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REesumo

Esse estudo avaliou a influéncia de primers para
metal e o tipo de cimento resinoso na resisténcia de
unido (RU) a zirconia tetragonal estabilizada por itrio,
apdés 24 horas e 6 meses de armazenamento em
agua. Placas de zirconia (13 mm X 5 mm X 1 mm)
foram utilizadas em 8 grupos experimentais (n = 10).
O ensaio de RU utilizado foi o de microcisalhamento.
Os resultados obtidos foram analisados por trés fato-
res Anova (uso de primer, tipo de cimento resinoso
e tempo de armazenamento) e teste de Tukey (a =
0,05). A aplicagdo do primer n&o influenciou a RU e o
cimento Clearfil SA Cement resultou em maior RU &
zirconia. O armazenamento por seis meses reduziu a
RU para todos os grupos.

Palavras-chave: zirconia, resisténcia de unido,
cimento resinoso.

ABSTRACT

This study evaluated the influence of a metal pri-
mer application and the type of resin cement on the
bond strength (BS) to yttrium-stabilized tetragonal
zirconia, after 24 hours and 6 months of water sto-
rage. Zirconia plates (13 mm X 5 mm X 1 mm) were
used in 8 experimental groups (n = 10). The micro-
-shear bond strength test was used in this study. The
results were analyzed by three-way Anova (primer
application, type of resin cement, storage time) and
Tukey test (a = 0.05). The primer application did not
influence the BS and the resin cement Clearfil SA Ce-
ment resulted in higher BS to zirconia. The storage
in water for 6 months reduced the BS for all groups.

Keywords: zirconia, bond strength, resin ce-
ment.

Introducao

progressiva melhoria nas propriedades estéticas e mecanicas das res-
tauragoes livres de metal tem propiciado alternativas as préteses de
esina acrilica, total metdlicas, metalocerdmicas e metaloplasticas (8,
15). Os materiais cerdmicos sdo compostos por uma fase cristalina, geral-
mente constituida de cristais de alumina e leucita, e outra vitrea, basicamente
formada por feldspato de potassio, vidro e 6xido de aluminio. A zircdnia uti-
lizada em estruturas de protese dental é policristalina tetragonal estabilizada
por itrio (4). Esse material possui alto conteudo cristalino devido ao emprego
do 6xido de zirconio (ZrO2), que lhe confere maior resisténcia que as cerdmi-

cas a base de alumina (13, 15).

Na técnica de cimentagdo da maioria das estruturas protéticas cerdmicas,
sao utilizados o condicionamento com acido fluoridrico e a silanizagéo para a
unido a matriz vitrea. Entretanto, como a zirconia Y-TZP nédo apresenta a fase
vitrea (10), a técnica de cimentac¢do deve ser modificada (4, 5, 10, 19).

A aplicagido de primers e o uso de cimentos especificos tém sido algumas
das propostas para melhorar a adesdo as estruturas de zirconia (1, 2, 3, 9,
11, 17, 19). Entretanto, muitas duvidas a respeito dessas reagcdes quimicas e
da longevidade dessa unido ainda persistem entre os clinicos, os quais tra-
balham com esse tipo de material protético. Desta forma, o presente estudo
avaliou o efeito da aplicagdo de um primer para metal e do tempo de arma-
zenamento na resisténcia de unido de dois cimentos resinosos a ceramica Y-
-TZP. As hipoéteses testadas foram que a aplicagdo do primer aumentaria a
resisténcia de unido dos cimentos resinosos a zircénia e que a resisténcia de
unido nao reduziria apds o armazenamento em dgua por seis meses.

Material e Método

* Confeccao dos Espécimes

Foram utilizadas 40 placas sinterizadas da zircénia Katana (Noritake Den-
tal Supply Co., Higashiyama, Japao), com dimensdes de 13 mm (comprimen-
to) X 5 mm (largura) X 1 mm (espessura). As composicdes de todos os ma-
teriais utilizados neste estudo estdo na Tabela I. As placas de zirconia foram
jateadas com particulas de 6xido de aluminio de 50 um por 15 segundos, com
pressdo de 2,5 bar (Micro-etcher ERC, Danville Engineering, San Ramon,
CA, EUA), seguido por limpeza em cuba ultrassonica (Soniclean, Sanders do
Brasil, Sta. Rita do Sapucai, MG) com agua destilada por 5 minutos.

