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RESUMEN

Introduccion: los materiales ceramicos infiltrados con polimero
CAD/CAM necesitan tratamientos micromecanicos y quimicos que
modifiquen su superficie y favorezcan la adhesion a dentina de
restauraciones indirectas. Objetivo: evaluar in vitro la fuerza mi-
crotensil que causa la combinacion del tratamiento superficial de
microarenado (MA), mas acido fluorhidrico (HF 10%), al aplicar un
adhesivo universal (AU) sobre especimenes de Lava™ Ultimate
(LVU). Material y métodos: se utilizé una nanoceramica de resina
LVU (3M ESPE, St. Paul, MN, USA). Las muestras se dividieron
en cuatro grupos. Grupo 1: control (sin tratamiento). Grupo 2: MA
con Al,O, de 50 um (Zeta Sand Zhermarck Dental SpA, ltalia) + AU
(All-Bond Universal® Bisco Inc. Schaumburg, IL). Grupo 3: grabado
con AF al 10% Angelus® (Solucoes Odontologicas, Londrina, Brazil)
+ AU. Grupo 4: MA +AF + AU. Los especimenes se cementaron
con resina dual Duo-Link™ (Bisco Inc. Schaumburg, IL) en dentina
media de terceros molares extraidos. Después de 24 horas se rea-
liz6 la prueba de microtraccion. El modo de fallo de las muestras se
registrd bajo estereomicroscopio a 20X. La rugosidad y aspecto su-
perficial se evaluaron con microscopio electrénico de barrido (MEB)
y microscopio de fuerza atomica (MFA). Resultados: el tratamiento
de superficie de LVU con MA + AF + AU mostro diferencias signi-
ficativas en la resistencia microtraccional (p < 0.011). El modo de
fallo predominante en los grupos fue adhesivo. Se identifico una
correlacion significativa, al observar que a mayor rugosidad de la
superficie tratada, habia mayor resistencia microtraccional (r = 0.88)
Conclusiones: la resina nanoceramica LVU grabada con MA'y con
AF crea una rugosidad superficial que combinada con un AU incre-
menta la resistencia de fuerza adhesiva en dentina.
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INTRODUCCION

El disefio y manufactura de restauraciones dentales
asistido por computadora (CAD/CAM) es una tecnolo-
gia que con el tiempo ha ido diversificando las apli-
caciones clinicas de la prostodoncia.® Esta tecnologia
proporciona una elevada calidad y reproducibilidad de
diferentes bloques de materiales CAD/CAM cerami-
cos, vitreo cerdmicos o resinosos.??® Los materiales
ceramicos tradicionales son biocompatibles, estéticos,
poseen buena resistencia al desgaste y ofrecen esta-
bilidad del color. En los ultimos afios, han surgido ma-
teriales con diferente composicién que son fresados
bajo el método CAD/CAM. El objetivo que persiguen
estos materiales es obtener propiedades semejantes
a las que poseen los materiales ceramicos.* Algunas
de sus ventajas son: excelente adaptacion marginal,
modulo de elasticidad semejante a la dentina y des-
gaste similar al que presenta el esmalte.®> Actualmen-
te, los bloques para fresar que mas destacan son Vita
Enamic® (Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen, Germany),
esta ceramica hibrida esta compuesta por una matriz
de ceramica dominante (86% del peso) reforzada por
una matriz polimérica.® Asimismo, también se encuen-
tran los materiales de resina con un relleno de nano-
particulas de ceramicas uniformemente dispersas (80-
90% del peso) como Lava Ultimate Restorative (LVU;
3M ESPE) y Cerasmart (GC Dental Products).”® La
adhesién de estos materiales al sustrato dentario en
restauraciones indirectas es determinante para el éxi-
to a largo plazo. Por esta razén, el tratamiento de la
superficie de estos materiales juega un papel signifi-
cativo en la adhesion.?
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Durante los ultimos afios, se ha buscado una su-
perficie microretentiva del material que favorezca
una buena fuerza de adhesion. A la fecha, los méto-
dos mas utilizados para el tratamiento de superficie
son el microarenado (MA) con particulas de éxido de
aluminio (ALO,),***** grabado con é&cido fluorhidrico
(HF)®101314 y método triboquimico (microarenado con
particulas recubiertas de silice), el cual favorece un en-
lace quimico con el silano previo a la cementacion.*#*®
De estos tratamientos, el MA con particulas de AlLO,
de 50 um elimina los contaminantes retenidos en la su-
perficie del material a adherir, al aumentar la rugosidad
superficial y la retencion micromecanica del adhesi-
v0.1%1¢ Por su parte, el HF remueve quimicamente la
fase vitrea del material de la superficie tratada, al de-
jarla irregular y microretentiva.®'’” Se ha reportado que
el grabado de bloques de ceramicas de disilicato de
litio con HF al 10% por 60 segundos alcanza valores
entre 31 a 39 Mpa.'®'® La prueba de fuerza de union
microtensil (uTBS, por sus siglas en inglés), ha sido
probada con éxito para evaluar la fuerza adhesiva en
diferentes estudios.'®?°2° Esta prueba tiene la ventaja
de que las cargas de tension generan principalmen-
te un modo de falla de tipo adhesiva, lo que favorece
la identificacion de la exactitud de la fuerza de adhe-
sion de los materiales.?* Es posible que la aplicacion
conjunta de dos diferentes métodos de tratamiento de
superficie generen una superficie irregular en resinas
nanoceramicas que promuevan una elevada fuerza
de adhesion a dentina. Por lo tanto, debido a que no
se ha investigado el efecto conjunto del grabado con
MA'y el HF como tratamientos superficiales de resinas
nanoceramicas, el objetivo del estudio fue evaluar in
vitro la fuerza microtensil que causa la combinacion del
tratamiento superficial de MA (AL,O, de 50 um) mas HF
(10%), aplicando un AU sobre especimenes de resina
nanoceramica LVU (3M ESPE, St. Paul, MN, USA).

