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RESUMO

Objetivo: Avaliar o efeito da concentracdo e do tempo de
condicionamento com &cido fluoridrico na rugosidade e morfologia
superficial de uma zirconia glazeada. Materiais e Métodos: Blocos de
ceramica a base de zirconia (5x5%3 mm) (Vita YZ-2000-Cubes, Vita-
Zahnfabrik, Alemanha) foram confeccionados e divididos em 6 grupos,
de acordo com os fatores “concentragdo do acido fluoridrico (HF)”
(5% e 10%) e “tempo de condicionamento” (20 s, 60 s e 90 s) (n=2):
HF10/20 = HF 10% + 20 s; HF10/60 = HF 10% + 60 s; HF10/90 = HF
10% + 90 s; HF5/20 = HF 5% + 20 s; HF5/60 = HF 5% + 60 s; HF5/
90 = HF 5% + 90 s. O glaze (Vita Akzent, Vita-Zahnfabrik, Alemanha)
foi aplicado com o auxilio de um pincel e sinterizado de acordo com as
recomendagdes do fabricante. Apés os diferentes protocolos de
condicionamento, foram aferidas cinco medi¢des de rugosidade (Ra)
para cada espécime em Perfildmetro Digital (Wyko®, Modelo NT-
1100, Veeco, EUA). Os dados (um) obtidos foram analisados
estatisticamente com analise de variancia (ANOVA 2-fatores) e Teste
de Tukey (95%). Resultados: O fator “concentragéo do acido fluoridrico”
(p=0,149) nédo foi significante estatisticamente. No entanto, o fator
“tempo de condicionamento” (p=0,009) foi significante. A interagédo
entre os fatores também apresentou significancia estatistica (p=0,00).
As médias de rugosidade (tdesvio-padrdo) obtidas foram (pm):
GHF10/20=1,94(+£0,72)", GHF5/90=1,92(+0,19)", GHF5/
20=1,38(+0.48)"8, GHF5/60=1,18(+0,63)®, GHF10/60=1,17(+0,30)",
GHF10/90=0,82(+0,27)® (Tukey). Conclus&o: Conclui-se que o acido
fluoridrico (10%) em maior concentragdo, associado a um menor
tempo de condicionamento (20 s), promoveu maior rugosidade
superficial da zirconia glazeada.
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ABSTRACT

Objective: The aim of this study was to evaluate the effect of different
etching protocols on the surface roughness of a glazed zirconia.
Material and Methods: Zirconia ceramic-blocks (5 x 5 x 3 mm) (Vita
YZ-2000-Cubes, Vita-Zahnfabrik, Germany) were prepared and divided
into 6 groups according to the variables “concentration of hydrofluoric
acid (HF)” (5 % and 10 %) and “ etching time “ (20 s, 60 s and 90 s) (n
= 2), as follows: HF10/20 = HF 10% + 20 s; HF10/60 = HF 10% + 60
s; HF10/90 = HF 10% + 90 s; HF5/20 = HF 5% + 20 s; HF5/60 = HF
5% + 60 s; HF5/90 = HF 5% + 90 s. The glaze (Vita Akzent, Vita-
Zahnfabrik, Germany) was applied with a brush and sintered according
to the manufacturer's recommendations. After different etching
protocols, five roughness (Ra) measurements were taken for each
specimen in a digital profilometer (Wyko ®, Model NT-1100, Veeco,
USA). The data were statistically analyzed using analysis of variance
(ANOVA 2-way) and Tukey’s test (95%). Results: The variable
“concentration of hydrofluoric acid” (p=0.149) was not statistically
significant, while the variable “etching time” (p=0.009) was significant.
The interaction between variables was statistically significant (p =
0.00). The roughness averages (+ standard deviation) obtained were
(um): GHF10/20=1.94(+0.72)", GHF5/90=1.92(+0.19)", GHF5/
20=1.38(+0.48)"®, GHF5/60=1.18(+0.63)%, GHF10/60=1.17(+0.30),
GHF10/90=0.82(+0.27)® (Tukey). Conclusion: It can be concluded that
hydrofluoric acid (10%) at a higher concentration associated with a
lower etching time (20 s) promoted higher superficial roughness on
glazed zirconia.
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ceramica de zirconia estabilizada por itria

