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RESUMO

O objetivo deste estudo foi avaliar a influéncia de diferentes tratamentos de
superficie em pinos de fibra de vidro (PFV) na adesé&o a resina composta, bem
como, a andlise da topografia de superficie. Para avaliar a resisténcia de unido
44 PFV (White Post DC3, FGM Produtos Odontolégicos), foram divididos,
aleatoriamente, em quatro grupos (n=11). Os seguintes tratamentos de
superficie foram avaliados: Controle- sem tratamento de superficie; MTPS-
deposicao de siloxano; H,O»- condicionamento com peroxido de hidrogénio a
35% (Whiteness HP Max, FGM); e CH,Cl,- condicionamento com cloreto de
metileno (Synth). Em seguida, 0os grupos experimentais receberam aplicacao
de uma camada de silano (Prosil, FGM Produtos Odontologicos) e outra de
adesivo (Scothbond, 3M Espe). As restauragcdes em resina composta para
nucleo de preenchimento (Allcem Core, FGM Produtos Odontoldgicos) foram
simuladas utilizando moldes de silicone. Apds 24 horas armazenados em agua a
37°C, foram submetidas a cortes seriados, perpendiculares ao longo eixo do
pino, obtendo amostras com dimensdes de aproximadamente 1x1mm, com
formato de palito e constituida por resina/pino/resina. As amostras foram
submetidas ao ensaio mecanico de microtracdo a velocidade de 0,7 mm/min
até o rompimento dos espécimes. Para avaliar o angulo de contato dos PFV
com agua e com adesivo, vinte PFV foram incluidos em resina acrilica e
polidos para planificar a superficie. As amostras foram divididas,
aleatoriamente em quatro grupos (n=5) e os tratamentos de superficie
realizados. Para estimar a hidrofobicidade da superficie, o angulo de contato
produzido com a agua destilada foi medido anteriormente a aplicacéo do silano
e adesivo. Uma gota (0,3 pL) de &gua foi depositada sobre a superficie do pino
e 0 angulo de contato mensurados com um tensidmetro (Theta Lite TL101,
Biolin Scientific Inc.). Em seguida, o silano foi aplicado e o angulo de contato,
produzido pelo adesivo na superficie tratada, foi também mensurado. Para
avaliar a topografia de superficie, foi realizada analise por Interferdbmetro a
laser (Microfocus Expert IV, UBM). Vinte pinos foram divididos aleatoriamente

em quatro grupos (n= 5), apds os tratamentos de superficie. A varredura das



amostras foi realizada e os parametros topograficos avaliados (Ra: Média
aritmética do perfil de rugosidade), (Rq: Rugosidade quadrada aritmética), (SA:
Média aritmética da rugosidade tridimensional) e (Sqg: Desvio médio quadratico
da rugosidade superficial). Para analise em MEV e EDS oito pinos foram
divididos em quatro grupos (n=2), apds realizacdo dos tratamentos de
superficie. Os dados quantitativos foram submetidos individualmente a ANOVA
one-way, seguido pelo teste de Tukey. Os resultados demonstram que 0 grupo
tratado com MTPS, obteve maior resisténcia de unido. Para o angulo de
contato com agua, a superficie mais hidrofilica foi observada em amostras do
grupo MTPS e para o angulo de contato com adesivo os menores valores
foram para as amostras do grupo controle. Todos os tratamentos experimentais
aumentaram a rugosidade da superficie. As imagens de MEV e andlises de
EDS mostraram modificacdes na superficie apds diferentes tratamentos.
Conclui-se que a deposicao de siloxano € efetiva no aumento da resisténcia de

unido, além de apresentar modificacdo quimica e morfolégica no pino de fibra.

PALAVRAS CHAVE: Pinos Dentarios, Resisténcia a Tracao, Molhabilidade.



ABSTRACT




ABSTRACT

This study evaluated the effect of different surface treatments on the
morphological aspects of post surface and the adhesion of core materials to
glass fiber posts. To evaluate the bond strength 44 fiber posts (White Post DC3,
FGM Produtos Odontoldgicos), were randomly divided into four groups (n = 11).
The following surface treatments were evaluated: Control- without surface
treatment; MTPS- deposition siloxane; H,O,- etching with hydrogen peroxide at
35% (Whiteness HP Max, FGM Produtos Odontoldgicos); and CH,Cl,- etching
with methylene chloride (Synth). Then, the experimental groups received
application of a layer of silane (Prosil, FGM Produtos Odontolégicos) and
adhesive (Scothbond, 3M Espe). The composite resin restorations (Core
Allcem, FGM Produtos Odontol6gicos) were simulated using silicone molds.
After 24 hours water storage at 37°C, the The specimens were serially
sectioned to obtain 1 mm-thick consisting of resin/ post/ resin. Microtensile tests
were performed at speed of 0.7 mm/min until failure. To measure contact
angles water and adhesive was used. Twenty fiber posts were embedded in
acrylic resin and polished to flat surface. The samples were divided randomly
into four groups (n = 5) and surface treatments performed. A drop (0.3 uL) of
water was deposited on the post surface and the contact angle measured with a
tensiometer (Theta Lite TL101, Biolin Scientific Inc.). Then, silane was used and
the contact angle produced by the adhesive to the treated surface was also
measured. To evaluate the surface topography, analysis was performed by
laser interferometer (Microfocus Expert IV, UBM). Twenty posts were randomly
divided into four groups (n = 5) after the surface treatment. The scanning of
samples was performed and evaluated topographic parameters (Ra: arithmetic
average roughness profile), (Rq: arithmetic square roughness), (SA: Arithmetic
average of three-dimensional roughness) and (Sq: root mean square deviation
of surface roughness). For SEM and EDS analysis eight post were divided into
four groups (n = 2), after completion of surface treatments. Datas were
individually subjected to one-way ANOVA followed by Tukey test. The results
demonstrate that the group treated with MTPS, obtained higher bond strength.



The contact angle with water, the more hydrophilic surface was observed in the
MTPS group. The contact angle with resin adhesive showed lower values for
control group. All experimental treatments increased surface roughness. SEM
images and EDS analyzes showed changes in surface after different
treatments. In conclusion, the siloxane deposition is effective to increase bond
strength, while maintaining chemical and morphological change in the fiber

post.

KEY WORDS: Bond strength, Fiber post, Wettability.
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1. INTRODUCAO E REFERENCIAL TEORICO

A reabilitacdo de dentes tratados endodonticamente tem se
apresentado como grande desafio para a odontologia restauradora,
especialmente quando ha perda substancial de estrutura coronéria, resultando
em pouco remanescente dentario (Schwartz & Robbins 2004). Nestes casos,
tém-se a necessidade da utilizacdo de retentores intra-radiculares, com a
funcdo de estabilizar e reter o material restaurador e viabilizar a reconstrucao
coronéria (Ferrari et al., 2012).

O nudcleo metalico moldado e fundido foi indicado para esse tipo de
reabilitacdo durante décadas. No entanto, sdo altamente rigidos e induzem
concentracbes de tensdes nas paredes do canal, o que pode resultar em
fraturas radiculares catastréficas (Ferrari et al.,, 2000; Soares et al., 2012).
Assim, nos ultimos anos os pinos de fibra de vidro tém se tornado alternativa
ao tradicional nucleo metalico fundido (Christensen 2004), uma vez que estes
sistemas de pinos possuem vantagens biomecanicas como modulo de
elasticidade semelhante ao da dentina, o que favorece a distribuicdo das
tensdes de forma mais homogénea (Grandini et al., 2005; Tay & Pashley 2007)
e resulta em menor risco de fraturas radiculares (Santos-Filho et al., 2008;
Goracci & Ferrari 2011). Além disso, apresentam ainda outras vantagens que
contribuiram para a rapida difusdo em sua utilizacdo, como a simplicidade da
técnica operatoria, facilidade de remocdo e propriedades 6pticas que
favorecem a reproducéo do aspecto natural da restauracdo (Goracci & Ferrari
2011).

