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RESUMO 

Objetivo: O objetivo do estudo foi avaliar o efeito da aplicação de ácido fluorídrico com 

diferentes tempos e concentrações na superfície de materiais restauradores indiretos 

obtidos a partir de blocos utilizados na tecnologia CAD-CAM.  

Materiais e Métodos: Amostras dos materiais restauradores indiretos medindo 

4x4x0,8mm foram obtidos a partir de blocos CAD para cada material estudado: resina 

nanocerâmica Lava Ultimate (3M Espe), monossilicato de lítio reforçado por zircônia 

Celtra Duo (Dentsply) e cerâmica híbrida Vita Enamic (Vita). Os materiais foram 

submetidos à aplicação de ácido fluorídrico com concentração de 5% ou 10%, sendo o 

mesmo aplicado pelos tempos de 20, 40, 60 ou 90 segundos. Um grupo controle para cada 

material foi avaliado, sem nenhum tratamento de superfície, contabilizando nove grupos 

de cada material (n=10). As amostras foram avaliadas em relação à rugosidade de 

superfície (Ra e Rz), avaliadas em microscopia óptica confocal; ângulo de contato (θ), 

energia de superfície (s) e energia livre total de interação (∆G) avaliados em goniômetro,  

e resistência de união ao cimento resinoso avaliada através do teste de microcisalhamento. 

Imagens das amostras foram obtidas em microscopia eletrônica de varredura (MEV), 

microscopia óptica confocal e microscopia de força atômica. Os dados de rugosidade de 

superfície, ângulo de contato, energia de superfície, energia livre total de interação e 

resistência de união foram submetidos à ANOVA dois fatores e teste de Tukey (p<0,05). 

Resultados: Os resultados mostraram que, de maneira geral, o monosilicato de lítio 

reforçado por zircônia Celtra Duo apresentou melhores resultados quando submetido ao 
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condicionamento com ácido fluorídrico 10% por 40 ou 60 segundos de aplicação. A 

resina nanocerâmica Lava Ultimate apresentou melhor performance quando condicionada 

com ácido fluorídrico 10% por 20 ou 40 segundos, enquanto que a cerâmica híbrida Vita 

Enamic apresentou melhores resultados quando condicionada com ácido fluorídrico 5% 

por 90 segundos.  

Conclusão: Cada material interagiu de maneira diferente ao condicionamento com ácido 

fluorídrico, sendo que o conhecimento do adequado protocolo para cada material é 

essencial para garantir melhorias nos processos de adesão e durabilidade das restaurações 

indiretas. Celtra Duo apresentou de maneira geral propriedades mecânicas superiores aos 

demais. 

Relevância clínica: Recomenda-se protocolos específicos de tratamento de superfície 

com ácido fluorídrico de acordo com a composição de cada material restaurador indireto. 

 

 

Palavras-chave: Propriedades de Superfície. Ácido Fluorídrico. Interações Hidrofóbicas 

e Hidrofílicas. 
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QUEIROZ LIMA, G. Internal characterization of indirect restorative materials with 

different surface etching protocols [dissertation] - Araçatuba: UNESP - São Paulo State 

University; 2019. 

 

ABSTRACT 

Purpose: The aim of this study was to evaluate the effect of different times and 

concentration of hydrofluoric acid etching on the surface of indirect restorative materials 

obtained from blocks used in CAD-CAM technology.  

