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INTRODUCAO:

Polieteretercetona (PEEK) é um polimero com boas propriedades mecénicas, quimicas, térmicas, baixo
potencial alergénico [1, 2] e, que devido ao seu mddulo de elasticidade semelhante ao da dentina, tem sido pesquisado
como um material alternativo para a producéo de retentores intrarradiculares, proporcionando uma distribuicdo mais
homogénea das tensBes geradas pelas forcas mastigatérias [3,4,5]. Este material apresenta estabilidade dimensional,
facilidade de desgaste com brocas odontolégicas, radiolucidez que contribui para o diagnéstico [6,7] e, boa estética, por
serem livres de metais [8]. Entretanto, 0 PEEK apresenta limitagdes como a alta hidrofobia e a bioineréncia cuja baixa
energia superficial e a resisténcia a tratamentos de superficie, prejudicam a sua adesdo aos compdsitos resinosos
utilizados na reabilitacdo dental [9,10,11, 11]. Diferentes técnicas de tratamento de superficie do PEEK vém sendo
exploradas como, por exemplo, os tratamentos fisicos com abrasivos a base de 6xido de aluminio e, tratamentos
guimicos com diferentes substancias como, por exemplo, o &cido sulfarico, acido nitrico, peréxido de hidrogénio e
hidréxido de potassio, cujo objetivo € aumentar a rugosidade superficial promovendo assim uma maior energia e contato
superficial, que otimizam a ades&o aos substratos envolvidos [8]. Neste contexto, esta pesquisa visa avaliar a influéncia
de diferentes tratamentos de superficie do PEEK na resisténcia de unido a um compdsito resinoso de baixa viscosidade.

METODOLOGIA:

Preparo das amostras e andlise da rugosidade superficial inicial

Sessenta discos de PEEK (20,5 mm) foram fixados a placas de acrilico com cola termoplastica
(Figura 1A) e acoplados a cortadeira metalografica (Isomet 1000, Buehler Ltda; Lake Buff, IL, EUA) onde um
disco diamantado (EXTEC DIA WAFER BLADE 4”x 0,12 x '2) realizou o corte (550 rpm) na metade de cada
disco, totalizando 132 amostras (Figura 1A, B e C). As superficies dos discos foram padronizadas por meio
de polimento com lixas de carbeto de silicio (#600, #1200 e #2000) acopladas a maquina polidora (Arotec
Ind. e Comércio; Cotia, SP, Brasil) por 1 min, sob irrigacdo (Figura 1D). A cada lixa utilizada as amostras
foram submetidas a banho de ultrassom em agua destilada por 15 min e, ap6s a Ultima lixa, os discos foram
limpos com solugédo de isopropanol por 15 s, seguido de banho de ultrassom em agua destilada por 15 s. A
rugosidade superficial inicial foi medida em rugosimetro (SV-3100S4 Mitutoyo, Tokio, Japédo; precisdo de
0,01 um, com valor de corte de 0,25 mm e comprimento de leitura de 1,25 mm) equipado com ponta
diamantada (réddio de 0,5 um), (Figura 1F) e trés pontos equidistantes passando pelo centro das amostras
para as margens foram medidos, considerando o valor de rugosidade (Ra) como a média das trés medidas.
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Figura 1: Preparo das amostras e andlise da rugosidade superficial inicial - A Fixacédo do disco PEEK em placa acrilica;
B Corte do disco PEEK em cortadeira metalografica com auxilio de um disco diamantado sob constante irrigacdo; C
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Aspecto do disco PEEK apds o corte; D Polimento da superficie do disco PEEK com lixas de carbeto de silicio
acopladas em politriz giratéria; E Limpeza do disco PEEK em banho de ultrassom com &agua destilada; D Teste de
rugosidade inicial do disco PEEK.

Tratamento de superficie
ApGs aleatorizacdo por randomizacao estratificada, as amostras foram distribuidas em grupos
experimentais (n=22) e submetidas a diferentes tratamentos de superficie (Tabela 1 e Figura 2).

Tabela 1. Descrigdo dos tratamentos de superficie dos discos PEEK de acordo com 0s grupos experimentais.

GRUPO EXPERIMENTAL SIGLA TRATAMENTO DE SUPERFICIE

Controle C Sem tratamento de superficie.

] Jateamento (50 um) por 30 s a uma pressdo de 2 bar, seguido de
Jateamento de Oxido de Aluminio JOA  secagem com jato de ar por 60 s e imersdao em isopropanol por 10 minutos
em banho de ultrassom.

Acido sulfarico a 97% (Neon; Suzano, SP, Brasil) por 60 s, seguido de

Acido Sulfrico AS lavagem com agua destilada por 30 s e secagem com jato de ar por 10 s.