(Y-TZP) tem se tornado popular como

infraestrutura de coroas e proteses
parciais fixas devido a fatores como a sua
biocompatibilidade e excelentes propriedades
mecanicas, somados ao avango da tecnologia CAD/
CAM (Computer Aided Design — Computer Aided
machining)]"23. No entanto, estudos clinicos tém
mostrado que falhas por perda de retencéo
(descimentagéo) estao entre as mais frequentes
quando se utilizam restauragdes com infraestrutura
de zircbnia, levando a necessidade de sua re-
cimentagao*®.

Esta perda de retencéo pode acontecer em
decorréncia da baixa adesao entre zircbnia e
cimento resinoso, pois este material sofre pouca
ou nenhuma degradacéo superficial pela acao do
acido fluoridrico (HF)®. Neste contexto, diversos
estudos tém procurado modificar a superficie dessa
ceramica para melhorar a unidao desta com o
cimento resinoso”?°. Um tratamento de superficie
bastante utilizado é o jateamento com particulas
de alumina e particulas de alumina revestidas por
silica® . Este jateamento gera um aumento da
rugosidade superficial, fazendo com que a uniédo
micromecanica com o0 cimento resinoso seja
promovida®™. Além disso, o jateamento com
particulas revestidas por silica promove a deposigéo
de silica na superficie ceramica (silicatizagéo), o
que aumentaria ainda mais a unido entre zirconia e
cimento resinoso™'2. Entretanto, apesar de gerar
resultados satisfatérios com relagao a resisténcia
de unido, o jateamento pode gerar microtrincas na
superficie da zirconia devido a pressao e velocidade
com que as particulas sao langadas''4.

Outra técnica que tem sido estudada, envolve
a aplicacdo de uma fina camada de glaze na
superficie interna da restauragao previamente a
cimentacao?® 516, Este tratamento permite que o
condicionamento acido e a silanizagao, pro-
cedimentos geralmente utilizados durante a
cimentacdo convencional de ceramicas vitreas,
sejam realizados'®. Em ceramicas acido-sensiveis,
o condicionamento acido aumenta a rugosidade
superficial devido a dissolugdo seletiva da fase vitrea
presente em grande quantidade neste material®’.
Adicionalmente, o condicionamento acido aumenta
a molhabilidade e a energia de superficie destas
ceramicas’®.

Os estudos que propdem técnicas de
deposicao de camadas vitreas para posterior
condicionamento com &cido fluoridrico mostram
protocolos de condicionamento diversos?41%1619 Qs

protocolos utilizados geralmente utilizam as
recomendacgdes para ceramicas acido-sensiveis,
que nao sao especificas para superficies de zircbnia
glazeada. O acido fluoridrico tem sido utilizado em
diferentes concentragbes e tempos de
condicionamento, resultando em resultados
controversos?'819 utilizaram acido fluoridrico com
concentragdes de 9 a 10 %, durante 20, 60 ou 90
segundos, obtendo valores de resisténcia de uniao
maiores do que quando utilizaram jateamento de
particulas de alumina e de alumina revestidas por
silica. Ja em um estudo'® recente, foi utilizado acido
fluoridrico a 9,5% por dois minutos, concluindo que
a cobertura da superficie com uma camada de glaze
€ uma técnica promissora. Resultados semelhantes
também tem sido relatado pela literatura” quando
se comparou o glazeamento da zircbnia com a
aplicagao de primer.

Considerando a importancia de adequar essa
nova técnica aos protocolos de cimentagao ja
estabelecidos pela literatura (acido fluoridrico +
agente de unido silano), este trabalho se propde a
avaliar o efeito de diferentes protocolos de
condicionamento na rugosidade superficial de uma
zirconia glazeada na superficie de cimentacéo. A
hipotese testada foi de que os protocolos de
condicionamento resultardo em valores de
rugosidade diferentes.

