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Resisténcia de unido de diferentes zirconias envelhecidas

RESUMO

A zirconia vem sendo pesquisada de maneira exaustiva devido a sua biocompatibilidade,
resisténcia mecanica e por sua estética. A zirconia Prettau Anterior apresenta estética superior
para regido anterior, quando comparada a outras zirconias. O objetivo desse trabalho foi
avaliar comparativamente a resisténcia de unido de duas Zirconias com composicdes
diferentes. Para isso, foram confeccionados vinte e dois (22) blocos foram cortados com
3x5x10mm de cada um dos materiais avaliados: Zirconia ICE Zirkon Translucent (ZT) e
Zirconia Prettau Anterior(ZPA). Os corpos de prova foram confeccionados usando cimento
resinoso RelyX Unicem U200 com auxilio de uma matriz de silicone por adicdo Express.
Onze blocos de cada grupo foram destinados para cada um dos tempos de armazenamento (24
horas e 90 dias) em agua destilada a 37°C. O teste de microcisalhamento foi realizado a uma
velocidade de 0.5mm/min em maquina de ensaio Universal EMIC DL-200 MF. As amostras
foram submetidas também a analise de fratura e analise em microscopia eletrbnica de
varredura. Os resultados obtidos foram submetidos ao teste Shapiro Wilk, Analise de
Variancia ANOVA (two-way) e, em seguida, ao teste de Tukey, p < 0,01. As médias obtidas
para o grupo envelhecido em 1 dia foram: 7,56(+1,02) MPa para ZT, 9,38(+1,22) MPa para
ZPA, e para as amostras envelhecidas por 90 dias foram: 0,47(+1,02) MPa para ZT,
1,74(+0,58) MPa para ZPA. Foram observadas diferencas estatisticamente significantes para
os fatores tipo de cerdmica e tempo de envelhecimento. De acordo com os resultados obtidos
foi possivel observar que a Zirconia Prettau Anterior mostrou resultados estatisticamente

superiores a Zirconia ICE Zirkon Translucent, nos dois tempos de envelhecimento avaliados.

Palavras-chave: Zirconia; Resisténcia de unido; microcisalhamento.



Bonding strength of different aged zirconia

ABSTRACT

Zirconia has been extensively researched due to its biocompatibility, mechanical resistance
and having an aesthetic property, being widely used in dentistry. Prettau Anterior zirconia
presents superior esthetics for anterior region, when compared to other zirconia. The objective
of this study was to evaluate the bond strength of two Zirconias with different
compositions.For this purpose, twenty-two (22) blocks were made and cut with 3x5x10mm of
each of the evaluated materials: Zirconia ICE Zirkon Translucent (ZT) and ZirconiaPrettau
Anterior (ZPA). The specimens were made using resin cement RelyX Unicem U200 with a
vinylpolysiloxane matrix assistence. Then, 11 blocks of each group were separated in two
storage times: 1 and 90 days of storage in distilled water at 37 ° C, totaling n = 11. The Micro-
shearing test was performed at a speed of 0.5 mm / min on the Universal testing machine. The
samples were also submitted to fracture analysis and analysis by scanning electron
microscopy. The results were submitted to the Shapiro Wilk test, Analysis of Variance
ANOVA (two-way) and then to Tukey's test, p <0.01. The means obtained for the group aged
in 1 day were: 7.56 (+1.02) for ZT, 9.38 (+1.22) for ZPA. And for the samples that aged 90
days were: 0.47 (+1.02) for ZT, 1.74 (+0.58) for ZPA. Statistically significant differences
were observed for the factors: ceramic type and aging time. According to the obtained results,
it was possible to observe that Zirconia Prettau Anterior showed results statistically superior

to Zirconia ICE Zirkon Translucent, in both aging times evaluated.

Key-words: Zirconium; Dental Materials; Microshear.
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1 Introducéo

A zircbnia vem sendo pesquisada de maneira exaustiva em testes clinicos,
laboratoriais e industriais,* devido a sua biocompatibilidade resisténcia mecanica e

resultado estético, tendo sido amplamente usada na Odontologia.

