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RESUMO

O estudo tem por objetivo avaliar, in vitro, a influéncia do tempo de
condicionamento com acido fluoridrico na superficie e resisténcia flexural de cerdmica
a base de dissilicato de litio para CAD/CAM. Blocos pré-sinterizados de dissilicato de
litio foram seccionados em barras (14 x 4 x 1mm). Os espécimes foram polidos, limpos
em banho ultrassoénico, cristalizados e divididos em 5 diferentes grupos (n= 15), de
acordo com o tempo de condicionamento: Os (sem condicionamento), 20s, 40s, 60s e
120s. Apds o condicionamento, foi realizada a leitura da rugosidade superficial (um),
a mensuracao do angulo de contato (°) para avaliacdo da molhabilidade e o teste de
flexdo de trés pontos para determinacdo da resisténcia flexural (MPa). Analise
micromorfologica das superficies condicionadas foi conduzida em microscopio
eletrénico de varredura e microscopio de forca atbmica. Os dados foram submetidos
ao teste ANOVA um fator e pos hoc de Tukey (a= 0,05). Houve diferenca estatistica
entre os tempos testados para as variaveis avaliadas (p=0,001). O maior tempo de
condicionamento (120s; p=0,001) resultou no maior valor de rugosidade (0,51 pum),
menor angulo de contato (19,23°; p=0,001) e menor resisténcia flexural (324,23 MPa;
p=0,001). Com base nos resultados encontrados, € possivel concluir que o aumento
do tempo de condicionamento aumentou a rugosidade para os tempos de 20s, 60s e
120s, e reduziu o angulo de contato em 40s e 120s, diminuindo a resisténcia flexural
no tempo de 120s. As micrografias evidenciaram um aumento das irregularidades
superficiais e da profundidade de condicionamento com o aumento do tempo de acéao

do acido fluoridrico.

Palavras-chave: ceramicas vitreas, acido fluoridrico, resisténcia flexural,

molhabilidade, micromorfologia.



ABSTRACT

The aim of the present study was to evaluate, in vitro, the influence of
hydrofluoric acid etching time on the surface and the flexural strength of a CAD/CAM
lithium disilicate-based glass ceramic. Pre-sintered lithium disilicate blocks were
sectioned into bars (14 x 4 x 1mm). The specimens were polished, ultrasonically
cleaned, crystallized and divided into 5 different groups (n = 15), according to the
etching time: Os (no etching), 20s, 40s, 60s and 120s. After conditioning, the surface
roughness was assessed (um), the contact angle measurement (°) were evaluated for
wettability assessment and the three-point bending test for flexural strength (MPa)
determination was conducted. Micromorphological analysis of the etched surfaces was
conducted in a scanning electron microscope and atomic force microscope. The data
were submitted to one-way ANOVA and post hoc Tukey’s test (a = 0.05). There was a
statistical difference between the times tested for the variables evaluated (p = 0.001).
The higher conditioning time (120s, p = 0.001) resulted in higher roughness value (0.51
pMm), lower contact angle (19.23 °, p = 0.001) and lower flexural strength (324.23 MPa;
=0.001). Based on the findings of this study, itis possible to conclude that the increase
of the etching time increased surface roughness for the 20s, 60s and 120s times, and
reduced the contact angle in 40s and 120s, reducing the flexural strength in the time
of 120s. The micrographs evidenced an increase in surface irregularities and depth of

etching with the increase in the time of hydrofluoric acid action.

Key words: glass ceramics, hydrofluoric acid, flexural strength, wettability,

micromorphology.
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1 INTRODUCAO

Na ultima década, em paralelo a rdpida evolucao dos materiais restauradores,
o processo de manufatura também sofreu transformacgdes a partir da implementacéo
de tecnologias como a do sistema CAD/CAM. O formato pré-sinterizado dos blocos
ceramicos, associado a tecnologia assistida por computador otimiza o tempo,
reduzindo etapas laboratoriais, além de manter um padrdo de qualidade e acurécia,
decorrentes do processo tecnolégico de fabricacéo!~.

A evolugcdo das propriedades mecanicas de ceramicas vitreas foi
profundamente influenciada pelo aumento na estrutura cristalina e reforco dado pelo
dissilicato de litio, o que elevou a resisténcia flexural desses materiais duas a trés
vezes, em relacédo as ceramicas vitreas convencionais®#®, Ceramicas reforcadas por
dissilicato de litio mostram maior resisténcia a flexdo e a fratura com base na maior
fracdo do volume de cristais®. A ceramica reforcada por dissilicato para o sistema
CAD/CAM (IPS e.max CAD, Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechestein) é fabricada de
forma monolitica e evidencia suas Otimas propriedades mecéanicas sendo utilizada
para confeccéo de inlays, onlays e laminados, bem como para proteses parciais fixas
de trés unidades até o segundo pré-molar’2.

