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RESUMEN

Objetivo: Evaluar la resistencia de union al microcizallamiento entre el cemento resinoso
autoadhesivo y la resina de laboratorio con 4 tratamientos de superficie. Materiales y
Metodos: Los discos de resina se asignaron aleatoriamente en 4 grupos (n=10): ST: sin
tratamiento; A: arenada con particulas de 6xido de aluminio de 50 um; AS: A + silano
(Prosil); AAU: A + adhesivo universal (Single Bond Universal). Se construyeron tres
microcilindros de cemento resinoso autoadhesivo (& = 1 mm; altura = 2 mm) (Set PP)
sobre la superficie de la resina de laboratorio. Se aplicé una carga de corte a la base del
cilindro a una velocidad de cruceta de 1 mm/min, hasta que se produjo la falla; y se
midieron los valores de la resistencia de union al microcizallamiento. Los datos se
analizaron estadisticamente mediante ANOVA de un factor y se complemento6 con la
prueba de comparaciones multiples de Tukey. Los patrones de falla se examinaron bajo
microscopio estereoscopico.

Resultado: Los grupos AS (14,60 £ 0.57 MPa) y AAU (15,55 + 1.70 MPa) obtuvieron
los valores de fuerza de union mas altos. La diferencia entre el grupo ST y AAU (p <
0,05) fue estadisticamente significativa, mientras que no hubo diferencias considerables
entre otros métodos de tratamiento. EI grupo ST resulté en una menor fuerza de union
(13,48 £ 1,13 MPa). Conclusion: El grupo con tratamiento de arenado con 6xido de
aluminio y adhesivo universal, obtuvo mayor resistencia al microcizallamiento; por lo
tanto, mayor fuerza de adhesion a la resina.

Palabras clave: Shear strength. Air abrasion. Surface treatment. Resin cement.
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ABSTRACT

Objective: To evaluate the micro-shear bond strength (uSBS) between the self-adhesive
resin cement and the laboratory resin with four surface treatments. Material and
Methods: The resin disks were randomly assigned into 4 groups (n=10): NT: no
treatment; S: sandblasted with 50 um aluminum oxide particles; SS: S + silane (Prosil);
SUA: S + universal adhesive (Single Bond Universal). Three self-adhesive resin cement
microcylinders (1 mm x 2 mm) (Set PP) were cemented on the laboratory resin surface.
A shear load was applied to the base of the cylinder at a crosshead speed of 1 mm/min
until failure occurred, and uSBS values were measured. Data were analyzed using one-
way ANOVA and Tukey's multiple comparisons. The failure patterns analysis was
examined under a stereoscopic microscope. Result: For uSBS values, the SS and SUA
groups obtained 14,60 MPa (+ 0.57) and 15,55 MPa (x1.70) respectively. Only between
SUA and NT groups (13,48 MPa (x 1,13)) were resulted in statistically significant
differences (p < 0.05). Conclusion: The group with a treatment for sandblasting with
aluminum oxide and universal adhesive, obtained greater resistance to micro-shear;
therefore, it obtained greater bond strength in a laboratory resin.

Keywords: Shear strength. Air abrasion. Surface treatment. Resin cement.
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Articulo enviado a publicar (VERSION EN INGLES)

INTRODUCTION

It is currently sought to provide aesthetic and functional treatments and resinous
biomaterials are widely used to restructure the occlusion in various clinical cases. When
performing an indirect resin restoration, the aim is to restore good interocclusal
relationships in a lasting manner over time; for this purpose, not only the mechanical
properties of the biomaterial are important, but also the cementation techniques of the
restorations.! Therefore, it is important to know the materials and manage an adequate
surface treatment protocol, so that good adhesion is obtained at the time of cementation.
Indirect restorations present great advantages, but despite this, the integration of the tooth-
restoration system continues to be a challenge; because they have a double adhesive
interface, one that is on the tooth surface, and another on the tooth surface of the
biomaterial.?® The integrity of the tooth-restoration system depends on the adhesion of
the cement to these two surfaces, since an adhesive failure on any of them, would cause
marginal leakage, and as a consequence, carious recurrence, post-treatment sensitivity,
detachment of the restoration, and therefore, its failure.*®

Due to the rapid development of dental materials, several treatment protocols for the
internal surface of restorations are presented, which causes disagreement in their choice,
because it depends on the restorative material, the bonding agent, or the cement used.®
The treatment of the internal surface of the restoration is intended to eliminate residues
and create micro-retentions that reinforce the adhesion between the cement and the
restoration.”® There are different treatments that the internal surfaces of the restorations
can receive, which can be treated with acid etching, silane, and micro sandblasting, among
others, depending on the restorative material used.>°

The luting agents that bond the tooth to the restoration should preferably be resinous??;
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can be light-cured, dual, or chemical.>*® The purpose of luting agents is to increase the
adhesion resistance between the dental structure and the materials with which the
restorations are made, obtaining minimal microleakage and clinical durability.'*'® Resin
cement has superior mechanical properties, as it is relatively insoluble, tolerates the
stresses of the oral environment, provides optimal retention, and is capable of maintaining
the integrity of the tooth and restoration.®t

When the restoration has a considerable thickness or is not very translucent, a dual
resinous cement is needed; these can be conventional (when they require an adhesive
system) or self-adhesive (when the adhesion depends clearly on its chemical nature).!81
Self-adhesive resin cement has recently been developed to simplify clinical procedures
and overcome the technique sensitivity of multi-step systems. This cement does not
require any prior treatment of the tooth surface, and its application is carried out through
a single clinical stage.?%?! However, its adhesive strength is still under discussion. It has
been described that the adhesive strength of these cement to the surface of the restoration
is related to its previous treatment. 22

Thus, Do Santos et al, evaluated the adhesive bond strength of a composite resin with six
different surface treatments using two self-adhesive resin cement.? Similarly, OT Harorli
et al, evaluated the adhesive strength of a self-adhesive resin cement bonded to an indirect
composite resin with different surface treatments such as sandblasting with aluminum
oxide.?*

There are several self-adhesive resin cement alternatives available to the clinician, but
there are some that still need more scientific support. That is why the purpose of this study
will be to evaluate the uSBS values between the Set PP self-adhesive resin cement and
the laboratory resin with 4 surface treatments.