MATERIAL Y METODOS

Se llevo a cabo un estudio experimental conforma-
do por una muestra de cuatro terceros molares infe-
riores con corona integra, extraidos por indicaciones
ortodoénticas. Una vez limpias, éstas se almacenaron
en recipientes que contenian agua desionizada para
luego obtener muestras de dentina.

Obtencion de muestras de dentina

Las molares se sembraron en resina acrilica auto-
polimerizable (Nic-Tone® MDC Dental, Jalisco, Méxi-
c0), se seccionaron transversalmente a la mitad de
la corona clinica con un disco en un motor de baja
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velocidad (Ray Foster, Dental Equipment Huntington
Beach, CA), lo que expuso la dentina media coronal.
Las superficies cortadas se abrasionaron con una hoja
de carburo de silicio de grano 600, hasta obtener una
superficie uniforme y lisa.

Obtencion de especimenes de LVU

A partir de bloques de nanoceramica de resina LVU
se fabricaron cuatro especimenes con dimensiones
de 10 x 10 x 4 mm, usando un disco de diamante de
0.8 mm en una recortadora a baja velocidad (Buelher,
IsoMet 5000). Las muestras se alisaron en la super-
ficie a adherir, utilizando papel de carburo de silicio
(SiC) grano 600 (Fandelli®, Tlalnepantla, Edo. de Mé-
xico), bajo refrigeracion con agua potable durante un
minuto. Las muestras lijadas se limpiaron durante cin-
co minutos dentro de una cubeta ultrasoénica (BioSo-
nic UC50D Coltene/Whaledent OH, USA) y después
fueron almacenadas en agua destilada a 37 °C, du-
rante 24 horas, en una camara ambientadora (Shel-
lab Mod. 1510E, Sheldon Manufacturing, OR, USA).
Posteriormente, las muestras de LVU se asignaron
aleatoriamente a cuatro grupos:

Grupo 1: control/sin tratamiento superficial. Unica-
mente se realizé limpieza con ultrasonido de los espe-
cimenes de LVU.

Grupo 2: las muestras de LVU fueron tratadas
mediante MA con particulas de Al,O, de 50 um (Zeta
Sand®Zhermack), por medio de un microarenador
(Essence Dental, Araraquara, Brasil), durante 10 se-
gundos bajo una presion de 3 bares a una distancia
de 10 mm entre la boquilla y la superficie de la mues-
tra. Por ultimo, se aplico una capa de AU (All-Bond
Universal® Bisco) con ayuda de un microaplicador
(Bisco Inc. Schaumburg, IL), se dejo secar durante un
minuto y se fotopolimeriz6 por 20 segundos.

Grupo 3: grabado de especimenes LVU con HF al
10% Angelus® por 60 segundos; lavado y enjuagado
durante 60 segundos, seguido de la aplicaciéon de una
capa de AU con un microaplicador, secado durante un
minuto y fotopolimerizado por 20 segundos.

Grupo 4: las muestras de este grupo se trataron
primero con MA como en el grupo 2 y después con HF
como en el grupo 3. Finalizado el tratamiento superfi-
cial se aplico una capa de AU.