A preferéncia por materiais ceramicos esta diretamente relacionada ao
sucesso da cimentacdo adesiva, a qual contribui para a longevidade da restauragéo®.
Uma adequada adesdo desses materiais aos cimentos resinosos € alcancada por
meio da interacao entre fatores fisicos, quimicos e mecanicos obtidos com o
condicionamento da superficie ceramica®. A ceramica reforcada por dissilicato de litio
€ uma ceramica vitrea e o tratamento de superficie mais aceito e recorrente na
literatura como abordagem prévia a cimentacdo é a aplicacdo de acido fluoridrico
seguida de uma solucédo de silano*121314 QO 4cido é considerado um eficiente agente
de modificacédo de superficie, sendo capaz de dissolver parcialmente a fase vitrea da
ceramica, expondo os cristais de dissilicato de litio embutidos no contetdo de
ceramicas reforcadas, criando uma apropriada microestrutura superficial'>. O
tamanho e namero das irregularidades superficiais criadas pelo condicionamento
acido estéo associados a formulacdo do agente condicionante, concentracao e tempo
de condicionamento?®.

Ao mesmo tempo em que cria um padrdo micromorfolégico na superficie

ceramica, com microporos que permitem a interconexdo com o cimento resinoso, o
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acido fluoridrico otimiza a molhabilidade da superficie, por meio da modificacao da
energia de superficie da ceramica. A energia de superficie do material € umas das
caracteristicas fisicas relacionadas a resisténcia de unido!*. Aumentar a energia livre
de superficie melhora a molhabilidade'’” promovendo um melhor contato entre agente
cimentante e superficie ceramica'®!l4, A molhabilidade de uma superficie sélida por
um liquido é estimada pelas dimens@es do angulo de contato, quanto menor o angulo
de contato, maior a molhabilidade da superficie®.

Embora a modificacdo da superficie seja crucial para o aumento da interacdo
e retengcdo micromecéanica entre ceramica e cimento, o efeito dessa alteracdo na
resisténcia do material restaurador também deve ser considerado, visto que a
ceramica é um material friavel’®. Ao mesmo tempo em que cria uma excelente
resisténcia de unido a estrutura dentaria'®?°, o condicionamento com &cido fluoridrico
provoca um efeito deletério na resisténcia flexural da ceramica, evidenciado em
estudos prévios, com diferentes materiais ceramicos?122232425  No entanto, um
numero ainda limitado de estudos avaliam esse efeito no dissilicato de litio para a
tecnologia CAD/CAM®*26 com resultados controversos em relacdo a potencial
reducédo na resisténcia flexural.

Apesar da recomendacdo do fabricante?’, que sugere aplicacdo do &cido
fluoridrico em concentracdo de 5% durante 20s antes da silanizacdo, o tempo e a
concentracao ideais para condicionar a superficie ceramica de dissilicato de litio ndo
estdo claros e ndo ha consenso na literatura?28,

Longos periodos de condicionamento podem prejudicar a completa infiltracédo
das irregularidades pelo cimento resinoso!®?° e sdo escassos na literatura estudos
gue revelam qual a magnitude das alterac6es morfologicas que ocorrem na superficie
condicionada e preparada para cimentacdo’3!, Diante disso, ndo estdo claros os
efeitos que o condicionamento &cido produz na superficie e nas propriedades

mecanicas desses materiais.
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2 OBJETIVOS
2.1 Geral

Avaliar o efeito de diferentes tempos de condicionamento com acido
fluoridrico a 5% sobre a ceramica vitrea a base de dissilicato de litio para CAD/CAM.

2.2 Especificos

a) Avaliar e comparar o efeito do tempo de condicionamento na rugosidade
de superficie da ceramica.

b) Avaliar e comparar o efeito do tempo de condicionamento no angulo de
contato formado na superficie da ceramica.

c) Avaliar e comparar o efeito do tempo de condicionamento na resisténcia
flexural da ceramica.

d) Avaliar e comparar qualitativamente em microscopia de for¢a atbmica e
eletrénica de varredura o efeito do tempo de condicionamento na topografia e
morfologia da superficie, bem como na profundidade de condicionamento da

ceramica.
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3 HIPOTESES TESTE (H1)

1. Diferentes tempos de condicionamento (0, 20, 40, 60 e 120s) produzirdo
diferentes rugosidades superficiais no material testado;

2. Diferentes tempos de condicionamento (0, 20, 40, 60 e 120s) produzirdo
diferentes angulos de contato com a superficie do material testado;

3. Diferentes tempos de condicionamento (0, 20, 40, 60 e 120s) produzirao
diferentes valores de resisténcia flexural no material testado;

4. Diferentes tempos de condicionamento (0, 20, 40, 60 e 120s) produzirdo
diferentes padrbes morfolégicos na superficie do material testado e diferentes
profundidades de condicionamento.
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4 MATERIAIS E METODO

4.1 MATERIAIS

Os materiais utilizados na pesquisa estdo descritos na Tabela 1.

Tabela 1 - Descricdo e composicao dos materiais utilizados no estudo

Material Composicao Fabricante Lote
57-80% SiO2, 11-19%Li.0, 0-13%
IPS e. max K20, 0-11% P20s, 0-8% ZrO2, 0- Ivoclar Vivadent, Schaan, V04618
CAD 18% ZnO, 0-12% outros 6xidos Liechtenstein, Alemanha
para colorir

Condicionador . . L FGM, Joinville, Santa Catarina, 080217
5% acido fluoridrico ;
de Porcelana Brasil

Fonte: Autora da pesquisa, 2019.

4.2 METODO
4.2.1 Comissao Cientifica da Escola de Ciéncias da Saude

Este trabalho foi submetido e aprovado na Comisséo Cientifica da Escola de
Ciéncias da Saude da Pontificia Universidade Catdlica do Rio Grande do Sul (Anexo
A).