Diversas variagdes da zirconia vém sendo desenvolvidas; cada novo material,
com o proposito de melhorar alguma qualidade em relagdo ao anterior. A zirconia
tem excelentes caracteristicas mecéanicas, além de conseguir adaptacdo aceitavel,
quando as pecas sdo confeccionadas usando sistemas do tipo CAD/CAM?. Porém,
atualmente, o maior desafio que se encontra é de que tenha resisténcia de unido

adequada com os cimentos resinosos empregados aliado a estética satisfatoria.

N&o ha& consenso quanto ao melhor tratamento de superficie para se obter

resisténcia 6tima de unido adesiva entre zirconia e a resina. Diversos métodos tém

sido sugeridos, entre eles, jateamento com oOxido de aluminio®*®

3,6,7 4,7,8,9

, reacdo

triboquimica®™’, irradiacdo com laser e, até mesmo, a combinagao entre esses
todos™’. Outra forma de aumentar a forca de unido é a utilizacdo de monémeros
que contenham fosfato na sua composicdo. Além disso, a combinagdo deste com

jateamento com 6xido de aluminio pode ser utilizada®.

Os cimentos resinosos sao uma boa opgdo para cimentacdo de pecas, incluindo a
zirconia'®, porém, com o tempo, essa unido pode perder a forca, causar perda de
retencdo e/ou aumentar microinfiltracbes, especialmente por dois principais
motivos: as variacdes de temperatura, que causam contracdo e dilatacdo
desproporcional entre os materiais; e a umidade, que causaria a dissolu¢do do
cimento e degradacdo quimica dessa unido entre zirconia e cimento/adesivo®. Por
isso a importancia do envelhecimento em testes laboratoriais para a simulac6es

destas condigOes encontradas no meio bucal™® que tanto interferem ao longo prazo.

Outro ponto importante a ser levado em conta é a translucidez do material, pois
na rotina clinica, uma vez posicionada a peca, ha a necessidade da luz do
fotoativador alcancar o cimento para ativa-lo, sendo um desafio a cimentacdo de
zircbnia muito opacas, pois sdo nestas que ocorre maior suscetibilidade a

7,11,12

falhas Portanto, faz-se necessario o desenvolvimento de zircbnias mais

translucidas, que permitam a fotoativacdo por luz através do elemento, e que



possam oferecer estética favoravel. Sendo necessario pelo menos 4.000 mJ/cm? de
densidade de energia para que ndo haja prejuizo a unido entre dentina e adesivo™®.A
Zirconia Prettau Anterior® visa unir as propriedades fisicas da zirconia com
translucidez elevada a fim de sanar as necessidades estéticas de dentes anteriores.
Em estudos prévios, a Zirconia Prettau Anterior® mostrou maior irradiacdo de luz
através de diferentes espessuras, trazendo beneficios para estética e cimentagéo,
quando empregados cimentos fotoativados™*°. Além disso, fazem-se necessérios
estudos para a avaliacdo das propriedades mecanicas desse novo material a fim de

observar se satisfazem os parametros clinicos e mecanicos minimos.

Diante disso, este estudo teve como objetivo avaliar comparativamente a
resisténcia de unido ao microcisalhamento e tipos de fratura de duas zirconias
estéticas translucidas: Zirconia Prettau Anterior® (ZPA) e Zirconia ICE Zirkon

Translucent® (ZT), envelhecidas previamente.
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2 Metodologia

O célculo amostral foi feito baseado em distribuicdes de probabilidades(teste t)
da familia F, com delineamento de familias repetidas, com interacdo dentro e entre
os fatores. O tamanho do efeito utilizado foi de 0,15, erro tipo 1(a) de 0,01, poder
de anélise de 0,95 garantiu um numero de unidades amostrais de 44 (corpos de
prova), sendo 11 amostras por grupo experimental. O calculo amostral foi realizado
no programa GPower (versdo 3.1.9.2- Universidade de Dusseldorf, Dusseldorf -

Alemanha)