A longevidade do complexo restaurador e 0 comportamento
biomecanico ndo dependem apenas das propriedades mecanicas, como
dureza e resisténcia flexural dos pinos de fibra de vidro (Soares et al., 2008),
mas baseia-se também no desenvolvimento da efetiva unido entre pino,
material resinoso e estrutura dentaria (Naumann et al., 2005; Santos et al.,
2010). Embora essas restauracfes apresentem boa longevidade clinica,
algumas falhas tém sido relatadas (Balkenhol et al., 2007). A ades&o no canal

radicular representa o ponto mais critico da restauragdo, assim, o
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deslocamento do pino no interior do canal radicular é a falha mais comum
(Balkenhol et al., 2007; Figueiredo et al., 2014) que ocorre devido & complexa
adesdo a dentina do canal radicular (Faria-e-Silva et al., 2013) que pode
contribuir para a incidéncia de fratura radicular (McLaren et al., 2009). Outra
falha comumente relatada é a fratura da resina composta do nucleo de
preenchimento na por¢éo coronaria ao pino de fibra (Naumann et al., 2005). As
tensdes geradas durante as mastigacfes tendem a se acumular na interface
entre 0 pino e materiais resinosos, contribuindo para a fragilidade dessa
interface (Santos-Filho et al., 2014). Desta forma, o sucesso da restauracao
esta na dependéncia da efetiva unido entre os compdsitos resinosos, substrato
dentinéario e pino de fibra de vidro.

Os pinos de fibra de vidro sdo compostos por elevado volume de
fibras de refor¢co continuas incorporadas em matriz polimérica, geralmente,
resina epoxi (Lassila et al., 2004). Este componente organico possui elevado
grau de conversdo e tem a estrutura altamente reticulada, incapaz de reagir
com os mondmeros resinosos (Lassila et al., 2004). Para melhorar a resisténcia
de unido do nucleo de preenchimento de resina composta aos pinos de fibra,
varios tratamentos de superficie tém sido propostos na literatura, com o
objetivo de aumentar a unido quimica e micromecéanica (Monticelli et al., 2008).

O tratamento de superficie comumente utilizado para aumentar a
unido da interface entre pino e nucleo de preenchimento € aplicacao de silano
(Sarkis-Onofre et al., 2014). O agente de acoplamento silano é uma molécula
organica bifuncional que pode interagir tanto com a porcdo organica,
compdsitos resinosos, quanto com a porcao inorganica, fibras de vidro (Zicari
et al., 2012). Entretanto, mesmo com esta aplicacdo, a efetividade desse
tratamento é questionavel (de Rosatto et al., 2014), pois apresenta pouca
reatividade com a resina epoxi que envolve as fibras do pino (Zicari et al.,
2012). Ha tambem grande possibilidade de sofrer hidrélise, o que enfraquece a
estabilidade de acoplamento (Bitter et al., 2008).

Neste contexto, outras técnicas de tratamento de superficie foram
propostas, como jateamento com particulas de 6xido de aluminio (Soares et al.,

2008) ou silica (Schmage et al., 2009) e condicionamento com acido fluoridrico
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(Schmage et al., 2009; Naves et al., 2011; Goncalves et al., 2013). No entanto,
estas técnicas podem ocasionalmente danificar as fibras de vidro e afetar a
integridade do pino (Soares et al., 2008; Schmage et al., 2009). Assim, outros
tratamentos quimicos também foram investigados como o permanganato de
potéssio (Monticelli et al., 2006), etéxido de sodio (Monticelli et al., 2006), laser
(Arslan et al., 2013), peroxido de hidrogénio (Monticelli et al., 2006; Goncalves
et al.,, 2013) e diclorometano (Elsaka 2013; Goncalves et al., 2013). Dentre
estes tratamentos, o condicionamento com peroxido de hidrogénio tem
apresentado os melhores resultados, pois além de ser eficiente, apresenta
facilidade técnica de utilizacdo (Monticelli et al., 2008), promove dissolucao
parcial da matriz de resina epo6xi (Monticelli et al., 2008) e ndo causa danos as
fibras do pino (Monticelli et al., 2006). Estudos relatam que este € capaz de
remover seletivamente a matriz de resina epdxi expondo a superficie das fibras
para silanizacdo, sem causar danos as fibras de vidro (de Sousa Menezes et
al., 2011; Menezes et al., 2014). Esta substancia € utilizada nos consultérios
odontoldgicos para a realizacdo de clareamento dental (Menezes et al., 2014).
O uso do solvente diclorometano para o tratamento de superficie também tem
apresentado eficacia na unido interfacial entre os pinos de fibra com resina a
base de metacrilato e compdésitos resinosos (Elsaka, 2013). Este agente
apresentou aumento na rugosidade da superficie dos pinos, expondo as fibras
(Elsaka, 2013). Esta substancia tem sido utilizada também para realizacdo de
reparo em base de préteses. E capaz de alterar as caracteristicas quimicas e a
morfologia da superficie da resina acrilica, aumentando a adesdo dos materiais
de reparo (Rached & Del-Bel Cury, 2001). No entanto, todos estes tratamentos
requerem a adicdo de algumas etapas clinicas, aumentando a sensibilidade da
técnica operatéria e o tempo da sessao para a realizacao do procedimento.

A maioria dos silanos disponiveis comercialmente sao pré-
hidrolisados, constituidos de mistura de solvente de etanol e agua. O teor de
silano é geralmente cerca de 1-5% em volume. Estas solu¢cbes tém vida util
relativamente curta, € altamente suscetivel a absorcdo de agua, além de sofrer
hidrélise ao longo do tempo (Lung & Matinlinna 2012). Para o tratamento mais

efetivo, o organosilano 3- trimethoxysilylpropylmethacrylate (MPTS) seguido de
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tratamento térmico pode permitir a deposicao de rede de siloxano reativo na
superficie do pino (Lung & Matinlinna 2012) e gerar aumento na resisténcia de
unido ao nucleo de preenchimento. O uso de solugéo de silano organofuncional
(MTPS) para o tratamento de superficie dos pinos de fibra de vidro pode ter
desempenho melhor do que a maioria dos silanos disponiveis no mercado
atualmente e o seu desenvolvimento e utilizacdo podem ser aplicados em
escala industrial, dispensando a necessidade de tratamentos de superficie para
o clinico. Dessa forma, a avaliacdo deste protocolo de tratamento experimental
foi proposta neste estudo.

A proposta de pinos de fibra de vidro com tratamentos de superficie
realizado em escala industrial, que dispensa etapas a nivel clinico, vai de
encontro com a tendéncia de simplificacdo e reducdo de etapas clinicas da
odontologia restauradora. A fixacdo desses retentores intra-radiculares por
meio de cimentos autoadesivos, que também dispensam tratamentos prévios
de substrato dental, torna-se alternativa simples e de rapida execusséo, que
reduz o tempo clinico e a sensibilidade da técnica operatoria.

Na literatura existem inUmeros estudos que avaliam as propriedades
mecanicas e a resisténcia de unido apos a realizacdo de diversas técnicas de
tratamentos de superficie. No entanto, estas modificagcbes na superficie do
substrato podem ocorrer de varias maneiras, como por exemplo, aumentar a
energia de superficie a fim de garantir maior molhabilidade pelos compdsitos
resinosos (Costa Dantas et al., 2012), aumentar a rugosidade de superficie
para permitir maior adesdo micromecanica (Mazzitelli et al., 2008) ou alterar
guimicamente a superficie dos pinos (Costa Dantas et al., 2012).

Diante desse contexto, gerou-se a hipotese de que os diferentes
tratamentos de superficie de pino de fibra de vidro resultam no aumento da
resisténcia de unido do pino a resina composta do nucleo de preenchimento,
bem como, em diferentes topografias de superficie, além de interferirem na

capacidade de molhabilidade destes, pelos materiais resin0sos.
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2. PROPOSICAO

O objetivo deste estudo foi avaliar a resisténcia de uniao de pinos de
fibra de vidro ao nucleo de preenchimento, a molhabilidade de superficie e a
rugosidade superficial dos pinos submetidos a diferentes protocolos de
tratamentos de superficie. Além disso, propde avaliar, qualitativamente, por
meio de Microscopia Eletronica de Varredura (MEV), a morfologia de superficie
dos pinos tratados e avaliar quantitativamente a morfologia de superficie por

meio de andlise de Energia Dispersiva de Raios-X (EDS).
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MATERIAL E METODOS

3.1. Delineamento Experimental:

Unidade experimental:
Amostras de pinos de fibra de vidro associados a resina composta para
nacleo de preenchimento. Pinos submetidos a diferentes tipos de

tratamentos de superficie;

Fator em estudo:

Protocolos de tratamento de superficie em 4 niveis: Sem tratamento de
superficie; Peroxido de hidrogénio (H.0O;) a 35% vendido
comercialmente para clareamento dental; Cloreto de Metileno (CH2Cl,);
Silanizacao térmica (MTPS 5%).

