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APRESENTAÇÃO

A inovação é o combustível do crescimento profissional em todas as áreas, 
mesmo na mais tradicional até a área mais tecnológica.  A Odontologia é a ciência que 
agrega os princípios técnicos tradicionais, como por exemplo, aqueles postulados por 
Greene Vardiman Black, às mais avançadas tecnologias, como escâneres intraorais e 
impressoras 3D capazes de produzirem peças anatomicamente perfeitas, específicas 
para cada caso.

Pensando na propagação de conhecimento dentro das mais variadas áreas 
de atuação do Cirurgião Dentista, a Atena Editora disponibiliza mais um compilado 
de artigos, organizados em dois volumes, com a temática Comunicação Técnica e 
Científica em Odontologia.

Espero que a leitura do conteúdo deste E-book proporcione ampliação de 
conhecimentos e que também provoque curiosidade em você, leitor, pois são os novos 
questionamentos que impulsionam novas descobertas.

Ótima leitura.

Emanuela C. dos Santos
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RESUMO: Objetivo: Investigar os efeitos 
de ataque com ácido fluorídrico a 10% vol. e 
recobrimento vítreo na superfície Y-TZP, uma 
vez que ambos tratamentos visam otimizar a 
adesão entre a cerâmica e o cimento resinoso. 
Métodos: Amostra de Y-TZP (Ceramill Zi; Amann 
Girrbach) teve a superfície recoberta com vidro 
de baixa fusão e foi dividida em 4 grupos de 
acordo com o tratamento a ser realizado. No 

grupo B1 ácido fluorídrico durante 15 minuto, 
grupo B2 mesmo ácido em um tempo total de 
30 minutos, grupo B3 tempo total de 45 minutos 
e grupo B4 não foi exposto ao ácido. Para 
avaliação da superfície a amostra atacada teve 
a topografia analisada por Microscopia de Força 
Atômica (AFM). Resultados: Foi verificado 
as amostras apresentaram rugosidades 
distintas, indicando que após a remoção vítrea 
a superfície sofre alterações decorrentes à 
exposição ao ácido. Conclusões: O ataque com 
ácido fluorídrico demonstrou ser um tratamento 
capaz de alterar a rugosidade superficial da 
Y-TZP e o vidro, provavelmente, não foi capaz 
de penetrar no material cerâmico e teve tão 
somente o papel de proteger a superfície do 
ataque ácido.
PALAVRAS-CHAVE: Y-TZP; AFM; Ácido 
Fluorídrico; Cerâmicas.

INFLUENCE OF SILICA COATING AND 
HYDROFLUORIC ACID ON CAD/CAM Y-TZP 

TOPOGRAPHY

ABSTRACT: Objective: To investigate the 
effects of 10% vol. Hydrofluoric acid etch 
and silica coating on Y-TZP surface, since 
both treatments aim to optimize the adhesion 
between ceramic and dental resin cement. 
Methods: Y-TZP (Ceramill Zi; Amann Girrbach) 
sample had the surface covered with low fusion 
glass and was divided into 4 groups according 
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to the treatment to be performed. In group B1 hydrofluoric acid for 15 minutes, group 
B2 same acid in a total time of 30 minutes, group B3 total time of 45 minutes and 
group B4 was not exposed to acid. For surface evaluation the etched sample had the 
topography analyzed by Atomic Force Microscopy (AFM). Results: It was verified that the 
samples presented different roughness, indicating that after the silica coating removal 
the surface undergoes changes due to acid exposure. Conclusions: Hydrofluoric acid 
etching proved to be a treatment capable of altering the surface roughness of Y-TZP 
and glass, probably, was not able to penetrate the ceramic material and only had the 
role of protecting the surface from acid etching. 
KEYWORDS: Y-TZP; AFM; Hydrofluoric acid; Ceramics.

1 |  INTRODUÇÃO

Atualmente o uso da zircônia está estabelecido no mercado odontológico, 
contudo clinicamente fraturas na cerâmica de revestimento e perda de retenção são 
as complicações mais frequentemente relatadas em próteses cerâmicas a base de 
zircônia (CASUCCI, 2011). Essas falhas podem ser atribuídas, entre outros fatores, 
à técnica de cimentação ou seleção de cimento inadequados (ABOUSHELIB, 2007; 
CASUCCI, 2011). O método convencional de cimentação de materiais cerâmicos 
consiste em condicionar a superfície com ácido fluorídrico a 10% por 30 segundos, 
dissolvendo o conteúdo vítreo exposto ao ácido e gerando microretenções. A essas 
microretenções é aplicado um agente silano (3-metacriloxipropiltrimetoxissilano; 
MPTS). O silano age como um agente bifuncional: seu componente orgânico reage 
com moléculas do compósito (Bis-GMA e TEGMA) enquanto o componente inorgânico 
reage com a sílica da cerâmica, proporcionando uma união química entre cerâmica e 
cimento resinoso.