Para este estudo, foram confeccionadas no total 44 amostras de zirconia, sendo
22 amostras de 3x5x10mm de Zirconia Prettau Anterior Zirkonzahn, Gais,
Bolzano, Italia) na cor Al, através de blocos pré-sinterizados, cortados no aparelho
CAD/CAM Zirkonzahn Fresadora M1 Wet (Zirkonzahn, Gais, Bolzano, Italia); e
mais 22 amostras de Zirconia ICE Zirkon Translucent (Zirkonzahn, Gais, Bolzano,
Italia) na cor Al, com as mesmas medidas da ZPA, também pré-sinterizadas e
cortadas no aparelho CAD/CAM Zirkonzahn Fresadora M1 Wet — Zirkonzahn,
Gais, Bolzano, Italia) a temperatura final de 1500°C com uma taxa de aquecimento
de 8°C/min por 2 horas. Os blocos foram jateados com 6xido de aluminio de
100um a 3,5 Bar por 5 segundos, por toda sua superficie. Para fixacdo dos blocos,
foram utilizados 48 tubos circulares de PVC (Tigre do Brasil S/A, Rio Claro, SP,

Brasil) de 2x5 cm.
Figura 1- Tabela dos matérias ultizados

Material Fabricante Composicao

Zirconia Prettau Zirkonzahn, Gais, Z2r02,Y203<12%, Al203<1%, SiO02 <0.02%, Fe203

Anterior Bolzano, Italia <0.01%, Na20 <0.04%
Zirconia ICE Zirkon | Zirkonzahn, Gais, Z2r02, Y203 4—6%, Al203 <1%, Si02 <0.02%, Fe203 <
Translucent Bolzano, Italia 0.01%, Na20 <0.04%
Adesivo Ivoclar Vivadent | Silano metacrilato, acido metacrilato fosférico, fulfato

Monobond Plus AG, Liechtenstein | metacrilato, bisfenol glicidil metacrilato(Bis-GMA) e

trietileno glicol dimetacrilato(TEG-DMA)
Cimento resinoso 3M ESPE Dental, | Base: Mondmeros de metacrilato, acido metacrilato
RelyX Unicem St. Paul, MN, USA | fosférico, particulas  silanizadas, = componentes
U200 iniciadorores, estabilizador Catalizador: Mondmeros
de metacrilato, particulas alcalinas, componentes
iniciadorores, particulas silanizadas, estabilizador e

pigmentos.



O bloco em zirconia foi posicionado sobre uma placa de vidro dentro dos tubos, e
resina acrilica ativada quimicamente Vip Flash (Dental Vip, Pirassununga, SP,
Brasil) foi vertida na fase arenosa no tubo plastico até preenché-lo completamente.
Depois, todas as amostras foram limpas com &gua destilada por 30 segundos e
acido fosforico a 37% (FGM, Floriandpolis, SC, Brasil) por 30 segundos para
remocdo de residuos, entdo novamente lavados com agua destilada por mais 30
segundos. Fez-se a aplicacio do Monobond Plus (lvoclar Vivadent AG,
Liechtenstein), realizada com microbrush (Vigodent, Rio de Janeiro, RJ, Brasil) de
forma ativa por 10 segundos, e aguardados 5 minutos antes da aplicacdo do
cimento com uma matriz confeccionada com silicona por adicdo Express (3M
ESPE Dental, St. Paul, MN, USA), medindo 1x5x10mm, contendo 3 orificios

cilindricos com 1mm de didametro.

A matriz foi posicionada sobre a superficie dos blocos para construcdo dos
corpos de prova usados no ensaio de resisténcia ao microcisalhnamento. O cimento
resinoso autoadesivo RelyX Unicem U200 (3M ESPE Dental, St. Paul, MN, USA),
foi manipulado conforme instrugcdes do fabricante e inserido na matriz de silicone.
Esta foi posicionada sobre as amostras de zirconia e recoberta com uma tira de
poliéster mantida sob pressdo digital por um operador previamente treinado durante

5 segundos — 0s excessos de cimento foram removidos.

