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RESUMO

O objetivo neste estudo foi avaliar a influéncia da utilizagdo de adesivos de
diferentes naturezas poliméricas (metacrilato e silorano) na resisténcia de unidao de
compositos restauradores a matriz polimérica (epdxi) de pinos intra-radiculares
reforgados por fibra de vidro. Métodos: 40 discos de resina epdxi (12 de didmetro X 2
mm de espessura) foram confeccionados a partir de amostra cedida pelo fabricante
(Angelus, Londrina, Parana, Brasil). Foram divididos em 4 grupos (n=10). Grupos 1 e 3,
os discos de resina epdxi ndao receberam nenhum tipo de tratamento de superficie.
Grupos 2 e 4, os discos foram jateados por 10 segundos com particulas de 6xido de
aluminio de 50um. As superficies dos discos foram limpas com etanol (70%). O silano
Rely X Ceramic Primer foi aplicado sobre todos os espécimes e seco por 1 minuto. Na
sequéncia, o adesivo especifico de cada grupo, ScotchBond MP (3M ESPE) e o
sistema a base de silorano (Silorane Adhesive, 3M ESPE), foram aplicados na
superficie dos discos e fotoativados durante 40s (XL2500; 3M ESPE, 700 mW/cm?).
Apés o preparo da superficie, os compadsitos P90 (3M ESPE) e 2250 (3M ESPE) foram
colocados nos orificios (1,2 mm de didametro x 2,0 mm de altura) de um molde
elastomérico, sobreposto nos respectivos discos preparados para cada compésito. Uma
tira de poliéster e uma laminula de vidro foram utilizadas para garantir a padronizacao
dimensional dos cilindros. Os espécimes foram fotoativados durante 40s (XL2500; 3M
ESPE, 700 mW/cm?), removidos da matriz e armazenados em agua destilada por 24hs.
Foi realizado o ensaio resisténcia de unido por microcisalhamento um fino fio de aco-
inox (0,2mm de diametro) foi posicionado em volta de cada cilindro, alinhado de forma
justaposta a interface de uniao para o ensaio mecanico em maquina de testes universal
(Instron 4411; Instron Inc., Canton, MA, USA) a velocidade de 0,5mm/minuto até
ocorrer falha. Para cada grupo, 10 cilindros foram testados, um em cada disco. Os
dados do estudo foram analisados com base na andlise de Weibull. Pode-se concluir
que a caracterizagao interfacial também foi realizada em Microscopia Eletrénica de
Varredura (MEV). Nao houve diferenca estatistica significativa quando comparados os
sistemas restauradores submetidos aos mesmos tratamentos de superficie. O uso do



jato de Al,O3; promoveu aumento na resisténcia de unido para ambos os sistemas
restauradores.

Palavras-chave: Resina ep6xi, Resina composta, Resisténcia de Uniéo,
Microcisalhamento, Analise de Weibull.

ABSTRACT

The aim of this study was to evaluate the use of polymeric adhesives of different
natures (and silorane methacrylate) on the bond strength of the polymer matrix
composites (epoxy) of intraradicular reinforced by fiberglass. Methods: 40 epoxy resin
discs (diameter 12 x 2 mm thick) were prepared from samples provided by the
manufacturer (Angelus, Londrina, Parana, Brazil). They were divided into 4 groups (n =
10). Groups 1 and 3, the epoxy resin disks received no surface treatment. Groups 2 and
4, the discs were abraded for 10 seconds with particles of aluminum oxide 50um. The
surfaces of the discs were cleaned with ethanol (70%). The silane Rely X Ceramic
Primer was applied to all specimens and Dry for 1 minute. As a result, the adhesive
specific to each group, Scotchbond MP (3M ESPE) and the system base silorane
(Silorane Adhesive, 3M ESPE) were applied to the surface of the disks and
photoactivated for 40s (XL2500, 3M ESPE, 700 mW/cm2 .) After surface preparation,
the composites P90 (3M ESPE) and Z250 (3M ESPE) were placed in the holes (1.2 mm



