vezes.
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Nos grupos 3 e 6 houve predominancia de falha do tipo mista na interface
ceramica/cimento caracterizada por falha adesiva e coesiva no material de

fixacdo. Ja para os demais grupos, a falha predominante foi adesiva.

Tabela 5 — Padrédo de fatha ocorrido nos 90 corpos-de-prova em cada grupo
experimental.

TIPOS DE FALHA ADESIVA MISTA COESIVA
GRUPGS
1 8 7 -
2 9 6 -
3 1 12 2
4 12 3 -
S 11 4 -
6 3 11 1

As figuras 12 e 13 mostram o aspecto morfoldgico da superficie da
ceramica IPS Empress 2 apds jateamento com dxido de aluminio de 50 um e 100
um respectivamente com aumento de 2000 vezes. Ja, as figuras 14 e 15
evidenciam o aspecto morfoldgico da superficie da ceramica IPS Empress 2 apos

o condicionamento com acido fluoridrico a 10% com aumento de 2000 e 10000

Vezes,
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Figura 12 —~ Aspecto morfoldgico da superficie da ceramica apos jateamento com

oxido de aluminio de 50 um por 5 segundos com pressdo de 2 bars
(X2000).

THT=29 .88 kU W= 15 mm Mag= 2. B8R K X 1#6 bwmTess 7
1gm  —— Photo No,=9431  Detector: SE1 190 jm Aluwteun uxide

Figura 13 — Aspecto morfoldgico da superficie da ceramica apos jateamento com
oxido de aluminio de 100 um por 5 segundos com pressio de 2 bars
(X2000).
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Figura 14 — Aspecto morfolégico da superficie da cerdmica apds condicionamento

com acido fluoridrico 10% por 20 segundos (X2000).

TR
EHT=22.08 kU 16 nn Hag- 18.08 K X 178 eapress 2 1® i
pn — Photo No.=9427  Detector= SEX

Figura 15 — Aspecto morfoldgico da superficie da ceramica apos condicionamento
com acido fluoridrico 10% por 20 segundos (X10000).
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6. DISCUSSAO

As restauracdes indiretas confeccionadas com proteses de ceramicas metfal
free aumentaram nos ultimos anos na busca constante pela estética. Neste
estudo, a resisténcia da uniao ceramica IPS Empress 2/ cimento resinoso Variolink
Il foi avaliada, submetendo as superficies aos diferentes tratamentos assim como
o efeito do tempo de armazenagem.

Alteracbes fisicas na superficie da cerdmica deveriam ser realizadas para
proporcionar melhor unido desta com o agente de fixagdo. Nesse estudo
empregaram-se trés ftratamentos de superficie: condicionamento com &acido
fluoridrico a 10%, jateamento com oxido de aluminio 50 um e jateamento de oxido
de aluminio de 100 um.

De acordo com a Tabela 3 e Figura 10, o condicionamento com &cido
fluoridrico a 10%, sobre a superficie da cera@mica de infra - estrutura ISP Empress
2, proporcionou a maior média de resisténcia de unido, com diferenca estatistica
em relacdo ao jateamento com o6xido de aluminio 50 um e 100 um (p<0,05), para
os tempos de armazenagem de 24 horas e 1 ano. De maneira similar, o emprego
do acido fluoridrico também tem sido relatado como um meio de condicionamento
eficiente para a cerémica feldspatica (CHEN ef a/.,1998; LU ef a/., 1992; ROULET
et al., 1995, SHAHVERDI et a/., 1998).

O condicionamento com acido fluoridrico a 10% por 20 segundos, além de
limpar a superficie da ceramica, alterou de forma significativa a morfologia

superficial removendo a matriz vitrea e expondo os cristais de di-silicato de litio,
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formando uma superficie irregular(LUQ, ef al., 2001), de acordo com as Figuras 14
e 15.