Un espécimen de cada grupo fue tomado de mane-
ra aleatoria para la evaluacion del aspecto superficial,
bajo microscopio electrénico de barrido (JEOL JSM
7800F) y microscopio de fuerza atémica (NT-MDT
Spectrum Instruments), que también determiné la ru-
gosidad de la superficie de las muestras tratadas.
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Adhesion de LVU a dentina

Para el proceso de adhesion las muestras seccio-
nadas se lavaron con agua desionizada por 20 se-
gundos, seguido de un grabado con &cido fosférico al
35%, Select HV® Etch (Bisco, Schaumburg, IL, USA),
durante 15 segundos, lavado y secado de la mues-
tra y aplicacion de una capa de AU sobre la dentina
expuesta con un microaplicador de grosor regular
(2.0 mm). EI AU se dej6 secar durante un minuto y se
fotopolimerizo durante 20 segundos a una distancia
aproximada de 2 mm. Para la adhesion de los espe-
cimenes de LVU a las muestras de dentina se utilizd
resina dual Duolink®. Con una canula de plastico; se
coloc6 un solo incremento en la parte central de la
muestra de dentina y después se coloco el espécimen
LVU al retirar el excedente de cemento. Enseguida se
puso una pesa metalica sobre la resina nanocerami-
ca LVU, que mantuvo una carga axial constante de 1
kg en toda la superficie y fotopolimeriz6 el cemento
de manera multidireccional por 20 segundos con una
[ampara Coltolux Led Curing Light® (Coltene/Whale-
dent Inc, Cuayhoga Falls, OH, USA), a una potencia
de 650 mW/cm?, corroborada por un radiémetro Colto-
lux Ligtht Meter (Coltene®).

Cementadas las muestras, se almacenaron en
agua destilada a temperatura ambiente por 24 horas.
Posteriormente, con un vernier digital (Mitutoyo) cada
espécimen fue marcado y después seccionado verti-
calmente cada milimetro con un disco de diamante de
0.8 mm de grosor que fue fijado a una maquina recor-
tadora de muestras (Buelher, IsoMet 5000®). Los cor-
tes se realizaron primero en sentido vestibulo lingual
y después en sentido mesiodistal. Finalizados los cor-
tes, éstos fueron separados del bloque de LVU cor-
tando la base de los surcos realizados con un disco
de diamante montado en un micromotor (Champion
M3 Marathon SDE-SH3L), con lo que se obtuvieron

vigas de LVU/dentina de 1 mm de diametro por 7 mm
de largo. Las vigas fueron lavadas con agua desioni-
zada por cinco minutos y secadas con dos aplicacio-
nes de aire de la jeringa triple. Enseguida estas vigas
fueron llevadas a una maquina de pruebas universal
(Alliance RT/30 MTA®) para la prueba de microtrac-
cion. Las vigas obtenidas se pegaron en sus extremos
con cianocrilato (3M™ Super Glue Gel, St. Paul, MN)
a un aditamento, de acuerdo al método propuesto por
Sano y colaboradores.? Este aditamento fue fijado a
la maquina de pruebas universal (Alliance RT/30) y se
realizé la prueba microtraccional a una velocidad de
1 mm/min, con una fuerza de 5.4 kg por minuto. Fi-
nalizada la prueba, los especimenes fueron llevados
al microscopio estereoscopico (Leica Microsystems,
Switzerland) a 20X para registrar el modo de fallo (ad-
hesivo, cohesivo y mixto) de cada espécimen.

El coeficiente kappa entre dos observadores de
manera ciega e independiente (ADI-CAL) arroj6é un
coeficiente de concordancia de 0.89.

Se realizaron pruebas de normalidad Kolmogorov-
Smirnov y de varianza Levene. Después, se practicod
Kruskal-Wallis y comparaciones post-hoc Scheffe en
el andlisis de la fuerza microtraccional obtenida con
los diferentes tratamientos de superficie de LVU. La
prueba r de Pearson identifico el grado de correlacion
entre la rugosidad superficial y la resistencia micro-
traccional. Las pruebas estadisticas se manejaron a
un valor alfa de 0.05 en el paquete estadistico IBM
SPSS Statistics 23.

RESULTADOS

Las muestras del grupo control se perdieron debi-
do a que los especimenes se fracturaron durante los
cortes para la obtencion de vigas de LVU/dentina.
Se realiz6 el analisis estadistico a nueve, 10 y 11
vigas de los grupos 4 (MA+AF+AU), 2 (MA+AU) y 3

Tabla 1: Estadisticos descriptivos (Mpa) de la fuerza adhesiva microtraccional encontrada con diferentes
técnicas de tratamiento superficial sobre resina nanoceramica Lava™ Ultimate (LVU).
Descriptive statistics (Mpa) of the micro tractional adhesive strength found with different
surface treatment techniques on Lava™ Ultimate (LVU) nanoceramic resin.