Varidveis respostas: Resisténcia de wunido, angulo de contato,

rugosidade de superficie e topografia de superficie.

Método de analise:

Para a analise de resisténcia de unido foi realizado ensaio mecénico de
microtracdo; para a obtencdo da molhabilidade de superficie foi
mensurado o angulo de contato; para a analise da rugosidade de
superficie foi realizada interferometria e para a analise da topografia de
superficie foi realizada microscopia eletrénica de varredura (MEV) aliada

a analise de Energia Dispersiva de Raios-X (EDS).

Forma de analise dos dados:

Para a resisténcia de unido, o angulo de contato e a rugosidade de
superficie os dados foram submetidos individualmente a andlise de
variancia fatorial, ANOVA em fator unico, sendo o fator em estudo o
tratamento de superficie, seguido pelo teste de Tukey. As imagens
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obtidas por MEV e os dados obtidos por EDS foram analisados de forma

descritiva.

Os materiais utilizados neste estudo estéo ilustrados na Figura 1.

ol |
g .:y\

ESPE < "

Adper™ 1 3“'cnqoa; Hidrogéno**

Scotchbond ’

Multi-Purpose Whitenessk
0 Adhesive v =

7543

Perdxido Cloreto de Solugdao de MTPS
de Hidrogénio 35% metileno 5%

Resina composta Pino de fibra

Figura 1 - (A) Silano (Prosil, FGM Produtos Odontoldgicos); (B) Adesivo
(Scothbond, 3M Espe); (C) Perdxido de hidrogénio a 35% (Whiteness HP
Max, FGM); (D) Cloreto de metileno (Synth); (E) Solucdo experimental de
MTPS a 5%; (F) Resina composta para nucleo de preenchimento (Allcem
Core, FGM Produtos Odontologicos) e (G) Pino de fibra de vidro (White Post
DC3, FGM Produtos Odontolégicos).

Noventa e dois pinos de fibra de vidro, com diametro (&) maximo de

2,0 mm e comprimento de 20 mm foram utilizados. Estes pinos s&o

constituidos por fibras de vidro pré-tensionadas, de forma paralela, unidas por
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matriz de resina epdxi. Sao pinos de cimentacdo passiva e possuem formato

de duplo cilindro, onde a porcéo apical € a mais estreita (Figura 2).

* Valores em milimetros

Figura 2 — Dimensdes do pino White Post DC, n°3.

3.2 Ensaio Mecéanico de Microtracao

3.2.1 Divisédo dos Grupos

Para avaliar a resisténcia de unido, 44 pinos de fibra de vidro (White
Post DC3, FGM Produtos Odontoldgicos, Joinville, SC, Brasil) foram divididos
aleatoriamente em quarto grupos (n=11), o numero de pinos de cada grupo foi
determinado a partir de célculo amostral (Figura 3). O grupo controle recebeu
aplicacdo de camada de silano (Prosil, FGM Produtos Odontoldgicos),
secagem por um minuto com leve jato de ar, posteriormente aplicacdo de
camada de adesivo do sistema convencional de trés passos (Scothbond, 3M
Espe, St Paul, MN) e fotoativacdo com unidade fotoativadora de LED (Radii-
Cal, SDI, Bayswater, Victoria, Australia) por 20 segundos de cada lado,
totalizando 40 segundos de fotoativagdo. No grupo MTPS, foi manipulada
solugdo experimental de silano 3- trimethoxysilylpropylmethacrylate (MPTS),
(Sigma-Aldrich, St Louis, MO) diluida em 94,5% n- Hexano (Synth,
Diadema/SP) e 0,5% de Isopropilamina (Synth). Os pinos foram imersos em 2
ml desta solug&o por 1 minuto e em seguida foram aquecidos a 120° C durante

1 hora. Posteriormente, foi aplicada camada de adesivo e realizada a
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fotoativacdo por 40 segundos. Para o grupo H,O,, foi aplicado peroxido de
hidrogénio (H,0,) a 35% (Whiteness HP Max, FGM) vendido comercialmente
para clareamento dental, com micro-brush, por 1 minuto. No grupo CH,ClI; foi
aplicado cloreto de metileno (CH,CIl;) (Synth) com um micro-brush, por 1
minuto. Nos dois Ultimos tratamentos, os pinos foram lavados com jatos de
agua destilada (30 ml), por meio de uma seringa e secos com jatos de ar por 1
minuto. Foi aplicada uma camada de silano, apés 1 minuto uma camada de

adesivo e realizado a fotoativagdo por 40 segundos.

( )

Controle (silano+
adesivo)

Solucédo experimental
de MTPS 5% + Adesivo

44 Pinos de fibra de \ J
vidro (n=11) - N
H,O, 35%+ Silano +
Adesivo
\\§ J
4 N\

CH,CI, + Silano +
Adesivo

\ J

Figura 3 - llustracdo da divisdo dos grupos em estudo.

3.2.2 Confeccao da Matriz de Silicone

As restauragfes de resina composta para nucleo de preenchimento
(Allcem Core, FGM) de dupla ativacéol foram confeccionadas, como descritas
por de Sousa Menezes et al., (2011). Para confec¢cdo da matriz, um pino de
fibra foi posicionado sobre cera utilidade e duas placas de acetato com
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dimensbes 8x4xlmm fixadas com adesivo a base de cianocrilato (Super
Bonder, Loctite, Brasil) nas laterais do pino (Figura 4A). A matriz foi novamente
posicionada sobre a cera, de forma perpendicular e um cilindro de PVC de 20
mm de diametro e 15 mm de altura foi posicionado sobre este conjunto cera e
matriz (figura 4B). O silicone de adicdo translicido (Elite transparent,
Zhermack, Badia Polesine, Italy) foi manipulado e vertido no interior do cilindro
de PVC (figura 4C). ApGs a polimerizacdo, resultou em molde da matriz, cujo

interior reserva o0 espaco do pino e das placas de acetato (figura 4D).

Figura 4 - (A) Fixacdo das placas de acetato ao pino de fibra, ancorados por

uma base de cera utilidade; (B) Adaptacdo da matriz dentro do cilindro de PVC,
ancorados por uma base de cera utilidade; (C) Remoc¢ao da matriz do interior
do molde e (D) Molde de silicone de adicdo contendo o espaco equivalente ao
pino e as placas de acetato, para posterior inser¢cao do pino e preenchimento

com resina para nucleo.
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3.2.3 Confeccéo das Restauracdes

Apds o tratamento de superficie especifico para cada grupo, o pino
de fibra foi inserido no interior do molde de silicone no seu espaco
correspondente (Figura 5A). A resina composta para nucleo de preenchimento
(Allcem Core, FGM Produtos Odontolégicos) foi inserida no espaco
correspondente ao das placas de acetato, com auxilio da ponta aplicadora
especifica que acompanha a resina utilizada (Figura 5B). Aguardou-se 5
minutos para a polimerizagdo quimica da resina e apdés este tempo, as
amostras foram fotoativadas com unidade fotopolimerizadora de LED (Radii-
Cal, SDI, Bayswater, Victoria, Australia) durante 40 segundos de cada lado,
totalizando 80 segundos (Figura 5C). As amostras foram removidas (Figura 5D)
e armazenadas em agua destilada a 37°C.
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Figura 5 — (A) Pino inserido no interior do molde de silicone; (B) insercdo da

resina composta; (C) fotoativacéao e (D) remocéo da amostra.