This study hypothesizes that the uSBS of Nexco SR laboratory resin is influenced by the
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4 different surface treatments using Set PP SDI cement.

MATERIALS AND METHODS

This study is experimental in vitro. The variable analyzed was the microshear strength of
the bond. The materials used in this study, their compositions, trade names, and
manufacturers are described in Table 1.

Table 1. Composition of the materials used

Material Composition Manufacturer Lot No.
Laboratory 17% by weight of dimethacrylates \/Ii\\//ZZI:r:t
resin 83% by weight of the copolymer ’ Z032VL
> S Schaan,
Nexco SR and silicon dioxide . .
Liechtenstein
. Methacrylate ester phosphoric acids, SDI, Brundson
Resin UDMA, photoinitiator, fluoride Street
cement Set ! . ’ Bayswater, S2204371
aluminum silicate glass, and SO
PP rogenic silica Victoria,
Pyrog ' Australia
Bio Art, Sao
Al>O3 . ]
50 um aluminum oxide Carlos, SP, 71080
powder .
Brazil
3- o
Silane Prosil  Methacryloxypropyltrimethoxysilane, FGSMC’ Jg:g;/illlle, 040222

ethanol, water
BisGMA, HEMA, decamethylene
dimethacrylate, ethanol, water, silica
silane-treated, 2-propenoic acid,
Universal methacrylate phosphoric acid, the 3M ESPE, St.
adhesive copolymer of acrylic and itaconic Paul, MN, USA  10707A
Single Bond acid, ethyl-4- dimethylaminobenzoate,
camphorquinone, (dimethylamino)
ethyl methacrylate, methyl ethyl
ketone, MDP, silane

Preparation of sample

40 laboratory resin disks (N= 40) were made (Nexco, Ivoclar Vivadent, Schaan,
Liechtenstein) with respective measurements of 6 mm in diameter and 2 mm in thickness.
These disks were made by the dental laboratory Valverde with the manufacturer's
instructions.

All laboratory resin disks were positioned in plastic cylinders (12 mm high and 16 mm in
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diameter) embedded in self-curing acrylic resin (Vitacron, New Stetic SA, Colombia).
For this, a double contact adhesive tape was placed on a glass plate, on which the
laboratory resin disk was placed, immediately the plastic ring was positioned, and then it
was embedded with pink self-curing acrylic resin. After polymerization of the acrylic, the
surface of the exposed resin disk was polished with a medium grain Soflex disk (3M
ESPE, St Paul, MN, USA) to standardize the surfaces. All samples were washed with
distilled water in an ultrasound machine (CD-4831 Codyson, Guangdong, China) for 10
minutes.

The samples were randomly divided into 4 groups (n=10) according to the surface
treatment, as indicated below. The experimental design is shown in Table 2.

Table 2. Experimental design.

Mechanical conditioning  Chemical conditioning Group(n=10)
NT (negative control)

Without surface treatment -

S

Sandblasted with Al,O3
50pm

— =
Silane SS (positive control)

Universal adhesive SUA

*Surface treatment recommended by the manufacturer.
Surface treatments

Group 1(NT) (Negative control group): laboratory resin disks did not receive surface

treatment.

Group 2(S): the surface of the laboratory resin disk was sandblasted with 50 pm
aluminum oxide particles (Bio art, Sao Carlos, SP, Brazil) at a distance of 5 mm and a
pressure of 30 PSI for 10 seconds, washed for 10 seconds and dried with air jet for 5
seconds. For this procedure, the microblaster was used. Microjato (Bio art, Sao Carlos,

SP, Brazil) to standardize the application.
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Group 3(SS) (Positive control group): the surface of the laboratory resin disk received
the same surface treatment as group S and then silane (Prosil, FGM, Joinville, SC, Brazil)
was applied by rubbing for 10 seconds with a disposable microbrush applicator and
allowed to dry for 1 minute. This protocol follows the manufacturer's recommendation.

Group 4(SUA): the surface of the laboratory resin disk receives the same surface
treatment as group S and then universal adhesive (Single Bond, 3M ESPE, St Paul, MN,
USA) was applied with a disposable microbrush applicator for 20 seconds, and the air

was applied to remove excess.
Obtaining the specimens

For this step, infusion tubes with a dimension of 1 mm in diameter and 2 mm in height
were used. These tubes were placed on the previously treated surface of the laboratory
resin disks, 3 tubes per disk were placed in a triangular arrangement, and then self-
adhesive resin cement (Set PP, SDI, Brundson Street Bayswater, Victoria, Australia) was
dispensed from according to the manufacturer's instructions and packed inside the tube;
2 minutes waited for the chemical part to activate and then it was light- cured for 20
seconds with a 1000mw/cm 2 LED light source (Valo, Ultradent, Salt Lake City, UT-

USA). Samples were stored in distilled water at room temperature for 24 hours.
Micro-shear strength test

Infusion tubes were cut using a No. 11 scalpel and removed from around the resin cement

cylinders carefully to avoid dislodging.

The specimens were then placed and fitted in a digital universal testing machine (CMT5L,
LG, Paju, Korea). The steel tensile device was placed around the lower base of each resin
cement cylinder. A shear load was applied to the base of the cylinder at a crosshead speed

of 1 mm/min until failure occurred. The bonding load R(MPa) was calculated using the
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equation R = F/A, in which “F” is the failure load of the cylinder (N) and “A” is the arca
of its adhesive interface (mm?). The average value of three bonded cylinders for each disk
was recorded as the uSBS value. The data was obtained in MPa.

The bonding surfaces of the specimens were observed under a stereo microscope (Stemi
305, Carl Zeiss, Suzhou, China) at 4x magnification to determine failure types. It was
classified into 3 types: adhesive failure (no resin cement residues present on the surface
of the laboratory resin); cohesive failure (fracture occurring in the resin cement) and
mixed failure (the fault line includes laboratory resin and resin cement).?

Statistic analysis

For the statistical analysis of this study, the SPSS program for Windows (version 26.0;
IBM, Armonk, NY) was used. The data were evaluated with the Shapiro-Wilk statistical
test, finding a normal distribution of the data (p>0.05). After this, the one-way ANOVA
variance test of one factor was performed and it was complemented by the test of Tukey's

multiple comparisons. A significance level of p < 0.05 was used.