Segundo HOLAND et al. (2000), a cerémica de infra-estrutura IPS Empress
2 possui cristais de di-silicato de litio com formato alongado de 0,5 a 4 um de
comprimento que correspondem a principal fase cristalina. A segunda fase
cristalina corresponde aos cristais de ortofosfato de litio os guais s&0 removidos
através do condicionamento &cido. Tal fase caracteriza-se por cristais com
aproximadamente 0,1 a 0,3 pym de diametro, localizada na matriz vitrea e na
superficie dos cristais de di-silicato de litio. Durante o condicionamento com acido
fluoridrico a 10% ocorre a exposi¢do da fase cristalina proporcionando maior area
de superficie e topografia mais retentiva com formacao de irregularidades pela
remogao da matriz vitrea o que favorece maior penetracéo e retencéo do material
de fixac@o em relacao ao jateamento com oxido de aiuminio,. Do mesmo modo,
SIMONSEN & CALAMIA (1983) observaram aiteracdo morfoldgica da ceramica
feldspatica condicionada com acido fluoridrico, com aumento da area de supérﬁcie
em funcao da formacgao de irregularidades, determinando aumento da capacidade
de unido da resina fluida a ceramica. Assim, devido a superficie mais retentiva, as
falhas foram predominantemente mistas tanto para os periodos de armazenagem
de 24 horas como 1 ano.

Os menores valores de resisténcia da unido foram obtidos quando o
material de fixa¢do foi aplicado sobre a cerdmica jateada com 6xido de aluminio
100 pm, por 5 segundos com pressdo de 2 bars (Tabela 3 e Figura 10). A
explicacdo para menor unido enconfra-se na imagem obtida por microscopia

eletrénica de varredura (Figura 13) que mostra a topografia com padréo de
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irregulalidades que néo propicia superficie retentiva como‘ a obtida com o
condicionamento acido (SHAHVERDI ef al,, 1998; SPOHR ef a/., 2002). Devido a
isto, as falhas observadas neste grupo foram predominantemente adesivas. Por
outro lado, quando realizado o jateamento com éxido de aluminio 50 um, por 5
segundos com pressdo de 2 bars, observa-se aumento na irregularidade da
superficie da ceramica (Figura 12); aumentando, assim, a resisténcia da unido
ceréamica/ cimento em relacéo ao jateamento com éxido de aluminio de 100 um.

Apos os tratamentos de superficie foi aplicado sobre a ceramica o silano,
seguido do cimento resinoso Variolink li, pois o mesmo mostrou eficiéncia
comprovada na unido entre a cerémica e os sistemas resinosos (CALAMIA &
SIMONSEN, 1984; LU ef al,, 1992; STOKES & HOOD, 1989).

O silano € um mondmero no qual o silicio esta ligado a radicais organicos
reativos e a grupamentos monovalentes hidrolisaveis. Os radicais orgéanicos
reativos ligam-se quimicamente com as moléculas de resina, como o Bis-GMA e
TEGDMA encontrado tanto no adesivo (Heliobond) como no cimento resinoso
Variolink il. Os grupos monovaientes hidrolisdveis unem-se quimicamente com ©
silicio contido tanto na matriz vitrea como na fase cristalina de di-silicato de litio da
ceramica IPS Empress 2 (LU ef al., 1992, SPOHR et al., 2002). O outro fator
importante é a capacidade do silano em promover meihor umedecimento da
superficie (ROSEN, 1978) proporcionando maior contato e conseqlientemente
infiltraca@o dos agentes cimentantes nas irregularidades causadas na superficie da
ceramica através do condicionamento com acido fluoridrico ou jateamento com

oxido de aluminio (SODERHOM & REETZ, 1996).
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A durabilidade da uniao formada entre a ceramica € o cimento resinoso com
o emprego do silano, retencdo quimica (KAMADA, ef al, 1998), pode reduzir
quando armazenado em agua ou termociclado. No presente estudo (Tabela 4 e
Figura 11), observa-se que houve redugéo na resisténcia a unido quando as
amostras foram armazenadas em agua destilada por 1 ano em relacdo aos
ensaios realizados por 24 horas, para os trés tratamentos de superficie.