Entretanto, devido à ausência de fase vítrea e de sílica em sua estrutura, a 
Y-TZP é resistente ao condicionamento com ácido fluorídrico na concentração e tempo 
preconizados (MENANI, 2014) e não responde aos métodos comuns de silanização 
usados em outros materiais cerâmicos (ABOUSHELIB, 2007; DIAS, 2012; SILVA, 
2014), não sendo possível realizar o procedimento padrão de cimentação. Para obter 
uma resistência de união entre Y-TZP e compósito, o uso de ácidos em diferentes 
concentrações, tempos e temperaturas e recobrimentos com filmes vítreos já foram 
utilizados tanto separadamente como combinados. Tais métodos pretendem aumentar 
a rugosidade e criar sítios reativos na superfície cerâmica, a fim de otimizar a adesão 
física e química com cimentos. Todavia, ainda não existe um consenso a respeito de 
qual tratamento é o mais eficaz (MENANI, 2014). 

Um método de tratamento superficial desenvolvido por ABOUSHELIB et al. (2007), 
chamado infiltração seletiva por vidro (selective infiltration etchning - SIE) consiste 
na aplicação e posterior remoção de um filme vítreo na superfície Y-TZP. Por meio 
de um tratamento térmico controlado com ciclo de aquecimento a 750ºC (60ºC min), 
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seguido de resfriamento para 650ºC (60ºC/min) há um aumento de grooving gerado 
pelo estresse térmico. Nessa temperatura o vidro é fundido e acredita-se que haja 
infiltração de dopantes como sílica nas regiões de grooving. Os autores atribuem uma 
diminuição da energia do contorno de grão pela presença de dopantes, promovendo 
um maior aumento de largura e profundidade do grooving devido à diminuição do 
ângulo diedro. O vidro é então totalmente removido com ácido fluorídrico 5-10% por 
15-30 minutos, expondo as regiões modificadas. Como consequência, a morfologia 
superficial da cerâmica passa a apresentar nanorretenções transgranulares em regiões 
de contorno, que são preenchidas por cimento resinoso gerando uma adesão física 
(ABOUSHELIB, 2007; 2009).

Este estudo teve como objetivos analisar como o ácido fluorídrico dissolve o 
filme vítreo, estabelecendo um tempo no qual o ácido fluorídrico 10% fosse capaz 
de remover o vidro sem atacar significativamente a superfície de Y-TZP e também 
avaliar os efeitos do recobrimento com filme vítreo e do tratamento SIE na topografia 
superficial da Y-TZP. Foram realizadas análises de microscopia de força atômica (AFM) 
e difração de raios X (DRX). Como contribuições adicionais à literatura acadêmica e 
aos estudos futuros na área, o presente estudo pretende elucidar o papel das etapas 
do tratamento SIE nas alterações topográficas da Y-TZP. 

2 |  MATERIAIS E MÉTODOS

Foram utilizadas quatro pastilhas (10mm diâmetro x 2mm altura) já sinterizadas 
de cerâmica a base de zircônia (Ceramill Zi; Amann Girrbach) estabilizada por óxido 
de ítrio usinados em tecnologia CADCAM (computer-aided design and computer-aided 
manufacturing) modelo Ceramill Motion (Amanngirrbach, Áustria). As amostras foram 
divididas de acordo com o tratamento a ser empregado. (Tabela 1).

As pastilhas foram submetidas a lixamento com a sequência de lixas d’agua 
de granulação 120, 240, 320, 400, 600, e 800 em máquina politriz sob refrigeração a 
água e polimento com sequência de pasta diamantada de 3, 1 e 0,5 µm em disco de 
feltro lubrificado e arrefecido com etanol. As amostras foram submetidas à limpeza 
em cuba ultrassônica com etanol por dez minutos e então secas com jato de ar livre 
de impurezas. Foi realizado tratamento térmico para evidenciamento de contorno de 
grãos a 1350ºC por 15 minutos. As amostras receberam recobrimento com vidro de 
baixa temperatura de fusão (IPS e.max Ceram Glaze Paste – Ivoclar Vivadent). Dentre 
as marcas disponíveis no mercado, essa é a que mais se aproxima da composição 
vítrea utilizada por ABOUSHELIB (2007; 2009), utilizada também por JIANG 2014.