3.2.4 Corte das amostras em cortadeira de preciséo.

Apoés 24 horas, as amostras foram fixadas em placas de acrilico,
utilizando cera pegajosa em bastdo (Figura 6A) e o conjunto foi adaptado a
cortadeira metalografica de precisdo (Extec, Enfield, CT, USA) (Figura 6B).
Foram realizados cortes seriados, perpendiculares ao longo eixo do pino,
utilizando disco de diamante dupla face sob refrigeracdo, com a velocidade de

corte calibrada em 250 rpm (Figura 6C). Foram obtidas 4 a 5 fatias por amostra
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(Figura 6D), com diametro de aproximadamente 1mm?, em formato de palito,

constituidas por resina/pino/resina (Figura 6E).

Figura 6 - (A) Fixacdo da amostra na placa de acrilico, por meio de cera
pegajosa; (B) Adaptacdo do conjunto a cortadeira de precisédo; (C) Cortes
seriados com disco de diamante refrigerado com agua e (D) Amostra em forma
de palito apGs corte perpendicular ao longo eixo do pino e (E) Desenho

esquematico da amostra formada por resina (R) e pino (P).

3.2.5 Ensaio Mecénico de Microtracao

Foi utilizada a maquina de ensaios mecanicos (Microtracdo OM100;
Odeme, Luzerna, SC, Brasil) (figura 7A). Dois palitos correspondentes a cada
amostra foram fixados com adesivo a base de cianocrilato em gel (Super
Bonder, Loctite, Brasil) e acelerador de presa (Zip Kicker — PT 50, Hobby
Tools, Melbourne, Victoria, Australia) na garra para teste de microtracéo (Jig de

Geraldeli, Odeme). A fixacdo das amostras foram realizadas como descrito por

24



Raposo LH et al., (2012). A cola & base de cianocrilato foi depositada no Jig de
Girardeli, o palito posicionado sobre a garra e inserido novamente cola nas
extremidades do palito seguido pela aplicacdo do acelerador de presa sobre a
cola (Figura 7B). Em seguida, o ensaio mecanico de microtracdo foi realizado
com carregamento de tracdo a uma velocidade de 0,7 mm/min, até ocorrer o

rompimento dos espécimes (Figura 7C).

Figura 7 - (A) Maguina de ensaios mecanicos (Microtracdo OM100; Odeme);

(B) Carregamento de tracédo ; (C) Ruptura da amostra.

Apls o teste, as amostras foram cuidadosamente removidas do
dispositivo e a area transversal no local da fratura foi medida com paquimetro
digital (Mitutoyo, Tokyo, Japdo). As médias dos valores obtidos pelos dois
palitos foram consideradas como o valor de resisténcia de unido de cada

amostra, unidade experimental (MPa).
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3.3 Andlise do angulo de contato

3.3.1 Confeccado das amostras

Para avaliacdo do angulo de contato, vinte pinos de fibra foram
incluidos em cilindros de resina acrilica (JET, Classico, Campo Limpo Paulista,
SP, Brasil) para estabilizacdo das amostras durante a analise. Os pinos foram
posicionados em uma placa de cera utilidade. Um cilindro de PVC de 20 mm de
didmetro e 15 mm de altura foi posicionado sobre o pino e a resina acrilica foi

proporcionada e vertida no interior do cilindro de PVC (Figura 8).

Pino de fibra de vidro Inclus3o em resina acrilica

Figura 8 - (A) Posicionamento do pino na placa de cera utilidade; (B) insercao
do cilindro de PVC e (C) Inclusédo do pino em resina acrilica.

ApOs a polimerizagdo, o cilindro de PVC foi removido e os pinos
foram planificados em uma politriz (Arotec) com lixas sequenciais de carbeto de
silicio de granulacdo 400, 600 e 1200 (Norton, Campinas, SP, Brasil) (Figura
9). Posteriormente, foram lavados em &agua corrente e levados ao ultrassom,

com agua destilada, por 20 minutos com objetivo de remocéao de residuos.
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Polimento em politriz (lixas SiC 400, 600, Pino de fibra com superficie plana
1200)

Figura 9 - (A) Polimento das amostras com lixas de carbeto de silicio; (B)

amostras de pinos de fibra de vidro com superficie planificada.

A planificacéo foi necessaria para andalise do angulo de contato, pois
a gota deve ser depositada sobre a superficie plana. No caso deste estudo, a
curvatura do pino poderia influenciar negativamente na andlise, pois o aparelho
utilizado poderia mensurar além da curvatura da gota a curvatura do pino, o
que poderia comprometer os resultados. Como a superficie do pino foi
modificada com a planificacéo, foi realizado analise em microscopia eletronica
de varredura desta superficie para avaliar possiveis alteracdes na superficie do
pino polido, o que poderia comprometer os resultados. Entretanto, foi
observado poucas alteracGes na superficie (Figura 10), mantendo-se o0 mesmo
padrdo da morfologia de superficie e assim foi possivel dar continuidade a

pesquisa.
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Figura 10 — (A) Superficie do pino de fibra sem polimento e (B) superficie do

pino de fibra polido com lixas de carbeto de silicio.

3.3.2 Tratamentos de superficie

As amostras foram divididas aleatoriamente em quatro grupos (n=5).
As superficies dos pinos foram tratadas de acordo com os protocolos descritos
na Tabela 1.

Tabela 1. Protocolos utilizados para tratamento da superficies dos pinos de

fibra de vidro.

Grupos Protocolos

experimentais

Controle 1. Nenhum tratamento de superficie.

1. Imerséo dos pinos em 2 ml de solucdo experimental de
MTPS MTPS 5% por 1 minuto;

2. Aguecimento em 120 ° C por 1 hora.

1. Aplicacdo com microbrush de H,O, 35% utilizado para
HO clareamento dental, por 1 minuto;
22 . . . z .
2. A superficie de pino foi lavada com agua destilada e

seca com jato de ar.
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1. Aplicacdo com microbrush de CH,Cl, por 1 minuto;
CH.Cl, 2. A superficie de pino foi lavada com agua destilada e

seca com jato de ar.

3.3.3 Mensuracéo do angulo de contato

Para a mensuracdo do angulo de contato as amostras foram
posicionadas na plataforma do tensidmetro (Theta Lite TL101, Biolin Scientific
Inc., Finlandia). Para estimar a hidrofobicidade da superficie, o angulo de
contato avaliado com agua foi medida anteriormente a aplicacao de silano. Um
pequeno volume de agua destilada (3 pl) foi depositada sobre a superficie do
pino com auxilio de uma micropipeta. Cada gota teve sua imagem capturada
durante 30 segundos e os angulos de contato foram determinados pelo método
da gota séssil estatica. Trés gotas de agua destilada foram mensuradas em

cada amostra (Figura 11).

Tensiometro (Theta Lite TL101, Biolin
ScientificInc., Finlandia)

Deposicao de gotas de 3uL com micropipeta

Figura 11 - (A) Amostras posicionadas na plataforma do Tensidometro; (B)

deposicao de gotas de 3 pm sobre as amostras, em triplicata.
Apés esta primeira medi¢cdo, o silano (Prosil, FGM Produtos

Odontoldgicos) foi aplicado nas amostras submetidas aos diferentes

tratamentos de superficie com auxilio de um microbrush. Foi depositado 3 ul de
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adesivo (Scothbond, 3M ESPE) sobre a superficie das amostras e o angulo de
contato produzido pelo adesivo foi também analisado.

As medidas do angulo de contato foram analisadas pelo software
(OneAttension, Biolin Scientific Inc)i realizado a média do valor no segundo
inicial, ap6s 15 segundos e apds 30 segundos de aplicacdo da gota (Figura
12).

neAttension

Theta | Analysis

Calibrated (29/01/2014 14:35) || Adjust camera parameters | || Show volume Calibrated (29/01/2014 14:35) | | Adjust camera parameters | |_| Show volume

Figura 12 - (A) Imagem representativa do angulo de contato formado com a
agua e (B) com adesivo.