DIAZ-ARNOLD & AQUILINO (1989) e KATO et al. (1996) demonstraram
que, dependendo do tipo de silano empregado, a termociclagem pode ou nao ter
efeito significativo na reducgZo da resisténcia de unido entre a ceramica e a resina
composta. Segundo LU et al. (1992) esta diferenga pode estar no maior grau de
hidrolise, assim como na maior capacidade de determinados silanos umedecerem
a superficie da ceramica, proporcionando maiores valores de resisténcia de uni&o.
Isto poderia amenizar os efeitos deletérios provenientes da armazenagem
(BERRY, et al., 1999).

De acordo com STOKES ef al. (1988) a possive] explicagdo para a
diferenca de comportamento entre os produtos é o grau de permeabilidade da
camada de silano, o que possibilitaria maior ou menor hidrélise da unido entre o
silicio e o oxigénio da interface da ceramica durante o periocdo de armazenagem.
Neste estudo, a efetividade do silano Monobond-S mostrou-se parcial em fungé&o
da reducéo da resisténecia da unido apés 1 ano de armazenagem e da
predominancia de falhas adesivas principaimente na superficie da cerémica
jateadas com éxido de aluminio 50 um e 100 ym. Ja, SPOHR et al (2002)

observaram que o silano Scotchbond Ceramic Primer usado juntamente com ©
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adesivo Single Bond e cimento resinoso Rely X mostrou-se efetivo mesmo
empregando termociclagem com 500 ciclos térmicos em temperaturas de 5° e 55°
C, visto que a predominancia do padrao de falha foi misto.

Por outo lado, com relagdo ao tempo de armazenagem, KERN &
THOMPSON (1995) mostraram que as amostras de cerdmicas fixadas com
cimentos resinosos e aplicacdo do silano, ndo apresentaram alteracdo na
resisténcia de unido apds 30 dias, entretanto, houve diminuigdo significante na
resisténcia de unido apés 150 dias armazenagem. SHAHVERDI ef al. (1998)
mostraram que o periodo de armazenagem e a termociclagem diminuiram a
resisténcia de unido entre as superficies da ceramica submetidas a diferentes
tratamentos de superficie (acido fluoridrico, desgaste com pontas diamantadas e
jateamento com Oxido de aluminio) com a resina composta. Ja, ROULET ef al.
(1995) analisando tratamento de superficie (acido fluoridrico, jateamento com
6xido de aluminio e desgaste com pontas diamantadas) de trés ceramicas unidas
com cimento resinoso dual e aplicagéo do silano apds armazenagem por 24 horas
e 1 ano, verificaram redugdc de 50 a 75% na resisténcia de unido apos 1 ano de
armazenagem para as ceramicas que foram jateadas com oxido de aluminio e
desgastadas com pontas diamantadas. KERN ef al. (1994) analisando a influéncia
do tempo de armazenagem 1 semana, 150 dias e ciclagem térmica na resisténcia
4 fratura com a cerémica In Ceram observaram reduco significativa na resisténcia
de unido apds 150 dias em relagao a 1 semana.

Assim, neste estudo ficou evidente que a unido entre a cer@mica de infra-
estrutura IPS Empress 2 com cimento resinoso sobre superficie condicionadas

com acido fluoridrico a 10% proporcionou maior resisténcia de unido,
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provaveimente tornando a fixagdo adesiva o procedimento de eleicdo. Entretanto,
apos periodo de armazenagem por 1 ano ocorreu redugao significativa nos valores
de resisténcia da unido para as ceramicas submetidas aos trés tipos de
tratamentos. Isto sugere gue para obtengio de uma unido estavel entre a
ceramica e o dente, um método eficiente deveria ser seiecionado para resistir as

flutuagdes térmicas e a agua no meio bucal.
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7. CONCLUSAO

A andlise dos resultados permitiu concluir que:

1. O tratamento superficial da cer@mica com &cido fluoridrico a 10%
proporcionou valores de resisténcia a tragao superiores em relacéo ao jateamento
com Oxido de aluminio 50 um seguido pelo jateamento com doxido de aluminio de
100 um, para os tempos de armazenagem de 24 horas e 1 ano;

2. A armazenagem de discos de ceramica IPS Empress 2 fixados com
cimento Variolink Il por 1 ano em agua destilada proporcionou diminuigéo
significativa na resisténcia da unifo para os trés tipos de tratamentos de
superficie; e,

