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3. RESUMO

O objetivo do estudo ¢ avaliar a influéncia de diferentes tempos de aplicagdo de
acido fluoridrico a 10% sobre uma vitroceramica de dissilicato de litio (LD) e uma de
silicato de litio contendo zirconia (LPD) na resisténcia de unido ao cimento resinoso.
Blocos das vitrocerdmicas foram seccionados no sentido transversal e polidos para
obtencdo de amostras (n = 30). Amostras de resina composta (n = 30) obtidas utilizando
uma matriz de silicone. As amostras divididas aleatoriamente em 3 grupos
experimentais (n = 10), de acordo com o tempo de condicionamento (20 s, 40 s e 60 s):
LPS20, LPS40, LPS60, LD20, LD40 ¢ LD60). O acido fluoridrico foi aplicado a

superficie de cimenta¢do da amostra de ceramica pelo tempo determinado para o grupo



e removidos com jatos de ar-dgua, seguido por banho sénico por 480 s. Apds a
secagem, o silano foi aplicado a superficie condicionada da ceramica e de cimentagdo
da amostra de resina, aguardando 60 s. Apds, o cimento resinoso foi aplicado sobre a
superficie da resina. A ceramica foi posicionada sobre o cimento, sob carga de 750 g e
fotoativado. O conjunto foi seccionado em uma cortadeira para obtengdo de corpos de
prova (CPs). Os CPs foram subdivididos em dois grupos: metade para teste imediato a
outra metade para teste apds 3 meses de armazenamento em agua a 36°C. Os CPs foram
unidos a um dispositivo em maquina de ensaios universal e submetidos a for¢a de tragdo
até a fratura. A carga maxima de fratura (em N) foi registrada e a resisténcia de unido
(MPa) calculada. Os dados de resisténcia adesiva foram analisados por Kruskal-Wallis e
Tukey. O tempo de condicionamento acido € o armazenamento mostraram influéncia na
resisténcia de unido da LD e LSP a resina composta. O tempo de condicionamento de
20 s ¢ adequado para ambas vitroceramicas. Para LD, a resisténcia de unido
proporcionada por 40 s e 60 s de condicionamento foi menor do que por 20 s. Embora a
LPS tenha mostrado resisténcia de unido imediata semelhante entre grupos, o tempo de
20 e 60 s mostraram melhor resultado apds o envelhecimento. O tempo de
condicionamento acido de 20 segundos ¢ adequado para as duas vitroceramicas, sendo

critico para a LD.
Palavras-chave: Ceramicas, Acido fluoridrico.

4. PROBLEMA DE PESQUISA

Vitroceramicas odontoldgicas s3o frequentemente utilizadas em reabilitagdes
estético-funcionais, com uma alta taxa de sobrevivéncia em 5 anos (maior do que
87.5%) (Sailer et al., 2007; Christensen e Ploeger, 2010; Pjetursson et al., 2015). Dentre
as principais complicacdes observadas para as vitroceramicas destaca-se a perda de
retengdo ao cimento resinoso e/ou preparo dental. Quando ha o completo destaque da
peca ceramica sem fratura, esta pode ser re-cimentada ao preparo dental. Contudo, ¢
comum observar a diminui¢cdo da resisténcia da pega associada a perda de retencdo, o
que resulta frequentemente em fratura da pega ceramica, que devera ser substituida.

Virios fatores podem interferir na qualidade da interface das vitroceramicas com
0 cimento resinoso, como o tempo de condicionamento pelo &cido fluoridrico, tendo
impacto, portanto, na longevidade do tratamento. Segundo o fabricante, o

condicionamento acido da ceramica de silicato de litio contendo zirconia deve ser feito



com acido fluoridrico a 10% por 20 s assim como ¢ feito na vitroceramica de dissilicato
de litio. Contudo, hé grande diferenca de composicdo e microestrutura entre essas duas
ceramicas, o que pode alterar sua sensibilidade ao condicionamento acido e influenciar

na qualidade de adesdo ao cimento resinoso.

5. JUSTIFICATIVA

A unido entre ceramica odontologica e estrutura dental ¢ um fator decisivo para
obter uma boa resisténcia e longevidade das restauracdes. A superficie de cimentacio
das ceramicas precisa ser condicionada para promover micro irregularidades e, assim,
aumentar a area adesiva e o embricamento mecénico. O silicato de litio contendo
zirconia e o dissilicato de litio s@o vitroceramicas 4cido sensiveis, portanto, é possivel o
condicionamento das superficies com acido fluoridrico (Sicoli, 2011; Tostes, 2016;
Ramakrishnaiah et al., 2016).

Estudos relatam que o condicionamento com &acido fluoridrico de 5-10% ¢
adequado para o dissilicato de litio e o silicato de litio contendozirconia, pois resulta na
dissolucdo da fase vitrea ao redor dos cristais e cria pequenos poros e fissuras isoladas,
gerando uma superficie irregular desejavel (Zortuk et al., 2010; Ramakrishnaiah et al.,
2016). Contudo, ha divergéncias na literatura em relagcdo ao tempo de condicionamento
para cada uma das ceramicas, pois elas possuem microestrutura € composicao
diferentes, assim, o condicionamento deve promover irregularidades, € ndo reduzir a
resisténcia da ceramica (Passia et al., 2015). Portanto, é pertinente avaliar o tempo de
condicionamento ideal para promover maior resisténcia adesiva entre o cimento ¢ a
ceramica.

Andlises microestruturais ¢ de superficie das cerdmicas condicionadas mostram
que diferentes padrdoes de condicionamento sdo produzidos de acordo com a
microestrutura € a composi¢ao da ceramica e de acordo com a concentragdo, tempo de
aplicagdo e tipo de acido (Della Bona, 2009). Com isso, faz-se necessario uma avaliagdo
de diferentes tempos de condicionamento com dcido fluoridrico 10% na resisténcia a
microtracdo entre as ceramicas de silicato de litio contendo zirconia e dissilicato de litio

cimentadas com cimento resinoso.



6. REVISAO DE LITERATURA

As ceramicas eram quebradicas e possuiam niveis relativamente baixos de
resisténcia a tragdo, entdo usava-se copings metalicos para aumentar sua resisténcia a
fratura. Entretanto, a base metdlica possuia limitagdes estéticas como, por exemplo, a
transmiss@o de luz reduzida e descolora¢do, ao passar dos anos devido a estas
desvantagens foram desenvolvidos sistemas que nao requerem metal (Kim ez al., 2005).

Atualmente, as totalmente ceramicas sdo as principais alternativas de material
restaurador para a estrutura dentdria devido as suas propriedades favordveis, como a
resisténcia a abras@o, baixa conducdo térmica, biocompatibilidade, radiopacidade,
integridade marginal, dureza satisfatoria, estética, estabilidade de cor, longevidade e
previsibilidade de resultado. Ainda mais, sdo consideradas um material sintético que
mimetizam a aparéncia natural dos dentes devido a sua capacidade de reproduzir as
sombras e translucidez da estrutura dentaria (Tostes, 2016; Maruo et al., 2017).

As ceramicas vitreas evoluiram ao longo dos anos em suas composicdes e
técnicas de processamento. Ceramicas a base de leucita, dissilicato de litio e silicato de
litio contendo zirconia foram as primeiras ceramicas a possuirem cristais de vidro em
sua composi¢do, sendo assim, estas sdo capazes de sofrer acdo de acidos, resultando em
superficie retentiva e, portanto, sdo classificadas como sensiveis ao dcido. Ja as
ceramicas a base de alumina, densamente sinterizada, ou zirconia ndo degradam com
acido e ndo geram uma superficie retentiva e, portanto, sdo classificadas como acido
resistentes (Sato ef al., 2016).

A vitroceramica de Dissilicato de Litio (LD), desenvolvida no ano de 1998,
possui dois componentes: a silica que serve como um vidro para a matriz e 6xido de
litio para diminuir a temperatura de processamento da matriz vitrea. Os cristais desta
ceramica sdo alongados e dispersos na matriz vitrea de forma entrelacada que crescem
durante o processo de aquecimento até 60% do seu volume, favorecendo as
propriedades mecanicas, resisténcia adesiva, aumentando a durabilidade, tenacidade a
fratura e resisténcia, pois impedem a propaga¢do de trincas por meio de absor¢do de
energia, aumentam a resisténcia a flexdo em comparagdo a cerdmica de vidro
convencional e ndo comprometem as propriedades Oticas das cerdmicas vitreas. Sua
indicacdo ¢ para inlays, onlays, coroas unitarias, facetas laminadas e proteses fixas de
trés elementos anteriores até segundo pré-molar, pois apresentam resisténcia flexural de

aproximadamente 400 MPa e tenacidade a fratura de 2,54 MPa (Tostes, 2016;



Prochnow et al., 2017; Malament et al., 2020). Também, as melhorias recentes nas
propriedades mecanicas de DL contribuem para ser um dos materiais mais comuns na
fabricacdo de restauracdo indireta na pratica odontologica pela sua excelente
propriedade estética e mecanica, resultando em restauragdes com altas taxas de
sobrevivéncia (Siqueira et al., 2019). As vitroceramicas LD t€ém a possibilidade de
unido micromecanica ao cimento resinoso, ja que possuem matriz vitrea e sdo acidos
sensiveis, como também, passiveis de abrasdo por jatos de éxido de aluminio ou através
da unido quimica quando sua superficie € sujeita a silanizagdo (Moraes, 2010).