MA+AU HF+AU MA+HF+AU p
Media 28.4 &8 435
Mediana 27.0 30.9 39.3
Desviacion estandar 10.8 5.4 9.3 0.011
Minimo 16.2 26.0 345
Maximo 447 415 58.2

MA = Microarenado con particulas de Al,O, de 50 um / Micro-sandblasted with 50 um Al,O, particles. HF = Acido fluorhidrico al 10% / 10% Hydrofluoric acid. AU = Adhesivo

universal all-bond universal / All-bond universal adhesive.
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(AF+AU), respectivamente. Los resultados descrip-
tivos se observan en la Tabla 1. No se presentaron
diferencias estadisticamente significativas entre el
grupo de MA+AU y HF+AU. EI grupo que combiné
el MA+HF+AU present6 mayor resistencia adhesiva
microtraccional, lo que fue estadisticamente supe-
rior a la encontrada en los grupos MA+AU y HF+AU
(p <0.05).

La mayor rugosidad superficial (Ra) se encontr6 en
el grupo que combind las dos técnicas de tratamiento
superficial de LVU con MA y HF (Figuras 1 vy 2). El
modo de fallo predominante en todos los grupos de
estudio fue el fallo adhesivo con 81.4%, seguido del
cohesivo (18.6%), en todos los grupos (p > 0.99). En
una prueba de correlacion se identificé que a mayor
rugosidad superficial (Ra) de LVU mayor resistencia
microtraccional (r = 0.88), ésta fue una correlaciéon es-
tadisticamente significativa (p <0.011).

DISCUSION

Las pruebas microtraccionales que buscan evaluar
la fuerza adhesiva de diferentes técnicas y materiales
resinosos o cerdmicos a dentina, deben caracterizarse
por proporcionar exactitud en la medicién de la fuerza
de unidn en la interfase existente entre el material y
el sustrato a adherir. En la presente investigacion, se
observé que el mayor porcentaje de fallo en las prue-
bas uTBS fue de tipo adhesivo; lo anterior respalda la
fiabilidad de las pruebas microtensiles al proporcionar
datos que nos orientan a identificar la verdadera fuer-
za adhesiva.??* Los resultados obtenidos indican que
es posible obtener una mayor fuerza adhesiva a den-
tina cuando LVU es tratada mediante MA con particu-
las de ALO, de 50 um seguido de HF al 10%. Otros
materiales como bloques de Enamic y Cerasmart tra-
tados s6lo con MA y utilizando un cemento autoad-
hesivo (G-CEM LinkAce, GC) han reportado valores
de 40.5 Mpa;*° estos resultados son semejantes a los
observados en nuestro estudio con LVU grabado con
MA mas HF (43.4 Mpa). Por su parte, Strasser y co-
legas®® reportaron que el MA con particulas de AlLLO,
de 50 um a 2 bar de presién de aire incrementa hasta
225% la rugosidad superficial. De acuerdo con lo re-
portado por Tekce y su equipo,?® es importante cuidar
que el tiempo de MA con Al,O, de 50 um no exceda
los 30 segundos, ya que la fuerza uTBS disminuye.

Los hallazgos obtenidos del grabado con HF coin-
ciden con los de otros autores, como el trabajo de
Duzyol y colegas,*” donde reportaron que el HF ataca
principalmente la fase leucita de la ceramica feldespa-
tica, al formar pequefios hoyos alrededor de los crista-
les leucita. De manera similar, Do Amaral y colabora-

dores!® reportaron mayor disolucion de la fase vitrea 'y
exposicion de cristales de muestras de bloques CAD/
CAM Enamic (composite ceramico con matriz resino-
sa), LVU, IPS Empress CAD (ceramica vitrea basada
en leucita), IPS e.max (ceramica de disilicato de litio),
al observar superficies mas irregulares en muestras
tratadas con HF al 10%, tal como fue advertido en la
presente investigacion.