3.4 Andlise darugosidade de superficie

Para mensurar a topografia de superficie dos pinos de fibra apos os
diferentes tratamentos de superficie, foi realizada a analise por Interferémetro
laser (Microfocus Expert IV, UBM). Este equipamento de caracterizacdo de
topografia de superficie por medicao Optica possui principio de funcionamento
que baseia-se na varredura do feixe laser de diodo sobre a amostra, o foco é
continuamente ajustado de acordo com a superficie varrida. Este equipamento
possui resolucéo lateral de 0,1 um e vertical de 60 nm, permitindo a analise da

textura da superficie e as mudancas dos parametros topograficos.

Vinte pinos de fibra foram divididos aleatoriamente em quatro grupos

(n=5). As superficies dos pinos foram tratadas com os protocolos descritos na
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Tabela 1. Para padronizacdo das leituras, os pinos foram posicionados em uma
cera utilidade e posicionados na plataforma do interferometro (Figura 13). O
feixe de laser foi posicionado paralelamente as amostras, ajustado até obter o
foco ideal e submetido a varredura na superficie dos pinos. Em cada amostra
foi realizado a varredura de 200 perfis de 4000 pontos. As imagens geradas de

cada amostra possuem 4000 x 200 pontos, ou seja, 1000 x 100 pontos/mm.

Figura 13 - (A) Pino posicionado na placa de cera utilidade e (B) Interferémetro

laser (Microfocus Expert IV, UBM).

Os dados obtidos foram analisados por meio do software (Mountains
Map Universal, Digital Surf Versdo 3.0), que possibilita a caracterizacdo das

superficies. Os seguintes parametros de topografia foram calculados:

Ra = Média aritmética do perfil de rugosidade;

Rg= Rugosidade quadrada aritmética;

Sa = Média aritmética da rugosidade tridimensional;

Sq = Desvio médio quadrético da rugosidade superficial.

Os parametros topograficos Ra e Rqg sédo bidimensionais e Sa e Sq
tridimensionais.
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3.5 Preparo das amostras: Anélise em Microscopio Eletrénico de
Varredura (MEV) e andlise de Energia Dispersiva de Raios-X (EDS).

Para analise do padrdo da morfologia da superficie em MEV e EDS 8 pinos
foram divididos em aleatoriamente em 4 grupos (n=2). Os tratamentos
realizados seguiram o protocolo descrito na Tabela 1. Em seguida, todos os
pinos foram limpos em cuba ultrassénica contendo agua destilada por 5
minutos, imersos em alcool 95%, secos com jato de ar e armazenados em
estufa a 37°C por 1 hora. Em seguida, os espécimes foram posicionados em
fita dupla de carbono, levadas ao interior do microscopio e submetidas a vacuo.

As imagens dos pinos submetidos a diferentes tratamentos de superficie
foram realizadas utilizando um MEV (TM 3000 Tabletop Microscope, Hitachi,
Closter, New Jersey, EUA) com aumentos padronizados em 250, 500 e 1000x.
A analise em EDS foi utilizada para verificar os componentes quimicos na

superficie das amostras.

3.6 Analise Estatistica dos dados

A andlise estatistica foi realizada empregando-se o software de
estatistica SigmaStat v.3.5 (Systat Software Inc., Chicago, IL, EUA). Os dados
apresentaram distribuicdo normal e homogénea, possibilitando a aplicacdo de
testes paramétricos para comparacdo entre as médias. Os dados de
resisténcia de unido, angulos de contato e andlise de superficie foram
submetidos individualmente a analise de variancia (ANOVA) de um unico fator,
seguida do teste post hoc de Tukey. O nivel de significancia foi estabelecido

em a = 0,05 para todas as analises.
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4. RESULTADOS

4.1 Resisténcia de unido (Ensaio mecanico de microtracao)

Os valores médios e intervalo de confianga da resisténcia de unido
obtido pelo ensaio mecanico de microtragdo estdo descritos na Tabela 2.
ANOVA mostrou efeito significativo do tratamento de superficie de pino de fibra
de vidro (P <0,001). O tratamento com a solucdo experimental de MTPS 5%
resultou nos maiores valores de resisténcia de unido. Nao houve diferenca

entre os demais tratamentos avaliados.

Tabela 2- Valores de resisténcia de unido (MPa) dos pinos de fibra apos

diferentes tratamentos de superficie.

Tratamento de superficie Resisténcia de unido
(MPa)

Controle 20,1 (16,7-23,4) °

MTPS 34,1 (31,3-36,9) 2

H,0, 20,4 (16,6-24,3)"

CH,Cl, 21,9 (18,3-25,4)°

* Grupos identificados com letras diferentes apresentaram diferenca estatistica
(p<0,05).
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4.2 Angulo de contato

Os valores médios e intervalo de confianca do angulo de contato
estdo descritos na Tabela 3. Para analise dos angulos de contato com a agua
(P =0,014) e com o adesivo (P = 0,003), ANOVA revelou um efeito significativo

do tratamento da superficie.

O tratamento com a solugéo experimental de MTPS 5% resultou nos
menores valores de angulo de contato entre a superficie dos pinos de fibra e
dgua, ou seja, houve maior molhabilidade de superficie, apresentando
diferenca estatistica com o grupo controle e do grupo tratado com peréxido de
hidrogénio (H20,). O grupo tratado com cloreto de metileno (CH,Cl,) resultou

em valores intermediarios, sem diferenca em relacdo aos demais tratamentos.

Nos angulos de contato analisados com o adesivo, o grupo controle apresentou
0Ss menores angulos de contato e ndo foi observado diferenga entre os
tratamentos de superficie analisados.

Tabela 3- Valores do angulo de contato (°) dos pinos de fibra apés diferentes

tratamentos de superficie.

Tratamento de superficie angulo de contato angulo de contato
Agua (°) Adesivo (°)
Controle 96,2 (93,5-98,9) ° 32,5 (27,6-37,4)"
MTPS 82,8 (75.9-89,7)" 49,6 (45,4-53,8) @
H,0, 97,0 (92,9-101,1) 44.5 (40,5-48,5) 2
CH.Cl, 84,9 (74,7-95,1) ® 43,5 (36,0-51,0)°

* Grupos identificados com letras diferentes apresentaram diferenca estatistica
(p<0,05).

35



4.3 Rugosidade de superficie

Os valores médios e intervalo de confianca da analise topografica
realizada com interferdbmetro a laser sdo apresentados na Tabela 4. ANOVA
mostrou que os tratamentos de superficie afetam os valores de Sa (P <0,001),
Sq (P <0,001), Ra (P = 0,001) e Rq (P <0,001). Para todos os parametros
topogréficos avaliados, os tratamentos de superficie aumentaram os valores,
quando comparados ao controle e ndo houve diferenca estatistica entre os

tratamentos.

Tabela 4 - Valores de rugosidade de superficie dos pinos de fibra apos

diferentes tratamentos de superficie.

Protocolos de Parametros

Tratamentos

de superficies Sa Sq Ra Rq
Controle 4,1(3,6-45)° 51(4,5-57)° 3,6(3,2-40)° 4,5 (4,0-50)"
MTPS 55(4,9-6,1)% 6,8(6,1-75°% 4,9(44-54)* 6,0 (54-6,6)°
H,0, 5,4 (4,7-6,00* 6,7(6,0-75)2 5,0(4.3-56)* 6,0(52-6,8)°
CH.Cl, 5,6 (51-6,1)* 6,9(6,3-7,5)* 4,9 (4,5-5,3)* 6,1(5,6-6,6)°
Valor de P < 0,001 < 0,001 0,001 < 0,001

* Grupos identificados com letras diferentes apresentaram diferenca estatistica.
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4.4 Microscopia Eletronica de Varredura e Energia Dispersiva de Raios X
(EDS)

A analise qualitativa da superficie do pino sem qualquer tratamento
de superficie e com os diferentes tratamentos, foi realizada com o propésito de
avaliar se as modificacdes topograficas estdo diretamente relacionadas a
adesao, que poderia ser influenciada, tanto pelo aspecto morfolégico quanto
pela composi¢do quimica, na resisténcia de unido a resina composta do nucleo
de preenchimento testada nesse estudo. Assim, além das imagens por MEV,
obteve-se EDS a fim de se obter a identificacdo dos elementos quimicos

presentes nas amostras.