As placas de zirconia foram utilizadas em oito grupos experimentais (n =
10). Antes da aplicagao dos cimentos ou do primer para metal (Alloy Primer,
Kuraray Medical Inc., Kurashiki, Japdo), as placas de zirconia foram secas
com jato de ar por 15 segundos. Para os grupos com o uso do agente de unido
Alloy Primer, apds sua aplicagdo, ele foi mantido na superficie da zirconia por
60 segundos e entdo seco com jato de ar por mais 15 segundos.

Nas superficies de cada placa foram inseridos quatro matrizes transparen-
tes cilindricas (Tygon tubing - TYG-03, Saint-Gobain Performance Plastic,
Maime Lakes, FL, EUA) com dimensdes de 1 mm de altura e 0,75 mm de
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didmetro interno, seguindo a metodologia sugerida por SHIMADA, YAMAGUCHI, TAGAMI, em 2002 (14). Em seguida,
os cimentos resinosos (Panavia F 2.0 e Clearfil SA Cement) foram manipulados segundo orienta¢des dos fabricantes e apli-
cados no interior das matrizes com o auxilio de uma sonda exploradora #5 (Hu-Friedy, Chicago, IL, EUA). Para o cimento
Panavia F 2.0, 0 ED Primer foi aplicado na zirconia antes da colocagido dos tubos de Tygon, sendo que ele néo foi fotoativado.
Cada cilindro de cimento resinoso foi fotoativado durante 40 segundos com o aparelho fotopolimerizador XL 3000 (3M
Dental Products, St. Paul, MN, USA). Em seguida, as matrizes foram removidas com auxilio de laminas (Gillette do Brasil,
Sao Paulo, SP, Brasil), expondo os quatro cilindros dos cimentos com uma 4rea de unido de 0,38 mm?2, com a superficie
da zircénia. As amostras de zirconia com os cilindros de cimento unidos a sua superficie foram armazenados em umidade
relativa, a 37° C por 24 horas, ou armazenados por seis meses em dgua destilada, a qual foi substituida a cada 30 dias.

* Ensaio de Microcisalhamento

As placas de zircdnia foram posicionadas em um dispositivo de teste acoplado @ méquina de ensaio universal (EZ-Test,
Shimadzu, Japao) com auxilio de cola de cianoacrilato (Super Bonder, Loctite, Itapevi, SP, Brasil), para a realiza¢ao do ensaio
de microcisalhamento. O carregamento foi aplicado na base dos cilindros utilizando um fio de a¢o (0,2 mm de didmetro) a
uma velocidade de 0,5 mm/min até o rompimento da unido. Foram testados dois cilindros de cimento ap6s 24h da confec-
¢do dos espécimes e os outros dois cilindros apds seis meses de armazenamento em agua.

O valor médio para cada grupo experimental foi obtido através da média dos dois cilindros de cimento testados para cada
tempo de armazenamento. Os dados de ruptura foram expressos em quilograma-for¢a (KgF) e convertidos em MegaPascal
(MPa). A analise estatistica foi realizada utilizando Anova trés fatores (aplicagdo de primer, tipo de cimento resinoso e tem-
po de armazenamento), com o auxilio do programa Minitab Statistical Software (Minitab Inc., State College, PA, USA) e o
teste de Tukey (p < 0,05).

Analise do Padrao de Fratura dos Espécimes em MEV
As placas de zirconia utilizadas no ensaio de microcisalhamento foram metalizadas com ouro (Denton Desk II/ Denton
Vacuum LLC, Moorestown, NJ, EUA) e examinados em microscdpio eletronico de varredura (JSM 5600LV, Jeol, Téquio,
Japdo). Os padrdes de fratura (1) foram classificados em: I. adesiva (interface ceramica-cimento); II. coesiva no cimento e III.
mista (combinagédo das fraturas adesiva e coesiva no cimento).

Tabela I. Composicdo e numero de lote dos materiais utilizados neste estudo

Material Composicao (nimero de lote)

Katana Zirconia oxido de zirconio (Zr02) 94,4%, itrio (Y203) 5,4%, ou-
tros 0,2% (BDNPL201103).

Panavia F 2.0 ED Primer A: HEMA (30-50%), 10-MDP, 5-NMSA, n,n-

-dietanol-p-toluidina e agua (272A).

ED Primer B: 5-NMSA, n, n-dietanol-p-toluidina, sal
sulfinato de sodio benzénico e dgua (147A).

Pasta A: dimetacrilatos hidréfobos e hidréfilos, 10-
MDP, silica coloidal, silica silanizada, canforoquinona,
peréxido de benzoila (250B).