4.2.2 Confeccao das Amostras

Foram confeccionadas 75 barras (14x4x1mm), divididas aleatoriamente em 5
grupos (n=15), a partir de blocos ceramicos a base de dissilicato de litio parcialmente
cristalizados, conforme calculo amostral previamente obtido por meio de um estudo
piloto (Anexo B). Os blocos do material ceramico utilizado nesse estudo, IPS e.max
CAD sao comercializados no tamanho C16 (Cerec MC XL, Sirona, Bensheim,
Alemanha), e fabricados nas dimensfes de 18 x 17,8 x 15,8 mm e foram utilizados na

cor LT A2, conforme Figura 1.
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Figura 1 - Bloco pré-fabricado IPS e.max CAD utilizado no sistema CAD/CAM

- )
¢e.max°® CAD
LTA2/C16

0

)

Fonte: Autora da pesquisa, 2019.

Os blocos foram levados a uma méaquina de corte (Afiadora Universal PP-
6025W, Beiping Machine Tool, Zhejiang, China) e seccionados em barras com
dimensdes de 14+0,1mm x 4+0,1mm x 1+0,1mm (Figura 2), de acordo com as
especificacfes da ISO 6872:2015%, com auxilio de um disco diamantado (Buhler
Series,15LC Diamonds, 111190Z2001706), em velocidade constante de 1000 rpm sob
refrigeracdo com agua. Cada barra obtida foi polida manualmente, em ambos os
lados, com lixas de carbeto de silicio nas granulacdes de #400, #600 e #1200 sob
agua corrente, a fim de remover irregularidades externas. As medidas foram
verificadas com um paquimetro digital (Mitutoyo Sul Americana Ltda, Suzano, S&o

Paulo, Brasil).

Figura 2 - Seccéao do bloco na maquina de corte (a) e barras pré-cristalizadas obtidas
apos seccao (b)

Fonte: Autora da pesquisa, 2019.

As barras foram limpas em cuba ultrassénica (L100,Schuster, Santa Maria,

RS, Brasil) com alcool isopropilico (Isopropanol 99,8%, Implastec, Sdo Paulo, Brasil)
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durante 5 min para remocdo de residuos provenientes das lixas e cristalizadas

seguindo o programa de queima e forno a vacuo recomendado pelo fabricante.

4.2.3 Condicionamento das amostras

As amostras foram condicionadas com acido fluoridrico a 5% de acordo com
o tempo de condicionamento 0s, 20s, 40s, 60s e 120s?? da superficie com &cido

fluoridrico a 5%, conforme organograma expresso na Figura 3.

Figura 3 - Organograma de distribuicdo dos grupos.

IPS e.max CAD IPS e.max CAD IPS e.max CAD
Sem Condicionamento Condicionamento
condicionamento 20s 40s

IPS e.max CAD IPS e.max CAD
Condicionamento Condicionamento
60s 120s

Fonte: Autora da pesquisa, 2019.

Apenas uma face (superior) de cada barra foi condicionada, mantendo as
demais livres de condicionamento. Os grupos 20s ao 120s tiveram as barras
condicionadas de acordo com o respectivo tempo estabelecido. O acido fluoridrico foi
removido da superficie com jato de agua seguido de secagem com ar comprimido.
Apods, as amostras foram limpas em cuba ultrassénica com agua destilada durante 5
minutos, para remocdo de impurezas. O grupo Os foi o controle negativo, sem
condicionamento, e o grupo 20s foi o controle positivo, de acordo com a

recomendacédo do fabricante.
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4.2.4 Ensaio de rugosidade

Em todos os grupos, o valor médio de rugosidade superficial (Ra, um) foi
registrado usando um Rugosimetro SJ 201 (Mitutoyo, Kawasaki, Honshu, Jap&o)
(Figura 4).

As medidas foram efetuadas em 3 pontos distintos (um central, um na
extremidade direita e outro na extremidade esquerda) de cada corpo-de-prova, com
um cutoff de 0,25. A leitura da rugosidade foi perpendicular a dire¢cdo do polimento,
sendo portanto perpendicular ao longo eixo da amostra. Os valores de Ra (um) foram
registrados para cada leitura (Ra € a média aritmética dos valores absolutos de picos
e vales de uma superficie), sendo o valor final de Ra para cada amostra, a média

obtida entre as 3 leituras.

Figura 4 - Rugosimetro
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DATA sTop METER |

Mitutoyo S.J-20CN

Fonte: Autora da pesquisa, 2019.

4.2.5 Mensuracéo do Angulo de Contato

Para avaliacdo da molhabilidade da superficie, o0 angulo de contato de cada
superficie ceramica foi medido usando um Analisador de Angulo de Contato (Phoenix
300, SEO, Coréia do Sul) (Figura 5) conectado a um computador com software
especifico (Surfaceware 9, SEO), por meio da técnica da gota séssil. Usando uma

agulha, uma gota (11 pl) de Agua deionizada foi dispensada no centro de cada corpo-
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de-prova posicionado na marcacgéo previamente estabelecida, no intuito de padronizar
a &rea central para mensuracédo (Figura 6). O angulo de contato foi medido apds 5s

da agua ser dispensada.

Figura 5 - Analisador de Angulo de Contato

Fonte: Autora da pesquisa, 2019.