Los diferentes estudios mencionados ayudan a en-
tender la fuerza adhesiva encontrada a través de las
muestras tratadas con MAy la ventaja que este méto-
do ofrece al combinarse el grabado con HF. En la ob-
servacion realizada bajo SEM a 3000X, el MA dej6é una
superficie con grietas y surcos, con &reas elevadas y
deprimidas en la superficie, mientras el HF genero la
presencia de microporos. Por lo anterior, el tratamien-
to superficial con HF sumado al efecto previo del MA
condiciona que se dejen relieves irregulares retentivos
en la superficie de la resina nanoceramica LVU. Estas
superficies irregulares, en muestras de LVU grabadas
con MA'y HF, fueron superiores a la rugosidad obser-
vada por cada técnica de grabado realizada de ma-
nera independiente. La rugosidad encontrada con la
combinacién de los métodos de grabado MA 'y HF se
pudo confirmar con la representacion topografica 3D,
dada por el microscopio de fuerza atémica que reve-
|6 una superficie heterogénea e irregular con crestas

4.00 1

_!_3.06

3.00

2.00 4

Media Ra (micras)

1.00 4

0.00 -

Barras
de error:
+1S8D SD = standard deviation.

Grupo 1 Grupo 2 Grupo 3 Grupo 4

Figura 1: Valores de rugosidad superficial (Ra) y desviacion
estandar de diferentes métodos de tratamiento superficial
de resina nanocramica Lava™ Ultimate.

Surface roughness values (Ra) and standard deviation
of different surface treatment methods of Lava™ Ultimate
nanocrystalline resin.
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Z-Axis - Scan forward Line fit Z-Axis - Scan forward Line fit

Line fit 521 nm

X750 um

Y-50 pm

Line fit 967 nm

Line fit 5.71 um
Line fit 6.95 um

Figura 2: Arriba. Aspecto superficial de Lava™ Ultimate (MEB, 3000X). Abajo. Topografia 3D con MAF de superficie Lava™
Ultimate (50 um) tratados con diferentes técnicas de grabado. Las flechas sefialan poros, surcos, areas elevadas y deprimidas.

Top. Surface appearance of Lava™ Ultimate (SEM, 3000X). Bottom. 3D topography with MAF of Lava™ Ultimate surface (50 zm)
treated with different etching techniques. Arrows indicate pores, grooves, and raised and depressed areas.

altas y bajas en muestras de LVU. Con base en lo an-
terior, es previsible encontrar lo que el andlisis de co-
rrelacion establecié, es decir, que a mayor rugosidad
mayor fuerza microtensil. Seran necesarios mas estu-
dios que, con diferentes métodos de estudio y proto-
colos de tratamiento, profundicen en el conocimiento
de las condiciones idoneas de adhesidn necesarias
en bloques CAD/CAM con diferentes caracteristicas y
composicion, a fin de implementar protocolos clinicos
gue investiguen los resultados de estos materiales a
largo plazo.

CONCLUSIONES

La resina nanoceramica LVU requiere de la com-
binacion de métodos de grabado mecanico y quimico
para generar una superficie rugosa y microretentiva
que, junto con la aplicacién de un adhesivo univer-
sal, incremente la fuerza adhesiva microtraccional a
dentina. El tratamiento de superficie de LVU con MA,
seguido de la colocacion de HF al 10%, favoreci6 una
mayor rugosidad superficial. El tratamiento con MA,
usando particulas de Al,O, de 50 um, seguido del gra-
bado de especimenes con HF al 10% y una capa de
AU condiciona a una fuerza microtraccional mas ele-
vada que la observada con el grabado de LVU usando
MA con particulas de AlLO, de 50 um o HF al 10%.
Estos métodos de grabado de resina nanoceramica
pueden incidir en una mayor fuerza de adhesion de
LVU a dentina, lo que puede favorecer un sellado

marginal 6ptimo e incrementar la longevidad de este
tipo de restauraciones indirectas.
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ABSTRACT

Introduction: CAD/CAM polymer infiltrated ceramic materials need
micromechanical and chemical treatments that modify their surface
and favor adhesion to dentin of indirect restorations. Objective:
To evaluate in vitro the micro tensile strength caused by the
combination of micro-sandblasting (MS) plus hydrofluoric acid (HF
10%) applying a universal adhesive (UA) on Lava™ Ultimate (LVU)
specimens. Materials and methods: LVU resin nanoceramics (3M
ESPE, St. Paul, MN, USA) were used. The samples were divided
into 4 groups: Group 1: Control (No treatment), Group 2: MS with
50 pm AlO, (Zeta Sand Zhermarck Dental SpA, Italy) + UA (All-
Bond Universal® Bisco Inc. Schaumburg, IL). Group 3: Etching
with 10% FA Angelus® (Solucoes Odontologicas, Londrina, Brazil)
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+ UA, group 4: MS + FA + UA. Specimens were cemented with
Duo-Link™ dual resin (Bisco Inc. Schaumburg, IL) in the middle
dentin of extracted third molars. After 24 h, micro tensile testing was
performed. The failure mode of the samples was recorded under a
stereomicroscope at 20X. Surface roughness and appearance were
evaluated by scanning electron microscopy (SEM) and atomic force
microscopy (AFM). Results: surface treatment of LVU with MS +FA
+ UA showed significant differences in micro-tractional strength (p <
0.011). The predominant failure mode in the groups was adhesive.
A significant correlation was identified by observing that the higher
the roughness of the treated surface the higher the micro-tractional
resistance (r = 0.88). Conclusions: LVU nanoceramic resin etched
with MS and FA creates a surface roughness that combined with a
UA increases the adhesive strength resistance in dentin.