Pasta B: dimetacrilatos hidréfobos e hidréfilos, vidro de
bario silanizado, éxido de titanio silanizado, fluoreto
de sddio, silica coloidal, sal sulfinato de sédio benzé-
nico 2,4,6 triisopropil, n, n-dietanol p-toluidina e pig-
mentos (027A).

Clearfil SACement = Bis-GMA, TEGDMA, 10-MDP, dimetacrilatos aromati-
cos hidrofébicos, dimetacrilatos alifaticos hidrofébicos,
fluoreto de sédio, particulas de vidro silanizadas, silica
coloida silanizada, canforoquinona, catalizadores, ace-
leradores, pigmentos (5AB).

Alloy Primer VBATDT, 10-MDP, acetona (330A).

Abreviagdes: HEMA: 2-hidroxietil metacrilato; 10-MDP: 10-metacriloxidecil
di-hidrogénio fosfato; 5-NMSA: n-metacriloil-5 acido-aminosalicilico; Bis-
-GMA: bisfenol A-glicidil metacrilato; TEGDMA: trietilenoglicol dimetacrilato;
VBATDT: 6-(4-vinilbenzil-N-propil) amino-1,3,5-triazina-2,4-ditiona.
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Resultados

A Anova mostrou diferenca estatistica significativa entre os cimentos resinosos (p < 0,0001) e entre os tempos de arma-
zenamento (p < 0,0001). Entretanto, nio foi observada diferenca estatistica quando os cimentos resinosos foram utilizados
com ou sem Alloy Primer (p = 0,2111). Nenhuma interagdo entre os fatores foi significativa (p > 0,05).

O cimento Clearfil SA Cement resultou em maior resisténcia de unido a zirconia que o cimento Panavia F 2.0 (p < 0,05),
enquanto a aplica¢do do primer para metal ndo alterou a resisténcia de unido para nenhum dos cimentos testados (p > 0,05).
Na comparagio entre os espécimes testados apds 24 horas e seis meses, 0 armazenamento em agua por seis meses reduziu a
resisténcia de unido para todos os grupos experimentais (p < 0,05).

A figura 1 mostra a distribui¢ao dos padrées de fratura nos grupos experimentais. As figuras 2 a 4 ilustram os trés tipos
de fraturas observados neste estudo. Fraturas adesivas e coesivas no compdsito foram encontradas em todos os grupos.
Fraturas mistas foram predominantes para os grupos com Panavia F 2.0 sem o uso do primer e para o grupo armazenado
por seis meses com o uso do primer.

Tabela Il. Média (desvio padrao) de resisténcia de unido a zirconia dos cimentos
resinosos em funcdo da aplicacdo ou ndo do primer e do tempo de armazenamento

Com Primer Sem Primer

Cimento Resinoso 24 horas 6 meses 24 horas 6 meses
Clearfil SA Cement 39,5(1,99 Aa 28,9(7,2) Ab 34,0 (6,4) Aa 26,6 (7,7) Ab

Panavia F 2.0 29,9(6,2)Ba 10,5(4,0) Bb 28,6(57)Ba 9,7(4,3)Bb

Letras mailsculas comparam cimentos e letras minusculas comparam tempo de
armazenamento.

Discussao

A aplicagao do Alloy Primer ndo modificou os valores de resisténcia de unido, nem evitou a sua redugéo apos seis meses
de armazenamento em agua para ambos os cimentos estudados. Este primer contém monoémeros funcionais VBATDT e
10-MDP numa solugdo de acetona e tem sido recomendado em cimentagdes de pegas protéticas com estruturas de ligas
metalicas (6, 7, 18). Entretanto, no presente estudo, ndo mostrou resultados satisfatorios em relacao a estrutura de dxido de
zirconio do Katana, embora nio tenha prejudicado a resisténcia de uniéo.

A armazenagem por seis meses em agua reduziu a RU de ambos cimentos a superficie da zirconia, independente dos tra-
tamentos. Provavelmente, os cimentos resinosos tiveram algum tipo de degradagdo em dgua ou lixiviagao, resultando nessa
diminui¢ao da resisténcia de unido a zirconia. Para o cimento Panavia F 2.0, a redugdo na RU foi de aproximadamente trés
vezes, enquanto para o Clearfil SA Luting a diminuigéo foi entre 20 a 30% dos valores iniciais.