Figura 6 - Seringa adaptada para técnica da gota séessil, com marcacéao para
posicionamento do corpo- de-prova

Fonte: Autora da pesquisa, 2019.
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4.2.6 Ensaio de Resisténcia Flexural

As barras tiveram suas dimensdes (comprimento, largura e espessura)
apuradas por um paquimetro digital (Mitutoyo Sul Americana Ltda, Suzano, Sao
Paulo, Brasil) e foram submetidas ao ensaio de resisténcia flexural de trés pontos,
conforme ISO 6872:2015%. Cada barra foi posicionada, com a superficie condicionada
voltada para baixo, em uma matriz metalica com hastes, cujos centros estavam
afastados a uma distancia de 12mm entre si e, sobre as quais a face mais larga da
barra foi posicionada perpendicularmente, conforme Figuras 7 e 8.

Figura 7 - Matriz metalica com hastes para posicionamento da barra em vista
superior

Fonte: Autora da pesquisa, 2019.

Figura 8 - Barra posicionada perpendicularmente as hastes da matriz em vista
lateral.

Fonte: Autora da pesquisa, 2019.
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A matriz foi colocada na maquina de ensaio universal EMIC (S&o José dos
Pinhais, Parand, Brasil). O ensaio foi conduzido com uma célula de carga de 500N, a
uma velocidade de 0,5mm/minuto e a carga foi aplicada na face com largura de 4mm,
em uma linha perpendicular ao longo eixo da amostra, conforme Figuras 9 e 10, até a

fratura da mesma.

Figura 9 - Matriz em posicado na maquina de ensaio universal com barra
perpendicular.

Fonte: Autora da pesquisa, 2019.

Figura 10 - Barra com dimensdes posicionadas para 0 ensaio mecanico.

Fonte: Autora da pesquisa, 2019.
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Os valores resultantes da Forca Maxima (N) obtidos no software Mtest (T-
Systems, Sao Paulo, Brasil) foram convertidos em MPa por meio da seguinte formula

para resisténcia flexural(o):

3 PI
o=
2wb?

Onde P ¢é a forca maxima de fratura (em N), | € a distancia da amostra (centro
a centro das hastes, em mm), w € a largura da amostra (dimensao perpendicular a
carga aplicada, em mm) e b € a espessura do espécime (dimenséo de lado paralelo a
direcdo da carga aplicada, em mm).

4.2.7 Analise Morfologica em Microscopia de Forca Atdmica (MFA) e Eletrbnica de

Varredura por Emissdo de Campo (MEV-FEG)

Dois fragmentos de cada grupo, obtidos apds o ensaio de resisténcia flexural,
aleatoriamente selecionados, foram previamente examinados em microscopia de
forca atdmica (Dimension Icon PT, Bruker, Califérnia, EUA) para obtencédo de
imagens, no intuito de avaliar a topografia da superficie. As amostras foram varridas
por uma sonda (TAP525A, Bruker, Califérnia, EUA) e as imagens capturadas (60x60
pm) foram analisadas em um software (NanoScope Analysis 1,5, Bruker, California,
EUA). Apos, as amostras foram colocadas em suportes metdlicos (stubs), com a
superficie condicionada orientada para cima, fixadas por fita dupla face de cobre e
metalizadas (Bal-tec Limited, Liechtenstein) com liga de Ouro-Paladio para analise em
microscopia eletrénica de varredura (Inspect F50, FEI).

A fim de avaliar a profundidade de condicionamento, duas amostras
representativas de cada grupo foram obtidas nas dimensdes de 4x4x2 mm, a partir de
blocos idénticos aqueles usados para obtencdo das barras. As amostras tiveram as
superficies laterais isoladas com resina fotopolimerizavel TOP DAM (FGM, Joinville,
SC, Brasil) como forma de garantir apenas uma face (superior) a ser condicionada,
nos mesmos tempos de 0s, 20s, 40s, 60s, e 120s. As amostras foram metalizadas e
observadas em microscopio eletrdnico de varredura com a superficie fronto-lateral

(condicionada indiretamente) orientada para cima. Foram feitas medidas da éarea
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alterada pelo condicionamento, para obtencdo da profundidade desse

condicionamento.
4.2.8 Andlise Estatistica

Para analise das médias de rugosidade Ra (um), angulo de contato (°) e
resisténcia flexural (MPa), os dados foram submetidos ao teste one-way ANOVA,
tendo como fator fixo o tempo de condicionamento da superficie ceramica, seguido
pelo teste de Tukey, ao nivel de significAncia de 5%.

Os dados da variaveis dependentes (rugosidade, angulo de contato e
resisténcia flexural em comparacgéo ao tempo de condicionamento) foram submetidos
ao teste de Correlagéo de Pearson, ao nivel de significancia de 1%.

A analise das amostras em microscopia de forca atbmica e varredura foi

qualitativa.
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5 RESULTADOS

A partir da metodologia utilizada neste estudo, pode-se observar que a
rugosidade, o angulo de contato e a resisténcia flexural da ceramica IPS e.max CAD
apresentam diferencas estatisticamente significantes entre si quando avaliados em
diferentes tempos de condicionamento da superficie (p = 0,001) (Tabela 2).