Keywords: CAD/CAM, nanoceramic resin, adhesion, micro tensile
resistance.

INTRODUCTION

Computer-aided design and manufacture of
dental restorations (CAD/CAM) is a technology that
over time has diversified the clinical applications of
prosthodontics.* This technology provides high quality
and reproducibility of different blocks of ceramic,
glass-ceramic, or resinous CAD/CAM materials.?®
Traditional ceramic materials are biocompatible,
esthetic, have good wear resistance, and offer color
stability. In recent years, materials with different
compositions have emerged that are milled using the
CAD/CAM method. The objective of these materials
is to obtain properties similar to those of ceramic
materials.* Some of their advantages are: excellent
marginal adaptation, modulus of elasticity similar to
dentin, and wear similar to that of enamel.®> Currently,
the most prominent milling blocks are Vita Enamic®
(Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen, Germany), this
hybrid ceramic is composed of a dominant ceramic
matrix (86% by weight) reinforced by a polymeric
matrix.® Also, resin materials with a uniformly
dispersed ceramic nanoparticle filler (80-90% by
weight) such as Lava Ultimate Restorative (LVU;
3M ESPE) and Cerasmart (GC Dental Products) are
also available.”® The adhesion of these materials to
the tooth substrate in indirect restorations is decisive
for long-term success. For this reason, the surface
treatment of these materials plays a significant role in
adhesion.*?

In recent years, the search for a micro retentive
surface that favors good adhesion strength has been
pursued. To date, the most widely used methods for
surface treatment are micro-sandblasting (MS) with
aluminum oxide (Al,O,) particles,***** hydrofluoric
acid (HF) etching®!®*31* and the tribochemical
method (micro-sandblasting with silica-coated
particles), which favors a chemical bond with the

silane before cementation.'**> Of these treatments,
MS with 50 um Al O, particles removes contaminants
retained on the surface of the material to be bonded,
increasing surface roughness and micromechanical
retention of the adhesive.**'® On the other hand,
HF chemically removes the vitreous phase of the
material from the treated surface, leaving it irregular
and micro retentive.®'” It has been reported that
the etching of lithium disilicate ceramic blocks with
10% HF for 60 seconds reaches values between 31
to 39 Mpa.'®'® The microtensile bond strength test
(uTBS) has been successfully applied to assess
adhesive strength in different studies.®2%?® This
test has the advantage that tensile loads generate
mainly an adhesive-type failure mode, which favors
the identification of the accuracy of the materials’
adhesive strength.?* It is possible that the combined
application of 2 different surface treatment methods
may generate an irregular surface on nano ceramic
resins that promotes high bond strength to dentin.
Therefore, because the joint effect of MS etching
and HF as surface treatments of nanoceramic
resins has not been investigated, this study aimed
to evaluate in vitro the micro tensile strength caused
by the combination of MS (50 um Al,O,) and HF
(10%) surface treatment by applying a UA on LVU
nanoceramic resin specimens (3M ESPE, St. Paul,
MN, USA).

MATERIAL AND METHODS

An experimental study was performed with a sample
of 4 lower third molars with integral crowns extracted
for orthodontic indications. Once cleaned, these were
stored in containers containing deionized water to later
obtain dentin samples.

Obtaining dentin samples

The molars were seeded in self-curing acrylic resin
(Nic-Tone® MDC Dental, Jalisco, Mexico) by sectioning
them transversely at the middle of the clinical crown
with a disk on a low-speed motor (Ray Foster, Dental
Equipment Huntington Beach, CA) thus exposing the
coronal medial dentin. The cut surfaces were abraded
with a 600-grit silicon carbide blade until a uniform,
smooth surface was obtained.