MATERIAIS E METODOS

Os materiais utilizados neste estudo, bem
como a respectiva marca comercial e fabricante
estéo apresentados no Quadro 1.

Confeccéo dos espécimes

Inicialmente, blocos de zirconia foram
cortados em maquina de corte (Isomet, Buehler,
Estados Unidos) nas dimensdes 7 mm (L) x 7 mm
(P) x 3,5 mm (A). Em seguida, foram lixados com
lixas d’agua (n° 1200) para regularizagéo das
superficies. Apos lavagem em cuba ultrassénica
com agua destilada por 5 minutos e secagem, os
blocos foram levados ao forno Zyrcomat (Vita
Zahnfabrik, Alemanha) para sinterizagéo de acordo
com ciclo de queima recomendado pelo fabricante
(Figura 1A).

Aplicagéo do glaze

O glaze VitaAkzent (Vita Zahnfabrik,
Alemanha) foi manipulado de acordo com as
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Nome comercial

Tipo de material

Fabricante

InCeram YZ 2000 Cubes Ceramica a base de zirconia Vita Zahnfabrik, Alemanha

Glaze Akzent Glaze

Acido Fluridrico 10%

Condicionador de
porcelana

= Acido Fluridrico 5%

Vita Zahnfabrik, Alemanha
Dentsply, Brasil

Férmula e Agéo - Farmacia
de Manipulacéo, Brasil

recomendacgdes do fabricante e aplicado com o
auxilio de um pincel sobre a superficie dos blocos
de zirconia (Figura 1B). Em seguida, os blocos
foram levados a forno especifico (Vita Vacumat
6000MP, Vita Zahnfabrik, Alemanha) para queima
do glaze segundo recomendacgdes do fabricante
(Figura 1C).

Os blocos de zircOnia glazeada foram
divididos em 6 grupos (n=10), de acordo com os
fatores “concentragéo do acido fluoridrico” (10 % e
5 %) e “tempo de condicionamento” (20 s, 60 s e
90 s): HF10/20 = &cido fluoridrico 10% + 20 s de
condicionamento; HF10/60 = acido fluoridrico 10%
+ 60 s de condicionamento; HF10/90 = acido
fluoridrico 10% + 90 s de condicionamento; HF5/
20 = acido fluoridrico 5% + 20 s de condi-
cionamento; HF5/60 = acido fluoridrico 5% + 60 s
de condicionamento; HF5/90 = acido fluoridrico 5%
+ 90 s de condicionamento.

Condicionamento da superficie

As superficies glazeadas foram

condicionadas com acido fluoridrico (HF) na
concentragado de 10% e 5% por tempos variados
(20 s, 60 s e 90 s). Apos, as superficies foram
lavadas com jato de agua por 30 s e secas com
jatos de ar. Em seguida, as amostras foram lavadas
em ultrassom por 5 min em agua destilada e secas
com jatos de ar.

Analise do padrdo topografico da superficie
condicionada

Para analise quantitativa da geometria
tridimensional (3D) da superficie da zircbnia apos
condicionamento do glaze, as amostras foram
analisadas em perfildmetro 6ptico digital (Wyko®,
Modelo NT 1100, Veeco, EUA). Este perfildbmetro é
conectado a uma unidade computadorizada
contendo o programa Wyko Vision 32 (Wyko®,
Veeco, EUA) para analise dos dados. As medigdes
dos parémetros foram realizadas com um aumento

Figura 1 A-C — A) Blocos de zircénia em forno Zyrcomat (Vita Zahnfabrik) apds sinterizacdo; B) Aplicacdo de
glaze com pincel, segundo recomendagées do fabricante; C) amostras glazeadas apds ciclo de queima em
forno Vacumat 6000MP (Vita Zahnfabrik).
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de 20x e em uma area de 301,3 x 229,2 um. Os
valores de rugosidade foram obtidos em ym (Ra).