Methods and Materials: Samples of indirect restorative materials measuring 

4x4x0.8mm were obtained for each restorative material studied: Lava Ultimate 

nanoceramic resin (3M Espe), Celtra Duo zirconia-reinforced lithium silicate ceramic 

(Dentsply) and Vita Enamic polymer-infiltrated ceramic-network material (Vita). The 

materials were submitted to etching with 5% or 10% hydrofluoric acid for 20, 40, 60 or 

90 seconds. A control group for each material was evaluated without any surface 

treatment, totaling nine experimental groups for each material (n = 10). The samples were 

evaluated in relation to surface roughness (Ra and Rz), evaluated by confocal optical 

microscopy; contact angle (θ), surface energy (s) and total free interaction energy (∆G) 

evaluated by goniometer; and microshear bond strength to resin cement. Sample images 

were obtained by scanning electron microscopy (SEM), confocal optical microscopy and 

atomic force microscopy. Data of surface roughness, contact angle, surface energy, total 

free interaction energy and bond strength were submitted to two-way ANOVA and Tukey 

test (p<0.05).  

Results: The results showed that, in general, the Celtra Duo zirconia-reinforced lithium 

silicate ceramic showed better results when subjected to etching with 10% hydrofluoric 
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acid for 40 or 60 seconds. Lava Ultimate nanoceramic resin showed better performance 

when etched with 10% hydrofluoric acid for 20 or 40 seconds, while Vita Enamic 

polymer-infiltrated ceramic-network showed better results when etched with 5% 

hydrofluoric acid for 90 seconds.  

Conclusion: Each material showed different characteristics after etching with 

hydrofluoric acid, and the knowledge of the proper protocol for each material is essential 

to ensure improvements in the adhesion process and durability of indirect restorations. 

Celtra Duo presents general ways of mechanical properties superior to the others. 

Clinical relevance: Specific surface treatment protocols with hydrofluoric acid are 

recommended based on the different compositions of indirect restorative materials. 

 

Keywords: Surface Properties. Hydrofluoric Acid. Hydrophobic and Hydrophilic 

Interactions. 
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INTRODUÇÃO 

 A procura pela mimetização da estrutura dentária natural aumentou 

significativamente a utilização de materiais restauradores indiretos, especialmente das 

cerâmicas odontológicas, não somente na região anterior da maxila para a melhora da 

estética do sorriso,1 mas também em casos de reabilitações orais complexas. Como a 

fabricação de restaurações indiretas pela tecnologia CAD-CAM oferece vantagens 

versáteis, como economia de tempo e eliminação de potenciais fontes de erro, a crescente 

disseminação do fluxo de trabalho digital é uma tendência próxima. 2,3  

 Atualmente, o desenvolvimento de novos materiais CAD-CAM é um dos campos 

mais ativo da indústria odontológica. Muitos materiais restauradores indiretos estão 

atualmente disponíveis, com diferentes propriedades mecânicas e físicas, cuja estética 

depende de fatores como: tamanho, forma, cor, textura superficial, translucidez e 

características ópticas do material.4,5 Dentre os materiais disponíveis no mercado, as 

cerâmicas vítreas reforçadas por dissilicato de lítio são extensamente utilizadas para a 

confecção de restaurações anteriores e posteriores, e possuem boas propriedades ópticas 

e mecânicas. Novos materiais têm surgido como alternativa para as restaurações indiretas, 

como o monossilicato de lítio que se caracteriza como silicato de lítio reforçado por 

zircônia, resina nanocerâmica e a cerâmica híbrida, que é uma cerâmica infiltrada por 

uma rede polimérica.4  

O material Celtra Duo (Dentsply Sirona) é um monosilicato  de lítio contendo 

10% de dióxido de zircônio, dissolvidos totalmente na matriz de vidro, que pertence à 

classe de "cerâmicas de vidro de alta resistência". Sua boa resistência flexural é resultado 

da adição de dióxido de zircônia na composição.6 Já o material Lava Ultimate (3M Espe) 

é caracterizado como uma resina nanocerâmica, que possui partículas cerâmicas de sílica 

e zircônia de tamanho nanométrico e nanoaglomerados (nanoclusters) em uma rede de 
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resina altamente reticulada. A combinação de nanopartículas de sílica e zircônia com 

nanoaglomerados de zircônia-sílica reduz o espaço entre as partículas de carga.6,7 A parte 

inorgânica constitui aproximadamente 80% do material (69% de SiO2, 31% de ZrO2), 

enquanto que a parte orgânica (UDMA e Bis-EMA) constitui cerca de 20% do material.6,7 