diameter x 2.0 mm high) from an elastomeric mold superimposed on the respective
disks prepared for each composite. A polyester strip and a glass coverslip was used to
ensure the standardization dimensional cylinder. The specimens were light-cured for
40s (XL2500, 3M ESPE, 700 mW/cm2), removed from the matrix and stored in distilled
water for 24 hours. Test was performed bond strength microshear a thin stainless-steel
wire (0.2 mm diameter) was placed around each cylinder, aligned so juxtaposed to the
bonding interface for testing mechanical universal testing machine (Instron 4411,
Instron, Inc., Canton, MA, USA) at a speed of 0.5 mm / minute until failure occurs. For
each group, 10 cylinders were tested, one on each disk. The study data were analyzed
using the Weibull analysis. It can be concluded that the interfacial characterization was
carried out in Scanning Electron Microscopy (SEM). There was no statistically significant
difference when comparing the restorative systems subjected to the same surface
treatments. The use of high Al203 increased the bond strength to both restorative
systems.

Key Words: resin epoxy resin composite bond strength, microshear, Weibull Analysis.
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1. INTRODUCAO

Retentores intra-radiculares reforgados por fibras (ou pinos refor¢cados por fibra —
PRF) representam a mais recente solugéao proposta para restaurar dentes submetidos a
tratamento endodbéntico, sobrepondo limitacbes estéticas e incompatibilidades
mecanicas apresentadas pelos pinos metalicos (Monticelli et al., 2008; Santos-Filho et
al., 2008). Associados a materiais adesivos (cimentos e compdsitos resinosos)
introduziram novo conceito restaurador em termos de comportamento mecanico da
estrutura restaurada. A proximidade dos médulos de elasticidade dos PRF com os dos
compositos e da dentina, proporciona distribuicdo de tensbes de maneira mais
favoravel, formando um complexo mecéanico e estruturalmente homogéneo com a
estrutura dental (Santos-Filho et al., 2008; Ferrari et al., 2000). Nesse contexto, o
sucesso clinico do procedimento restaurador esta diretamente ligado aos materiais
selecionados para cimentagao dos PRF e a interface criada entre estes materiais, de
diferentes composi¢cdes, colocados em intimo e retentivo contato (Monticelli et al.,
2006a).

Estudos in vitro e in vivo tem mostrado que as falhas de unido no conjunto
freqUentemente ocorrem na interface PRF-compésito e/ou adesivo-dentina radicular, e
que a durabilidade e resisténcia mecanica da restauracdo estdo relacionadas
justamente a integridade destas interfaces (Aksornmuang et al., 2004; Kalkan et al.,
2006; Monticelli et al., 2005; Vano et al., 2006). A unido entre PRF e compdésito baseia-
se na unido quimica e mecanica entre a superficie do pino e os materiais utilizados para
cimentacao e construcao do nucleo (Monticelli et al., 2008).

Em PRFs comercialmente disponiveis, a matriz organica que une as fibras,
geralmente um polimero epdxi, apresenta alto grau de conversao e alta densidade de
ligacdes cruzadas, sendo pequena a quantidade de terminacdes livres remanescentes
disponiveis para unido quimica ao agente de cimentacdo e material de nucleo
(Lastumaki et al., 2003). Essa dificuldade de unido quimica a matriz polimérica epdxica
dos pinos de fibra, é ainda mais exacerbada pelo fato de que comumente os materiais

restauradores resinosos utilizados para cimentagao/fixacao dos PRF sao polimeros a



base de metacrilato. Dessa forma, estratégias que aumentem as possibilidades de
retencdo micromecanica entre polimeros de diferentes naturezas ou protocolos visando
compatibilidade quimica dos materiais envolvidos na reabilitacdo dental devem ser
analisadas de forma criteriosa, buscando o entendimento da relacdo entre esses
fatores.