Analise dos resultados

Os resultados foram analisados por Analise
de Variancia (ANOVA) dois-fatores e Teste de Tukey
(4=5%). O teste de Kolmogorov-Smirnov demons-
trou que os dados seguiram uma distribuicdo
normal.

RESULTADOS

O fator “concentragéo do acido fluoridrico”
nao foi significante estatisticamente. No entanto, o
fator “tempo de condicionamento” foi significante
(Tabela 2). Além disso, a interagéo entre os fatores
em estudo (concentracdo do acido fluoridrico e
tempo de condicionamento) foi estatisticamente

Fator al
Concentragéo do acido 1 0,4914
fluoridrico
Tempo de 2 2,3617

condicionamento

Concentragéo do acido 2 7,1884

fluoridrico x Tempo de
condicionamento

Erro 54 12,3626
Total 59 22.4041

significante (p=0,00) (ANOVA) (Tabela 2 e Figura
2).

* significancia estatistica (p<0,05)

Os valores de rugosidade média (Ra) (x
desvio-padréo) de todos os grupos estao apresen-
tados na tabela 3. Os protocolos de condiciona-
mento dos grupos HF10/20 e HF5/90 obtiveram os
maiores valores de rugosidade média. Os grupos
HF5/60, HF10/60 e HF10/90 obtiveram valores de
rugosidade média estatisticamente semelhantes e
menores que os grupos supracitados. O grupo HF5/
20 obteve valores estatisticamente semelhantes
tanto aos grupos de maiores valores de rugosidade
média quanto aos de menores valores (tabela 3).
As imagens em 3D resultantes da analise em
perfildmetro digital estao apresentadas na figura 3.

A hipotese testada foi aceita, uma vez que
os protocolos de condicionamento resultaram em
valores de rugosidade diferentes.

SeaSQ AdiSQ AdiQM F P

0,4914  0,4914 2,15 0,149
2,3617  1,1809 5,16 0,009*
7,1884  3,5942 15,70 0,000*

12,3626  0.2289

*sianificancia estatistica (p<0.05)

Grafico de interacao
Valores médios

1,50

Tempo

1,00

Tempo de
condicionamento

Concentragio

Figura 2 — Grafico de interagao
mostrando como o fator tempo de
condicionamento atuou nas duas
concentragdes de acido fluoridrico
utilizadas.
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Grupo Ra (um)
GHF10/20 1.94 (+0.72)
GHF5/90 1.92 (+0.19)
GHF5/20 1.38 (+0.48)
GHF5/60 1.18 (£0.63)
GHF10/60 1.17 (£0,30)
GHF10/90 0.82 (+0.27)

Grupos homoaéneos
A

A
A

[os o o v

* Letras diferentes denotam diferenca estatistica. teste de Tukev. b <0.05

301.3um

3013 um

|
3013 um

Figura 3 A-E — Imagens 3D obtidas pelo perfildmetro 6ptico digital: A) Grupo GHF5/20; B)
Grupo GHF5/60; C) Grupo GHF5/90; D) Grupo GHF10/20; E) Grupo GHF10/60; F) Grupo

GHF10/90.

DISCUSSAO

Nos tratamentos protéticos reabilitadores, a
zirconia tem sido o material ceramico de escolha
quando se deseja associar estética a resisténcia

mecanica®. Entretanto, uma das limitagbes das
restauragdes de zirconia esta relacionada a sua
adesividade ao cimento resinoso, por se tratar de
ceramicas acido resistentes. Dessa forma, diversos
estudos tém sido realizados para avaliar a

ﬁ
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resisténcia de unido entre materiais ceramicos a
base de zircdnia e cimentos resinosos?!2223,