4.4.1 Superficie controle

O aspecto morfolégico da superficie do pino integro esta
caracterizado nas Figuras 14 e 15. O pino sem tratamento de superficie
apresentou algumas areas de fibras cobertas pela resina epoxi e areas de fibra
de vidro exposta, no entanto, as fibras estdo parcialmente recobertas pela

resina epoéxi, desta forma, sustentada pela resina do corpo do pino.
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300 um

x250

Figura 14 - Fotografia em MEV da superficie do pino sem tratamento de

superficie, em magnitude 250X. Observa-se presenca de areas de resina epoxi

de fibras expostas (—).
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H x500 200 um

Figura 15 - Fotografia em MEV da superficie do pino sem tratamento de
superficie, em magnitude 500X. Observa-se presenca de areas de resina epoxi
recobrindo parcialmente as fibras de vidro expostas, (—) garantindo a

sustentacao das fibras no corpo do pino.

A andlise qualitativa por Espectroscopia de Energia Dispersiva de
Raios- X (EDS) apresenta o maior pico correspondente ao elemento carbono C
(Carbono), seguido de Si (silicio), O (oxigénio) e Al (aluminio) (Figura 16). De
acordo com a andlise qualitativa desta superficie, sugere-se a presenca de
camada de resina epoxi, pois, a presenca de carbono e oxigénio faz parte do
grupamento ciclico da estrutura molecular desse material (Gonzalez-Benito,
2003, Costa Dantas et al., 2012). A presenca de Si (silicio) e Al (aluminio)
demonstra a presenga de elementos constituintes da fibra de vidro (Costa
Dantas et al., 2012).
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Figura 16 - EDS da superficie do pino sem nenhum tratamento de superficie.

4.4.2 Superficie do pino tratada com solugdo experimental de MTPS a 5%

O aspecto morfolégico do pino de fibra submetido a aplicacdo da
solucéo experimental de MTPS 5%, seguido do aquecimento em 120° C por 1
hora, esta representado nas Figuras 17 e 18. A imagem sugere modificacido na
estrutura morfolégica do pino, apresentando a deposicédo de fina camada de

siloxano sobre a resina epoxi.
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Figura 17- Fotografia em MEV da superficie do pino tratado com MTPS, em

; algumas

-se presenca de areas de resina epoxi

magnitude 250X. Observa

areas de fibras expostas (—) e recobertas pela deposicéo de siloxano (—).
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H x500 200 um

Figura 18 - Fotografia em MEV da superficie do pino tratado com MTPS, em
magnitude 500X. Observa-se presenca de areas de resina epoxi ; poucas
fibras expostas (—) provavelmente porque foram recobertas pela deposicao de

sioxano (—).

A Espectroscopia de Energia Dispersiva de Raios X (EDS) detectou
em sua superficie a presenga de maior concentragdo de Si (silicio), seguido
pelo C (carbono), O (oxigénio) e Na (sodio). A presenca de silicio sugere que
nessa regido houve deposicao de siloxano apds a imersédo do pino na solucao
de MTPS 5%, aliado ao tratamento térmico, pois o elemento silicio faz parte da
estrutura molecular do siloxano (Si-O-Si) Figura 19. Os demais elementos
encontrados estdo presentes na composicao da resina epoxi (Costa Dantas et
al., 2012 ; Gonzalez-Benito, 2003).
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Figura 19 - EDS da superficie do pino tratado com a solucéo experimental de
MTPS 5%, seguido de aquecimento término a 120°, por 1 hora.

4.4.3 Superficie do pino condicionado com solucdo de perdéxido de
hidrogénio 35%

O condicionamento da superficie do pino com peréxido de
hidrogénio 35%, por 1 minuto, produziu alteragdes morfolégicas caracterizadas
pela remocdo parcial da resina epoxi e exposicao parcial das fibras. Observa-
se, em algumas regides, nichos sem fibras que foram deslocadas apés

remocéao da resina pelo condicionamento com H,O, (Figuras 20 e 21).
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H x250 300 um
Figura 20 - Fotografia em MEV da superficie do pino tratado com 35% H,0,

por 1 min, em magnitude de 250X. Observa-se presenca de areas de resina
epoxi ; No entanto, houve maior remocédo da resina epOxi, com areas de
exposicdo das fibras (—); nichos com auséncia de fibras também foram

observados (—).
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H x500 200 um
Figura 21 - Fotografia em MEV da superficie do pino tratado com 35% H,0,
por 1 min, em magnitude de 500X. Observa-se presenca de resina epoxi ;
exposicao das fibras (—) e nichos com auséncia de fibras (—).

A EDS detectou em sua superficie a presenca de maior
concentracdo de C (carbono), seguido pelo Si, Zr, O e Na (Figura 22). O
aumento na porcentagem de silicio em comparagcdo com o EDS dos pinos sem
tratamento de superficie demonstra que houve maior exposicdo das fibras de
vidro. A presenca de zircbnio também esta associada a exposi¢céo das fibras
(Petrie & Walker, 2012).
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Figura 22- EDS da superficie do pino tratado com a solucédo peréxido de

hidrogénio 35%, por 1 minuto.

4.4.4. Superficie do pino condicionado com solucdo de cloreto de

metileno

Ao analisar a superficie do pino condicionado com cloreto de
metileno (CH.Cl,), por 1min, pdde ser observada grande remocdo da resina
epoxi com exposicao consideravel das fiboras em grande parte do pino.
Contudo, observou também aumento da presenca de falha na base entre a
fibra de vidro e a resina ep6xi. Observou-se ainda, maior quantidade de nichos

sem presenca de fibras (Figuras 23 e 24).
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H x250 300 um

Figura 23 - Fotografia em MEV da superficie do pino tratado com CH,CI; por 1
min, em magnitude de 250X. Nota-se grande remocéo da resina com
exposicdo consideravel das fibras em grande parte do retentor (—), contudo,
aumenta também a presenca de falha na base entre a fibra e a resina , €

maior quantidade de nichos com auséncia de fibras (—).
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H x500 200 um

Figura 24 - Fotografia em MEV da superficie do pino tratado com CH,CI, por 1
min, em magnitude de 500X. Nota-se presenca de poucas areas de resina
epoxi , exposicao consideravel das fibras de vidro (—), presenca de falha

na base entre a fibra e a resina e nichos com auséncia de fibras (—).

O EDS detectou em sua superficie a presenca de maior
concentracéo carbono C, seguido de Ca, Si, O e Na (Figura 25). O aumento na
porcentagem de silicio em comparagdo com o0 pino sem tratamento de
superficie, esta associada a maior exposicdo das fibras de vidro e a presenca
de carbono e oxigénio da estrutura de resina epoéxi, que foi exposta apds

algumas fibras se destacarem do corpo do pino.
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Figura 25 - EDS da superficie do pino tratado com cloreto de metileno, por 1

minuto.
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5. DISCUSSAO

No presente estudo, o tratamento de superficie com a solucdo
experimental de MTPS a 5% aliado ao tratamento térmico foi efetivo para o
aumento da resisténcia de unido da interface entre o pino de fibra de vidro e a
resina composta do nucleo de preenchimento, além de promover alteracdes na
superficie do pino de fibra, aumentando a rugosidade. Os tratamentos com
condicionamento do pino de fibra com H,O, ou com CH,Cl, ndo aumentaram a
resisténcia de unido da interface adesiva, permanecendo estatisticamente igual
ao grupo controle. No entanto, também promoveram alteracées na superficie

do pino de fibra. Assim, a hip6tese testada foi aceita.