RESULTS

After the analysis of uSBS values, various values were found for each study group, as
shown in Table 3.

In Group 1(NT) an average value of 13.48 + 1.13 was found, in Group 2(S) an average
value of 14.42 + 0.28, in Group 3(SS) an average value of 14.60 + 0.57 and finally, in
Group 4 (SU) the average value of 15.55 £ 1.70 was found.

In the ANOVA test, statistically significant differences were found when comparing the
4 groups (p<0.001).

For the Tukey test, significant differences were found between groups 1 and 4, however,

no significant differences were found between the other groups.
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Table 3. Comparison of uSBS values of Set PP resin cement to the Nexco SR laboratory
resin surface with 4 different surface treatments in MPa.

Surface
treatment X DE - p P2

NT 10 13,48* 1,13 0,226 between 1 and 2

A 0,109 between 1 and 3

S 10 14,427 0,28 <0.001 <0,001 between 1 and 4

SS 10 14,608 0,57 ' 0,980 between 2 and 3

5 0,104 between 2 and 4

SUA 10 15,55 1,70 0,218 between 3 and 4

p1: Anova of one factor

p2: Tukey's multiple comparison test

Different letters indicate a statistically significant difference between groups (p< 0,05)
The failure mode of the specimens after the micro-shear test is presented in Figure 1. In
the NT group, adhesive failure predominated (100%), in group S, adhesive failure
predominated followed by mixed failure (90% and 10% respectively), similarly, in the
SS group, adhesive failure predominated followed by mixed failure (60%, 40%
respectively) and in the SUA group, adhesive failure was observed in 50% and mixed
failure in 50%.

Failure analysis indicated that more adhesive failures were observed with lower bond

strength values, and mixed failures were observed with higher bond strength values.

Failure mode %

100%
80% I I
60%

40%
20%

0%
NT S SS SU

M Adhesive Cohesive i Mixed

Figure 1. Failure mode results

The 3 types of failures evidenced in the microscopy analysis are shown in Figure 2.
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N

Figure 2. Failure mode

(A) Adhesive failure. (B) Cohesive failure. (C) Mixed failure.

DISCUSSION

The objective of this research is to evaluate the uSBS values, between the Set PP self-
adhesive resin cement and the laboratory resin, with 4 surface treatments. It was
considered important to use Set PP resin cement in this study since it is currently a new
material.

Furthermore, surface pretreatments such as sandblasting and/or acid etching are often
used to increase the bond strength between the restoration and the resin cement. In a
recent study, the importance of applying silane after sandblasting with aluminum oxide
particles to improve the bond strength between the restoration and the resin cement has
been emphasized. Therefore, it was preferred to use a universal adhesive, which is also
considered a silane.?® The universal adhesive (Single Bond Universal 3M) is used in this
study because it is used in various research.

All the specimens were prepared in a standardized manner and following the
manufacturer's instructions, complying with the selection criteria, and prior training of
the researcher. The specimens were subjected to the micro-shear strength test, using a
calibrated universal machine.

The results obtained in this study showed different values between the groups evaluated,

Tesis publicada con autorizacion del autor
No olvide citar esta tesis




UNIVERSIDAD

¥ TESIS CIENTIFICA

however, the comparison in groups S, SS, and SUA did not prove to be statistically
relevant. The values obtained from the S, SS, and SUA groups were higher compared to
the values of the NT group because they received a surface treatment.

The SUA group obtained the highest value in the study, which may be because when
sandblasting aluminum oxide of 50 um, the surface acquires a greater roughness,
therefore, micromechanical retention improves, and the remains of the organic matrix is
also eliminated, which increases the surface energy. In addition to the sandblasting
process, a universal adhesive was applied, which produced a chemical adhesion between
the methacrylate groups of the resin and the resin cement. Likewise, the universal
adhesive provides additional adhesion to inorganic silica-based fillers, since it contains a
bonding agent that is silane.

The second group that obtained the highest value in the study was the SS group, in which
a 50 um aluminum oxide sandblasting was also performed, but unlike the SUA group,
only silane was applied, which is a bonding agent between the resin cement and the
inorganic resin matrix, this increases the wettability of the surface, promoting a chemical
bond between the resin matrix and the silica or glass filler particles. Silane coupling
agents are bifunctional, as they not only have a non-hydrolyzable functional group with
a carbon double bond that reacts and can polymerize with monomers containing double
bonds in the organic matrix of the resin composite, but also hydrolyzable alkoxy groups
that react with hydroxyl groups on the inorganic surface of silica-based materials forming
oxygen bridges.

The results obtained were contrasted with other related research, such as that of Giinal-
Abduljalil et al 27 (2021), who performed micro-shear strength tests with the same
procedure used in the research, but applied it to a CAD-CAM resin matrix ceramic, in its

sample group where it applied the surface treatment of sandblasting plus silane, obtained
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an average value of 16.48 MPa (+ 4.43), which is higher than that obtained using a
laboratory resin where an average value of 14.60 MPa (x 0.57) was obtained. This
difference could be because CAD-CAM resins have better mechanical properties.
Kaptan et al % (2022), in their research, aimed to evaluate the pSBS value of a self-
adhesive resin cement against a CAD-CAM resin, where they had a group that applied
the surface treatment of sandblasting with carbon oxide 40 um aluminum plus silane
obtaining an average value of 10.63 MPa (zx 2.31) while in the present study in the group
where the same surface treatment was applied a higher value of 14.60 MPa (+ 0.57) was
obtained. This difference may be because, in the present study, the surface was
sandblasted with 50 um aluminum oxide. This may indicate that the greater the number
of um, the greater the roughness of the surface, therefore greater mechanical retention. In
this research, they recommend sandblasting with aluminum oxide of 50 um at 1 bar of
pressure to avoid cracks on the surface.

Barutcigil et al 2° (2019), evaluated the pSBS values with various types of surface
treatment, in one of their groups they applied only the sandblasting surface treatment with
50 um aluminum oxide but applied it on a CAD-CAM hybrid ceramic, where an average
value of 9.13 MPa (£ 2.42), was obtained, which is lower than that obtained in group S
of this essay, where an average value of 14.42 MPa (£ 0.28) was obtained; this difference
may be due to the protocol for conducting the research.