Figura 2- Representacéo esquematica do resultado final
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Em seguida, fez-se fotoativacdo por 20 segundos com fotopolimerizador
Bluephase (lvoclar Vivadent AG, Liechtenstein-Alemanha), na poténcia de 1.400
mW/cm?, diretamente sobre a matriz de poliéster; as matrizes foram removidas. O
fotoativador utilizado foi calibrado a cada 10 utilizacbes a fim de verificar a
intensidade de luz fornecida, através do radidmetro, RD7 (Ecel Industria e
Comércio Ltda, Ribeirdo Preto-SP, Brasil). Os grupos foram divididos em 11
amostras de ZT (grupo ZT1), e 11 amostras de ZPA (grupo ZPA1) que foram
mantidas em agua destilada a 37°C por 24 horas. Onze (11) amostras ZT (grupo
ZT2) e 11 amostras de ZPA (grupo ZPA2) que foram mantidas por 90 dias em &gua
destilada a 37°C.

Os corpos de prova (CP) obtidos foram submetidos ao ensaio de resisténcia de
unido ao microcisalhnamento na maquina de testes universais EMIC DL-200 MF
(EMIC, Séo José dos Pinhais, PR, Brasil), com um fio metalico (Morelli, Sorocaba,
SP, Brasil) de secc¢éo circular de 0,2mm posto em volta dos CP a forca de carga foi
aplicada na base dos CP a velocidade de tracdo de 0,5 mm/minuto, até que a fratura

ocorresse’®t’.

Figura 3 — (A) Maquina de testes mecanicos (B) Luva metdlica e fio 0,2mm utilizado no teste de

microcisalhamento

As amostras foram analisadas sobre microscopio estereoscopico Olympus SZX7
(Tokyo, Japan) sob o aumento de 7 vezes. O padrdo de fratura foi classificado (por

um unico avaliador) em adesivo e misto.

As imagens mais representativas de cada tipo de fratura foram submetidas a

analise em MEV, modelo 6390 LV, (JEOL, Tokyo, Japan) para avaliacdo. Os

13



dados médios (media dos trés valores obtidos no mesmo bloco) obtidos em MPa
foram analisados por meio do software Bioestat 5.3 (Instituto de Desenvolvimento
Sustentavel Mamiraua, Tefé, AM, Brasil). Para isso, os valores foram submetidos
inicialmente ao teste de aderéncia a curva de normalidade Shapiro Wilk.
Considerando o resultado positivo de aderéncia a curva de normalidade, os dados
foram submetidos a Analise de Variancia ANOVA (two-way) e em seguida, ao
teste de Tukey, p < 0.01.

14



3 Resultados

Os resultados, conforme figura 4, mostraram que houve diferenga significativa
entre os dois tipos de materiais avaliados, sendo que a ZPA o0 grupo que apresentou
a maior resisténcia ao microcisalhamento, tanto no primeiro tempo quanto apés o
envelhecimento por 90 dias. A anélise para 0 mesmo material revelou diminuicdo

significativa apds o periodo de armazenamento.

Figura 4 — Grafico tipo Box plot para os grupos experimentais (valores em Mpa)
25
20

15

10 ——

IT1 ZPA 1 IT2 ZPA 2

Figura 5 — Resultados para comparagdo de resisténcia ao microcisalhamento (valores em Mpa)

Material/Tempo 24 horas 90 dias

0.45(x0.11)Ab

yal 7.35(20,76)Aa

9.16(x1.03)Ba | 1.74(x0.57)Bb

Letras diferentes na mesma linha ou coluna significam diferencas estatisticamente significantes. Letras

maiUsculas para colunas e mindsculas para linha. (p<0.01).

Conforme resultados da analise descritiva de fratura indicados na figura 6, pode-
se notar que o maior nimero de fraturas mista esta no grupo da ZPA, em ambos 0s
tempos, em relacdo a ZT, e a diminuicdo da fratura mista apds 90 dias se apresenta

nos dois materiais.
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Figura 6 — Resultado da analise de fratura em porcentagem
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Podemos observar uma maior porcentagem de fraturas mistas (barra laranja) no primeiro tempo para ambas
zircbnias e uma maior porcentagem de fraturas adesivas (barra azul) no segundo tempo também nas duas

zirconias.