A rugosidade Ra (um) variou de 0,28+0,09 (0s) a 0,51+0,14 (120s),
apresentando diferenca estatistica entre os grupos (p=0,001), conforme tabela 2.
Houve diferenca significativa do tempo 0s para 20s, 60s e 120s, com aumento da
rugosidade, ndo havendo diferenca estatisticamente significante na rugosidade dos
grupos 20s, 40s, 60 e 120s, conforme tabela 3 e gréfico 1.

O angulo de contato (°) variou de 19,23+5,73 (120s) a 39,46+18,88° (20s),
com diferenca estatistica entre os grupos (p=0,001), conforme tabela 2. Houve
reducéo estatisticamente significante do angulo de contato entre os grupos 0s e 40s,
Os e 120s, 20s e 40s e 20s e 60s, ndo havendo diferenca estatistica entre os grupos
Os e 20s, Os e 60s, 40s, 60s e 120s, conforme tabela 4, grafico 2 e figura 11.

A resisténcia flexural (MPa) variou de 324,23+45,40 (120s) a 426,39+ 53,24
(0s). Houve diferenca estatistica entre os grupos (p=0,001), conforme tabela 2. Houve
reducdo estatisticamente significante da resisténcia flexural apenas para o grupo

120s, sendo que os demais nao diferiram entre si, conforme tabela 5 e grafico 3.

Tabela 2 - Analise de Variancia (ANOVA)

Soma dos Grau de Média dos F SignificAncia
quadrados | Liberdade | quadrados
@h
Entre os grupos 0,48 4 0,12
Rugosidade | Dentro dos grupos | 1,42 70 0,20 5,97 0,001
Total 1,90 74
A Entre os grupos 4314,56 4 1078,64
Angulo de
Contato Dentro dos grupos | 8444,95 70 120,64 8,94 0,001
Total 12759,50 74
Entre os grupos 81935,99 4 20483,98
Resisténcia
Flexural Dentro dos grupos | 172211,05 | 70 2460,16 8,33 0,001
Total 254147,04 | 74

Fonte: Autora da pesquisa, 2019.



28

Tabela 3 - Valores da média e desvio padrao obtidos no ensaio de rugosidade

Tempo Média Desvio Padréo
0 0,28° 0,09
20 0,442 0,11
40 0,37% 0,15
60 0,452 0,19
120 0,512 0,14

*Letras distintas determinam diferenca significante no teste de Comparacées Mdltiplas de Tukey ao

nivel de significancia de 5%.

Fonte: Autora da pesquisa, 2019.

Gréfico 1 - Valores da média e desvio padréo obtidos no ensaio de rugosidade
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Fonte: Autora da pesquisa, 2019.
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Tabela 4 - Valores da média e desvio padrao obtidos na mensuragéo do angulo de

contato.
Tempo Média Desvio Padréo
0 32,76® 7,27
20 39,462 18,88
40 20,51¢ 5,72
60 27,31 11,32
120 19,23¢ 5,73

*Letras distintas determinam diferenca significante no teste de Comparagées Mdltiplas de Tukey ao
nivel de significancia de 5%.

Fonte: Autora da pesquisa, 2019.

Grafico 2 - Valores da meédia e desvio padréo obtidos na mensuracao do angulo de

contato
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Fonte: Autora da pesquisa, 2019.

Figura 11 - Imagens ilustrativas e médias + DP (em graus) das medidas de angulo
de contato das superficies submetidas as seguintes condicdes:

3276 £7,27%
37,09 + 17,112 20.51 £ 5,72°

5 e . A - .
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27,31+11,32% 19,23 + 5,73¢

D s - e

Nota: A. Sem condicionamento B. Condicionadas por 20s C. Condicionadas por 40s D.
Condicionadas por 60s E. Condicionadas por 120s.

Fonte: Autora da pesquisa, 2019.

Tabela 5 - Valores da média e desvio padrao obtidos no ensaio de resisténcia

flexural
Tempo Média Desvio Padréo
0 426,392 53,24
20 378,482 53,35
40 393,692 44,50
60 376,782 50,77
120 324,23° 45,40

*Letras distintas determinam diferenca significante no teste de Comparagdes Mdltiplas de Tukey ao

nivel de significancia de 5%.

Fonte: Autora da pesquisa, 2019.

Grafico 3 - Valores da média e desvio padrdo obtidos no ensaio de resisténcia

flexural
600
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&
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0
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Tempo (s)

Fonte: Autora da pesquisa, 2019.
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Ao aplicar o teste de Correlagcdo de Pearson (tabela 6), foi observada
correlacdo entre as variaveis dependentes rugosidade, &ngulo de contato e resisténcia
flexural com a variavel independente tempo, a um nivel de significancia de 1%. Houve
correlacdo positiva média entre rugosidade e tempo (r=0,42), ou seja, aumentando o
tempo de condicionamento obteve-se maior rugosidade, conforme gréfico 4. Enquanto
a correlacdo entre angulo de contato e tempo foi média negativa (r=-0,42), bem como
entre resisténcia flexural e tempo (r=-0,53), inferindo que aumentando o tempo de
condicionamento, ha uma redug¢do no angulo de contato e resisténcia flexural,

conforme graficos 5 e 6, respectivamente.