Dos Santos et al 2% (2014), in their research, aimed to evaluate the uSBS values of two
composite resin cement, applying different surface treatments. In one of its evaluated
groups, it applied a surface treatment with 35% phosphoric acid plus silane, where it
obtained an average value of 13.7 MPa (x 3.6), which is approximate to that obtained in
the SS group of the present test, where an average value of 14.60 MPa (x 0.57); from this

similarity, it can be inferred that the treatment with phosphoric acid cleans the remains of
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the organic matrix in the same way as compared to treatment by sandblasting with
aluminum oxide.

The failure analysis showed a relationship between the bond strength and the type of
failure: More mixed failures with higher bond strengths were observed. Adhesive failures
were noted mainly if no additional surface treatment was performed. Mixed and cohesive
failures at higher bond strength values and adhesive failures at lower bond strength values
were reported in some studies®®3 Which would be proportional to the results of this

study.

CONCLUSION

The study concludes that the highest value of uSBS was obtained by the SUA group with
an average value of 15,55 MPa (£ 1,70). However, the S and SS groups did not show a
statistically significant difference.

The selection of an appropriate surface treatment positively influences the clinical success
of restorations, since restored teeth are constantly exposed to occlusal forces. It is
considered important to continue investigating mechanical parameters such as the uSBS

value by applying surface treatments with self-adhesive resin cement.
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Articulo enviado a publicar (VERSION EN ESPANOL)

INTRODUCCION

En la actualidad, se busca brindar tratamientos estéticos y funcionales y se utilizan mucho
los biomateriales resinosos para reestructurar la oclusién en los diversos casos clinicos.
Al momento de realizar una restauracion indirecta de resina se busca devolver buenas
relaciones interoclusales de manera perdurable en el tiempo y para este fin no solo son
importantes las propiedades mecanicas del biomaterial sino ademas las técnicas de
cementacion de las restauraciones.! Por tanto, es importante conocer los materiales y
manejar un adecuado protocolo de tratamiento de superficie, para que en el momento de
la cementacion se obtenga una buena adhesion.

Las restauraciones indirectas presentan grandes ventajas, pero a pesar de ello, la
integracion del sistema diente-restauracion continta siendo un desafio, debido a que
tienen una doble interfaz adhesiva, una que esta en la superficie del diente, y otra, en la
superficie del biomaterial.2® La integridad del sistema diente-restauracion depende de la
adhesion del cemento a estas dos superficies, pues una falla adhesiva en cualquiera de
ellas, causaria filtracion marginal y a consecuencia de ello, recidiva cariosa, sensibilidad
postratamiento, desprendimiento de la restauracion y, por tanto, fracaso de la misma.*®
A causa del rapido desarrollo de los materiales dentales, se presentan varios protocolos
de tratamiento de la superficie interna de las restauraciones los cuales causan desacuerdo
en su eleccién, debido a que depende del material restaurador, del agente adhesivo o
cemento que se use.® El tratamiento de la superficie interna de la restauracion tiene como
finalidad eliminar residuos y crear microretenciones que refuercen la adhesion entre el
cemento y la restauracion.”® Hay diferentes tratamientos que pueden recibir las
superficies internas de las restauraciones, las cuales pueden ser tratadas con grabado

acido, silano, microarenado, entre otros, dependiendo del material restaurador que se
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use.%10

Los agentes cementantes utilizados para adherir el tejido dental con la restauracion, de
preferencia deben ser de naturaleza resinosa;'! pueden ser fotopolimerizables, duales o
quimicos.*?*3 Estos tienen como fin aumentar la resistencia de adhesion entre la estructura
dentaria y los materiales con los que estan confeccionadas las restauraciones, obteniendo
una minima microfiltracion y durabilidad clinica.'*'® Los cementos resinosos tienen
propiedades mecanicas superiores, puesto que son relativamente insolubles, toleran las
tensiones del entorno oral, aportan una retencion éptima y son capaces de conservar la
integridad del diente y la restauracion.6:’

Cuando la restauracion tiene un grosor considerable o no es muy translicida se necesita
un cemento resinoso dual; estos pueden ser convencionales (cuando necesitan un sistema
adhesivo) o autoadhesivos (cuando la adhesion depende netamente de su naturaleza
quimica).'®® Los cementos resinosos autoadhesivos recientemente se han desarrollado
para simplificar los procedimientos clinicos y superar la sensibilidad de la técnica de los
sistemas de varios pasos, estos cementos no requieren ningdn tratamiento previo de la
superficie del diente, y su aplicacion se lleva a cabo a través de una sola etapa clinica.?%%
Sin embargo, su resistencia adhesiva aun continua en discusién. Se ha descrito que la
resistencia adhesiva de estos cementos a la superficie de la restauracion esta relacionada
con el tratamiento previo de la misma.??

Es asi que Do Santos et al, evaluaron la resistencia de union adhesiva de una resina
compuesta con seis diferentes tratamientos de superficie usando dos cementos resinosos
autoadhesivos.?® Del mismo modo, OT Harorli et al, evaluaron la resistencia adhesiva de
un cemento resinoso autoadhesivo adherido a una resina compuesta indirecta con
diferentes tratamientos de superficie como el arenado con 6xido de aluminio.?*

Existen varias alternativas de cementos resinosos autoadhesivos a disposicién del clinico,
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pero hay algunos que aun necesitan mas respaldo cientifico. Es por ello que el propésito

de este estudio sera evaluar la resistencia de unién al microcizallamiento entre el cemento

resinoso autoadhesivo Set PP y la resina de laboratorio con 4 tratamientos de superficie.

Este estudio tiene como hipdtesis que la resistencia de union al microcizallamiento de la

resina de laboratorio Nexco SR esta influenciada con los 4 diferentes tratamientos de

superficies usando el cemento Set PP SDI.

MATERIALES Y METODOS

Este estudio es de tipo experimental in vitro. La variable analizada fue la resistencia de

la unién al

microcizallamiento. Los materiales utilizados en este estudio, sus

composiciones, nombres comerciales y fabricantes se describen en la Tabla 1.