E recomendado pelo fabricante, IPS Empress (e.MAX; Ivoclar Vivadent,
Schaan, Liechtenstein), que o condicionamento de superficie do LD seja realizado com
concentracdo de acido de 4,8% durante 20 segundos, entretanto, estudos in vitro
mencionaram que as superficies devem ser condicionadas com uma concentragdo
minima de 5-7,5% durante 20 segundos (Felix, 2018). Deve-se levar em conta que,
apesar do acido fluoridrico (HF) ser sugerido para o pré-tratamento para restauragdes de
LD, a concentragdo e tempo de gravagdo podem enfraquecer a superficie ceramica
(Siqueira et al., 2019).

Alguns estudos relatam que para LD o condicionamento com HF promove maior
valor de rugosidade superficial em comparagdo com o jateamento com Oxido de
aluminio revestido por silica com particulas de 30 pm (Sebastido et al., 2016). Dessa
forma, ¢ recomendado o condicionamento com HF para criar uma superficie rugosa
através da remocdo seletiva da matriz de vidro e a segunda fase de cristal na area de
ligagdo do material cerdmico, promovendo aumento da rugosidade da cerdmica e
aumento da energia superficial, assim aprimorando as ligagdes entre cerdmica e cimento
resinoso (Sebastido et al., 2016; Siqueira et al., 2019).

Ainda, quando o método de condicionamento 4cido for aplicado, ¢ necessario o
uso do agente de acoplamento chamado silano, que desempenha um papel importante na
adesdo a superficies da ceramica devido a bifuncionalidade e capacidade de ligagao,
tornando as superficies ceramicas mais hidrofdbicas, otimizando a molhabilidade do
cimento resinoso na superficie e promovendo ligacdo mais forte entre cimento e LD
através de ligagdes silaxono (Siqueira et al., 2019).

Estudos que avaliaram a longevidade da cerdmica de LD relatam taxa de
longevidade de até 100% em 2 anos para coroas monoliticas e mais de 94% para

restauragdes parciais em 3 anos. Ainda, as falhas que ocorriam no material ceramico



eram fraturas, perda de retencdo, hipersensibilidade e carie na interface adesiva
(Verissimo et al.,2018).

O silicato de litio reforcada por zirconia (LPS) pertence a nova geragdo das
vitroceramicas e possui duas fases cristalinas, metassilicato de litio e ortofosfato de litio
(Li3PO4), imersos em uma matriz vitrea, possuindo propriedades mecanicas boas
devido a matriz vitrea ter adi¢do de 10% em peso de zirconia caracterizando alto
potencial estético, pois tem componentes cristalinos pequenos (0,5 mm) que permitem
refracdo de luz e, consequentemente, niveis elevados de translucidez, como também,
propriedades mecénicas com resisténcia a flexdo de 440Mpa. Porém, esta ceramica ndo
¢ considerada reforgada por zirconia devido as particulas cristalinas estarem dissolvidas
na fase vitrea. Sua indicacdo ¢ para inlays, onlays, coroas anteriores, posteriores e
proteses sobre implante. De acordo com o fabricante, VITA Zahnfabrik, a ceramica LPS
possui resisténcia a flexdo superior ao LD quando expostos a carga dindmica, margens
mais estaveis e propriedades estéticas melhoradas, ainda é recomendado a concentragdo
de acido fluoridrico de 5% por 20 segundos (Carvalho et al., 2016; Monteiro et al.,
2018).

Estudos recentes, in vitro, descrevem que a resisténcia a flexdo de LPS ¢ similar
ou menor do que a LD e possui um excelente desempenho clinico em restauragdes
parciais no periodo de 1-3 anos e coroas totais no periodo de 12 anos. Ainda, ¢ relatado
que a fratura ¢ uma das principais causas de falha para as duas vitroceramicas (Lima et
al., 2021).

Alguns fatores relacionados ao preparo do elemento dentario e do tratamento
prévio das superficies das ceramicas influenciam na reten¢@o e na longevidade de uma
restauragdo indireta, logo, o sucesso dessas restauragdes ¢ diretamente dependente da
unido entre cimento resinoso, substrato dental e restauragdo. Ainda mais, o adequado
tratamento da superficie e a composi¢ao quimica da ceramica sdo fatores determinantes
para a resisténcia a tracdo e a for¢a de ligagdo entre o cimento resinoso € a ceramica
(Mazioli et al., 2017).

A unido entre ceramica odontologica e estrutura dental ¢ um fator decisivo para
obter uma boa resisténcia e longevidade e dependendo da ceramica utilizada a técnica
pode ser adesiva ou convencional. As ceramicas LPS e LD sdo 4cido sensiveis e a
adesdo pode ser obtida pelo condicionamento 4cido, passo imprescindivel para melhor

desempenho de restauragdes ceramicas, pois altera a topografia da superficie e cria



microporosidades em escala nanométrica de profundidade e largura varidveis (Sicoli,
2011; Tostes, 2016; Ramakrishnaiah et al., 2016).

Apos o pré-tratamento, graus variados de microporosidade ou irregularidade sio
formados sobre uma superficie cerdmica de acordo com sua microestrutura e
composi¢do. A topografia de superficies ceramicas pré-tratadas influencia
significativamente a formagdo e manuten¢do de ligacdes mecanicas e quimicas.
Portanto, para garantir uma boa cimentacdo, os fabricantes de sistemas ceramicos
frequentemente especificam o cimento a ser utilizado e o pré-tratamento de superficie
recomendado para cada substrato cerdmico (Maruo et al., 2017).

O condicionamento com dcido fluoridrico, padrdo ouro, promove modificacio
topografica na superficie da ceramica, pois estabiliza os defeitos da superficie e reage
com a matriz vitrea, removendo-a, aumentando a superficie de contato e formando
canais micro retentivos. Assim, melhorando a interagdo com o material de fixagao,
fazendo com que os agentes resinosos tenham a mesma efetividade na superficie
ceramica, por meio da difusdo e polimerizagdo do mondmero no interior de areas
desmineralizadas (Tostes, 2016; Sicoli, 2011; Prochnow et al., 2017; Ramakrishnaiah e?
al., 2016).

Tostes (2016), em seus estudos indicava que o aumento do tempo de
condicionamento com 4cido fluoridrico aumenta a rugosidade superficial e,
consequentemente, a adesdo com o cimento resinoso, pois melhora a retencdo mecanica.
Porém, o tempo de aplicagdo e a concentragdo do 4cido devem ser levados em conta,
pois o aumento de um pode levar a dissolugdo parcial dos cristais da matriz vitrea e
gerar efeitos deletérios como, por exemplo, afetar a resisténcia flexural e a rugosidade
superficial negativamente. Ainda mais, fraturas em cerdmica podem ser iniciadas por
uma formacdo de microfissuras na fase cristalina, que provavelmente sdo causadas pelo
processo de pré-tratamento (Maruo et al., 2017).

Também, para Verissimo et al. (2019), enquanto HF aumenta a for¢a de unido
do cimento com a ceramica, o condicionamento com 4cido fluoridrico também pode
diminuir a resisténcia mecanica do material, dependendo da concentra¢do do acido.
Esses fatores podem alterar a resisténcia da unido entre cimento resinoso e ceramica
vitrea como, por exemplo, a exposi¢do do LD ao HF por mais de 20 segundos pode
levar ao enfraquecimento de sua estrutura.

Estudos relatam que o condicionamento acido em LD torna a superficie mais

porosa e irregular devido a dissolugdo seletiva da fase vitrea e exposi¢do da fase
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cristalina apos ataque com dcido fluoridrico. Assim, criando numerosas
microporosidades, deixando os canais maiores e mais profundos e, consequentemente,
aumentando a for¢a de unido entre a ceramica e o cimento resinoso. A concentracido do
acido fluoridrico ¢ pré-determinada pelo fabricante, enquanto a duragdo do
condicionamento esta no controle do operador e pode variar resultando em um aumento
na superficie rugosidade (Ramakrishnaiah et al., 2016; Prochnow et al., 2017). O tempo
de condicionamento com HF para LD em 20 segundos resultou na dissolugdo da fase
vitrea predominantemente ao redor dos cristais, criando pequenos poros e fissuras
isoladas (superficie porosa desejavel). Para 40 e 80 segundos resultou em mais perda da
fase vitrea ao redor dos cristais, expondo a estrutura cristalina, ja para condicionamento
prolongado por 160 segundos dissolveu a matriz ao redor dos cristais, deixando saliente
a matriz de vidro orientada aleatoriamente em forma de placa, dessa forma, sugere-se
que a matriz se dissolva em uma taxa mais rapida do que os cristais. Poros mais
profundos, mais largos e rasos sdo formados quando a superficie for exposta por ciclos
de ataque mais longos, porém isso ndo aumenta a forca de adesdo e reduz a resisténcia
ao cisalhamento, devido a poros serem menores e mais largos (Ramakrishnaiah et al.,
2016).

Em contra partida, apesar de ser recomendado condicionamento de 20 segundos
com 10% de HF para LD, observou-se que um protocolo de condicionamento agressivo
(maior tempo e maior concentracdo) produz maior resisténcia de unido ao cimento. O
aumento no tempo de exposicdo, de 90 a 120 segundos, € na concentragdo do acido
podem diminuir a resisténcia a flexdo da cerdmica, ampliando a ocorréncia de falhas
coesivas na ceramica, enfraquecendo sua estrutura (Verissimo et al., 2019).