Tabela 6 - Teste de Correlagéo de Pearson

Tempo | Rugosidade | Angulo de Resisténcia
Contato Flexural
Rugosidade | Correlacdo de Pearson 0,42 1 -0,03 -0,19
Significncia 0,001** 0,77 0,40
n 75 75 75 75
Angulo de Correlacé@o de Pearson -0,42 -0,03 1 0,04
Contato SignificAncia 0,001** 0,77 0,73
n 75 75 75 75
Resisténcia | Correlacdo de Pearson -0,53 -0,19 0,04 1
Flexural Significancia 0,001** 0,09 0,73
n 75 75 75 75

** Correlagdo é significante ao nivel de 1%.

Fonte: Autora da pesquisa, 2019.



Gréfico 4 - Correlagdo de Pearson entre rugosidade e tempo
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Fonte: Autora da pesquisa, 2019.

Grafico 5 - Correlacdo de Pearson entre angulo de contato e tempo
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Fonte: Autora da pesquisa, 2019.
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Gréfico 6 - Correlacéo de Pearson entre resisténcia flexural e tempo
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Fonte: Autora da pesquisa, 2019.

Andlises dos diferentes tempos de tratamento na superficie da ceramica foram
feitas por meio de Microscopia de Forca Atdmica (MFA) e Eletronica de Varredura por
Emissdo de Campo (MEV-FEG), fornecendo informacdes importantes relacionadas a
topografia e morfologia da superficie. A ceramica nao condicionada apresenta-se lisa
e homogénea (figuras 12A e 13A), tornando-se gradativamente porosa e irregular com
0 aumento do tempo de condicionamento (figuras 12B-E e 13B-E).

Andlises em MEV-FEG das amostras confeccionadas com o objetivo de
avaliar a profundidade de condicionamento, evidenciaram a camada atacada pelo

acido, a qual aumentou com o tempo de condicionamento (figura 14A-E).
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Figura 12 - Micrografias de forca atbmica representativas da topografia da superficie
ceramica condicionada em diferentes tempos.
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Nota: A. Sem condicionamento B. Condicionadas por 20s C. Condicionadas por 40s
D.Condicionadas por 60s E. Condicionadas por 120s.

Fonte: Autora da pesquisa, 2019.
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Figura 13 - Micrografias eletronicas de varredura representativas da morfologia da
superficie cerdmica condicionada em diferentes tempos (MEV,x5000 magnificag&o).

mag o spot W
5000x 4.0 13.3 mm
- a 1

ETD|20.00 kV 5 000 x| 5.0 |14.1 mm

3 e o 3 i 3 X 1
S T¥ 3 Ve A voh e B e
det HV  mag » spot WD
ETD 20.00 kV 5 000 x| 5.0 |14.0 mm

Nota: A. Sem condicionamento B. Condicionadas por 20s C. Condicionadas por 40s D.
condicionadas por 60s E. condicionadas por 120s.
Fonte: Autora da pesquisa, 2019.



36

Figura 14 - Micrografias eletronicas de varredura da morfologia de superficie lateral,
com a profundidade (um) da camada atacada pelo condicionamento (MEV, x1000
magnificagao).

det HV mag = spot WD 100 pm det HVY |mag o |spot] WD L
ETD 20.00kV 1000x 5.0 11.9 mm ETD 20.00 kV|1 000 x| 5.0 |11.8 mm

100 ym det HV mag v [spot WD
ETD 20.00kV 1000 x 5.0 11.6 mm

det HV mag spot VD 100 ym
ETD 20.00 kV 1 000 x 5.0

Nota: A. Sem condicionamento B. Condicionadas por 20s C. Condicionadas por 40s D.
condicionadas por 60s E. condicionadas por 120s.
Fonte: Autora da pesquisa, 2019.
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6 DISCUSSAO

Embora o método padrdao de condicionamento prévio a cimentacdo de
ceramicas vitreas, requerendo acido fluoridrico seguido de silanizacao, pareca estar
claramente entendido, € importante elucidar mais as alteracfes que esse processo
gera na superficie e nas propriedades mecéanicas das ceramicas, em especial das
recentemente introduzidas com a tecnologia CAD/CAM, no intuito de buscar uma
otimizacdo desse efeito na performance das restauracbes ceramicas. O presente
estudo in vitro avaliou a influéncia de diferentes tempos de condicionamento com
acido fluoridrico nas alteracoes topograficas e morfolégicas da superficie, e nas
propriedades mecanicas da ceramica a base de dissilicato de litio para CAD/CAM. Os
achados dessa investigacado indicam que o tempo de condicionamento interfere
diretamente na rugosidade superficial (p=0,001), no &ngulo de contato (p=0,001) e na
resisténcia flexural da ceramica (p=0,001). No entanto, os diferentes tempos
apresentaram comportamentos distintos dentro das variaveis testadas, aceitando
parcialmente as hipéteses iniciais.

Os resultados deste estudo mostraram que o condicionamento aumenta a
rugosidade da superficie, concordando com estudos prévios®%223031 O tempo de
condicionamento teve uma correlacdo moderada positiva com a rugosidade da
superficie (p=0,001 e r=0,43), concordando com demais autores®3%3! que também
reportaram correlacao positiva entre essas variaveis. No entanto, o presente estudo,
apesar de apresentar maiores valores numeéricos de rugosidade com o aumento do
tempo, esses nao foram significantes entre os tempos 20s, 40s, 60s e 120s,
apresentando-se com diferenca estatistica apenas quando comparados ao grupo
controle negativo (sem condicionamento), diferindo de estudos prévios®2230:31 porém
com tendéncia semelhante a encontrada por Stawarczyk et al.’. Uma possivel
explicacéo para tal comportamento pode estar relacionada aos defeitos de superficie
(riscos) produzidos pelo método de corte do material, com equipamento diferente dos
utilizados nos demais estudos®223%:31 e que ndo foram removidos com o polimento. O
padrao de superficie criado no corte pode ter se sobreposto as alteracdes criadas pelo
condicionamento com &cido fluoridrico nos tempos menores.