Obtaining LVU specimens
From LVU resin nanoceramic blocks, 4 specimens

with dimensions of 10 x 10 x 4 mm were fabricated
using a 0.8 mm diamond disk on a low-speed trimmer
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(Buelher, IsoMet 5000). The surface samples were
smoothed to be bonded using 600-grit silicon carbide
(SiC) paper (Fandelli®, Tlalnepantla, Edo. de Mexico)
under cooling with potable water for 1 min. The sanded
samples were cleaned for 5 min inside an ultrasonic
cuvette (BioSonic UC50D Coltene/Whaledent OH,
USA) and then stored in distilled water at 37 °C for
24 h in an ambient chamber (Shel-lab Mod. 1510E,
Sheldon Manufacturing, OR, USA). The LVU samples
were then randomly assigned to 4 groups:

Group 1: control/No surface treatment. Only the
LVU specimens were ultrasonically cleaned.

Group 2: LVU specimens were treated with MS
with 50 um AL O, particles (Zeta Sand®/Zhermack) with
a micro-sandblaster (Essence Dental, Araraquara,
Brazil) for 10 s under a pressure of 3 bar at a distance
of 10 mm between the nozzle and the specimen
surface. Finally, a layer of UA (All-Bond Universal®
Bisco) was applied with a micro-applicator (Bisco Inc.
Schaumburg, IL), allowed to dry for 1 min, and light
cured for 20 seconds.

Group 3: LVU specimens were etched with 10%
Angelus® HF for 60 s; washed and rinsed for 60 s,
followed by application of a UA layer with a micro
applicator, dried for 1 min, and light-cured for 20
seconds.

Group 4: the samples in this group were first
treated with MS as in group 2 and then with HF as in
group 3. After the surface treatment, a layer of UA was
applied.

One specimen from each group was randomly taken
for surface appearance evaluation under a scanning
electron microscope (JEOL JSM 7800F) and atomic
force microscope (NT-MDT Spectrum Instruments)
which also determined the surface roughness of the
treated samples.

Bonding of LVU to dentin

For the bonding process the sectioned samples
were rinsed with deionized water for 20 s, followed
by etching with 35% Select HV® Etch phosphoric acid
(Bisco, Schaumburg, IL, USA) for 15 s, rinsed and
dried, and a layer of UA was applied on the exposed
dentin with a regular thickness (2.0 mm) micro
applicator. The UA was allowed to dry for 1 min and
light cured for 20 s at a distance of approximately 2
mm. Duolink® dual resin was used to bond the LVU
specimens to the dentin samples. With a plastic
cannula, a single increment was placed in the central
part of the dentin sample, and then the LVU specimen
was placed, removing the excess cement. Then a

metallic weight was placed on the LVU nanoceramic
resin and a constant axial load of 1 kg was maintained
on the entire surface, light curing the cement in a
multidirectional manner for 20 s with a Coltolux Led
Curing Light® (Coltene/Whaledent Inc, Cuyahoga Falls,
OH, USA) at a power of 650 mW/cm?, corroborated by
a Coltolux Light Meter radiometer (Coltene).

Once the specimens were cemented, they were
stored in distilled water at room temperature for 24
hours. Subsequently, with a digital vernier (Mitutoyo)
each specimen was marked and then vertically
sectioned every millimeter with a 0.8 mm thick diamond
disc that was fixed to a specimen trimming machine
(Buelher, IsoMet 5000)®. The cuts were made first in
the buccolingual direction and then in the mesiodistal
direction. Once the cuts were finished, they were
separated from the LVU block by cutting the base of
the grooves made with a diamond disc mounted on
a micro motor (Champion M3 Marathon SDE-SH3L)
obtaining LVU/dentin beams of 1 mm in diameter by 7
mm in length. The beams were washed with deionized
water for 5 minutes and dried with 2 applications of air
from the triple syringe. These beams were then taken
to a universal testing machine (Alliance RT/30 MTA)
for micro tensile testing. The obtained beams were
glued at their ends with cyanoacrylate (3M™ Super
Glue Gel, St. Paul, MN) to an attachment according to
the method proposed by Sano et al.?* This attachment
was fixed to the universal testing machine (Alliance
RT/30) performing the microtractional test at a speed
of 1 mm/min, with a force of 5.4 kg per min. After
the test, the specimens were taken to the stereo
microscope (Leica Microsystems, Switzerland) at 20X
to record the failure mode (adhesive, cohesive and
mixed) of each specimen.

The Kappa coefficient between 2 observers blindly
and independently (ADI-CAL) yielded a concordance
coefficient of 0.89.

Kolmogorov-Smirnov normality and Levene
variance tests were performed. Subsequently, Kruskal-
Wallis and post-hoc Scheffe comparisons were
practiced in the analysis of the microtractional strength
obtained with the different LVU surface treatments.
Pearson’s r-test identified the degree of correlation
between surface roughness and microtractional
strength. Statistical tests were handled at an alpha
value of 0.05 in the IBM SPSS Statistics 23 statistical
package.