Figura 7— Resultado da analise no MEV, Grupo ZT1.

\

3\ 3 y o Y

S : ¥ | g tsd, A
15KV TT73X60  200pm CEOSP 6320, ' , X60. , 200um -y CEOSR 6390

7.1 — 60x de aumento. Falha Adesiva, pode-se notar que ndo ha nem um fragmento de cimento resinoso
aderido a superficie da zirconia. 7.2 — 60x de aumento. Falha Mista, nota-se que cimento aderido a superficie

da zircbnia como pode se observar nos circulos em destaque.

Figura 8 — Resultado da anélise no MEV, Grupo ZPAL.
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15KV 'X60% ' 200pm CEOSP 6390 | 15kv - xe0'  200pm

8.1 — 60x de aumento. Falha Adesiva, hd nem um fragmento de cimento resinoso aderido & superficie da
zircnia. 8.2 — 60x de aumento. Falha Mista, nota-se na superficie da zirconia cimento resino aderido nas
margens e parte do centro da superficie onde o poste de cimento estava localizado, como pode se observar nos
circulos em destaque.

Figura 9 — Resultado da analise no MEV, Grupo ZT2

X60! | 200um CEOSP 6390 15kv. X80 200pm CEOSP 6330

9.1 — 60x de aumento. Falha Adesiva, sem presenta de resina aderida na superficie. 9.2 — 60x de aumento.
Falha Mista, observa-se uma area Unica onde ha presenca de cimento resinoso, na area em destaque.

Figura 10 — Resultado da analise no MEV, Grupo ZPA2.

X60  200pm CEOSP 6390 15kV X60 ,“200pm CEOSP 6390

10.1 — 60x de aumento. Falha Adesiva, superficie sem resina, pode-se notar alguma sujidade nesta. 10.2 —
60x de aumento. Falha Mista, em destaque areas onde é possivel observar a presenca de resina apds os testes
de microcisalhamento.



4 Discussao

A hipotese nula deste trabalho de que ndo haveria diferenca entres as zirconias

(ZT e ZPA) e com ou sem envelhecimento foi rejeirada.

No presente estudo foi possivel observar, no teste de resisténcia de unido por
microcisalhamento, que as amostras em ZPA mostraram resultados estatisticamente
superiores em comparagao a ZT, independente do tempo de imersdo utilizado. Tais
observacGes podem ser atribuidas a composicdo diferente dos materiais
comparados, sendo que a ZPA ¢ detentora de maior quantidade de 6xido de itrio
(Y203) e 6xido de hafnio (HfO,) — 12% de cada elemento, contra 6% de Y,03 na
ZT —, que tornam a zircbnia mais estavel, fator importante para a manutencdo das
ligacGes quimicas entre a zircbnia, o adesivo e 0 cimento, que, no longo prazo,

manteriam as ligacdes de fosfato integras®.

O método de envelhecimento selecionado para esse estudo foi de imersdo em
agua destilada ao invés de ciclos de termociclagem, pois, Inokoshi M. et al., 2014,
em seu estudo de meta-analise, mostraram maior correlacdo entre falha em
armazenamento em 100% de umidade e em temperatura estavel (r=-0.4) do que em
termociclagem (r=-0.15). Para este segundo, foram sugeridas grandes quantidades
de ciclos (100.000) de modo que possa ser mostrado algum efeito relevante sobre a
superficie de unido, o equivalente a cerca de 3 meses em armazenamento em 100%
de umidade®® que tem resultados igualmente relatados em relacdo & adesividade de
esmalte e dentina®. Levando em conta o tempo despendido para a realizacdo das
grandes quantias de ciclos necessarios para o envelhecimento por termociclagem e
0 equipamento necessario para tal, o envelhecimento em agua destilada mostra-se
de grande valia tanto por seus resultados positivos quanto pela sua facil

aplicabilidade.