J& para LPS, o condicionamento com &cido fluoridrico de 5-10% por 20
segundos ¢ suficiente para remover a matriz de vidro, mas em aplicagdo por 120
segundos a remog¢do ¢ mais extensa, pois remove de forma seletiva a matriz vitrea
expondo os cristais da estrutura de silica, gerando uma superficie mais irregular e
rugosa (Zorttuk, et al., 2010). O 4&cido fluoridrico atua em dreas localizadas,
promovendo dissolucdo de apenas a matriz de vidro e, a medida que o tempo
condicionamento aumenta, a regido de interagdo aumenta também. Em tempos de
condicionamento mais curtos, os defeitos introduzidos parecem estar em uma dimensao
e formato que dificulta o preenchimento das irregularidades do cimento, tornando a
ligacdo vulneravel a falhas, ja quando a duragdo da gravacdo ¢ maior, a superficie torna-

se mais homogénea, devido a extensa perda da matriz vitrea e retirada dos graos de
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silicato de litio / zirconia, facilitando a penetracdo do cimento resinoso que leva a
ligagdo otimizada aumentando a durabilidade (maior resisténcia a fadiga por 60 e 90
segundos) (Monteiro ef al., 2018).

A rugosidade da superficie desempenha um papel importante na resisténcia da
ceramica, geralmente héa correlagdes negativas em relacdo a resisténcia a flexdo, porém
dados sobre LPS mostram que superficies criadas pelo ataque de HF para 60 segundos
foi mais regular e, ainda, mostraram que a resisténcia a fadiga foi maior por 90
segundos de condicionamento com HF do que para 30 e 60 segundos (Barchetta et al.,
2019).

Dessa forma, em LPS a concentracdo com dacido fluoridrico requer 60-90
segundos ¢ no LD deve ser reduzido para 20 segundos para evitar sobrecarga e
enfraquecimento da ligacdo interface e promover retengdes micromecénicas (Passia et
al., 2015; Monteiro et al., 2018).

Dessa forma, o tratamento superficial antes da cimentagdo visa modificar a
superficie para criar retengdes micromecanicas, aumentar a rugosidade e promover
adesdo quimica entre ceramica e cimento. O condicionamento com HF associado ao
silano tem sido indicado para ceramicas de LD e LPS, entretanto, devido ao risco de
excessiva degradagdo da matriz da vitroceramica e o potencial tdxico do HF outros
tratamentos superficiais t€ém sido sugeridos e estudados (Lima ef al., 2021).

No estudo de Martins (2019), as amostras de LD e LPS foram submetidas aos
diferentes condicionamentos superficiais, sendo eles acido fluoridrico 10% (HF) por 20
segundos e aplicagdo de primer, monobond etch and prime (MO), jateamento com
oxido de aluminio revestido por silica (OA) e apds cimentados com cimento resinoso
Relyx U200. Apds 10.000 ciclos, as amostras foram submetidas ao teste de
microcisalhamento e foi observado as medias para LD quando submetido ao
condicionamento de superficie com HF de 26,45, MO de 10,52 e OA de 6,3 e as medias
para SL nos respectivos condicionamentos de superficie com HF de 3,54, MO de 19,41
e OA de 9,6. Também, foi visualizada o tipo de falha sendo para DL para o grupo HF,
MO e OA de 100% adesiva, ja para SL para o grupo HF 12,5% adesiva/ 87,5 % mista,
MO 10% adesiva/ 30% mista e AO 100% adesiva.

Para Rontani ef al. (2017), ao avaliar o efeito de diferentes concentracdes de HF
associadas a varios tempos de condicionamento na resisténcia de unido ao
microcisalhamento e morfologia de superficie de LD diluido com um cimento resinoso.

Pode-se observar que as amostras condicionadas por 40 a 120 segundos por
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concentracdes de 1 e 2,5% foram significativamente maiores do que para 20 segundos e
nenhuma diferenca estatistica foi encontrada entre as concentragdes de 5%, 7,5% e 10%
de HF. O modo de falha das amostras foi falha adesiva para 1% e 2,5% independente do
tempo de corrosdo, ja para as concentracdes de 5%, 7,5% e 10% teve uma ligeira
predominancia de falha mista independente do tempo de condicionamento. As
concentracdes de HF e os tempos de condicionamento influenciaram diretamente a
morfologia de condicionamento de LD. Para concentracdes de HF de 7,5% e 10%,
diferentes tempos de condicionamento parecem ndo ter afetado a morfologia do
condicionamento de EMAX na mesma extensdo que as concentracdes de HF / tempos
de condicionamento mais baixos.

Maruo et al. (2017) sugeriu o condicionamento com dcido fosforico como um
método de pré-tratamento superficial para substratos dentdrios e materiais restauradores.
Este 4acido € capaz de produzir superficies limpas, de alta energia e micro porosidades
fornecendo reten¢do micromecanica, porém mais fraca comparado ao acido fluoridrico
e acido fluoreto de fosfato.

O jateamento com Al203 ou método tribo quimico resulta em retengdes
micromecanicas na superficie da ceramica por meio de uma superficie aspera coberta
com particulas pequenas de silica, devido a alta velocidade de impacto superficial das
particulas de alumina que fazem a fusdo das particulas de silica e ceramica (Soares,
2009). As particulas de silica tornam a superficie ceramica quimicamente reativa ao
cimento resinoso quando ¢ usado o agente silano e, consequentemente, aumenta a
resisténcia de unido a ceramica (Sato, et al. 2016). Este ¢ o tratamento superficial,
realizado principalmente pelos laboratorios antes da entrega da peca ceramica, que
consiste em aplicar particulas (50 um) de 6xido de aluminio recobertas por silica.
Ainda, a pressdo do jato resulta em porosidades superficiais que estavam cobertas por
uma camada densa de particulas apds o processo de fabricacdo. Dessa forma, este
tratamento proporciona uma superficie micro retentiva e elimina contaminantes
superficiais que poderiam impedir a unido quimica ao cimento (Garboza et al., 2016).

O jateamento com particulas de AL203 além de produzir rugosidade superficial
que promove a retencdo mecédnica ao cimento resinoso ¢ um método utilizado em
laboratdrio para limpar a superficie interna da cerdmica. A silicatizagdo (jato de areia de
particulas de AL203 revestidas por silica) deposita silica na superficie da ceramica,

tornando-a quimicamente reativa para a adesdo do cimento resinoso através do silano.
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Porém, a adesdo por este método tem mostrado resultados controversos na literatura
(Lima et al., 2021).

Também, alguns estudos demonstraram que apos aplicar o jateamento com
AI203, alguns precipitados sdo depositados na superficie cerdmica, enfraquecendo a
unido do cimento resinoso com a cerdmica, consequentemente, acarretando falhas
clinicas. Ainda, ha uma perda volumétrica da ceramica, danificando a superficie e
dificultando a adaptagdo interna da restauragdo, pois o jato € capaz de remover Imm? do
material ceramico. Portanto, jatos de o6xido de aluminio com particulas de 100
micrometros devem ser evitados e, se possivel, a pressdo do ar e direcdo do jateamento
devem ser regularizados para que evite microfissuras na superficie ceramica. Visando a
eliminacdo as particulas de silica desprendidas e contaminantes superficiais, o
procedimento posterior ao tratamento de superficie adequado ¢ a limpeza com ultrassom
(Moraes, 2010; Maruo et al., 2017).

Dessa forma, Lima ef al. (2021) relata em seus estudos que jatos de o6xido de
aluminio possuem efeitos negativos na resisténcia a flexdo para DL e apesar de ser uma
op¢do para ceramicas a base de zirconia, ou seja, LPS. Este tratamento promove
alteracdes mais agressivas nas superficies das cerdmicas, portanto ndo sao
recomendadas por reduzirem a resisténcia a flexao, gerarem microfissuras superficiais e
fraturas prematuras.

Alguns estudos também sugerem o uso de lasers para o condicionamento das
ceramicas, com o intuito de aumentar a resisténcia de unido entre estas ¢ os cimentos. O
laser, por ser fototérmico, promove alteragdes morfoldgicas (fusdo e posteriormente
solidificacdo) na estrutura da cerdmica baseado na conversdo de energia luminosa em
calor (Silva, 2011).

Alguns estudos demostram que o laser neodimio dopado granada itrio-aluminio
(Nd: YAG) com configurag¢des de energias adequadas podem ser usados como método
alternativo para realizar o condicionamento superficial da porcelana, pois estes feixes do
laser s@o absorvidos pelos tecidos duros, modificando as caracteristicas superficiais. O
laser Nd:YAG cria rugosidade na superficie por fusdo e recristalizacdo aleatdria,
melhorando a resisténcia da ligacdo cerdmica e cimento. Ainda, se relata que o laser de
CO2 também ¢ uma escolha adequada para modificar superficies de porcelana, pois
seus feixes sdo absorvidos pela porcelana e geram fissuras conoides devido ao

aquecimento superficial (Alavi et al., 2021).

13



Kara et al. (2012) e Kursoglu (2013) avaliaram a influéncia de diferentes
tratamentos de superficie sendo eles a abrasdo, condicionamento e irradiacdo do laser. E
pode-se observar que a abrasdo aumentou a rugosidade superficial de forma mais eficaz
do que o condicionamento acido e irradiacdo a laser, porém o condicionamento acido é
mais eficaz na resisténcia adesiva, pois favorece a infiltracdo e reten¢do do material
adesivo (Soares, 2009; Tostes, 2016).