Estudos tém mostrado que cimentos resinosos contendo mondmeros de éster de fosfato formam unido quimica com 6xi-
dos metalicos, como o ¢xido de zircdnio (9, 11, 20). WOLFART, LEHMANN, WOLFFART et al. (17) comparam a resisténcia
de unido entre os cimentos a base de 10-MDP (10-metacriloxidecil di-hidrogénio fosfato) e a base de BisGMA (bisfenol A-
-glicidil metacrilato), obtiveram melhores resultados para o cimento contendo 10-MDP, devido sua unido quimica com a
estrutura de zirconia.

Os dois cimentos testados neste estudo contém o mondémero 10-MDP, embora eles apresentem outros componentes
monoméricos. Outra diferenca entre eles é a forma de aplicagdo, sendo que o cimento Panavia F 2.0 ¢ utilizado com o ED
Primer e o cimento Clearfil SA Cement é considerado autoadesivo, sem a necessidade de prévia aplicagao de um primer ou
adesivo na estrutura dental. Na comparacio entre eles, o cimento autoadesivo (Clearfil SA Cement) mostrou sempre maio-
res valores de resisténcia de unido a zircénia Katana que o cimento convencional Panavia F 2.0, independente da aplicacdo
ou nao do Alloy Primer ou do tempo de armazenamento.

Esse cimento parece ter mais componentes hidréfobos (BisGMA e dimetacrilatos aromaticos e alifaticos hidréfobos), os
quais sao mais estaveis e podem alcangar maior grau de polimerizacédo que os mondmeros mais hidrofilos (16). Os maiores
valores médios de resisténcia de unido e menor reducio ap6s seis meses em agua pode ser explicado pela menor degradagao
hidrolitica dos componentes hidréfobos e o alto grau de conversao alcan¢ado pelos mondmeros desse cimento. Para o Pana-
via F 2.0, os menores valores de resisténcia de unido podem ser devidos a aplicagdo do ED Primer na zircdnia previamente
a aplicagdo do cimento. Embora o ED Primer contenha o 10-MDP, ele pode ter prejudicado o contato direto do cimento na
superficie da zircOnia, ndo permitindo a unido quimica do cimento com a zirconia. Além disso, os baixos valores imediatos
e apos 0 armazenamento por seis meses em agua se devem também as caracteristicas hidrofilas do ED Primer (12).
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Uma vez que o Alloy Primer ndo produziu efeito significativo no aumento da resisténcia de unido, a composigao dos
cimentos foi um dos principais fatores responsaveis pelas diferencas nos valores de resisténcia de unido e alteragdo do pa-
dréo de fratura, quando comparado os cimentos testados. Assim, as hipoteses deste estudo ndo foram validadas, visto que
a aplicagdo do primer ndo aumentou a resisténcia de unido dos cimentos resinosos a zirconia e 0 armazenamento em agua
por seis meses reduziu a resisténcia de unido para ambos os cimentos.

As evidéncias cientificas existentes a respeito da unido de materiais resinosos as cerdmicas Y-TZP indicam que a técnica
com melhor previsibilidade e durabilidade ainda nio foi determinada (4). Por este motivo, existem ainda varias possibili-
dades de procedimentos de unido as cerdmicas Y-TZP que devem ser testadas, incluindo novas técnicas no tratamento da

superficie e materiais como os primers e 0s cimentos resinosos.
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Figura 2. Imagem de MEV representativa da fratura adesiva (Tipo
I). E possivel observar a estrutura da zircénia exposta, sem a pre-
senca do cimento resinoso. Nesse espécime testado foi utilizado
o cimento Panavia F 2.0 com primer e avaliado apoés seis meses
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Figura 3. Imagem de MEV representativa da fratura coesiva no ci-
mento resinoso (Tipo Il). O cimento resinoso permaneceu aderido
na superficie da zirconia apds o ensaio. Nesse espécime testado
foi utilizado o cimento Clearfil SA Cement sem primer e avaliado
ap6s 24 horas
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Figura 4. Imagem de MEV representativa da fratura mista (Tipo
II). Pode-se notar parcial presenca do cimento resinoso (Cr) aderi-
do na zirconia (Zr). Neste espécime testado foi utilizado o cimento
Panavia F 2.0 sem primer e avaliado apoés seis meses

Conclusao
O cimento autoadesivo (Clearfil SA Cement) produziu maior resisténcia de uniéo a zircénia que o cimento convencional
(Panavia F 2.0) nos dois tempos de armazenamento, como ou sem primer. O Alloy Primer néo influenciou os resultados,
enquanto o tempo de armazenamento por seis meses em dgua resultou na diminui¢ao da resisténcia de uniéo. a
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