O angulo de contato reduziu apés condicionamento com &cido fluoridrico nos
tempos de 40s e 120s, indicando um aumento na molhabilidade da superficie

(p=0,001), de acordo com resultados de outros estudos com diferentes materiais
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ceramicos'#3334  diferentemente do descrito por Ramakrishnaiah et al.*°, os quais
observaram reducao para os tempos de 20, 40 e 80s. No presente estudo ndo houve
diferenca estatistica entre os tempos a partir de 40s. Uma possivel explicacdo pode
estar relacionada ao desvio padrao maior que no estudo citado. Tal comportamento
pode ser relacionado ao observado por Starwarczyk et al.° para o mesmo material,
porém os autores obtém valores de energia livre de superficie, que aumenta com o
tempo de condicionamento. Como 0 aumento na energia livre da superficie resulta em
aumento da molhabilidade (reducéo do angulo de contato)'¢3, tais resultados podem
ser comparados, exibindo a mesma tendéncia. A molhabilidade € um fator crucial para
a resisténcia de unido da ceramica ao compdsito resinoso usado na cimentagdo®. O
condicionamento acido aumenta a area de superficie da ceramica por criar microporos
pelos quais o adesivo penetra, promovendo um intertravamento micromecanico
duravel®. Portanto, a reducdo no angulo de contato determinada pelo aumento do
tempo de condicionamento da superficie pode ser relacionada a um aumento do
potencial adesivo da ceramica, conforme evidenciado por Amaral et al.** em ceramica
feldspatica. A correlacdo moderada negativa entre o tempo de condicionamento e 0
angulo de contato (p= 0,001 e r= -0,42), sugere que a molhabilidade aumenta
significativamente com o aumento do tempo de condicionamento, devido a um
aumento na energia livre de superficie3037.

A resisténcia flexural € uma importante propriedade que determina a
performance de materiais fridveis®, podendo ser afetada pelas irregularidades
superficiais criadas pelo condicionamento com acido fluoridrico®®. No presente estudo,
o acido fluoridrico teve uma influéncia negativa na resisténcia flexural apés 120
segundos de condicionamento, ndo ocorrendo variacdo entre os demais tempos de
condicionamento, incluindo o grupo controle, sem condicionamento. Esses resultados
concordam com o observado por Zogheib et al °, que reportaram uma reducédo da
resisténcia flexural para o dissilicato de litio CAD em tempos superiores a 90
segundos, utilizando acido fluoridrico a 4,9%. O mesmo comportamento foi constatado
na ceramica de dissilicato de litio injetada, testada em outros estudos que utilizaram
acido fluoridrico a 9% e 9,5%, reportando reducédo da resisténcia flexural em relacao
ao grupo controle ndo condicionado, apés um periodo de 2 minutos de
condicionamento???2, No entanto, os resultados desse estudo discordam de Menees
et al.?5, que ndo encontraram efeito deletério na resisténcia flexural da ceramica ap6s

a acado do &cido fluoridrico em mesma concentragédo (5%) e para 0 mesmo periodo
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(120 segundos). Ha de se ressaltar que o desvio padrdo do estudo de Menees et al 26
foi consideravelmente maior que o estudo em questdo, estando os valores de
resisténcia flexural obtidos para o grupo controle ndo condicionado (476,5 MPa), para
o periodo de 20 segundos (343,7 MPa) e 120 segundos (333,8 MPa) todos dentro do
desvio padrdo dos valores obtidos no presente estudo. Prochnow et al.'® nio
encontraram variagdo na resisténcia flexural do mesmo material, porém variando
apenas a concentracao do acido fluoridrico (de 5% para 9,5%) e mantendo o0 mesmo
tempo de condicionamento (20s). Apesar do efeito deletério provocado na ceramica
de dissilicato de litio apds 120 segundos no estudo de Xiaoping et al.??, os autores
relatam uma recuperagéo dos valores de resisténcia flexural, com fortalecimento da
ceramica apoés a cimentagcdo com cimento resinoso.

As alteracdes morfologicas da superficie apdés o condicionamento acido,
observadas em microscopia de forga atdmica e eletronica de varredura (figuras 12 e
13, respectivamente), claramente evidenciam o efeito de diferentes tempos de
condicionamento e assemelham-se a estudos prévios®?23031 As imagens sugerem
uma superficie mais lisa e homogénea nas amostras nao condicionadas (figuras 12A
e 13A) e um aumento nas irregularidades, com vales mais profundos e picos mais
altos nas superficies condicionadas (figuras 12B-E e 13B-E). Uma tendéncia
crescente € observada com o aumento do tempo de condicionamento, com dissolucéo
gradual da matriz vitrea e maior exposicdo dos cristais de dissilicato de litio%1826.30,
Além disso, tempos maiores de condicionamento evidenciaram a formacdo de
microporos (figura 13E), devido a dissolu¢do de maior quantidade de matriz vitrea. E
possivel que o tratamento de superficie ndo sé remova o conteudo vitreo, expondo a
estrutura cristalina, como também remova os graos de dissilicato de litio mais finos e
sem suporte, criando sulcos e microdefeitos, conforme ressaltado por Prochnow et
al.*® e Xiaoping et al.??2. Apesar das alteracdes claras entre os diferentes tempos nas
micrografias, estas ndo necessariamente representaram efeitos sobre a rugosidade,
angulo de contato e resisténcia flexural do material, no presente estudo.