3. As falhas foram predominantemente mistas quando realizado
condicionamento com acido fluoridrico a 10%, para os dois tempos de
armazenagem. Para jateamento com 6xido de aluminio 50 uym e 100 um, as falhas
foram predominantemente adesivas para armazenagem em 24 horas e para 1

ano.
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APENDICE

RESULTADOS ORIGINAIS

Quadro 2 — Valores individuais de resisténcia a tragéo e tipo de falha (24 horas)
ocorrido nos corpos-de-prova com jateamento com oxido de aluminio

de 50um.
Corpo-de-prova | Resisténcia a tracdo (MPa) Tipo de falha
1 15,70 Mista
2 10,90 Mista
3 7,80 Adesiva
4 10,80 Adesiva
5 13,50 Mista
6 16,10 Mista
7 11,40 Mista
8 8,60 Adesiva
9 16,20 Mista
10 8,80 Adesiva
11 7,20 Adesiva
12 8,90 Adesiva
13 7,40 Adesiva
14 12,35 Mista
16 6,52 Adesiva
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Quadro 3 — Valores individuais de resisténcia a tragdo e tipo de falha (24 horas)
ocorrido nos corpos-de-prova com jateamento com éxido de aluminio

de 100pm.
Corpo-de-prova | Resisténcia a tracdo (MPa) Tipo de falha
1 4,40 Adesiva
2 7,20 Adesiva
3 5,30 Adesiva
4 7,90 Mista
5 9,20 Mista
6 8,90 Mista
7 10,90 Mista
8 7,82 Adesiva
9 7,40 Adesiva
10 10,80 Mista
11 8,60 Adesiva
12 12,15 Mista
13 8,15 Adesiva
14 7,30 Adesiva
15 4,30 Adesiva
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Quadro 4 — Valores individuais de resisténcia a tragio e tipo de falha (24 horas)
ocorrido nos corpos-de-prova condicionados com acido fluoridrico a

10%.
Corpo-de-prova | Resisténcia a tragcio (MPa) Tipo de falha
1 21,50 Coesiva
2 11,50 Mista
3 11,40 Mista
4 20,70 Coesiva
5 11,70 Mista
6 20,40 Mista
7 14,00 Mista
8 15,21 Mista
9 23,78 Mista
10 19,92 Mista
11 8,00 Adesiva
12 15,20 Mista
13 16,85 Mista
14 13,40 Mista
15 14,20 Mista
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Quadro 5 — Valores individuais de resisténcia & tracdo e tipo de falha (1 ano)
ocorrido nos corpos-de-prova com jateamento com oxido de aluminio

de 50um.
Corpo-de-prova | Resisténcia & tracdo (MPa) Tipo de falha

1 6,31 Adesiva
2 3,10 Adesiva
3 12,91 Mista

4 8,38 Adesiva
5 8,32 Adesiva
6 3,30 Adesiva
7 5,75 Adesiva
8 5,61 Adesiva
2] 6,17 Adesiva
10 7,10 Adesiva
11 9,16 Mista

12 11,71 Mista

13 5,45 Adesiva
14 1,65 Adesiva
15 5,37 Adesiva
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Quadro 6 — Valores individuais de resisténcia a tragcdo e tipo de falha {1 ano)
ocorrido nos corpos-de-prova com jateamento com éxido de aluminio

de 100um.
Corpo-de-prova | Resisténcia a tragéo (MPa) Tipo de falha

1 0 Adesiva
2 2,65 Adesiva
3 0 Adesiva
4 3,32 Adesiva
5 6,48 Mista
6 3,88 Adesiva
7 2,67 Adesiva
8 2,88 Adesiva
9 572 Mista
10 0 Adesiva
11 3,34 Adesiva
12 3,27 Adesiva
13 6,65 Mista

14 4,10 Adesiva
15 495 Mista
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Quadro 7 — Valores individuais de resisténcia a tragdo e tipo de falha (1 ano)
ocorrido nos corpos-de-prova condicionados com acido fluoridrico a

10%.
Corpo-de-prova | Resisténcia a tragao (MPa) Tipo de falha
1 10,22 Mista
2 7,60 Mista
3 6,10 Mista
4 8,81 Mista
5 11,14 Mista
6 9,50 Mista
7 7,10 Mista
8 16,74 Coesiva
9 11,64 Mista
10 11,41 Mista
11 6,36 Adesiva
12 12,18 Mista
13 10,96 Mista
14 469 Adesiva
15 574 Adesiva
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ANALISE ESTATISTICA

Tabela 6 — Analise de Variancia.