O aumento da resisténcia de unido entre compadsito e pinos de fibra resultaria da
associagcdo de fatores, sendo complexo avaliar o que seria resultado da
modificacdo/remocdo da resina epdxi ou da maior area disponivel de fibras para
silanizacdo, ou ainda da maior retencdo micromecanica proporcionada pelo aumento da
irreqgularidade superficial. Sendo assim, mostra-se importante analisar o efeito da
alteracao superficial (jateamento com Al.O3) especificamente na matriz de resina epdxi
e também da natureza polimérica do sistema adesivo na resisténcia de unido ao

compdsito e nas caracteristicas da interface gerada.



2. PROPOSICAO

O objetivo neste estudo foi avaliar a influéncia da utilizacdo de adesivos de
diferentes naturezas poliméricas (metacrilato e silorano) na resisténcia de unido de
compositos restauradores a matriz polimérica (epdxi) de pinos intra-radiculares
reforcados por fibra de vidro. Ainda, obter a caracterizagao interfacial em Microscopia
Eletrénica de Varredura (MEV).

3. MATERIAL E METODOS

Quarenta discos de resina epoxi (12 de didmetro X 2 mm de espessura) foram
confeccionados a partir de resina epdxi cedida pelo fabricante (Angelus,
Londrina, Parana, Brasil). A manipulacdo seguiu criteriosamente as etapas que
sdo utilizadas na confeccdo dos PRFs em ambiente industrial, excetuando-se
que nao houve a incorporacado de fibras de reforco e foram divididos em 4
grupos, conforme o Quadro 1.

Quadro 1. Divisdo dos grupos experimentais.

Grupos Tratamento de Sistema Adesivo /
superficie Composito
Grupo 1 Nenhum ScotchBond MP + Filtek
7250
Grupo 2 jateamento com Al,O3 | ScotchBond MP + Filtek
7250
Grupo 3 Nenhum Silorane Adhesive +
Filtek P90
Grupo 4 jateamento com Al,O3 Silorane Adhesive +
Filtek P90




Tratamento de superficie

Vinte discos de resina epdxi nao receberam tratamento de superficie. Os outros
vinte discos de resina epdxi foram jateados com particulas de éxido de aluminio
50 um em uma das suas superficies, utilizando jateador Microjato Plus (BioArt),
com pressdao de 2 bar, por 10 segundos a distancia de 10 mm. Apds o
jateamento, os discos foram lavados em ultra-som por 20 minutos com agua

destilada.

Ensaio de microcisalhamento

Sistema restaurador/adesivo a base de metacrilato

As superficies dos discos foram entdo limpas com etanol (70 % vol.). Silano foi
aplicado na superficie e rigorosamente seco com jato de ar durante 1 minuto. Na
sequéncia a resina sem carga (Bond, Scotch-Bond MP, 3M ESPE) foi aplicada
na superficie e fotoativada durante 40s (XL2500; 3M ESPE, 700 mW/cm?).

Apbs o preparo da superficie, o compdésito Z250 foi colocado nos orificios (1,2
mm de diametro x 2,0 mm de altura) do molde elastomérico. Uma tira de
poliéster e uma lamina vitrea foram utilizadas para garantir a padronizacao
dimensional dos cilindros. Sobre eles foi aplicada uma carga constante e
uniforme de 250g durante 2 min. usando dispositivo padronizador a carga. Os
espécimes foram fotoativados durante 40s (XL2500; 3M ESPE, 700 mW/cm?),
removidos da matriz e armazenados em agua destilada por 24h.

Sistema restaurador/adesivo a base de silorano

As superficies dos discos foram entdo limpas com etanol (70 % vol.). Silano
especifico foi aplicado na superficie e rigorosamente seco com jato de ar durante
1 minuto. Na sequéncia o adesivo especifico para o sistema a base de silorano
(Silorane Adhesive, 3M ESPE) foi aplicada na superficie e fotoativada durante
40s (XL2500; 3M ESPE, 700 mW/cm?).