O material Vita Enamic é composto por uma parte de cerâmica (75% em volume, 

86% em peso) e uma parte de polímero (25% em volume). A sua fase de cerâmica é 

constituída por uma matriz feldspática porosa, enquanto sua parte polimérica é constituída 

por UDMA e TEGDMA. É formado pela penetração da fase cerâmica pré-sinterizada no 

polímero.6,7 Há relatos científicos de que a combinação de fases de cerâmica e polímero 

confere estabilidade a esses materiais, resistência à flexão, elasticidade e dureza 

semelhante à estrutura natural do dente.6,8 A presença de uma rede polimérica ajudaria a 

absorver mais as tensões mastigatórias do que as cerâmicas vítreas.6 Tem sido relatado 

que cerâmicas infiltradas com polímero têm uma resistência à flexão de aproximadamente 

150 MPa, enquanto as resinas nanocerâmicas têm uma resistência à flexão de 200 MPa.6,7 

9, 10 Suas diferenças químicas devido à composição do material e ao mecanismo de ligação 

matriz orgânica e inorgânica podem causar resistência variada à degradação mecânica e 

química dos materiais.10, 11 

 Cerâmicas infiltradas com polímeros e resinas nano-cerâmicas são relatadas como 

tendo várias vantagens em comparação com materiais restauradores convencionais, no 

entanto, informações disponíveis sobre as propriedades desses materiais após um período 

de uso prolongado são limitadas.10,11 Um dos fatores que determinam a durabilidade da 

restauração é a correta união material restaurador e agente de cimentação. Para diferentes 

tipos de materiais, são sugeridos procedimentos específicos de pré-tratamento de 

superfície para otimizar sua capacidade de umedecimento e posterior ligação ao cimento 

resinoso. O pré-tratamento mais comum para cerâmicas vítreas é o condicionamento com 
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ácido fluorídrico seguido de aplicação de silano.12 No entanto, para materiais à base de 

resina, é também indicado o jateamento de óxido de alumínio como pré-tratamento, 

seguido da aplicação de silano.13 Os tratamentos mais sugeridos para estes materiais são 

uma combinação de tratamento mecânico (sandblasting) e químico (monômeros 

fosfóricos) ou a aplicação de revestimento de sílica combinada com o uso de silano.14,15 

Assim, na maioria das aplicações, tratamentos para limpeza e criação de irregularidades 

superfíciais são seguidos pela aplicação de um agente de ligação químico.  

No entanto, pouco se sabe na literatura acerca da melhor combinação de 

tratamento mecânico e químico na superfície destes materiais, incluindo a concentração 

e tempo ideal de aplicação do condicionamento com ácido fluorídrico. Um 

condicionamento com ácido fluorídrico maior que o ideal poderia ocasionar 

enfraquecimento do material, união insuficiente com o agente de cimentação, com 

consequente diminuição da resistência de união.16   

 Sendo assim, o objetivo deste estudo foi avaliar o efeito do pré tratamento com 

ácido fluorídrico com diferentes tempos e concentrações nas características de superfície  

(rugosidade, ângulo de contato, energia de superfície e energia livre total de interação – 

Delta G) de materiais restauradores indiretos (cerâmica híbrica, monossilicato de lítio 

reforçado por zircônia e resina nanocerâmica) e resistência de união destes materiais a 

um cimento resinoso. As hipóteses nulas testadas foram: (1)  Não haverá diferença entre 

os diferentes tratamentos de superfície na caracterização superficial e resistência de união 

de um cimento resinoso aos diferentes materiais estudados, e (2) não haverá diferença 

entre os diferentes materiais restauradores estudados, independente do tratamento de 

superfície realizado, na caracterização de superfície e resistência de união a um cimento 

resinoso. 
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