Dessa forma, diversos ensaios mecanicos foram propostos ao longo do tempo
para verificar a resisténcia e a qualidade de unido. Inicialmente, os ensaios mais
utilizados eram os de tragdo e cisalhamento convencionais. Van Noorte et al. (1991)
falava que havia uma ma distribui¢@o de tensdes nos corpos de prova, principalmente na
interface adesiva fazendo com que ocorram falhas em defeitos ja existentes (Raposo,
2010).

Os testes de cisalhamento e microtragdo tém por objetivo analisar as tensdes que
sdo aplicadas a um corpo de prova, levando-o a ruptura e avaliar a eficicia dos
protocolos utilizados para tratamento de superficie de cerdmicas comparando-os, ja que
estes dados sao dificilmente obtidos através de estudos clinicos (Felix, 2018).

Outros ensaios também podem ser utilizados, como microtragdo e
microcisalhamento que tém uma pequena area adesiva, resultando em poucos defeitos
internos na zona adesiva e poucas falhas superficiais (Verissimo et al.,2018).

Apo0s o ensaio de microtracdo ser introduzido, diversos laboratdrios de pesquisa
passaram a utilizd-lo como o principal teste para verificar a resisténcia ou mensurar a
resisténcia maxima a tragdo. Um importante parametro do ensaio de microtragdo ¢ o
alinhamento dos corpos de prova para que a for¢a de tragdo uniaxial seja distribuida
uniformemente, para minimizar a influéncia do desalinhamento utiliza-se um
dispositivo metdlico com canaleta de 90° em seu centro (dispositivo de Giraldeli). Outro
parametro que deve ser levado em conta durante os ensaios ¢ o modo de fixacdo do
corpo de prova no dispositivo de teste, dessa forma, Armstrong et al. (2003) sugeria a
fixacdo ativa por adesivos a base de cianoacrilato ou por canaletas auto alinhantes,
possibilitando uma fixacgdo passiva. Ja Paitevin ef al. (2007) indicava o dispositivo “top-
bottom” que realiza a fixagdo nas extremidades do corpo de prova de maneira passiva
na regido superior € ativa na porcdo inferior, proporcionando alinhamento na forga
aplicada (Raposo, 2010).

No teste de cisalhamento as amostras, apos serem cimentadas, sdo imersas em

agua destilada e ¢ realizado o teste que consiste em aplicar 490 N transmitido por uma
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aresta de corte plana, romba e de 1 mm de largura com velocidade de 0,5 mm/min em
um angulo de 90 graus. No teste, ocorre estresse na area de cimentagdo fazendo com
que a amostra falhe. E, por meio de um microscdpio optico, detecta-se se foi uma falha
adesiva (entre o cimento resinoso e a ceramica), coesdo (falha no cimento resinoso) ou
falha no modo misto (adesivo-coeso) (Maruo et al., 2017).

Verissimo et al. (2018) relata que a tensdo de cisalhamento € o estresse gerado
na camada de cimento e, também, que em concentragdes mais altas de acido
proporcionava ligagdo mais fortes entre o LD e o cimento resinoso.

Raposo (2010), mostrava que os modelos de ensaio de tragdo apresentam
concentracdo de tensdes na borda da interface, podendo alterd-la para um ponto da
estrutura que possua defeito interno. J4 os modelos de ensaio de cisalhamento possuem
a concentragdo de tensdes proximas ao ponto de aplicagdo da carga, gerando flexdo.
Em outro estudo, Della Bona e Van Noort (1995) avaliaram a empregabilidade dos
ensaios convencionais de resisténcia a tragdo e cisalhamento por meio de ensaios
laboratoriais e detectaram que o primeiro, apesar de ndo apresentar distribuicio
uniforme, as falhas ocorrem na interface adesiva, dessa forma, sendo o mais adequado
para avaliar a resisténcia de unido (Moraes, 2010).

A maioria das falhas nas coroas de vitroceramica se iniciam a partir de falhas e
tensdes existentes na superficie de cimentacdo, indicando que esta superficie ¢ a
localizagdo da maior tensdo de tragdo em que ocorrem as maiores falhas, sendo
rachaduras radiais originarias de defeitos de superficie, atribuidos a defeitos gerados

com ataque acido (Monteiro et al., 2018).
7. OBJETIVOS
7.1. Objetivos gerais

Avaliar a influéncia dos tempos de condicionamento com acido fluoridrico a
10% na resisténcia de unido da vitroceramica de dissilicato de litio e silicato de litio

contendo zircOnia a um cimento resinoso.
7.2. Objetivos especificos

Avaliar a resisténcia de unido a microtracdo de duas vitroceramicas

condicionadas com acido fluoridrico 10% por 20, 40 e 60 segundos ao cimento
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resinoso, testando a H1 de que o tempo de condicionamento nio influencia na

resisténcia de unido.

Avaliar a resisténcia a microtragdo de suas vitroceramicas condicionadas com

acido fluoridrico 10% por 20, 40 e 60 segundos ao cimento resinoso apds o

armazenamento por 3 meses, testando a H2 de que o envelhecimento ndo influencia na

resisténcia de unido.

8. MATERIAIS E METODOS

8.1. Materiais

Os materiais utilizados no estudo estio descritos na Tabela 1.

Tabela 1. Nome comercial, fabricante, classificagdo e composicdo dos materiais

utilizados.
Nome
Fabricante Classificacao Composicio
comercial
Si02 (57- 80%), Li2O
Vitroceramica (11%-19%), K20 (0-
IPS e.Max Ivoclar
de dissilicato 13%), P20s (0%-11%),
CAD Vivadent ‘
de litio 7102 (0%-8%), ZnO
(0%-8%)
S102( 56-64%), L120(12-21%), ZrO»
VITA Vitroceramica de
Suprinity - ) (8-12%), K202 (1-4%), P2Os (3-8%)),
Zahnfabrik silicato de litio
Al03 (1-4%),Ce02(0-4%)
Solu¢do aquosa de
Condac , )
FGM Acido fluoridrico fluoreto de
Porcelana ) )
hidrogénio 10%
Agente de uniao
Silano Angelus Silano _
Quimica
Allcem
FGM Cimento resinoso Agente de cimentacdo definitiva.
Veneer APS
Ambar FGM Adesivo Adesivo fotopolimerizavel
Opallis FGM Resina composta Resina nanohibrida




8.2. Confeccdo das amostras

8.2.1. Vitroceramicas

Blocos das vitroceramicas para usinagem em computer-aided design and
computer-aided manufacturing (CAD/CAM) foram fixados em uma cortadeira
metalografica (Miniton Struers, Cleveland, United States), 250 rpm, pelo suporte e
foram cortados transversalmente com um disco diamantado, sob refrigeragdo com agua,
para a confeccdo de 60 amostras (30 de dissilicato de litio e 30 de silicato de litio), nas
seguintes dimensodes: 12 mm de largura x 14 mm de comprimento x 3 mm de altura. As
amostras foram regularizadas e polidas com lixa d’agua de granulagdo 400, 600 e 800 e
cristalizadas em forno para ceramica (Programat P310, Ivoclar Vivadent, Schaan,

Liechtenstein).
8.2.2. Resina Composta

Foi realizado um molde com silicone de adi¢dao (Express XT, 3M, Minnesota,
Estados Unidos) de uma amostra de vitroceramica para copia das medidas padronizadas
das vitrocerdmicas (12 mm x 14 mm x 3 mm), com o objetivo de seguir as medidas
durante a confec¢do dos blocos de resina composta (Opallis, FGM, Joinville, Brasil) (N
= 60). Com o modelo em negativo finalizado, foram adicionados incrementos de 1 mm
de espessura e fotoativados por 60 segundos no centro da amostra a cada adi¢do, até
completar os 3 mm de espessura. A regularizagdo da superficie foi realizada com lixa

d"agua de granulacao 400, 600 e 800.
8.3. Condicionamento acido

A superficie de cimentacdo das amostras em resina composta foi condicionada
com 4cido fluoridrico 10% (Condac porcelana, FGM, Joinville, Brasil) por 60 segundos
seguida de jatos de ar-dgua e banho sénico com alcool 99% por 480 segundos.

As amostras de vitroceramica foram condicionadas com d&cido fluoridrico
(Condac porcelana, FGM, Joinville, Brasil) 10% por 20, 40 e 60 segundos, de acordo
com o grupo experimental. O acido foi removido da superficie de cimentacdo com jatos
de ar-d4gua e as amostras foram lavadas em banho sonico (Cuba de Ultrassom,
Cristofoli, Parand, Brasil) com dlcool 99% por 480 segundos.

As amostras ceramicas foram divididas conforme a Figura 1.
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Figura 1. Distribui¢do dos grupos experimentais. Letra I refere-se ao grupo imediato (I

(n=10)

- teste logo apos o corte) e letra A ao grupo armazenado (A - armazenado por 3 meses

antes do teste).