) ) Acido sulfarico a 97% + acido nitrico a 65% por 60 s ha concentracdo de
Acido Sulfarico + Acido Nitrico ASAN 10:3, seguido de lavagem com &gua destilada por 30 s e secagem com
jato de ar por 10 s.

Acido sulfarico a 97% + perdxido de hidrogénio a 35% (Neon; Suzano, SP,
“Solugédo Piranha” SP  Brasil) na propor¢do de 10:3, aplicada por 30 s, seguido de lavagem com
agua destilada por 30 s e secagem com jato de ar por 10 s.

Hidroxido de potassio (escamas) + peroxido de hidrogénio na
Potassa + Per6xido de Hidrogénio PPH concentragédo de 2,4 g de KOH para 20 ml de H;0, por 60 s, seguido de
lavagem com agua destilada por 30 s e secagem com jato de ar por 10 s.

Figura 1: Tratamento de superficie - A C; B JOA; C AS; D ASAN; E SP; F PPH.

Andlise da rugosidade superficial final
A rugosidade superficial final das amostras foi medida conforme descrito anteriormente na
rugosidade superficial inicial.

Andlise do angulo de contato por goniometria
O angulo de contato das amostras de cada grupo experimental (n=11) foi determinado pelo
método séssil com agua destilada em um gonidmetro (Digidrop; Tallaght, Franga) acoplado a uma camera
(Pixelink; Ottawa, Canadd), sendo calculado por um software AxioVision (Zeiss; Alemanha).

Ensaio de resisténcia de unido

Para a analise da resisténcia de unido ao cisalhamento entre as amostras de cada grupo
experimental (n=11) e uma resina composta de baixa viscosidade (Z350XT Flowable, A2; 3M-ESPE, Saint
Paul, MN, EUA), foi utilizada uma matriz de fita isolante contendo 4 perfuragdes correspondentes ao
didmetro de tubos de macarrdo (didmetro interno de 1,15 mm, Furadinho 6, Pastificio Santa Amalia,
Machado, Minas Gerais, Brasil). As superficies localizadas dentro das perfuracées, receberam uma camada
de adesivo (Visiolink, Bredent GmbH & Co.KG; Senden, Alemanha), (Figura 3A) seguido do posicionamento
dos tubos de macarrdo (1 mm de altura), (Figura 3B) e fotoativacdo do conjunto por 90 s (Valo-Ultradent,
South Jourdan, Utah, USA), (Figura 3C). Na sequéncia, a resina composta foi inserida no interior dos tubos
dos macarrdes (Figura 3D), fotoativado por 20 s (Figura 3E). Apos 24 horas de armazenagem em agua
destilada a 37°C em estufa (002 CB, Fanem, S&o Paulo, Brasil), os tubos de macarrdo foram removidos e o
teste de resisténcia de unido foi realizado em maquina de ensaios universal (Instrom; Grove City, PA, EUA)
a uma velocidade de 1 mm/min (Figura 3F). As forcas de ligacdo ao microscopio foram dadas em Mega
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Pascal (MPa) através de uma férmula (R = F / Area; onde R é a forca de ligacdo em MPa, F é a forca em
Newtons (N) e A é a area de aderéncia em mmg2).

Figura 3: Preparo das amostras para o teste de resisténcia de unido — A Aplicagdo do adesivo na area demarcada; B
Colocacdo do tubo de macarrdo; C Fotoativacdo do adesivo; D Preenchimento do tubo de macarrdo com resina
composta de baixa viscosidade; E Fotoativacdo da resina composta; F Teste de resisténcia de unido.

Andlise da topografia de superficie por Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

As amostras (n=2) foram fixadas em placas de acrilico com auxilio de fita dupla-face de carbono e,
posteriormente, os conjuntos foram cobertos com ouro metalizado no aparelho Dental Vacum Il regulado
para 49 mA e 150 s. Em seguida, as amostras foram analisadas em Microscopio Eletrénico de Varredura
(JSM 5600LV - Jeol Inc., Peabody, MA, EUA) operando a 15 kV, para obtencdo de imagens representativas
da rugosidade superficial de cada grupo experimental.

RESULTADOS PARCIAIS E DISCUSSAO PARCIAL:

A analise da rugosidade superficial final (Tabela 2) indica maiores médias para todos os grupos
experimentais apds a realiza¢do dos tratamentos superficiais, com excec¢do do grupo SP. O grupo ASAN
apresentou maior média de rugosidade superficial final em comparacdo aos outros grupos experimentais
(Tabela 2).

Tabela 2. Média e desvio padréo dos grupos experimentais apos andlise da rugosidade superficial.