Causas da G.L S.Q. Q.M. Valor F Prob.>F
Variacdo

Tempo 1 608,3635784 608,3635784 89,1798 0,00001
Tratamento 2 746,9802996  373,4901498 54,7498 0,00001
Tem*Tra 2 3,9416299 11,9708149 1,7548 017755
Residuo 81 552 5626788 6,8217615

Total 86 1931,8481867

Média geral= 9,322299
Coeficiente de variacdo= 28,017%

Tabela 7 - Teste de Tukey para médias de tempo.

Num. Num. Nome  Num. Repet. Médias Medias 5% 1%
Ordem  Trat Originais
1 1 24Horas 44 11,830682 11830682 a A
2 2 1Ano 44 6,602046 6602046 b B

Médias seguidas por letras distintas diferem entre si ao nivel de significancia indicado.
D.M.S. 5% = 1,11446 - DMS. 1% = 1,47651

Tabela 8 - Teste de Tukey para médias de tempo dentro de acido fluoridrico do

fator tratamento.
Num. Num. Nome  Num. Repet. Médias Meédias 5% 1%
Ordem Trat. Originais
1 1 24Horas 15 15,857332 5857332 a A
2 2 1Ano 15 9346000 9346000 b B

Tabela 9 - Teste de Tukey para medias de tempo dentro de jateamento com 6xido
de aluminio de 50 um do fator tratamento.

Num. Num. Médias Médias

Ordem Num. Trat. Nome Repet, Originais

5% 1%

1 1 24 Horas 15 10,824667 10,824667 a A
2 2 1 Ano 15 6,686000 6,686000 b B
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Tabela 10 - Teste de Tukey para médias de tempo deniro jateamento com oxido
de aluminio de 100 um do fator tratamento.

Num. Num. Nome  Num. Repet. Medias Médias 5% 1%
Ordem Trat. Originais
1 1 24Horas 15 8,021334 8021334 a A
2 2 1Ano 15 3,334000 3,334000 b B

Médias seguidas por letras distintas diferem entre si ao nivel de significdncia indicado.
D.M.S. 5% = 1,893031 - DM.S. 1% = 2,55740

Tabela 11- Teste de Tukey para médias de tratamento.

Num. Num. Nome  Num. Repet. Médias Medias 5% 1%
Ordem Trat. Originais
1 3 Acido fluoridrico 29 13,036206 13,036206 a A
2 2 Jat. Ox Al 50um 29 9,057242  9,057242 b B
3 1 Jat Ox Al 100um 29 5873449 5873449 c C

Médias seguidas por letras distintas diferem entre si @o nivel de significéncia indicado.
D.MS. 5% = 1,63884 - D.M.S. 1% = 2,05547

Tabela 12- Teste de Tukey para médias de tratamento dentro de 24 Horas do fator

tempo.
Num. Num. Nome  Num. Repet. Médias Médias 5% 1%
Ordem  Trat Originais
1 3 Acido fluoridrico 15 15857332 15857332 a A
2 2 Jat. Ox Al 50pm 15 10,824667 10,824667 b B
3 1 Jat. Ox. Al 100pm 15 8,021334 8021334 c B

Tabela 13- Teste de Tukey para médias de tratamento dentro de 1 ano do fator

tempo.
Num. Num. Nome  Num. Repet. Médias Médias 5% 1%
Ordem  Trat Originais
1 3  Acido fluoridrico 15 9346000 9346000 a A
2 2 Jat. Ox Al 50um 15 6,686000 6,686000 b A
3 1 Jat Ox. Al. 100um 15 3,334000 3,334000 ¢ B

Médias seguidas por letras distintas diferem entre si ao nivel de significéncia indicado.
D.M.S. 5% = 231767 - D.M.8. 1% = 2,90687
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