Amostra Tratamento
B1 Polimento + TT 1350ºC 15 min + vidro + HIM + HF 10% vol. 15 minutos
B2 Polimento + TT 1350ºC 15 min + vidro + HIM + HF 10% vol. 30 minutos
B3 Polimento + TT 1350ºC 15 min + vidro + HIM + HF 10% vol. 45 minutos
B4 Polimento + TT 1350ºC 15 min + vidro + HIM
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Tabela 1. Divisão de grupos 

O controle de vidro depositado foi feito por massa, ou seja, cada pastilha foi 
pesada em balança de alta precisão antes e depois da deposição de vidro. Nos três 
espécimes foi depositado 0,002g de vidro. O vidro foi manipulado visando a obtenção 
de um filme o mais uniforme possível, entretanto não se pode afirmar que houve um 
controle de espessura. Após aplicação do filme, as amostras foram submetidas ao 
tratamento térmico (hot induced maturation - HIM) (ABOUSHELIB 2007). O tratamento 
consta em elevar a temperatura a 750ºC em uma taxa de 60ºC/min, mantendo a 
temperatura no patamar por 2 minutos e então resfriar até temperatura ambiente 
(23ºC).  B1, B2 e B3 foram atacadas com ácido fluorídrico 10% vol. por 15, 30 e 
45 minutos respectivamente em banho ultrassônico, e posteriormente lavadas por 10 
minutos em álcool etílico igualmente em banho ultrassônico, para completa remoção 
de ácido. 

As amostras atacadas por 30 (B2) e 45 minutos (B3) foram analisadas em 
AFM para certificar se houve mudança na topografia da Y-TZP durante o processo 
de infiltração vítrea. Na amostra B2 a remoção do vidro foi parcial. Portanto, teve-
se o cuidado de analisar regiões livres de vidro. O intuito da análise foi quantificar e 
qualificar apenas a alteração referente à infiltração vítrea de uma superfície que foi 
minimamente exposta ao ácido fluorídrico. A análise da amostra B3 traria dados a 
respeito da influência de uma possível superexposição da cerâmica ao ácido quando 
na intenção de remover completamente o filme vítreo. Por conter grande teor de vidro 
na amostra atacada por 15 minutos (B1), não foi possível a análise de superfície 
cerâmica livre de vidro por AFM, tendo em vista o difícil acesso à pequena parcela de 
Y-TZP exposta. 

Foram analisados os parâmetros de rugosidade média (Ra), simetria (Rsk) e 
variação de área de cada superfície, realizando cinco varreduras por espécime. Todos 
os valores foram obtidos por meio da ferramenta Statistical Quantities do programa 
Gwyddion.

3 |  RESULTADOS E DISCUSSÃO

As tabelas 2, 3 e 4 apresentam média e desvio padrão dos valores de rugosidade 
média (Ra) – em nanômetros, aumento de área - em porcentagem e simetria (Rsk) 
- adimensional – das varreduras de cada espécime. Uma imagem de cada grupo foi 
selecionada para ilustrar as alterações de topografia (Figura 1).

 Média Ra (nm) Desvio Padrão
Vidro + HIM + HF 45’ 17,25 3,63
Vidro + HIM+ HF 30’ 7,50 0,47

Tabela 2. Valores médios de Ra após cinco varreduras
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Variação de área (%) Desvio Padrão
Vidro + HIM + HF 45’ 40,23 2,01
Vidro + HIM+ HF 30’ 12,35 0,50

Valores médios de aumento de área após cinco varreduras

Skw Desvio Padrão
SIE (HF 45’) -0,85 0,40

Vidro + HIM+ HF 30’ -0,50 0,22
Valores médios de simetria após cinco varreduras

As amostras apresentaram rugosidades distintas, indicando que após a remoção 
vítrea a superfície sofre alterações decorrentes à exposição ao ácido. Era esperado 
que, caso não houvesse efeito do HF na Y-TZP durante a remoção vítrea, as superfícies 
expostas após 30 ou 45 minutos de ataque apresentassem os mesmos parâmetros de 
rugosidade, provenientes tão somente da alteração de grooving gerada pela infi ltração 
vítrea. Como esperado, o parâmetro de simetria negativa das amostras B2 e B3 Figura 
2, indicam um aumento de vales e reentrâncias durante os tratamentos. 