Tablal. Composicién de los materiales utilizados

Material Composicion Fabricante N° de
Lote
Resina de 17% de peso de dimetacrilatos Ivoclar Vivadent,
laboratorio 83% de peso de copolimeroy Schaan, Z032VL
Nexco SR dioxido de silicio Liechtenstein
Acidos fo_sforlcos de éster SDI, Brundson
Cemento . _metacrlla_to,_ UDM.A’ Street Bayswater
: fotoiniciador, vidrio de silicato de 0 © 52204371
resinoso Set PP L - Victoria,
aluminio fluorado y silice :
L Australia
pirogénica.
- - Bio Art, Sao
Al>O3 en polvo 50um de oxido de aluminio Carlos, SP, Brasil 71080
3- o
Silano Prosil Metacriloxipropiltrimetoxisilano, FGM, J0|nv_|lle, 040222
SC, Brasil
etanol, agua
BisGMA, HEMA, dimetacrilato
de decametileno, etanol, agua,
silice tratada con silano, &cido 2
i DA SO O awespe s
Universal netacri’aco, Copolimero c Paul, MN, USA  10707A
) acrilico y 4cido itaconico, etil-4
Single Bond

dimetilaminobenzoato,
canforquinona, (dimetilamino)
metacrilato de etilo,
metiletilcetona, MDP, silano
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Preparacion de muestras

Se confeccionaron 40 discos de resina de laboratorio (N= 40) (Nexco, Ivoclar Vivadent,
Schaan, Liechtenstein) con las respectivas medidas 6 mm de didmetro y 2 mm de espesor.
Estos discos fueron realizados por el laboratorio dental VValverde con las indicaciones del
fabricante.

Todos los discos de resina de laboratorio fueron posicionados en cilindros de plasticos
(12 mm de alto y 16 mm de diametro) incrustados en resina acrilica autopolimerizable
(Vitacron, New Stetic S.A, Colombia). Para esto se colocd sobre una platina de vidrio
una cinta adhesiva de doble contacto, sobre esta se coloco el disco de resina de
laboratorio, inmediatamente se posiciond el anillo plastico sobre el cual se embebid con
resina acrilica de autocurado color rosado. Luego de la polimerizacién del acrilico la
superficie del disco de resina expuesta fue pulida con disco soflex de grano medio (3M
ESPE, St Paul, MN, USA) para estandarizar las superficies. Todas las muestras se lavaron
con agua destilada en una méaquina de ultrasonido (CD-4831 Codyson, Guangdong,
China) durante 10 minutos.

Las muestras se dividieron aleatoriamente en 4 grupos (n=10) segln el tratamiento de
superficie, como se indica a continuacion. El disefio experimental se muestra en la Tabla
2.

Tabla 2. Disefio Experimental

Acondicionamiento Acondicionamiento _
L o Grupo(n=10)
mecanico qguimico
Sin trataml_epto de - ST (control negativo)
superficie

A

Arenado con Al>O3 de
50 pm

1t *
Silano AS (control positivo)

Adhesivo Universal AAU

*Tratamiento de superficie recomendado por el fabricante.
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Tratamientos de superficie

Grupo 1(ST) (Grupo control negativo): los discos de resina de laboratorio no recibieron

tratamiento de superficie.

Grupo 2(A): la superficie del disco de resina de laboratorio fue arenada con particulas
de 6xido de aluminio de 50 um (Bio art, Sao Carlos, SP, Brasil) a una distancia de 5 mm
y una presion de 30 PSI durante 10 segundos, se lavo por 10 segundos y se secd con
chorro de aire por 5 segundos. Para este procedimiento se utilizd el microarenador

Microjato (Bio art, Sao Carlos, SP, Brasil) para estandarizar la aplicacion.

Grupo 3(AS) (Grupo control positivo): la superficie del disco de resina de laboratorio
recibe el mismo tratamiento de superficie del grupo A 'y luego se aplico silano (Prosil,
FGM, Joinville, SC, Brasil) friccionando por 10 segundos con un aplicador de microbrush
desechable y se esperd que seque por 1 minuto. Este protocolo sigue la recomendacion
del fabricante.

Grupo 4(AAU): la superficie del disco de resina de laboratorio recibe el mismo
tratamiento de superficie del grupo Ay luego se aplico adhesivo universal (Single Bond,
3M ESPE, St Paul, MN, USA) con un aplicador de microbrush desechable se aplicd

durante 20 segundos y se aplicé aire para retirar el exceso.
Obtencion de los especimenes

Para este paso se utiliz6 tubos de venoclisis con una dimension de 1 mm de diametro 'y 2
mm de altura. Estos tubos se colocaron sobre la superficie previamente tratada de los
discos de resina de laboratorio, se colocaron 3 tubos por disco en distribucion triangular
y luego el cemento resinoso autoadhesivo (Set PP, SDI, Brundson Street Bayswater,
Victoria, Australia), se dispensd de acuerdo con las instrucciones del fabricante y se

empaquet6 dentro del tubo; se esperd 2 minutos para que se active la parte quimica y
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luego se fotopolimerizé durante 20 segundos con una fuente de luz led (Valo, Ultradent,
Salt Lake City, UT - USA) de 1000mw/cm?. Las muestras se almacenaron en agua

destilada a temperatura ambiente durante 24 h.
Prueba de resistencia al microcizallamiento

Los tubos de venoclisis se cortarén usando un bisturi N° 11y se retiraron de alrededor de

los cilindros de cemento resinoso con cuidado para evitar el desprendimiento de estos.

Luego los especimenes fueron colocados y ajustados en una maquina digital de ensayo
universal (CMT5L, LG, Paju, Corea), Se colocé el dispositivo de acero para traccion
alrededor de la base inferior de cada cilindro de cemento resinoso. Se aplicé una carga de
corte a la base del cilindro a una velocidad de cruceta de 1 mm/min hasta que se produjo
la falla. La fuerza de union R(MPa) se calculé mediante la ecuacion R = F/A, en la que
“F” es la carga por falla del cilindro (N) y “A” es el area de su interfase adhesiva (mm?).
El valor promedio de tres cilindros unidos para cada disco se registré como la resistencia
de unidn al microcizallamiento. Los datos se obtuvieron en MPa.