A resisténcia de unido dos pinos de fibra apds os diferentes
tratamentos de superficie pode ser mensurada por meio de diversos testes
mecanicos encontrados na literatura, como o teste convencional de tracao
(Akin et al., 2014), teste de microcisalhamento (Yenisey & Kulunk 2008), teste
de “pull-out” (Arslan et al., 2014), teste de “push-out” (Arslan et al., 2013;
Machado et al., 2015), teste de “micropush-out” (Elsaka 2013) e teste de
microtracdo (de Sousa Menezes et al., 2011; Menezes et al., 2014). Neste
estudo, a adesdo dos pinos de fibra ao ndcleo de preenchimento, foi
determinada pelo ensaio mecéanico de microtracdo. Este teste possui a
vantagem da obtencdo de varios espécimes de fatias finas para o ensaio
mecanico a partir de uma Unica amostra. Estes espécimes de pequena
espessura e geometria uniforme permitem que ocorra uma distribuicdo de
tensdes uniforme em toda a interface adesiva, possibilitando avaliagdo mais
precisa dos valores de resisténcia de unido (Sano et al., 1994; Pashley et al.,
1995).

Em um estudo anterior, a aplicagdo de CH,Cl, por cinco segundos
em pinos de fibra de quartzo com matriz de resina epéxi nao foi eficaz no
aumento da resisténcia de unido destes pinos a resina composta do nucleo de

preenchimento (Yenisey & Kulunk 2008). Estes resultados vao de encontro aos
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achados neste estudo. No entanto, Elsaka (2013) relatou que a aplicacao de
CHCl, por cinco e dez minutos, aumentou a resisténcia de unido da interface
entre pinos de fibra e a matriz de resina a base de metacrilato a resina
composta do nucleo de preenchimento. A composicéo diferente dos pinos de
fibra (com resina a base de metacrilato) e os utilizados neste estudo (a base
resina epoxi), ou 0 maior tempo de condicionamento com cloreto de metileno

pode explicar os diferentes resultados obtidos.

O tratamento de superficie com H;O, a 35% néo teve efeito
significativo no aumento da resisténcia de unido. No entanto, os resultados do
presente estudo estdo em conflito com estudos anteriores, que utilizando
peréxido de hidrogénio nas concentracdes de 10%, 24% e 35% que obtiveram
valores de resisténcia de unido maiores entre os diferentes sistemas de pino de
fibra ao nacleo de preenchimento (Monticelli et al., 2006; de Sousa Menezes et
al., 2011; Menezes et al., 2014). O peréxido de hidrogénio remove parcialmente
a resina epoxi que recobre as fibras, aumentando a area de exposicédo para o
agente de acoplamento silano se ligar quimicamente. As imagens obtidas por
microscopia eletronica de varredura mostram que a morfologia de superficie do
pino de fibra de vidro foi modificada com a aplicacéo do perdxido de hidrogénio,
houve remocéao seletiva da resina epdéxi e maior exposicao das fibras de vidro
quando comparado ao grupo controle. A andlise por interferdmetro laser
também revelou mudancas nos parametros topogréaficos de rugosidade de
superficie, aumentando a rugosidade superficial. A analise por EDS apresentou
aumento na porcentagem do elemento atdmico Si em comparacdo com o EDS
dos pinos sem tratamento de superficie, além de ser observado a presenca de
Zr. A maior concentracao de silicio e a presenca de zircbnio estao associadas a
uma maior exposicao das fibras de vidro (Petrie & Walker 2012). No entanto,
estas alteracbes morfolégicas ndo foram suficientes para o aumento da

resisténcia de uniao.

O tipo de pino de fibra de diferentes marcas comerciais (Bitter et al.,
2007) e os diferentes cimentos resinosos (Wrbas et al., 2007) pode influenciar
significativamente na resisténcia de unido. As diferencas entre os materiais

avaliados neste trabalho com os materiais testados nos demais estudos, pode
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ser a causa de diferentes resultados encontrados. A resisténcia adesiva da
interface dos pinos de fibra aos compdésitos resinosos também foi influenciada
pela utilizacdo de compositos de baixa viscosidade (Monticelli et al., 2006).
Portanto, os diferentes tipos de compdsitos resinosos (resina composta
convencional, resina composta para nucleo de preenchimento e sistema
adesivo) utilizados para confec¢do do nucleo de preenchimento pode ter uma

influéncia significativa na resisténcia de uniéo.

A maior parte dos pinos de fibras de vidro possui grande parte se
sua superficie recoberta por resina epoxi, que tem elevado grau de conversao
e constitui estrutura altamente reticulada, com cadeia polimérica com alta
densidade de ligacGes cruzadas (Perdigao et al., 2006), ndo apresentando
grupo funcional capaz de reagir com os mondmeros resinosos (Lassila et al.,
2004). Entretanto, possuem também algumas areas de fibras expostas, sendo,
sitios quimicamente reativos para ligacdo dos compdsitos resinosos (Yenisey &
Kulunk 2008). Os resultados da microscopia eletrénica de varredura mostraram
padrées de morfologia de superficie do pino diferentes entre os grupos. O pino
de fibra sem tratamento de superficie apresentou maior quantidade de resina
epOxi em comparacdo com 0S grupos experimentais. Menores valores de
rugosidade média da superficie também foram constatados. Por outro lado, a
andlise em MEV da topografia de superficie dos pinos condicionados com
CHCI, e H,0, apresentaram modificacdo das superficies de pinos de fibra de
vidro. Os resultados da analise de interferdometro a laser revelou aumento na
rugosidade de superficie do pino de fibra apds o condicionamento com estas
substancias. O condicionamento atuou principalmente na matriz de resina de
epoxi, muito provavelmente por dissolugdo. Ambos foram capazes de dissolver
a resina epoxi e expor as fibras de vidro (Brorson et al., 2001) (Goncalves et
al., 2013), no entanto, a retencdo da fibra de vidro a matriz resinosa do pino foi
afetada. Assim, o aumento da rugosidade de superficie ndo induziu aumento
da resisténcia de unido para estes grupos. A fibra de vidro provavelmente se
soltou da matriz resinosa do corpo do pino, expondo novamente areas de
resina epoxi. Isso pode explicar os menores valores de resisténcia de unido

encontrados.
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Os silanos organofuncionais contém dois grupos funcionais reativos
diferentes que podem se ligar aos pares com materiais inorganicos e organicos
(Matinlinna et al., 2004). O organosilano (3- Trimethoxysilyl propyl
methacrylate) MTPS, apresenta em sua composi¢ao duas classes funcionais:
um grupo hidrolizavel, tipicamente alcoxi, e o grupo organofuncional (Shen, et
al. 2004). Para a reacao de ligacdo quimica se iniciar, a hidrélise dos grupos
alcoxi deve ocorrer para formar os grupos de silanol reativos Si-OH (Lung &
Matinlinna 2012). Este composto pode interagir com o material inorganico, além
de ligar-se com outros grupos silanol por meio de ligacdo cruzada, levando a
formacéo de silaxano (Si-O-Si) (Lung & Matinlinna 2012). A reacdo quimica
geralmente € catalisada por acido ou por calor (Matinlinna et al., 2004). O
tratamento térmico também pode evaporar o solvente e os produtos de reacéo
volateis formados durante a condensacdo dos grupos silanol e aumentar a
densidade de locais de ligacédo disponiveis para solugéo de silano a reagir com
a superficie (Lung & Matinlinna 2012; Debnath et al., 2003). Dessa forma,

acontece a deposicao de siloxano.

O organosilano MTPS usado neste estudo, inicialmente foi adquirido
puro, assim a manipulacdo com as solucdes néo polares 94,5% de n-hexano e
0,5% de isopropilamina foi realizada para permitir a hidrélise do silano antes da
utilizacéo. O grupo silanol formado apds a hidrélise reagiu com a superficie do
pino de fibra, aumentando a probabilidade de formacao de ligacdes Si-O-Si
(Lung & Matinlinna 2012). Para acelerar o mecanismo de interagcdo quimica
entre o silano e a superficie inorganica, a reacdo foi catalisada com a
temperatura (Matinlinna et al., 2004). A evaporacdo do solvente tem papel
importante no desempenho do silano, pois a incompleta evaporagcdo do
solvente pode prejudicar a adesdo (Matinlinna et al., 2004; Lung & Matinlinna
2012). Quando os pinos foram submetidos a temperatura de 120°C durante 1
hora, a reacdo foi completada e o solvente residual eliminado, permitindo a
deposicéo de siloxano sobre a superficie e aumentando a resisténcia de uniao
do pino de fibra a resina composta do nucleo de preenchimento. A deposicéo

de siloxano também promoveu aumento na rugosidade de superficie.
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O angulo de contato mensurado entre as superficies dos pinos apdés
os diferentes tratamentos e a agua foi realizado para avaliar a hidrofobicidade
das amostras. O tratamento realizado com a solucéo experimental de MTPS a
5% aliado ao tratamento térmico apresentou os menores valores do angulo de
contato, quando analisado com a agua, ou seja, melhorou o molhamento
superficial. Este resultado mostrou que a superficie do pino foi recoberta,
ficando mais polar e resultando em maior afinidade pela agua em comparacao
com 0s outros tratamentos. Fato que indica que houve a formacéo de pelicula
hidrofilica de MTPS sobre as superficies dos pinos. A analise por EDS
confirmou este achado de deposicdo de siloxano nas amostras, pois houve
modificacbes quimicas na superficie. Houve aumento significativo na
porcentagem Si, que € um dos constituintes do siloxano, indicando a formacao

desta substancia.