RESULTS

Samples from the control group were lost because
the specimens were fractured during the cuts to obtain
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LVU/dentin beams. Statistical analysis was performed
on 9,10 and 11 beams from groups 4 (MS+FA+UA);
2 (MS+UA) and 3 (FA+UA) respectively. The
descriptive results are shown in Table 1. There were
no statistically significant differences between the
MS+UA and HF+UA groups. The group that combined
the MS+HF+UA presented the highest values of micro
tractional adhesive strength being statistically superior
to that found in the MS+UA and HF+UA groups (p <
0.05).

The highest value for surface roughness (Ra) was
found in the group that combined the two LVU surface
treatment techniques with MS and HF (Figures 1 and
2). The predominant failure mode in all study groups
was adhesive, with 81.4% followed by cohesive
(18.6%) in all groups (p > 0.99). In a correlation test,
it was identified that the higher the surface roughness
(Ra) of LVU the higher the micro-tractional resistance
(r = 0.88) thus determining a statistically significant
correlation (p < 0.011).

DISCUSSION

Micro tensile tests that seek to assess the adhesive
strength of different techniques and resinous and/or
ceramic materials to dentin should be characterized by
providing accuracy in the measurement of the bond
strength at the interface between the material and the
substrate to be bonded. In the present investigation,
it was observed that the highest percentage of
failure in the yTBS tests was the adhesive kind; this
supports the reliability of the micro tensile tests by
providing data that led us to identify the true adhesive
strength.?*?* The obtained results indicate that it is
possible to obtain a higher adhesive strength to dentin
when LVU is treated with MS with 50 um Al O, particles
followed by 10% HF. Other materials such as Enamic
and Cerasmart blocks treated only with MS and using
a self-adhesive cement (G-CEM LinkAce, GC) have
reported values of 40.5 Mpa;*° these results are similar
to those observed in our study with LVU etched with
MS plus HF (43.4 Mpa). For their part, Strasser et al.”®
reported that MS with 50 um ALO, particles at 2 bar
air pressure increases surface roughness up to 225%.
According to Tekce et al.,*® it is important to take care
that the MS time with 50 um Al,O, does not exceed 30
s since the uTBS force decreases.

The findings obtained from HF etching coincide
with those of other authors, such as the work of
Duzyol et al.'? where they reported that HF mainly
attacks the leucite phase of feldspathic ceramics
forming small holes around the leucite crystals.
Similarly, Do Amaral et al.'® reported greater

39

dissolution of the vitreous phase and exposure of
crystals in samples of Enamic CAD/CAM blocks
(ceramic composite with resin matrix), LVU, IPS
Empress CAD (leucite-based vitreous ceramic) and
IPS e.max (lithium disilicate ceramic), observing
more irregular surfaces in samples treated with
10% HF as was noted in the present investigation.
The aforementioned studies help to understand the
adhesive strength found with MS-treated samples
and the advantage that this method offers when
combined with HF etching. The SEM observation
at 3000X showed that MS left a surface with cracks
and grooves, with elevated and depressed areas
on the surface, while the HF created micropores.
Therefore, the surface treatment with HF added to
the previous effect of the MS conditions to leave
irregular retentive reliefs on the surface of the LVU
nanoceramic resin. This irregular surface in LVU
samples etched with MS and HF was superior to
the roughness observed by each etching technique
performed independently. The roughness found with
the combination of MS and HF etching methods was
confirmed with the 3D topographic representation
given by the atomic force microscope which revealed
a heterogeneous and irregular surface with high and
low ridges in LVU samples. Based on the above, it is
understandable to find that the correlation analysis
established that the higher the roughness the higher
the micro tensile strength. Further studies with
different study methods and treatment protocols
will be necessary to deepen the knowledge of the
ideal bonding conditions needed in CAD/CAM blocks
with different characteristics and compositions to
implement clinical protocols to investigate the long-
term results of these materials.

CONCLUSIONS

The nanoceramic resin LVU requires the combination
of mechanical and chemical etching methods to create
a rough and micro-retentive surface that along with
the application of a universal adhesive increases the
micro-tractional adhesive strength to dentin. Surface
treatment of LVU with MS followed by 10% HF favored
higher surface roughness. MS treatment using 50
um Al O, particles followed by etching of specimens
with 10% HF and a UA layer conditioned to a higher
microtractional force than that observed with LVU
etching using MS with 50 pm Al,O, particles or 10%
HF. These methods for etching nanoceramic resin may
provide higher bond strength of LVU to dentin, favor an
optimal marginal seal and increase the longevity of this
kind of indirect restoration.
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