Apbs o preparo da superficie, o compésito P90 (3M ESPE) foi inserido nos
orificios (1,2 mm de didametro x 2,0 mm de altura) do molde elastomérico. Uma



tira de poliéster e uma lamina vitrea foram utilizadas para garantir a
padronizacdo dimensional dos cilindros. Sobre eles foi aplicada uma carga
constante e uniforme de 250g durante 2 min. usando dispositivo padronizador a
carga. Os espécimes foram fotoativados durante 40s (XL2500; 3M ESPE, 700
mW/cm?), removidos da matriz e armazenados em agua destilada por 24hs.

Apdbs a confeccédo, todos os cilindros foram observados em lupa esteroscopica
para verificar a presenca de descontinuidades na interface entre os polimeros.
Aqueles que apresentaram falha foram descartados. Para ensaio de resisténcia
de unido por microcisalhamento um fino fio de ago-inox (0,2mm de diametro) foi
posicionado em volta de cada cilindro, alinhado de forma justaposta a interface
de unido. O ensaio foi realizado em maquina para ensaio mecanico (4411;
Instron Inc., Canton, MA, USA) a velocidade de 0,5mm/minuto até ocorrer falha.

Para cada grupo avaliado, 30 cilindros foram testados, trés em cada disco.

Analise de Weibull

A distribuicdo da resisténcia ao microcisalhamento e a confiabilidade em ensaios
de materiais é mais propriamente descrita pelo método estatistico de Weibull
(Weibull, 1951) comparado a analise dos valores médios de resisténcia baseada
na distribuicdo Gaussiana (Addison &Fleming, 2008). Dessa forma, este estudo
se propos a analisar estatisticamente os dados de resisténcia com base na
analise de Weibull, cuja forma basica de distribuicao segue:

r o s, m
Pr=1- =
f exp_ (ﬁu) J
Op € a constante de parametro de escala, m o mdédulo de Weibull (Addison
&Fleming, 2008). O mddulo de Weibull reflete a distribuicdo resultante e a
confiabilidade dos dados de resisténcia a flexdo (valores maiores indicam
agrupamento mais préximo dos dados). O numero de espécimes utilizados no

experimento para determinagdo do mddulo de Weibull determina a confianga e



precisdo das andlises (Ritter et al., 1981). Dessa forma, 30 espécimes foram
testadas para cada condicdo experimental no presente estudo.

Andlise da morfologia da interface de uniao

Para avaliar a imbricagdo mecanica entre os polimeros, homogeneidade e
continuidade da unido ao longo da interface, trés espécimes recobertos para
cada condicdo foram cortados perpendicularmente a interface de unido e
incluidos em resina epdxi de presa fria (Buehler, Lake Bluff, IL, EUA). As
superficies foram seccionadas em cortadeira de preciséo (Isomet 1000, Buehler)
com disco de diamante de dupla face (4’x 0,12 x 0,12, Extec, Enfield, CT, USA),
polidas seqliencialmente utilizando lixas de SiC granula¢des 600, 1200 e 2000, e
com pastas de diamante com tamanho e particulas de 3, 1, 0,5 e 0,25 ym
(Metadi II; Buehler). Debris foram removidos com banhos de ultrassom durante 5
min apods cada passo de polimento. Apds secagem final em estufa a 37°C por 2
h, os corpos-de-prova foram cobertos com liga de ouro e avaliados em MEV.



4. RESULTADOS

Os resultados do ensaio de microcisalhamento sdo apresentados no Quadro 2.

Quadro 2 — Resultados do ensaio de microcisalhamento - em MPa (desvio-padréo), e
médulo de Weibull dos grupos analisados.