Diversos tratamentos de superficie tém sido
propostos na literatura para melhorar a adeséo entre
a zircdnia e o cimento resinoso, como: jateamento
com particulas de 6xido de aluminio?, jateamento
com particulas de 6xido de aluminio revestidas por
silica®*?®, aplicagdo de primers especificos para
zirconia?®, deposicéo de filmes finos de silica® e
utilizacdo de cimentos resinosos contendo
monémeros fosfatados (MDP) em sua
composigao'®,

Com relagéo ao jateamento, a literatura?” tem
relatado que o uso de particulas de alumina (50 ym)
ou de particulas de alumina revestida por silica (30
pm) na superficie ceramica, seguido de cimentacéo
com um cimento resinoso dual e submetidos ao
ensaio de cisalhamento exibem bons valores de
resisténcia adesiva, que diminuem quando
submetido a termociclagem. Ja outros estudos?2°
tem observado que o abrasionamento ndo teve um
efeito positivo na melhoria da unido do cimento
resinoso a zircoOnia. Entretanto, sabe-se que o
jateamento tem sido criticado por possivelmente
levar a fragilizagéo da zirconia. Isso tem levado a
praticas de diferentes técnicas no intuito de
promover valores de resisténcia de uniao
semelhantes ou maiores ao tratamento com
jateamento, mas que possa evitar esses possiveis
efeitos deletérios.

Recentemente, uma proposta de modificagéo
da superficie da zircbnia por meio de aplicagédo de
uma camada vitrea tem sido avaliada®’-'619%°, Esta
técnica baseia-se na modificacao da superficie de
cimentagao, pela aplicagdo de uma camada de
glaze (ceramica vitrea), que pode ser degradada
mais facilmente pela agao do acido fluoridrico.

Por ser a rugosidade superficial considerada
um outro importante fator para a adesao, ja que
aumenta a area de superficie, melhora a
molhabilidade pela redugao na tensao da superficie
e cria retengdo micromecanica®, o presente estudo
alterou a superficie da zircOnia através da aplicagéo
do glaze e avaliou o efeito de diferentes protocolos
de condicionamento na rugosidade superficial de
uma zircOnia glazeada. O condicionamento com

acido fluoridrico da superficie de cimentagao da
zirconia glazeada e posterior silanizagdo, parece
ser um método efetivo para se melhorar a adeséao
de cimentos resinosos a zirconia.

Um estudo recente®® observou que a
irradiagéo da zirconia com laser Nd: YAG resultaram
tanto em aumento da rugosidade superficial, e da
resisténcia de unido do cimento resinoso. Ja a
zircbnia glazeada e condicionada com &cido
fluoridrico (0,67 um; 4,99 MPa), o grupo controle
(0,16 um; 3,73 MPa) e a zirconia abrasionada (0,19
um; 4,26 MPa) tiveram comportamento semelhante
quanto a esses valores.

Entretanto, estudo recente'® observou que a
aplicacao de glaze superficial seguido de
condicionamento com acido fluoridrico e silanizagéo
na zircdnia levou a uma maior resisténcia de unido.
Os valores de rugosidade superficial e resisténcia
de unido do grupo controle (0,14 pym; 2,3 MPa)
variaram dos grupos: glazeado com spray e
condicionado com acido fluoridrico a 9% (3.37 um;
13,3 MPa); glazeado com spray e silicatizagao
(0,41um; 9,2Mpa); glazeado com pincel e
condicionado com acido fluoridrico a 9°8 (3,79um;
17,8Mpa); e glazeado com pincel e condicionado
com acido fluoridrico a 9% (0,4um; 12,5Mpa)

Resultados divergentes’ foram reportados
pelos autores, os quais observaram que a aplicagéo
da camada de glaze melhorou significativamente a
resisténcia de unido no grupo silano / adesivo /
Variolink (9MPa) em comparagédo ao grupo nao
glazedo (2,4 MPa) em condigdes secas. Ja para o
grupo zirconia primer / Multilink, o grupo glazeado
mostrou resisténcia de unido significativamente
mais baixas (4,9MPa) em relagéo ao grupo glazeado
(10,9 Mpa), também em condigbes secas.