Figura 1 Imagens geradas pela análise de microscopia de força atômica das amostras 
recobertas e atacadas por (A) 30 minutos e (B) 45 minutos
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Figura 2 Traçado topográfi co das amostras sendo (A) B2, (B) B3

Por ter um menor tempo de ataque, os valores de B2 podem ser considerados 
os mais próximos de uma superfície não atacada. A amostra B2 apresentou Ra médio 
próximo da amostra atacada por ácido fl uorídrico por 15 minutos no estudo anterior 
(12,16 nm), sugerindo que houve uma proteção da superfície nos primeiros minutos 
e após a remoção do fi lme vítreo a superfície foi atacada, alterando a topografi a 
fi nal. A topografi a da amostra B2 (Figura 1-A, Figura 2-A) sugere que as alterações 
topográfi cas ocorreram em região de contorno de grão.

Na amostra recoberta e atacada por 45 minutos, tem-se uma grande discrepância 
de rugosidade de acordo com a área varrida, o que justifi ca o relativo alto desvio padrão 
(3,63) dentre as varreduras, considerando ser uma única amostra. B3 apresentou um 
Ra médio próximo à amostra atacada por 45 minutos (15,52 nm). Pela topografi a fi nal 
(Figura 1-B, Figura 2-B) as alterações foram tanto inter quanto transgranular, tornando 
o processo mais rápido e os parâmetros fi nais de rugosidade e variação de área mais 
altos quando comparados à B2. 

Um estudo realizado por PAES 2017, estudou a topografi a fi nal de amostras 
submetidas ao tratamento SIE e a ataque com ácido fl uorídrico 10% em volume por 
50 minutos. A rugosidade média (Ra) constatada no grupo recoberto com vidro e que 
teve esse vidro removido por 50 minutos de ataque ácido foi de 27,4 nm, superior ao 
mesmo tratamento realizado no presente estudo, no qual o tempo de ataque ácido 
foi de 45 minutos. Tal resultado pode ser atribuído ao fato de a autora ter submetido 
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a Y-TZP a um maior tempo de ataque para que a remoção do vidro fosse completa. 
Apesar de haver um aumento de rugosidade quando comparado ao grupo controle, os 
tratamento SIE e o ataque com ácido fluorídrico realizado por PAES 2017 relataram 
rugosidade média (Ra) abaixo do jateamento com Al2O3, o que era esperado visto 
que o jateamento tem como mecanismo de ação o arrancamento de partículas, com 
uma superfície final com vales e reentrâncias em escala micrométrica.

A rugosidade média (Ra) encontrada no presente estudo na amostra recoberta 
com vidro e atacada por 45 minutos até que o vidro fosse totalmente removido (B3), 
vai de acordo com o disponível na literatura para o grupo SIE (CASUCCI 2009). A 
superfície livre de vidro da amostra recoberta e atacada por 30 minutos (B2) teve valor 
de rugosidade abaixo do esperado pelo tratamento SIE, insinuando que, quanto menor 
a influência do ácido no tratamento, menor a rugosidade obtida. Comparativamente 
ao estudo anterior, os valores mensurados de Ra do espécime atacado com ácido 
fluorídrico por 45 minutos e o espécime B3 foram próximos, indo de acordo com estudos 
que obtiveram resultados similares de rugosidade com ataque ácido e infiltração 
seletiva (CASUCCI 2009, PAES 2017). 

Conclusão 

O controle de espessura de filme vítreo é relevante tanto para tratamentos 
que visam o condicionamento quanto para os que visam a remoção do mesmo. O 
recobrimento protege a superfície e faz com que a mesma seja exposta cadencialmente 
ao ácido, retardando os efeitos do ataque na superfície Y-TZP em determinados pontos. 
Podemos afirmar que no tratamento SIE à medida que o vidro é removido a superfície 
vai sendo exposta ao ácido fluorídrico, gerando uma superfície heterogênea de grãos 
mais e menos atacados. Diferente de uma superfície atacada sem recobrimento prévio, 
na qual o ataque ocorreria em toda a superfície simultaneamente.
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