GRUPO ‘ RUGOSIDADE ‘ RUGOSIDADE
EXPERIMENTAL SUPERFICIAL INICIAL | SUPERFICIAL FINAL

C 0,10233 (0,00890) 0,10073 (0,00852)

JOA 0,10078 (0,01252) 0,28175 (0,12151)

AS 0,10239 (0,01018) 0,24593 (0,11439)

ASAN 0,10176 (0,00923) 0,36085 (0,14773)

Sp 0,10225 (0,00820) 0,07905 (0,07825)

PPH 0,10164 (0,00696) 0,1222 (0,05432)

As médias dos grupos experimentais observadas apdés a analise do angulo de contato por
goniometria mostram que o grupo JOA apresentou a menor média de angulo de contato em comparacao
aos outros grupos experimentais (Tabela 3).

Tabela 3. Média e desvio padrao dos grupos experimentais apds andlise do angulo de contato por goniometria.

GRUPO EXPERIMENTAL ‘ MEDIA

C 34,33(1,2588)
JOA 33,12 (3,5527)
AS 84,99 (12,6075)
ASAN 69,35 (19,9011)
SP 34,42 (1,0422)
PPH 84,95 (5,1949)

Em relacdo ao ensaio de resisténcia de unido, a tabela 4 indica que todos os grupos experimentais
com tratamento de superficie apresentaram maior média de resisténcia a fratura em comparacdo ao grupo
controle. O grupo AS apresentou a maior média de resisténcia a fratura (Tabela 4) e a maior predominancia
de falha na resina (Figuras 5 e 6) em comparacdo aos outros grupos experimentais.
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Tabela 4. Média e desvio padrao dos grupos experimentais apds ensaio de resisténcia de uniao (N).

GRUPO EXPERIMENTAL | MEDIA

C 4,8549 (3,8163)
JOA 9,6361 (5,0443)
AS 17,1843 (7,1562)

ASAN 6,2276 (3,6389)

SP 7,7727 (6,1434)

PPH 8,9144 (6,0767)

Figura 4: Imagem representativa do padréo de falha observado nos grupos experimentais apds o ensaio de resisténcia
de unido - A Adesivo-PEEK; B Adesivo-Resina; C Resina.
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Figura 5: Distribuicao do padrédo de falha - 1 Adesivo-PEEK; 2 Adesivo-Resina; 3 Resina; 4 PEEK.

A figura 6 apresenta imagens representativas dos grupos experimentais obtidas por Microscopia
eletrbnica de varredura.
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Figura 6: Microscopia eletronica de varredura dos grupos experimentais — A Controle; B Jateamento de Oxido de
Aluminio; C Acido Sulfarico; D Acido Sulfarico + Acido Nitrico; E SP, Solucdo Piranha; F Potassa + Perdxido de
Hidrogénio.

De acordo com os resultados parciais deste estudo, todos os tratamentos de superficie sugerem
aumento positivo na resisténcia de unido em comparacdo ao grupo controle. As amostras tratadas apenas
com &cido sulfarico se destacam também quando considerado seu comportamento a fratura, demonstrando
uma maior taxa de fratura na interface adesivo-resina em comparacdo aos demais grupos. Levando em
consideracdo o teste de angulo de contato, os grupos AS e PPH demonstraram os maiores valores de
média testados. Uma possivel explicacdo para isso seria a capacidade hidrofobica dos condicionantes da
superficie. No geral, as rugosidades finais das amostras tratadas com exce¢édo do grupo SP se elevaram,
entretanto ndo é possivel estabelecer uma relagao proporcional entre aumento da rugosidade superficial e
aumento da forca adesiva até o momento, uma vez que o grupo ASAN apresentou a maior rugosidade final
e a menor resisténcia de unido dentre os grupos tratados.

CONCLUSOES PARCIAIS:

Diante das limitacdes desse estudo, podemos sugerir que até o momento o condicionamento da
superficie do PEEK com acido sulftrico (97%) visando uma maior forca de adesdo a compdsitos resinosos
mantém-se como o padrao ouro e que de acordo com as médias e desvio padrao das tabelas apresentadas,
o grupo de jateamento de 6xido de aluminio apresenta maior regularidade dentre todos os grupos testados,
0 que pode ser justificado pela remo¢do mecénica dos restos orgénicos de superficie e aumento da
retencdo mecénica, permitindo melhor infiltragdo do adesivo. Podemos acrescentar também que solucdes
bésicas como a potassa + perdxido de hidrogénio também podem apresentar resultados promissores para o
aumento da forca de adeséo das resinas odontoldgicas a esse polimero, necessitando de mais estudos com
outras bases e diferentes concentracdes.
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