Las superficies de union de los especimenes se observaron bajo un microscopio
estereoscopico (Stemi 305, Carl Zeiss, Suzhou, China) con un aumento de x4 para
determinar los tipos de falla. Y se clasificd en 3 tipos: falla adhesiva (sin residuos de
cemento resinoso presentes en la superficie de la resina de laboratorio); falla cohesiva
(fractura ocurrida en el cemento resinoso) y falla mixta (la linea de falla comprende resina
de laboratorio y cemento resinoso).?®

Anélisis Estadistico

Para el analisis estadistico de este estudio se empled el programa SPSS para Windows
(version 26.0; IBM, Armonk, NY). Los datos fueron evaluados con la prueba estadistica

de Shapiro-Wilk encontrandose distribucion normal de los datos(p>0.05). Posterior a esto
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se realizo la prueba de varianza unidireccional ANOVA de un factor y se complemento
con la prueba de comparaciones mdltiples de Tukey. Se trabajé con un nivel de

significancia de p<0.05.

RESULTADOS

Luego del analisis de la resistencia de unién al microcizallamiento se encontraron
diversos valores para cada grupo de estudio tal como figura en la tabla 3.

En el Grupo 1(ST) se encontr6 un valor promedio de 13,48 + 1,13, para el Grupo 2(A) de
14,42 £ 0,28, en el Grupo 3(AS) de 14,60 + 0.57 y finalmente para el Grupo 4(AAU) se
encontro el valor de 15,55 £ 1.70.

En la prueba de Anova se encontraron diferencias estadisticamente significativas al
comparar los 4 grupos (p<0.001).

Para la prueba de Tukey se encontraron diferencias significativas entre el grupo 1y 4 sin
embargo no se encontraron diferencias significativas entre los demas grupos.

Tabla 3. Comparacion de la Resistencia de union al microcizallamiento del cemento

resinoso Set PP a la superficie de resina de laboratorio Nexco SR con 4 diferentes
tratamientos de superficie en MPa.

Tratamiento

de n X DE p1 p2
superficie

ST 10 1348 113 0,226 entre 1y 2
A 0,109 entre1y 3
A 10 14,42% 0,28 <0001 <0.001entrely4
AS 10 14,60 057 ’ 0,980 entre2y 3
0,104 entre2y 4
AAU 10 15,558 1,70 0,218 entre 3y 4

p1: Anova de un factor

p2: Test de comparaciones multiples de Tukey

Letras diferentes indican una diferencia estadisticamente significativa entre los grupos
(p<0,05)

El modo de falla de los especimenes despues de la prueba de microcizallamiento se

presentan en la Figura 1. En el grupo ST predomind la falla adhesiva (100%), en el grupo
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A predomind la falla adhesiva seguida de la falla mixta (90%, 10% respectivamente), de
igual manera en el grupo AS predomino la falla adhesiva seguida de la falla mixta
(60%,40% respectivamente) y en el grupo AAU se observo falla adhesiva en un 50% y
falla mixta en un 50%.

El anélisis de fallas indicd que se observaron mas fallas adhesivas con valores mas bajos
de resistencia de union, y se observaron fallas mixtas con valores mas altos de resistencia

de union.

Modo de Falla %

100%

90% H

80%

70%

60%

50%

40%

30%

20%

10%

0%

ST A AS AAU

M Ahesiva Cohesiva M Mixta

Figura 1. Resultados del modo de falla

Los 3 tipos de fallas evidenciados en el andlisis de microscopia se muestran en la Figura

A B ' C
< >

2.

Figura 2. Modo de falla

(A) Falla adhesiva. (B) Falla cohesiva. (C) Falla mixta.
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DISCUSION

La presente investigacion tuvo como objetivo evaluar la resistencia de union al
microcizallamiento, entre el cemento resinoso autoadhesivo Set PP y la resina de
laboratorio, con 4 tratamientos de superficie. Se considero importante utilizar el cemento
Set PP en este estudio, debido a que es un material recientemente nuevo.

Ademas, los tratamientos previos de la superficie, como el arenado y/o el grabado acido,
se suelen utilizar para aumentar la fuerza de union entre la restauracion y el cemento
resinoso. En un estudio reciente, se ha enfatizado la importancia de aplicar el silano
después del arenado con particulas de 6xido de aluminio para mejorar la fuerza de unién
entre la restauracion y el cemento resinoso. Por lo tanto, se prefirio usar un adhesivo
universal, que también se considera un silano.?® En este estudio, se utiliza el adhesivo
universal (Single Bond Universal 3M), debido a que se emplea en diversas
investigaciones.

Todos los especimenes fueron preparados de manera estandarizada y siguiendo las
indicaciones del fabricante, cumpliendo con los criterios de seleccion y previa
capacitacion del investigador. Los especimenes fueron sometidos a la prueba de
resistencia al microcizallamiento, utilizando una maquina universal calibrada.

Los resultados obtenidos en el presente estudio evidenciaron diferentes valores entre los
grupos evaluados, sin embargo, la comparacion en los grupos A, AS y AAU no alcanzo
a ser estadisticamente relevante. Los valores obtenidos de los grupos A, AS y AAU fueron
mayores en comparacion con los valores del grupo ST, debido a que recibieron un
tratamiento de superficie.

El grupo AAU obtuvo el valor mas alto en el estudio, lo cual puede deberse, a que al
realizar un arenado de 6xido de aluminio de 50 um, la superficie adquiere una mayor

rugosidad, por ende, mejora la retencion micromecanica, ademas se elimina restos de
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matriz organica lo cual aumenta la energia superficial. Adicionalmente al proceso de
arenado, se aplico un adhesivo universal, el cual produce una adhesion quimica entre los
grupos metacrilatos de la resina y el cemento resinoso, asimismo, el adhesivo universal
proporciona una adhesién adicional a los rellenos inorganico a base de silice, puesto que
contiene un agente de unidén que es el silano.