Sistema Tratamento de Resisténcia de Modulo de
Restaurador superficie Uniao - MPa (DP) Weibull
8,73 (1,85) B
7350 nenhum ( ) 7,8
Jato Al,O; 15,95 (2,95) A 6,7
P90 nenhum 8,77 (2,16) B 6,1
Jato AlLO3 15,10 (3,65) A 6,4

N&o houve diferenca estatistica significativa quando comparados os sistemas
restauradores submetidos aos mesmos tratamentos de superficie (p<0,01). O uso do
jato de Al,O3 promoveu aumento na resisténcia de unido para ambos os sistemas
restauradores (p>0,01). Os valores do modulo de Weibull apresentaram confiabilidade
elevada, refletindo homogeneidade dos resultados encontrados no ensaio de
microcisalhamento. (VALORES ACIMA DE 6 SAO CONSIDERADOS ELEVADOS)

Os resultados da analise da interface sdo mostrados na Figura 1.



Figura 01 — Interfaces de uniao

Resultados encontrados nas imagens: A) interface resina epo6xi - P90,
apresentou-se mais homogénea e regular que a interface resina epoxi - Z250. A
compatibilidade entre os cores metacrilato e ep6xi mostrou-se baixa, fato que pode ser
fica evidente nas imagens D, E e F: Interfaces apresentando algum nivel de

descontinuidade.



5. DISCUSSAO

Devido a baixa compatibilidade quimica entre polimeros de diferentes
composi¢oes, eram esperados valores maiores para o grupo P90 devido a composicao
semelhante desse sistema restaurador com a matriz ep6xica dos retentores intra-
radiculares reforcados por fibra. Entretanto os valores nédo se diferiram do grupo
restaurado com Z350, de composicdo a base de metacrilato. O fator tratamento de
superficie mostrou-se significativo, pois ambos os grupos testados tiveram aumento na
resisténcia de unidao quando submetidos ao jateamento com particulas de Al>Os.

Os valores da interface de unido entre a matriz polimérica e o sistema compdsito
restaurador mostraram-se baixos, para ambos 0s grupos, muitas vezes menores que 0s
valores de forcas mastigatérias relatadas na literatura, e muito embora nao tenha
ocorrido diferenca nos valores encontrados nos materiais de diferentes composicoes a
interface pino-material restaurador precisa ser melhor investigada. Apesar dos valores
nao terem se diferido numericamente, a caracterizacdo da interface de unido em
microscopio eletrénico de varredura mostrou interfaces menos homogéneas e com
maior numero de pontos de descontinuidades no grupo Z350, fato que pode ter na
diferenca de composi¢éo polimérica sua causa. Durabilidade dessa interface pode ser
alvo de préximos estudos, pois essas areas de falha mostradas na Figura 1E e 1F,
podem se atuar como ponto de concentracdo de tensdes na interface, levando a
rompimento da unido apenas com o carregamento fisiolégico mastigatério. Utilizando-se
metodologias por ciclagem e fadiga, a progressao dessas descontinuidades na interface

poderia ser avaliada e correlacionada com os valores da resisténcia de unido.



A analise de Weibull, caracteriza a probabilidade de sobrevivéncia de um dado
componente ou interface em fungao do seu volume e da tens&o aplicada e o médulo de
Weibull que caracteriza a variancia na resisténcia do material, sendo analogo ao desvio
padrdo da resisténcia dos materiais. No presente estudo, todos os valores do modulo
de Weibull encontrados refletem homogeneidade dos resultados encontrados, o que
pode ser traduzido em confiabilidade do teste em especifico para a analise em questao
no estudo.

6. CONCLUSAO

Com base nos resultados encontrados e dentro das limitagcbes do presente

estudo:

« - N&o houve diferengas significativas na resisténcia de unido entre com relagédo
ao fator tipo do material restaurador;

o - O fator tratamento de superficie mostrou-se significativo, pois ambos o0s grupos
testados tiveram aumento na resisténcia de unido quando submetidos ao
jateamento com particulas de Al,Og;

e - A caracterizagao da interface de unido em microscoépio eletrénico de varredura
mostrou interfaces menos homogéneas e com maior nimero de pontos de

descontinuidades no grupo Z350.
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