O angulo de contato mensurado com o adesivo Scotchbond
demostra que todos os tratamentos de superficie aumentaram o angulo de
contato, ou seja, diminuiram a molhabilidade de superficie em comparagéo
com o grupo controle. Este resultado pode ser observado, pois o adesivo
utilizado neste estudo possui caracteristicas hidrofébicas (Machado et al.,
2015). O tratamento de superficie com MTPS alterou a hidrofobicidade da
superficie, porém, tornando-a mais hidrofilica, o que explica a menor
molhabilidade encontrada ao analisar o angulo de contato com o Scotchbond.
No entanto, este resultado pode indicar influéncia direta sobre a molhabilidade
de materiais hidrofilicos utilizados na cimentacdo, como 0s cimentos
autoadesivos (Ferracane, 2011). Novos estudos sdo necessarios para
confirmar estes achados.

Os protocolos de tratamento de superficie do pino de fibra realizadas
a nivel de consultério odontologico como condicionamento do pino com
agentes clareadores e solventes, como o diclorometano por exemplo,
apresentam bons resultados como relatados na literatura o0 que promove
aumento significativo da resisténcia de unido entre o pino de fibra e a resina
composta. Essas técnicas consistem na aplicacao da solu¢do condicionante na

superficie do pino, remocao desta por meio de lavagem com agua abundante,
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por no minimo um minuto e secagem do pino por um minuto. Apesar da
simplicidade da técnica, h4 necessidade de vérias etapas que muitas vezes
sdo negligenciadas devido ao longo tempo para realizacdo destas etapas.
Quando o protocolo ndo é realizado de forma criteriosa pode comprometer a
adesdo. Na técnica realizada com peroxido de hidrogénio a etapa de lavagem e
secagem € imprescindivel, pois caso ndo ocorra de forma adequada pode ficar
na superficie do pino oxigénio residual que compromete a polimerizacdo dos
compositos resinosos aderidos a ele (Erdemir et al., 2004). Essas técnicas nao
promoveram aumento na resisténcia de unido neste estudo. O pino utilizado foi
o White Post DC. Estudos anteriores de condicionamento com peréxido de
hidrogénio a 35% realizados com o mesmo pino apresentaram resultados
diferentes, pois promoveram aumento na resisténcia de unido (Menezes et al.,
2014). Os fabricantes relataram ter mudado o tratamento de superficie do pino
no processo de fabricacdo, fato este que explica os diferentes achados.
Entretanto, nenhuma informacéo adicional foi dada pelos fabricantes deste

pino, assim é desconhecida o tipo de tratamento de superficie empregado.

A topografia de superficie foi alterada com todos os tratamentos
experimentais propostos no estudo. O condicionamento com peroxido de
hidrogénio e com diclorometano e o revestimento com siloxano promoveram
maior rugosidade de superficie quando comparado ao grupo controle. O
aumento da rugosidade ndo apresentou aumento da resisténcia de unido entre
pino e ndcleo de preenchimento independente do grupo avaliado. A analise do
angulo de contato com agua destilada apresentou melhor molhabilidade de
superficie dos pinos apos revestimento com siloxano, pois a superficie do pino
foi revestida com essa substancia deixando-a mais hidrofilica. A alteracao
guimica provocada na superficie do pino parece ter mais influéncia no aumento
da resisténcia de unido do que as alteragBes na rugosidade superficial. Além
disso, o revestimento com siloxano foi 0 que apresentou maior aumento no Si

durante analises com EDS, fato que confirma este achado.

O tratamento de superficie com a solugcéo experimental de MTPS a
5% aliado ao tratamento térmico em pinos de fibra de vidro foi efetivo para

promover aumento da resisténcia de unido entre a resina composta do nucleo
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de preenchimento e o pino. Este tratamento provocou modificagbes na
superficie e mostrou ser uma técnica eficaz, que pode ser facilmente realizada
em escalas industriais pelos fabricantes destes tipos de sistemas de retentores
intra-radiculares. Desta forma, ndo seria necessaria a realizacdo de
tratamentos de superficie no consultorio, diminuindo assim a sensibilidade da
técnica operatéria e o tempo clinico. Além disso, estudos futuros devem ser

realizados para avaliar a longevidade deste tratamento.
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6. CONCLUSOES

Dentro das restricbes do delineamento experimental e frente a analise

dos dados, conclui-se que:

1. O tratamento com solucdo experimental de MTPS a 5% aliado ao
tratamento térmico foi efetivo para promover aumento da resisténcia de
unido do pino de fibra de vidro a resina composta do nucleo de

preenchimento.

2. Os tratamentos de superficie promoveram mudangas na micro

morfologia do pino de fibra de vidro;

3. Alteracdes no molhamento de superficie, nos pardmetros topograficos
de rugosidade de superficie e alteragcbes quimicas na composi¢cdo dos

pinos foram observadas apds os diferentes tratamentos;
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O pino de fibra de vidro € um tipo de retentor intra-radicular
utilizados para restaurar dentes tratados endodonticamente com grande perda
de estrutura coronaria. Os pinos sao responsaveis por estabilizar e reter o
material restaurador nessas situacOes de restauragcbes extensas, 0 que
possibilita restabelecer funcdo mastigatéria e a estética do dente. O pino de
fibra de vidro possui algumas vantagens como: cor, pois séo translucidos e por
isso possuem propriedades dpticas que permitem a reproducdo do aspecto
natural da restauracdo; ndo precisam de etapas laboratoriais, pois ja vem
pronto de fabrica; o procedimento de fixacdo pode ser realizado em Unica
sessdao clinica além de possuir caracteristicas biomecanicas satisfatorias, pois
0 pino juntamente com 0s materiais responsaveis pela sua fixacdo no dente e a
estrutura dental remanescente formam estrutura semelhante as propriedades
mecanicas do dente natural e sendo assim, transmite as tensdes produzidas
durante a mastigacdo de forma homogénea. No entanto, algumas falhas séo
relatadas ao utilizar esses pinos. A fratura da resina usada no nudcleo de
preenchimento do pino de fibra é uma delas e ocorre por causa da composi¢ao
do pino. Para diminuir essas fraturas existem alguns tratamentos que podem
ser feitos na superficie no pino, mas a maioria é realizada no consultério pelo
dentista e isso pode gerar dificuldades na execucdo do procedimento e
aumentar o tempo necessario para fixacdo deste pino ao dente. Esta pesquisa
desenvolvida no Programa de Pés-Graduag¢do em Odontologia da UFU prop6s
novo tratamento de superficie para ser realizado em nivel industrial,
possibilitando assim que o mesmo ja viria pronto de fabrica ndo sendo
necessario realizar nenhum tratamento de superficie no consultério. O estudo
utilizou diversos métodos cientificos modernos que envolvem ensaios
laboratoriais para estudar esse novo tratamento. Os resultados mostra-se
positivos, pois o tratamento resultou em aumento da resisténcia de unido, ou
seja, aumentou a adesdo do pino a resina composta. O mais interessante é
que esse novo tratamento reduzird o tempo clinico necessario para fixacéo
destes tipos de pino no dente além de possibilitar maior longevidade e

durabilidade desse tipo de procedimento.
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