El segundo grupo que obtuvo mayor valor en el estudio fue el grupo AS, en el cual
también se realiz6 un arenado de 6xido de aluminio de 50 um, pero a diferencia del grupo
AAU, solo se aplico silano, el cual es un agente de union entre el cemento resinoso y la
matriz inorganica de la resina, este aumenta la humectabilidad de la superficie,
promoviendo una unién quimica entre la matriz de resina y las particulas de relleno de
silice o vidrio. Los agentes de acoplamiento de silano son bifuncionales, ya que no solo
tienen un grupo funcional no hidrolizable con un doble enlace de carbono que reacciona
y puede polimerizarse con mondémeros que contienen dobles enlaces en la matriz organica
del compuesto de resina, sino también grupos alcoxi hidrolizables que reaccionan con
hidroxilo grupos en la superficie inorganica de materiales a base de silice que forman
puentes de oxigeno.

Los resultados obtenidos fueron contrastados con otras investigaciones relacionadas,
como la de Giinal-Abduljalil et al?’ (2021), que realizo pruebas de resistencia de
microcizallamiento con el mismo procedimiento empleado en la investigacion, pero
aplicandolo en una cerdmica de matriz de resina CAD-CAM, en su grupo de muestra
donde aplico el tratamiento de superficie de arenado mas silano, obtuvo un valor
promedio de 16.48 MPa (£ 4.43), el cual es superior al obtenido utilizando una resina de
laboratorio donde se obtuvo un valor promedio de 14.60 MPa (+ 0.57). Esta diferencia
podria deberse a que las resinas CAD-CAM presentan mejores propiedades mecanicas.

Kaptan et al’® (2022), en su investigacion, tuvo como objetivo evaluar la resistencia de la
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union al microcizallamiento de un cemento resinoso autoadhesivo frente a una resina
CAD-CAM donde tuvo un grupo que aplicé el tratamiento de superficie de arenado con
oxido de aluminio de 40 um mas silano obteniendo un valor promedio de 10.63 MPa (+
2.31) mientras que en el presente estudio en el grupo donde se aplico el mismo tratamiento
de superficie se obtuvo un mayor valor de 14.60 MPa (£ 0.57). Esta diferencia puede
deberse a que en el presente estudio se realizé el arenado de la superficie con oxido de
aluminio de 50 um. Lo cual puede indicar que a mayor cantidad de micras mayor
rugosidad de la superficie por tanto mayor retencion mecanica. En esta investigacion
recomiendan realizar el arenado con 6xido de aluminio de 50 um a 1 bar de presion para
evitar grietas en la superficie.

Barutcigil et al®® (2019), evalud la resistencia de microcizallamiento con diversos tipos
de tratamiento de superficie, en uno de sus grupos aplicé sélo el tratamiento de superficie
de arenado con oOxido de aluminio de 50 um pero aplicdndolo en una cerdmica hibrida
CAD-CAM, donde obtuvo un valor promedio de 9.13 MPa (+ 2.42), el cual es inferior al
obtenido en el grupo A del presente ensayo, donde se obtuvo un valor promedio de 14.42
MPa (x 0.28); esta diferencia puede deberse al protocolo de la realizacién de la
investigacion

Dos Santos et al?® (2014), en su investigacion, tuvo como objetivo evaluar la resistencia
de la union al microcizallamiento de dos cementos a resina compuesta, aplicando
diferentes tratamientos de superficie. En uno de sus grupos evaluados aplicé un
tratamiento de superficie por acido fosforico al 35% mas silano, donde obtuvo un valor
promedio de 13.7 MPa (x 3.6), el cual es aproximado al obtenido en el grupo AS del
presente ensayo, donde se obtuvo un valor promedio de 14.60 MPa (£ 0.57); de esta
similitud se puede inferir que el tratamiento por acido fosforico limpia de igual manera

los restos de matriz organica en comparacion con un tratamiento por arenado de 6xido de
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aluminio.

El analisis de falla mostré una relacién entre la fuerza de union y el tipo de falla: Se
observaron fallas mas mixtas con mayores fuerzas de unién. Se notaron fallas adhesivas
principalmente si no se realizd un tratamiento de superficie adicional. En algunos
estudios®®3t se informaron fallas mixtas y cohesivas a valores de fuerza de unién mas
altos y fallas adhesivas a valores de fuerza de union mas bajos. Lo cual seria proporcional

a los resultados de este presente estudio.

CONCLUSION

Se concluye que se obtuvo el mayor valor de resistencia al microcizallamiento el grupo
AAU con un valor promedio de 15,55 MPa (+ 1,70). Sin embargo, no mostraron una
diferencia estadisticamente significativa con el grupo Ay AS.

La seleccion de un adecuado tratamiento de superficie influye positivamente en el éxito
clinico de las restauraciones, puesto que los dientes restaurados estan expuestas a fuerzas
oclusales constantemente. Se considera importante continuar investigando los parametros
mecanicos como es la resistencia de microcizallamiento aplicando tratamientos de

superficie con cemento resinoso autoadhesivo.
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ANEXO 03: Instrumentos usados en la investigacion.
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ANEXO 04: Otros documentos e informacién de utilidad para la tesis.

LABORATORIO ESPECIALIZADO EN ENSAYOS MECANICOS DE MATERIALES
LABORATORIO ESPECIALIZADO EN CALIBRACIONES

Pégina 1 de $
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Nombre de tesis . "RESISTENCIA AL MICROCIZALLAMIENTO EN UNA RESINA DE LABORATORIO CON
" 4 TRATAMIENTOS DE SUPERFICIES. ESTUDIO IN VITRO."
Nombres y Apellidos : Mirella Cinthya Pure Flores
Dni 1 47069923
Direccidn : Mz E7 Lote 43 Urbanizacién Mariscal Céceres San Juan de Lurigancho
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4. RECEPCION DE MUESTRAS ]
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LABORATORIO ESPECIALIZADO EN ENSAYOS MECANICOS DE MATERIALES
LABORATORIO ESPECIALIZADO EN CALIBRACIONES