8.4. Aplicacio de silano e adesivo

A superficie de cimentag¢do das amostras de ceramica e de resina receberam uma
camada de silano (Angelus, Adotec, Londrina, Brasil) por 1 minuto, para a volatilizagao
do solvente. E, posteriomente, adesivo (Ambar, FGM, Joinville, Brasil) foi aplicado na

superficie e fotoativado por 60 segundos.
8.5. Protocolo de cimentacao

O cimento resinoso (Allcem Veneer APS, FGM, Joinville, Brasil) foi
manipulado e aplicado na superficie da resina. A amostra de ceramica foi assentada
sobre o cimento e um peso de 750 g foi posicionado sobre o conjunto, para simular a
pressdo digital. O excesso do cimento foi removido com microbrush e foi realizado uma
fotoativagdo por 30 segundos em cada lateral, e por fim 60 segundos no centro da
amostra, apos a remo¢ao do peso.

As amostras foram seccionadas em cortadeira metalografica (Biopdi, Sdo Paulo,
Brasil) , sob refrigeracdo com 4gua, obtendo-se palitos de 1mm? de seccdo transversal

(interface de cimentagdo) e 6 mm de comprimento (3 mm ceramica ¢ 3mm de resina).
8.6. Envelhecimento

As amostras dos grupos LPS20A, LPS40A, LPS60A, LD20A, LD40A e LD60A
foram armazenadas em estufa (Estufa de esterelizagdo e secagem, Biothec, Sdo Paulo,
Brasil) por 36°C, por 3 meses em agua destilada. Apds o armazenamento as amostras

foram submetidas ao teste de microtracao.
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8.7. Teste de microtracio

Os corpos de prova foram unidos ao dispositivo de microtracdo pelas suas
extremidades utilizando adesivo a base de cianocrilato em gel. O dispositivo foi
posicionado na maquina de ensaios universais (EMIC DL2000, Instron, University Ave,
EUA) e uma forga de tragdo foi aplicada a 0.5mm/min, até a fratura. A carga maxima de
fratura (F, em Newtons) foi registrada e a resisténcia de unido (ot em MPa) foi

calculada de acordo com a equagao 1:

ot=F/A

equagao 1
Sendo A a érea da sec¢do transversal (em mm) medida para cada corpo de prova
utilizando paquimetro digital.
8.8. Analise estatistica

Os dados foram analisados pelo teste de Kruskal-Wallis e pos-teste de Tukey,

com nivel de significancia de 5%.
9. RESULTADOS

Os resultados estdo apresentados nas Figuras 2 e 3.
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Figura 2. Boxplot dos grupos experimentais da vitrocerdmica de dissilicato de litio.

Letras iguais significam semelhanga estatistica (p < 0,05).
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Figura 3. Boxplot dos grupos experimentais da vitroceramica de silicato de litio. Letras

iguais significam semelhanga estatistica (p < 0,05).

Podemos observar que, o tempo de condicionamento acido € o armazenamento
mostraram influéncia na resisténcia de unido da LD ao cimento resinoso, com interagao
entre os fatores. Para a LD, o tempo de condicionamento acido de 20 s proporcionou
maior resisténcia de unido imediata ¢ apos o envelhecimento do que maiores tempos.
Apds o envelhecimento, a resisténcia de unido foi mantida no grupo condicionado por
20 s e diminuiu nos grupos condicionados por 40 s e 60 s.

Para a LSP, o tempo de condicionamento ndo influenciou a resisténcia de unido
imediata, mostrando valores semelhantes entre os grupos. Apos o envelhecimento, a
resisténcia de unido permaneceu semelhante para os grupos condicionados por 20 s e 60
s, contudo, o grupo condicionado por 40 s apresentou resisténcia de unido menor do que

os demais grupos.

10. DISCUSSAO
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O presente estudo avaliou a influéncia de tempos de condicionamento com acido
fluoridrico (HF) a 10% na resisténcia de unido da vitroceramica de dissilicato de litio e
silicato de litio refor¢ada por zirconia com um cimento resinoso. A hipdtese 1 foi
rejeitada para todos os grupos com exce¢do dos grupos silicato de litio (LSP) testados
imediatamente, que ndo mostraram influéncia do tempo de condicionamento na
resisténcia adesiva imediata.

A vitroceramica de dissilicato de litio (LD) possui em sua composicao silica,
oxido de litio e cristais alongados e dispersos na matriz vitrea de forma entrelagada,
(Tostes, 2016; Prochnow et al., 2017; Malament et al., 2020) e LSP possui duas fases
cristalinas, metassilicato de litio e ortofosfato de litio imersos na matriz vitrea (Carvalho
et al., 2016; Monteiro et al., 2018; Lima ef al.,, 2021). Dessa forma, independente das
composicdes de LD e LPS o condicionamento com acido fluoridrico deve promover
modifica¢des topograficas na superficie, removendo a matriz vitrea, aumentando a
superficie de contato e formando micro canais retentivos que melhoram a interagdo com
o material de fixacdo, ou seja, ao cimento resinoso (Tostes, 2016; Sicoli, 2011;
Ramakrishnaiah et al., 2016; Prochnow et al., 2017).

O fabricante IPS Empress, recomenda o condicionamento acido 4,8% durante 20
segundos, porém Felix (2018) demostra que em estudos in vitro a concentracdo de acido
fluoridrico deve ser no minimo de 5 - 7,5% durante 20 segundos para a vitroceramica de
LD. Para a vitroceramica de LSP recomenda-se a concentracdo de acido fluoridrico de
5% por 20 segundos (Carvalho ef al., 2016; Monteiro et al., 2018; Lima et al., 2021).

Tostes (2016) e Maruo et al. (2017), indicam que o aumento do tempo de
condicionamento com 4cido fluoridrico aumenta a rugosidade superficial e,
consequentemente, a adesdo com o cimento resinoso, pois melhora a retengdo mecanica.
Porém, o tempo de aplicag@o e a concentracdo do dcido deviam ser levados em conta,
pois o aumento de um pode levar a dissolucdo parcial dos cristais da matriz vitrea e
gerar efeitos deletérios como, por exemplo, afetar a resisténcia flexural e a rugosidade
superficial negativamente.

Ramakrishnaiah et al. (2016), descreve que para LD o condicionamento de
superficie com 4cido fluoridrico por 20 segundos resulta na maior dissolugdo da fase
vitrea criando poros e fissuras isoladas e para 40 e 60 segundos resultou na maior perda
da fase vitrea expondo os cristais e para 160 segundos dissolveu a matriz cristalina

deixando a matriz de vidro saliente e orientanda aleatoriamente em forma de placa.
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Dessa forma, a matriz vitrea se dissolve mais rapido em tempos prolongados deixando
poros mais largos e rasos e, consequentemente, reduz a resisténcia ao cisalhamento.

Zortuk et al. (2010), demostra que para LSP o condicionamento com 4acido
fluoridrico de 5 - 10% por 20 segundos ¢ suficiente para remover a matriz de vidro, mas
em aplicagdo por 120 segundos a remocdo ¢ mais extensa em que, remove de forma
seletiva a matriz vitrea gerando uma superficie mais irregular e rugosa.

Também, Monteiro et al. (2018) relata que o &cido fluoridrico atua em areas
localizadas dissolvendo a matriz de vidro a medida que o tempo de condicionamento
acido aumenta, a regido de interface entre cimento e ceramica acaba aumentando. Nos
tempos de condicionamento curtos para LSP estio em dimensdo e formato que
dificultam o preenchimento das irregularidades pelo cimento, ja4 para tempos de
condicionamento mais longos, as irregularidades superficiais sio homogéneas, na qual,
facilita a penetragdo do cimento resinoso. E para Barchetta et al. (2019) ataques acidos
de 4cido fluoridrico por 60 segundos formam superficies mais regulares e mostram
resisténcia a fadiga maior em 90 segundos de condicionamento com HF do que 30 e 60
segundos.

Portanto, como ja citava Passia et al. (2015) e Monteiro et al. (2018) LPS requer
concentragdo de 4cido fluoridrico de 5-10% . Para LPS o condicionamento de superficie
pode ser sobre estendido para os tempos de por 60 - 90 segundos, contrapondo ao
recomendado pelo fabricante, e LD deve ser reduzido para 20 segundos, conforme o
fabricante, para evitar enfraquecimento da ligacdo da interface ceramica e cimento e
promover uma retengdo micromecanica adequada.

Os tempos de condicionamento mais elevados aumentaram a capacidade de
condicionamento de HF a LD especialmente para concentragdes de 1% e 2,5% de HF,
isso foi evidenciado nas imagens de MEV nas quais os tempos de condicionamento de
40, 60, 120 segundos promoveram um aumento gradual na dissolug¢do da fase vitrea /
resisténcia de unido em comparacdo com 20 segundos. Provavelmente, como HF
permanece em contato por periodos mais longos com a superficie de LD haverd mais
tempo disponivel para o HF ionizado reagir com a silica (matriz vitrea), removendo
assim mais fase vitrea e, consequentemente, criando mais irregularidades superficiais
para o emaranhamento mecanico com o cimento resinoso pela maior exposicdo de
cristais de dissilicato de litio (Rontani et al., 2017).

Sato et al. (2016) relata que no tratamento de superficie com aumento do tempo

de condicionamento sugerido pelo fabricante, estudos ndo encontraram nenhum efeito
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deletério do acido fluoridrico na resisténcia da vitroceramica de LPS, pois o aumento do
tempo de corrosdo pode aumentar a resisténcia dos materiais. Ainda, para esta cerdmica
o ataque acido fluoridrico introduz mudangas de superficie mais uniformes e melhor
distribuidas quando a superficie ¢ exposta ao ataque de HF, ocorrendo remocgao seletiva
de sua matriz vitrea, expondo a estrutura cristalina e resultando em uma topografia com
uma area de contato total maior do que a de uma superficie lisa.