Além da andlise da resisténcia de unido as amostras foram submetidas a analise
do tipo de fratura, sendo que a diminuicdo das fraturas mistas verificado apos o
tempo de armazenagem, como observado na figura 5, mostrou de maneira geral a
degradacéo presente no cimento resinoso, e na unido entre os materiais, afetando de
maneira direta os resultados. Achados similares foram observados em outros

estudos com diferentes formas de tratamento de superficie®’. Fraturas coesivas n&o
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foram encontradas, o que também pode ser observado em outros estudos que

avaliaram zirconias ao ensaio de microcisalhamento?’.

Diferentes métodos de tratamento superficial visam aumentar a rugosidade de

superficie®*"® 357,22

Ou a unido quimica entre 0s componentes , porém, maior
rugosidade da superficie se faz necesséria para o0 aumento da area de total de unio,
sendo esse recurso de facil aplicagdo e utilizagdo em se tratando de elementos
ceramicos™®; por isso fez-se 0 uso do jateamento neste estudo. Além disso, a
aplicacdo de adesivos que contenham monémeros com MDP aumenta a unido
quimica entre material e cimento®®, tornando-se relevante na escolha do protocolo a
ser empregado’®. Esse tipo de tratamento apresenta os melhores resultados
laboratoriais™®, por esse motivo foi 0 método de escolha empregado. Porém, outros
métodos de tratamento da peca podem ser empregados com efeitos similares em

relagéo ao resultado final®.

Na andlise em MEV foi possivel observar nas imagens com falhas mistas certa
quantidade de cimento resinoso mantinha-se aderida®. Sendo que na fratura
adesiva ndo se observou presenca de cimento resinoso sobre a superficie da
zircOnia, assim nesses casos a falha ocorreu na interface zirconia/cimento, o que
mostraria que ndo houve unido quimica forte o suficiente entre os materiais'®. Na
comparacdo das imagens entres os diferentes grupos ndo ha uma diferenca clara
entre 0s dois materiais se comparados no mesmo tempo, enguanto se compararmos
tempos diferentes é possivel observar maior quantidade de resina aderida na
zircOnia nas amostras que ficaram 24h, em relacéo as que ficaram 90 dias. Este fato
provavelmente se deve ao fato de ter ocorrido uma maior degradacéo da interface

dos materiais devido ao tempo maior de envelhecimento.

Apesar das limitacfes desse estudo in vitro foi possivel verificar comportamento
mecanico superior para as ZPA em comparacdo as ZT, resultados esses que séo
encorajadores para a utilizagdo da ZPA na rotina dos consultorios, devido a sua
estética e resisténcia mecanica superiores e, também, devido a tecnologia de
suporte envolvida nesse tipo de reabilitagdo oral, proporcionada pelos materiais,
softwares e pelo sistema CAD CAM, proporcionando previsibilidade estética e

mecanica para as coroas em ZPA.
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5 Conclusao

A Zirconia Prettau Anterior® apresentou maior resisténcia de unido do que a Zirconia ICE
Zirkon Translucent® tanto antes quanto depois do envelhecimento do processo adesivo. Esses

resultados sugerem a melhor indicacdo da primeira em detrimento da segunda
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Material

Fabricante, Local

ZircOnia Prettau Anterior

Zirkonzahn, Gais, Bolzano, Italia

Zirconia ICE Zirkon Translucent

Zirkonzahn, Gais, Bolzano, Italia

48 tubos circulares de PVC

Tigre do Brasil S/A, Rio Claro, SP, Brasil

Resina acrilica ativada quimicamente Vip
Flash

Dental Vip, Pirassununga, SP, Brasil

Acido fosforico a 37%

FGM, Florianopolis, SC, Brasil

Adesivo Monobond Plus

Ivoclar Vivadent AG, Liechtenstein

microbrush

Vigodent, Rio de Janeiro, RJ, Brasil

Silicona por adi¢do Express

3M ESPE Dental, St. Paul, MN, USA

Cimento resinoso RelyX Unicem U200

3M ESPE Dental, St. Paul, MN, USA

Fio metalico 0,2mm

Morelli, Sorocaba, SP, Brasil
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7.2 Fotos da metodologia
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