As imagens qualitativas obtidas por meio da observacéo lateral da amostra
em MEV, evidenciam a penetracdo do acido no material, produzindo mais e maiores
irregularidades, com um aumento da profundidade proporcional ao aumento do tempo
de condicionamento (figuras 14B-E), conforme reportado em estudos recentes33!,
Tal tendéncia corrobora com os resultados de Murillo-Gomez et al.®!, no entanto, para

0s mesmos tempos (20s e 60s), os autores encontraram profundidades maiores (57,4
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pm e 224,4 um, respectivamente) do que as obtidas nesse estudo (5,85 um e 51,58
pum). Pode-se especular que essa diferenca € devido a dificuldade de padronizar o
ponto inicial de medida (face lateral indiretamente condicionada), podendo ser
facilmente confundido com parte da superficie. Além disso, o presente estudo nédo
utilizou o software para tratamento de imagem utilizado pelos outros autores como
recurso auxiliar para distinguir as alteragdes por escala de cor.

O aumento do tempo de condicionamento aumentou a molhabilidade (p=
0,001) da superficie em 40s e 120s, sem prejuizo a resisténcia flexural no tempo de
40s. A molhabilidade da superficie esta relacionada a uma maior area de superficie
para infiltragcao do adesivo e do cimento resinoso, no entanto, a profundidade de
condicionamento alcancada em tempos acima de 40s, por ser bem maior, pode afetar
a reflexdo e difracdo da luz, podendo interferir na cor da restauracdao final.

Dentro dos achados desse estudo pode-se inferir que um tempo de
condicionamento de 40 segundos, diferindo da recomendacao do fabricante, obtém
um padrao mais favoravel de condicionamento, com dissolucéo de parte do contetdo
vitreo, criando microporosidades que promovem maior molhabilidade da superficie,
permitindo melhor espalhamento e reacdo do silano com o cimento resinoso, sem
prejuizo a resisténcia flexural do material. Além disso, € um tempo adequado que nao
estende o tempo clinico dessa etapa.

Deve ser salientado que o presente estudo tem limitacdes. Primeiramente, o
teste de resistencia flexural foi realizado sem considerar carga por fadiga prévia, o que
poderia gerar irregularidades na superficie do material e reduzir a resisténcia flexural.
Além disso, néo foi considerada a recuperacao dos valores de resisténcia do material
com a cimentacao, como previamente descrito??, nem a dimenséo da penetracédo do
agente cimentante na profundidade criada pelo condicionamento. Apenas uma
concentracdo de acido (5%) foi testada. Sugerem-se estudos futuros de resisténcia
de unido e avaliacdo da interface com cimento resinoso, considerando as condi¢cdes
clinicas como ambiente umido e carga ciclica. Mais estudos avaliando o efeito do
tempo de condicionamento na micromorfologia da superficie ceramica, considerando

a profundidade de acéo desse agente modificador de superficie sao sugeridos.
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7 CONCLUSAO

- Diante das limitacdes desse estudo in vitro, o condicionamento com &cido
fluoridrico aumentou significativamente a rugosidade da superficie ceramica nos
tempos de 20s, 60s e 120s em comparagao ao grupo controle, sem condicionamento.

- Houve reducéo do angulo de contato nos tempos 40s e 120s.

- Houve reducdo da resisténcia flexural apos 120s de condicionamento com
acido fluoridrico.

- Os diferentes tempos de condicionamento produziram diferentes padrdes
morfolégicos na superficie do material, com o aumento de irregularidades e
microporosidades, bem como da profundidade de acdo do &cido na ceramica,
proporcionais ao tempo de condicionamento.

- Apesar da limitacdo do estudo, pode-se inferir um tempo de 40s de
condicionamento com acido fluoridrico a 5% em superficie ceramica a base de

dissilicato de litio como ideal.
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ANEXO B - Calculo Amostral

Para que diferencas de 40 MPa sejam significativas, assumindo um desvio-
padréo estimado de 30 MPa, ao nivel de significancia de 5% e um poder nominal de
80%, serdo necesarios 15 corpos de prova para cada combinacdo, conforme

representado pelo Grafico 1 e Figura 1.

Gréfico 1: Curva de poder para experimento fatorial

Power Curve for One-way ANOVA

Assumptions
Alpha 0,05
StDev 30
# Levels 5

Power

0,0

0 10 20 30 40 50 60
Maximum Difference

Figura 1. Saida do software Minitab para calculo do tamanho amostral

Power and Sample Size
One-way ANOVA
Alpha = 0,05 Assumed standard deviation = 30 Number of Levels =5
Sample Target Maximum

SS Means Size Power Actual Power Difference
800 15 0,8 0,819063 40

Fonte: Autora da pesquisa, 2017.
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