Além disso, o tempo de armazenagem (envelhecimento) teve influéncia nos
grupos LD condicionados por 40 s e 60 s e na LPS condicionada por 40 s, rejeitando
parcialmente a hipotese 2. A queda na resisténcia a unido apds o armazenamento por 3
meses pode ser devido ao envelhecimento da interface adesiva pela hidrolise da matriz
organica e lixiviacdo de componentes do cimento resinoso, o que pode ter interferido na
sua reten¢do as vitroceramicas. A acdo do 4cido sobre as ceramicas pode produzir
diferentes padrdes topograficos, aumentando sua rugosidade ou homogeneizando a
superficie, o que pode aumentar ou diminuir a resisténcia adesiva ao cimento resinoso.

A andlise de falhas é importante em estudos de resisténcia adesiva e serd foco
das proximas atividades do grupo de pesquisa. As falhas iniciam a partir de defeitos e
tensdes pré-existentes na regido proxima a interface de cimentagao e, em geral, no local
de menor resisténcia mecanica, seja ela interface entre os materiais (falha adesiva) ou
dentro do corpo de um ou outro material (falha coesiva). O modo de falha e seu local de
origem indicam a regido de maior acumulo de danos ou de menor resisténcia, o que

complementard a analise de resisténcia adesiva.

11. CONCLUSAO

O tempo de condicionamento dcido e o armazenamento mostraram influéncia na
resisténcia de unido da LD e LSP a resina composta. O tempo de condicionamento de
20 s ¢ adequado para ambas vitroceramicas, proporcionando boa resisténcia de unido
imediata e apds envelhecimento. O tempo de condicionamento mostrou-se mais critico

para LD do que para LSP, que mostrou resultados semelhantes com tempo de 20 e 60 s.
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RESUMO:

Objetivo: avaliar a influéncia de diferentes tempos de aplicagdo de acido fluoridrico a
10% sobre uma vitroceramica de dissilicato de litio (LD) e uma de silicato de litio
contendo zirconia (LSP) na resisténcia de unido ao cimento resinoso. Métodos: blocos
das vitroceramicas seccionados e polidos para obten¢cdo de amostras (n=30), amostras
de resina composta (n=30) foram obtidas através da matriz de silicone. As amostras
divididas aleatoriamente em 3 grupos experimentais (n=10), de acordo com o tempo de

condicionamento (20s, 40s e 60s). O acido fluoridrico aplicado sobre a superficie de
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cimentacdo da ceramica pelo tempo determinado seguido por banho sonico. Apos a
secagem, o silano aplicado a superficie condicionada da cerdmica e de resina,
aguardando 60s, e o cimento resinoso aplicado sobre a superficie da resina e a ceramica
posicionada sobre o cimento, sob carga de 750g e fotoativado, o conjunto seccionado
em uma cortadeira para obtengdo de corpos de prova (CPs). Os CPs subdivididos em
dois grupos: metade para teste imediato a outra metade para teste apds 3 meses de
armazenamento e submetidos a for¢a de tracdo até a fratura. A carga maxima de fratura
(em N) foi registrada e a resisténcia de unido (MPa) calculada. Os dados foram
analisados por Kruskal-Wallis e Tukey. Resultados: O tempo de condicionamento acido
e 0 armazenamento mostraram influéncia na resisténcia de unido da LD e LSP a resina
composta. Conclusdo: o tempo de condicionamento acido de 20 segundos ¢ adequado
para as duas vitroceramicas, sendo critico para a LD.

Palavras-chave: Ceramicas, Acido fluoridrico.

INTRODUCAO:

As coroas totalmente ceramicas sdo as principais alternativas de material
restaurador para a estrutura dentdria devido as suas propriedades favordveis, como a
resisténcia a abras@o, baixa condugdo térmica, biocompatibilidade, radiopacidade,
integridade marginal, dureza satisfatoria, estética, estabilidade de cor, longevidade e
previsibilidade de resultado. Ainda mais, sdo consideradas um material sintético que
mimetizam a aparéncia natural dos dentes devido a sua capacidade de reproduzir as
sombras e translucidez da estrutura dentaria'*>
As ceramicas vitreas evoluiram ao longo dos anos em suas composi¢cdes e

técnicas de processamento. Cerdmicas a base de leucita, dissilicato de litio e silicato de

litio refor¢cada por zirconia foram as primeiras ceramicas a possuirem cristais de vidro
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em sua composi¢do, sendo assim, estas sdo capazes de sofrer acdo de acidos, resultando
em superficie retentiva e, portanto, sdo classificadas como sensiveis ao acido. Ja as
ceramicas a base de alumina, densamente sinterizada, ou zirconia ndo degradam com
acido e ndo geram uma superficie retentiva e, portanto, sdo classificadas como acido
resistentes’.

A vitroceramica de Dissilicato de Litio (LD), desenvolvida no ano de 1998,
possui dois componentes: a silica que serve como um vidro para a matriz e 6xido de
litio para diminuir a temperatura de processamento da matriz vitrea. Os cristais desta
ceramica sdo alongados e dispersos na matriz vitrea de forma entrelagada que crescem
durante o processo de aquecimento até 60% do seu volume, favorecendo as
propriedades mecanicas, resisténcia adesiva, aumentando a durabilidade, tenacidade a
fratura e resisténcia, pois impedem a propagagdo de trincas por meio de absor¢do de
energia, aumentam a resisténcia a flexdo em comparagdo a ceramica de vidro
convencional e ndo comprometem as propriedades oOticas das ceramicas vitreas. Sua
indicacdo ¢ para inlays, onlays, coroas unitarias, facetas laminadas e proteses fixas de
trés elementos anteriores até segundo pré-molar, pois apresentam resisténcia flexural de
aproximadamente 400 MPa e tenacidade a fratura de 2,54 Mpal*°. Também, as
melhorias recentes nas propriedades mecanicas de DL contribuem para ser um dos
materiais mais comuns na fabricagdo de restauracio indireta na pratica odontoldgica
pela sua excelente propriedade estética e mecénica, resultando em restauragdes com
altas taxas de sobrevivéncia®. As vitroceramicas LD tém a possibilidade de unido
micromecdnica ao cimento resinoso, ja que possuem matriz vitrea e sdo dcidos
sensiveis, como também, passiveis de abrasdo por jatos de dxido de aluminio ou através

da unido quimica quando sua superficie é sujeita a silaniza¢io’.
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E recomendado pelo fabricante, IPS Empress (e.Max; Ivoclar Vivadent, Schaan,
Liechtenstein), que o condicionamento de superficie do LD seja realizado com
concentracdo de acido de 4,8% durante 20 segundos, entretanto, estudos in vitro
mencionaram que as superficies devem ser condicionadas com uma concentragido
minima de 5-7,5% durante 20 segundos® Deve-se levar em conta que, apesar do 4cido
fluoridrico (HF) ser sugerido para o pré-tratamento para restauracdes de LD, a
concentragio e tempo de gravacdo podem enfraquecer a superficie ceramica®.

O silicato de litio reforcada por zirconia (LPS) pertence a nova geracdo das
vitroceramicas e possui duas fases cristalinas, metassilicato de litio e ortofosfato de litio
(Li3PO4), imersos em uma matriz vitrea, possuindo propriedades mecanicas boas
devido a matriz vitrea ter adi¢do de 10% em peso de zircOnia caracterizando alto
potencial estético, pois tem componentes cristalinos pequenos (0,5 mm) que permitem
refracdo de luz e, consequentemente, niveis elevados de translucidez, como também,
propriedades mecénicas com resisténcia a flexdo de 440Mpa. Porém, esta ceramica ndo
¢ considerada reforgada por zirconia devido as particulas cristalinas estarem dissolvidas
na fase vitrea. Sua indicacdo ¢ para inlays, onlays, coroas anteriores, posteriores e
préteses sobre implante. De acordo com o fabricante, VITA Zahnfabrik, a cerdmica LPS
possui resisténcia a flexao superior ao LD quando expostos a carga dindmica, margens
mais estaveis e propriedades estéticas melhoradas, ainda é recomendado a concentragdo
de 4cido fluoridrico de 5% por 20 segundos®'°.

Alguns fatores relacionados ao preparo do elemento dentdrio e do tratamento
prévio das superficies das ceramicas influenciam na reteng@o e na longevidade de uma
restauracdo indireta, logo, o sucesso dessas restauragdes ¢ diretamente dependente da

unido entre cimento resinoso, substrato dental e restauragdo. Ainda mais, o adequado

31



tratamento da superficie € a composi¢do quimica da ceramica sdo fatores determinantes
para a resisténcia a tracdo e a forca de ligacdo entre o cimento resinoso e a ceramica'l.

As ceramicas LPS e LD sfo acido sensiveis ¢ a adesdo pode ser obtida pelo
condicionamento 4cido, passo imprescindivel para melhor desempenho de restauragdes
ceramicas, pois altera a topografia da superficie e cria microporosidades em escala
nanométrica de profundidade e largura variaveis'!>!13,

Apds o pré-tratamento, graus variados de microporosidade ou irregularidade sdo
formados sobre uma superficie cerdmica de acordo com sua microestrutura e
composicdo. A topografia de superficies ceramicas pré-tratadas influencia
significativamente a formac¢do e manutencdo de ligacdes mecanicas e quimicas.
Portanto, para garantir uma boa cimentacdo, os fabricantes de sistemas ceramicos
frequentemente especificam o cimento a ser utilizado e o pré-tratamento de superficie
recomendado para cada substrato ceramico?.