A efetividade do glaze na melhoria da
resisténcia de unido, também tem sido avaliada pela
literatura'®. Esses autores observaram tanto o
jateamento com ALLO, de 50 e 100 ym promovem
efeitos similares na resisténcia adesiva entre
ceramica e cimento resinoso, porém a adigéo do
glaze na superficie de cimentagdo da zirconia
aumenta a resisténcia adesiva ao cimento resinoso.
Os grupos que utilizaram o glaze em associagao
com acido fluoridrico, sem silano (20,75 MPa) e

12
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com silano (25,17 MPa), ou jateamento, sem silano
(17,45 MPa) e com silano (18,41) mostraram uma
resisténcia de unido superior aos grupos que apenas
jatearam com particulas de 6xido de aluminio 50 e
110 um. Ja outro estudo® revelou que a aplicagao
de um glaze contendo uma maior fase de dissilicato
de litio pode ser um passo importante para
aumentar a uniao da zircbnia ao cimento resinoso.

Neste estudo, a hipotese inicial de que os
protocolos de condicionamento resultariam em
valores de rugosidade diferentes foi confirmada. Os
resultados deste estudo mostraram que os
tratamentos de superficie alteraram significa-
tivamente a rugosidade da ceramica. Observou-se
interacdo estatisticamente significante entre os
fatores concentragao do acido fluoridrico (2 niveis -
5% e 10 %) e tempo de condicionamento (3 niveis
- 20 s, 60 s e 90 s). Na concentragdo do acido
fluoridrico de 10%, tanto no tempo de
condicionamento de 60 quanto de 90 segundos,
menores valores de rugosidade foram obtidos. E
possivel afirmar que a elevada concentragdo do
acido fluoridrico (10%), associada a maiores tempos
de condicionamento (60 s e 90 s), teria removido a
camada vitrea criada, deixando a superficie menos
rugosa. A superficie parece estar bem uniforme, ou
seja, sem irregularidades, principalmente apds o
maior tempo de condicionamento (90 s). Entretanto,
esta concentragao de acido fluoridrico (10%) com
um tempo menor de condicionamento (20 s)
promoveu maiores valores da rugosidade.

Nos grupos em que se utilizou acido
fluoridrico na concentragdo de 5 %, os valores de
rugosidade média encontrada foram mais altos para
os tempos de 90 e 20 segundos e menores para o

REFERENCIAS

1.  Doi M, Yoshida K, Atsuta M, Sawase T. Influence of
pre-treatments on flexural strength of zirconia and
debonding crack-initiation strength of veneered zirconia.
J Adhes Dent. 2011;13(1):79-84.

2. Everson P, Addison O, Palin WM, Burke FJ. Improved
bonding of zirconia substructures to resin using a
“glaze-on” technique. J Dent. 2012;40(4):347-51.

3. KosmacT, Oblak C, Jevnikar P, Funduk N, Marion L. The
effect of surface grinding and sandblasting on flexural
strength and reliability of Y-TZP zirconia ceramic. Dent
Mater. 1999;15(6):426-33.

tempo de 60 segundos. Isso poderia ser explicado
pela possibilidade de a camada de glaze ja possuir
uma rugosidade acentuada, pois a aplicagao feita
com pincel ndo resulta em camada uniforme™. Além
disso, o solvente presente no glaze evapora durante
o ciclo de queima, gerando uma superficie irregular.
O tempo de 20 segundos com acido fluoridrico a 5
% nao levaria entao a dissolugao seletiva da camada
vitrea. Ja o tempo de condicionamento de 60
segundos faria uma remog¢ao das irregularidades,
que seriam entao redefinidas apds condicionamento
por 90 segundos. A superficie apds condicionamento
por 60 segundos com acido 5 % & bem mais
uniforme do que as outras superficies do mesmo
grupo.

A utilizacdo do glaze aplicado sobre
superficies resistentes a condicionamento com
acido fluoridrico deve ser melhor compreendida em
estudos posteriores de resisténcia de uniao, uma
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