Pigina 2 de §

TE-0421-2022 | EDICIONN®3 | Fecha de emision: |  29-11-2022
CONDICIONES DE ENSAYO |
Tnicial Final
Temperatura 19,1 °C 19.0 °C
Humedad Relativa 61 %HR 61 %HR
7. RESULTADOS DE ENSAYOS DE CIZALLAMIENTO |
Grupo I: (Grupo control negativo) sin tratamiento de superficie.
Gruapos e Area | Fuerza méxima ::,l:z::n
rotulados (mm’) ™ (Mpa)
1 125 17.33 13.90
11 2 127 15.27 12.05
3 125 14.35 11.51
1 129 17.02 1323
12 2 1.33 15.56 11.72
3 127 15.99 12.62
1 131 17.16 13.13
13 2 1.52 16,98 11.19
3 141 15.08 10.69
1 1.13 16.01 14.16
14 2 127 14.14 11.16
3 129 16.27 12.64
1 143 18.28 12.77
15 2 1.25 18.84 15.11
3 1.13 16.77 14.83
1 1.13 10.40 9.20
16 2 0.88 16.71 18.94
3 0.97 16.39 16,94
1 1.09 15.30 13.99
1.7 2 0.79 13.03 16.59
3 1.09 13.88 12,69
1 0.92 14.10 1539
1.8 2 0.90 10.15 11.29
3 0.92 11.75 12.83
1 1.04 15.13 14.57
1.9 2 1.06 17.14 16.22
3 1.00 13.40 1336
1 0.92 12,04 13.14
1.10 2 0.72 10.82 14.95
3 1.09 14,95 13.67
.
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LABORATORIO ESPECIALIZADO EN ENSAYOS MECANICOS DE MATERIALES
LABORATORIO ESPECIALIZADO EN CALIBRACIONES

Pigina 3 de 5
INFORME DE ENSAYO N° IE-0421-2022 | EDICIONN®3 | Fechadeemisién: |  29-11-2022
Grupo 2: tratamiento de saperficie con arenado con particulas de 6xido de aluminio
de 50 um (Bio art).
Grupos Area | Fuerza mixima |
sotulades Muestra (mm?) ™) ﬂn‘E-iflb
1 1.09 15.30 13.99
21 2 1.39 19.77 14.23
3 1.06 17.13 16.21
1 1.09 15.49 14.16
2.2 2 1.13 1523 13.47
3 1.35 19.36 14.36
1 127 18.46 14.57
23 2 1.04 15.87 15.28
3 1.35 18.10 13.43
1 121 18.76 15.53
24 2 1.09 16.93 1548
3 1.31 1727 13.21
1 1.04 14.37 13.83
25 2 1.09 15.98 14.61
3 1.23 17.96 14.64
1 0.99 15.30 15.53
26 2 0.99 14.76 14.98
3 1.23 14.88 12.13
1 1.33 17.28 13.02
2.7 2 127 19.00 15.00
3 1,04 16.05 1545
1 1.09 18.56 16.97
2.8 2 1.23 17.04 13.89
3 1.13 14.99 13.25
1 1.15 16.28 14.16
2.9 2 1.08 16.23 15.10
3 1.09 15.20 13.90
1 1.27 17.02 13.44
2.10 2 1.21 16.45 13.62
3 1.25 18.78 15.06
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LABORATORIO ESPECIALIZADO EN ENSAYOS MECANICOS DE MATERIALES
LABORATORIO ESPECIALIZADO EN CALIBRACIONES

Piginad de §
INFORME DE ENSAYO N¢ TE-0421-2022 | EDICIONN°3 | Fecha de emisién: |  29-11-2022
Grupo 3: (Grupo control positive) tratamiento de superficie con arenado con
particulas de 6xido de aluminio de 50 pm (Bio art) + silano (Prosil- FGM).
Grupos Area | Fuerza méxima
rotulados | """ | (mm?) ™) HE—

1 1.35 18.53 13.75

31 2 1.11 16.79 15.10

3 1.00 18.43 18.38

1 1.15 17.60 15.31

3.2 2 1.23 17.73 14.45

3 1.19 17.78 14.96

1 1.29 17.34 13.48

33 2 1.06 15.28 14.46

3 1.33 2048 15.43

1 1.29 18.71 14.54

34 2 1.13 15.34 13.56

3 1.29 18.47 14,35

1 1.13 16.18 1431

35 2 1.23 17.49 14.25

3 1.17 17.70 15.14

1 1.21 15.78 13.04

3.6 2 1.34 18.75 13.99

3 1.12 18.49 16.51

1 1.29 18.31 14.19

3.7 2 1.16 17.95 1547

3 1.16 17.37 14.97

1 1.20 17.22 1435

38 2 1.26 19.44 1543

3 1.21 18.00 14.88

1 1.16 15.07 12.99

3.9 2 1.26 19.21 1525

a 0.96 14.28 14.88

1 1.11 15.25 13.74

3.10 2 1.07 14.99 14.01

3 1.26 16.20 12.86
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INFORME DE ENSAYO N® IE-0421-2022 | EDICIONN®3 | Fechadeemisién: |  29-11-2022
Grupo 4: tratamiento de superficie con arenado con particulas de éxido de aluminio
de S0 pm (Bio art) + adhesivo universal (Single Bond Ullvenml- IM).
Grupos Area Fuerza méxima o
rotuladds Muestra (mm?) ™) dn{l:-i:-w
1 1.21 17.64 14.61
41 2 1.21 15.78 13.07
3 1.08 17.07 15.88
1 113 27.64 24.44
4.2 2 111 16.30 14.66
3 1.15 18.39 15.99
1 1.04 15.53 14.95
43 2 0.88 14.02 15.89
3 1.08 14.63 13.61
1 0.88 1541 1746
4.4 2 0.83 13.98 16.78
3 1.08 15.94 14.83
1 1.33 20.33 15.32
45 2 1.15 19.15 16.65
3 1.17 17.78 1521
1 1.27 17.12 13.51
4.6 2 1.23 14.80 12.06
3 1.33 20.19 1521
1 1.29 15.66 12.17
4.7 2 1.25 16.33 13.10
3 1.09 15.08 13.79
1 0.83 15.67 18.81
48 2 1.13 14.06 12.43
3 0.85 15.77 18.56
1 121 1345 11.14
49 2 0.85 15.50 1825
3 1.19 18.11 15.24
1 1.09 23.61 21.59
410 2 1.11 1639 14.74
3 1.06 17.33 16.40
QUHTL TI
HGH TECHMOLOGY LABORATORY CERTRICATE H
|ROBERT NICK EUSEBIO TEHERAN TRp—— 2
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INGENIERO MECANICO
Jefe de Laborasorio
El resultado solo es vélido para las muestras proporcionadas por el solicitante del servicio en las condici
informe de ensayo.
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