Para Verissimo et al. (2019)', enquanto HF aumenta a for¢a de unido do
cimento com a ceramica, o condicionamento com dcido fluoridrico também pode
diminuir a resisténcia mecanica do material, dependendo da concentragdo do acido.
Esses fatores podem alterar a resisténcia da unido entre cimento resinoso e ceramica
vitrea como, por exemplo, a exposicdo do LD ao HF por mais de 20 segundos pode
levar ao enfraquecimento de sua estrutura.

Estudos relatam que o condicionamento 4cido em LD torna a superficie mais
porosa e irregular devido a dissolucdo seletiva da fase vitrea e exposi¢do da fase
cristalina apos ataque com dcido fluoridrico. Assim, criando numerosas
microporosidades, deixando os canais maiores € mais profundos e, consequentemente,
aumentando a for¢a de unido entre a cerdmica e o cimento resinoso. A concentragdo do

acido fluoridrico ¢ pré-determinada pelo fabricante, enquanto a duragdo do
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condicionamento esta no controle do operador e pode variar resultando em um aumento
na superficie rugosidade!**. O tempo de condicionamento com HF para LD em 20
segundos resultou na dissolugdo da fase vitrea predominantemente ao redor dos cristais,
criando pequenos poros e fissuras isoladas (superficie porosa desejavel). Para 40 e 80
segundos resultou em mais perda da fase vitrea ao redor dos cristais, expondo a
estrutura cristalina, ja para condicionamento prolongado por 160 segundos dissolveu a
matriz ao redor dos cristais, deixando saliente a matriz de vidro orientada
aleatoriamente em forma de placa, dessa forma, sugere-se que a matriz se dissolva em
uma taxa mais rapida do que os cristais. Poros mais profundos, mais largos e rasos sdo
formados quando a superficie for exposta por ciclos de ataque mais longos, porém isso
ndo aumenta a forca de adesdo e reduz a resisténcia ao cisalhamento, devido a poros
serem menores e mais largos'>.

J& para LPS, o condicionamento com 4&cido fluoridrico de 5-10% por 20
segundos ¢ suficiente para remover a matriz de vidro, mas em aplicagdo por 120
segundos a remog¢do ¢ mais extensa, pois remove de forma seletiva a matriz vitrea
expondo os cristais da estrutura de silica, gerando uma superficie mais irregular e
rugosa'®>. O 4cido fluoridrico atua em 4reas localizadas, promovendo dissolucdo de
apenas a matriz de vidro e, a medida que o tempo condicionamento aumenta, a regido
de interagdo aumenta também. Em tempos de condicionamento mais curtos, os defeitos
introduzidos parecem estar em uma dimensao e formato que dificulta o preenchimento
das irregularidades do cimento, tornando a liga¢do vulneravel a falhas, j4 quando a
duracdo da gravacdo ¢ maior, a superficie torna-se mais homogénea, devido a extensa
perda da matriz vitrea e retirada dos graos de silicato de litio / zirconia, facilitando a
penetragdo do cimento resinoso que leva a ligagdo otimizada aumentando a durabilidade

(maior resisténcia a fadiga por 60 e 90 segundos)'°.
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Dessa forma, em LPS a concentragdo com 4acido fluoridrico requer 60-90
segundos € no LD deve ser reduzido para 20 segundos para evitar sobrecarga e
enfraquecimento da ligagdo interface e promover retengdes micromecanicas %16,

Assim, o tratamento superficial antes da cimentagdo visa modificar a superficie
para criar retengdes micromecanicas, aumentar a rugosidade e promover adesdo quimica
entre ceramica e cimento. O condicionamento com HF associado ao silano tem sido
indicado para ceramicas de LD e LPS, entretanto, devido ao risco de excessiva
degradag@o da matriz da vitroceramica e o potencial toxico do HF outros tratamentos
superficiais tém sido sugeridos e estudados'’.

Dessa forma, o objetivo do estudo foi avaliar a influéncia dos tempos de
condicionamento com acido fluoridrico a 10% na resisténcia de unido da vitroceramica
de dissilicato de litio e silicato de litio contendo zirconia a um cimento resinoso. As

hipdteses nulas sdo: o tempo de condicionamento € o envelhecimento ndo possuem

influencia na resisténcia de unido

MATERIAIS E METODOS:

1. Materiais:

Os materiais utilizados no estudo estdo descritos na Tabela 1.

Tabela 1. Nome comercial, fabricante, classificagdo e composicdo dos materiais

utilizados.
Nome
Fabricante Classificacio Composic¢do
comercial
Vitroceramica S102 (57- 80%), Li2O
IPS e.Max Ivoclar
de dissilicato (11%-19%), K20 (0-
CAD Vivadent
de litio 13%), P20s5 (0%-11%),
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7102 (0%-8%), ZnO

(0%-8%)

Si02( 56-64%), Li20(12-21%), ZrO»
VITA Vitroceramica de
Suprinity (8-12%), K202 (1-4%), P2Os (3-8%)),
Zahnfabrik silicato de litio
AL O3 (1-4%),Ce02(0-4%)

Solu¢do aquosa de

Condac ’
FGM Acido fluoridrico fluoreto de
Porcelana
hidrogénio 10%
Agente de unido
Silano Angelus Silano
Quimica
Allcem
Veneer FGM Cimento resinoso Agente de cimentagdo definitiva.
APS
Ambar FGM Adesivo Adesivo fotopolimerizavel
Opallis FGM Resina composta Resina nanohibrida

2. Confec¢do das amostras

2.1. Vitroceramicas

Blocos das vitroceramicas para usinagem em computer-aided design and computer-
aided manufacturing (CAD/CAM) foram fixados em uma cortadeira metalografica
(Miniton Struers, Cleveland, United States), 250 rpm, pelo suporte e foram cortados
transversalmente com um disco diamantado, sob refrigeracdo com 4gua, para a
confeccdo de 60 amostras (30 de dissilicato de litio e 30 de silicato de litio), nas
seguintes dimensodes: 12 mm de largura x 14 mm de comprimento x 3 mm de altura. As

amostras foram regularizadas e polidas com lixa d’agua de granulagao 400, 600 e 800 ¢
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cristalizadas em forno para ceramica (Programat P310, Ivoclar Vivadent, Schaan,
Liechtenstein).

2.2 Resina Composta

Foi realizado um molde com silicone de adi¢do (Express XT, 3M, Minnesota,
Estados Unidos) de uma amostra de vitroceramica para copia das medidas padronizadas
das vitrocerdmicas (12 mm x 14 mm x 3 mm), com o objetivo de seguir as medidas
durante a confec¢do dos blocos de resina composta (Opallis, FGM, Joinville, Brasil) (N
= 60). Com o modelo em negativo finalizado, foram adicionados incrementos de 1 mm
de espessura e fotoativados por 60 segundos no centro da amostra a cada adi¢do, até
completar os 3 mm de espessura. A regularizacdo da superficie foi realizada com lixa

d"agua de granulagao 400, 600 e 800.

3. Condicionamento acido

A superficie de cimentagdo das amostras em resina composta foi condicionada
com 4cido fluoridrico 10% (Condac porcelana, FGM, Joinville, Brasil) por 60 segundos
seguida de jatos de ar-dgua e banho sonico com alcool 99% por 480 segundos.

As amostras de vitroceramica foram condicionadas com d4cido fluoridrico
(Condac porcelana, FGM, Joinville, Brasil) 10% por 20, 40 e 60 segundos, de acordo
com o grupo experimental. O dcido foi removido da superficie de cimentagdo com jatos
de ar-d4gua e as amostras foram lavadas em banho sonico (Cuba de Ultrassom,
Cristéfoli, Parand, Brasil) com alcool 99% por 480 segundos.

As amostras ceramicas foram divididas conforme a Figura 1.
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Figura 1. Distribuicao dos grupos experimentais. Letra I refere-se ao grupo imediato (I-
teste logo apos o corte) e letra A ao grupo armazanado (A- armazenado por 3 meses

antes do teste).

4. Aplicagdo de silano e adesivo

A superficie de cimenta¢do das amostras de cerdmica e de resina receberam uma
camada de silano (Angelus, Adotec, Londrina, Brasil) por 1 minuto, para a volatilizagio
do solvente. E, posteriomente, adesivo (Ambar, FGM, Joinville, Brasil) foi aplicado na

superficie e fotoativado por 60 segundos.

5. Protocolo de cimentagdo

O cimento resinoso (Allcem Veneer APS, FGM, Joinville, Brasil) foi manipulado e
aplicado na superficie da resina. A amostra de ceramica foi assentada sobre o cimento e
um peso de 750 g foi posicionado sobre o conjunto, para simular a pressdo digital. O
excesso do cimento foi removido com microbrush e foi realizado uma fotoativagao por
30 segundos em cada lateral, e por fim 60 segundos no centro da amostra, apds a

remogao do peso.

As amostras foram seccionadas em cortadeira metalografica (Biopdi, Sdo Paulo,
Brasil) , sob refrigeragdo com agua, obtendo-se palitos de Imm2 de seccdo transversal
(interface de cimentagdo) ¢ 6 mm de comprimento (3 mm ceramica € 3mm de resina).

6. Envelhecimento
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As amostras dos grupos LPS20A, LPS40A, LPS60A, LD20A, LD40A ¢ LD60A
foram armazenadas em estufa (Estufa de esterelizagdo e secagem, Biothec, Sdo Paulo,
Brasil) por 36°C, por 3 meses em dgua destilada. Apds o armazenamento as amostras

foram submetidas ao teste de microtragao.

7. Teste de microtracdo

Os corpos de prova foram unidos ao dispositivo de microtragdo pelas suas
extremidades utilizando adesivo a base de cianocrilato em gel. O dispositivo foi
posicionado na maquina de ensaios universais (EMIC DL2000, Instron, University Ave,
EUA) e uma forca de tragdo foi aplicada a 0.5mm/min, até a fratura. A carga maxima de
fratura (F, em Newtons) foi registrada e a resisténcia de unido (ot em MPa) foi
calculada de acordo com a equagao 1:

ot=F/A
equacao 1
Sendo A a area da secg¢do transversal (em mm) medida para cada corpo de prova

utilizando paquimetro digital.

8. Analise estatistica

Os dados foram analisados pelo teste de Kruskal-Wallis e pos-teste de Tukey, com

nivel de significancia de 5%.

RESULTADOS:

Os resultados estdo apresentados nas Figura 2 e 3.
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Figura 2. Boxplot dos grupos experimentais da vitroceramica de dissilicato de litio.

Letras iguais significam semelhanga estatistica (p<0,05).
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Figura 3. Boxplot dos grupos experimentais da vitrocerdmica de silicato de litio. Letras
iguais significam semelhanga estatistica (p<0,05).

Podemos observar que, o tempo de condicionamento 4cido e o armazenamento
mostraram influéncia na resisténcia de unido da LD ao cimento resinoso, com interagao

entre os fatores. Para a LD, o tempo de condicionamento acido de 20 s proporcionou
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maior resisténcia de unido imediata e apds o envelhecimento do que maiores tempos.
Apos o envelhecimento, a resisténcia de unido foi mantida no grupo condicionado por
20 s e diminuiu nos grupos condicionados por 40 s e 60 s.

Para a LSP, o tempo de condicionamento ndo influenciou a resisténcia de unido
imediata, mostrando valores semelhantes entre os grupos. Apds o envelhecimento, a
resisténcia de unido permaneceu semelhante para os grupos condicionados por 20 s e 60
s, contudo, o grupo condicionado por 40 s apresentou resisténcia de unido menor do que
os demais grupos.

DISCUSSAO:

O presente estudo avaliou a influéncia de tempos de condicionamento com acido
fluoridrico a 10% na resisténcia de unido da vitroceramica de dissilicato de litio e
silicato de litio refor¢ada por zirconia com um cimento resinoso. A hipotese 1 foi
rejeitada para todos os grupos com excecdo dos grupos LSP testados imediatamente,
que ndao mostraram influéncia do tempo de condicionamento na resisténcia adesiva
imediata.

A vitroceramica de LD possui em sua composi¢ao silica, 0xido de litio e cristais

1,4-5

alongados e dispersos na matriz vitrea de forma entrelacada™*> e LSP possui duas fases

cristalinas, metassilicato de litio e ortofosfato de litio imersos na matriz vitrea *'%!7.
Dessa forma, independente das composi¢cdes de LD e LPS o condicionamento com
acido fluoridrico deve promover modificagdes topograficas na superficie, removendo a
matriz vitrea, aumentando a superficie de contato e formando micro canais retentivos
que melhoram a interagdo com o material de fixagdo, ou seja, ao cimento resinoso!>" 1314,
Tostes (2016)", indica que o aumento do tempo de condicionamento com 4cido

fluoridrico aumenta a rugosidade superficial e, consequentemente, a adesdo com o

cimento resinoso, pois melhora a retengdo mecanica. Porém, o tempo de aplicagdo e a
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concentracdo do acido deviam ser levados em conta, pois o aumento de um pode levar a
dissolucdo parcial dos cristais da matriz vitrea e gerar efeitos deletérios como, por
exemplo, afetar a resisténcia flexural e a rugosidade superficial negativamente.

Ramakrishnaiah et al. (2016)"%, descreve que para LD o condicionamento de
superficie com dcido fluoridrico por 20 segundos resulta na maior dissolucido da fase
vitrea criando poros e fissuras isoladas e para 40 e 60 segundos resultou na maior perda
da fase vitrea expondo os cristais e para 160 segundos dissolveu a matriz cristalina
deixando a matriz de vidro saliente e orientanda aleatoriamente em forma de placa.
Dessa forma, a matriz vitrea se dissolve mais rdpido em tempos prolongados deixando
poros mais largos e rasos e, consequentemente, reduz a resisténcia ao cisalhamento.

Zortuk et al. (2010)!°, demostra que para LSP o condicionado com 4cido
fluoridrico de 5-10% por 20 segundos ¢ suficiente para remover a matriz de vidro, mas
em aplicagdo por 120 segundos a remog¢do ¢ mais extensa em que, remove de forma
seletiva a matriz vitrea gerando uma superficie mais irregularidade e rugosa.

Também, Monteiro et al. (2018)!° relata que o 4acido fluoridrico atua em 4reas
localizadas dissolvendo a matriz de vidro a medida que o tempo de condicionamento
acido aumenta, a regido de interface entre cimento e ceramica acaba aumentando. Nos
tempos de condicionamento curtos para LPS estdio em dimensdo e formato que
dificultam o preenchimento das irregularidades pelo cimento, ja para tempos de
condicionamento mais longos, as irregularidades superficiais sdo homogéneas, na qual,
facilita a penetragdo do cimento resinoso. E para Barchetta et al. (2019)'® ataques 4cidos
de acido fluoridrico por 60 segundos formam superficies mais regulares e mostram
resisténcia a fadiga maior em 90 segundos de condicionamento com HF do que 30 e 60

segundos.
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Portanto, como j4 citava Passia et al. (2015)!® e Monteiro et al. (2018)!° LPS
requer concentragdo de acido fluoridrico de 5-10%. Para LPS o condicionamento de
superficie pode ser sobre estendido para os tempos de por 60 - 90 segundos,
contrapondo ao recomendado pelo fabricante, e LD deve ser reduzido para 20 segundos,
conforme o fabricante, para evitar enfraquecimento da ligacdo da interface ceramica e
cimento e promover uma reten¢do micromecanica adequada.

Os tempos de condicionamento mais elevados aumentaram a capacidade de
condicionamento de HF a SLP, especialmente para concentragdes de 1% e 2,5% de HF,
isso foi evidenciado nas imagens de MEV nas quais os tempos de condicionamento de
40, 60, 120 segundos promoveram um aumento gradual na dissolucdo da fase vitrea /
resisténcia de unido em compara¢do com 20 segundos. Provavelmente, como HF
permanece em contato por periodos mais longos com a superficie LD, havera mais
tempo disponivel para o HF ionizado reagir com a silica (matriz vitrea), removendo
assim mais fase vitrea e, consequentemente, criando mais irregularidades superficiais
para o emaranhamento mecanico com o cimento resinoso pela maior exposi¢do de
cristais de dissilicato de litio'°.

Sato et al. (2016)°, relata que no tratamento de superficie com aumento do
tempo de condicionamento sugerido pelo fabricante, estudos ndo encontraram nenhum
efeito deletério do 4cido fluoridrico na resisténcia da vitroceramica de LPS, pois o
ataque excessivo reduziu as falhas superficiais existentes em tamanho e profundidade,
além de remover ou estabilizar os defeitos superficiais. Assim, aumentando o tempo de
corrosdo pode aumentar a resisténcia dos materiais. As ceramicas de silicato de litio, o
ataque 4cido fluoridrico introduz mudangas de superficie mais uniformes e melhor

distribuidas quando a superficie ¢ exposta ao ataque de HF, ocorrendo remogao seletiva
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de sua matriz vitrea, expondo a estrutura cristalina e resultando em uma topografia com
uma area de contato total maior do que a de uma superficie lisa.

Além disso, o tempo de armazenagem (envelhecimento) teve influéncia nos
grupos LD condicionados por 40s e 60s e na LPS condicionada por 40s, rejeitando
parcialmente a hipotese 2. A queda na resisténcia a unido apos o armazenamento por 3
meses pode ser devido ao envelhecimento da interface adesiva pela hidrélise da matriz
orgénica e lixiviacdo de componentes do cimento resinoso, o que pode ter interferido na
sua reten¢do as vitroceramicas. A ac¢do do 4cido sobre as ceramicas pode produzir
diferentes padrdes topograficos, aumentando sua rugosidade ou homogeneizando a
superficie, o que pode aumentar ou diminuir a resisténcia adesiva ao cimento resinoso.

CONCLUSAO:

Podemos observar que, o tempo de condicionamento acido € o armazenamento
mostraram influéncia na resisténcia de unido da LD e LSP a resina composta. O tempo
de condicionamento de 20s ¢ adequado para ambas vitroceramicas, proporcionando boa
resisténcia de unido imediata e apds envelhecimento. O tempo de condicionamento
mostrou-se mais critico para LD do que para LSP, que mostrou resultados semelhantes

com tempo de 20 e 60s.
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