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No presente trabalho objetivou-se avaliar, in vitro, o efeito de diferentes 
tratamentos de superfície na resistência de união de uma cerâmica à base de 
zircônia policristalina tetragonal estabilizada por ítria (Y-TZP) a um cimento resinoso. 
Para tanto, 120 blocos de Y-TZP (IPS e.max® ZirCAD for inLab®, Ivoclar-Vivadent, 
Schaan, Liechtenstein) foram distribuídos randomicamente em 12 grupos 
experimentais (n=10), conforme 6 estratégias de tratamento de superfície e 2 
condições de envelhecimento (24 horas e após o envelhecimento em água e 
termociclagem): AS (sem tratamento); TBS (jateamento de partículas de alumina 
revestidas por sílica e silanização); AAP (abrasão com partículas de alumina seguida 
da aplicação de primer universal); FS (pulverização de micropartículas de zircônia na 
superfície livre da Y-TZP e após, fusão por sinterização); SN (deposição de 
nanofilme de sílica com 5 nm) e FSSN (FS seguido de SN). Os blocos de Y-TZP 
foram embutidos em resina acrílica e microcilindros de cimento resinoso (0,96 mm 
de diâmetro; 1 mm de altura) (RelyX™ ARC) foram confeccionados na superfície 
cerâmica. Após o armazenamento, os testes de microcisalhamento foram 
conduzidos a uma velocidade de 1 mm/min, em máquina de ensaios universal. Após 
o teste, as superfícies foram analisadas com estereomicroscópio e microscópio 
eletrônico de varredura (MEV) para caracterização das falhas. Em um espécime 
adicional, também foi conduzida análise de fases do material por difração de raios-X 
e caracterização da micromorfologia de superfície em MEV. Os valores de 
resistência de união foram submetidos aos testes estatísticos Kruskal-Wallis e Mann 
Whitney para os tratamentos testados (p<0.001) e para o fator envelhecimento 
(p<0.05). Em ambas as condições de envelhecimento, TBS e AAP proporcionaram 
os maiores valores de resistência adesiva, seguidos dos grupos FSSN, FS e SN. O 
envelhecimento influenciou negativamente os resultados, com única exceção para o 
FS. A difractometria revelou aumento de conteúdo monoclínico nos grupos jateados. 
FS não alterou a percentagem de fase monoclínica. O jateamento de partículas de 
alumina seguido da aplicação de um primer com MPA apresentou-se tão efetivo 
quanto o tratamento triboquímico aliado ao silano, para o pré-tratamento da 
superfície da Y-TZP, no que diz respeito à resistência de união ao compósito.  

Palavras-chave: Microcisalhamento. Resistência de União. Tratamento de 
Superfície. Y-TZP. Zircônia.  
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This in vitro study was conducted to evaluate the influence of surface 
treatments on the bond strength between an yttrium-stabilized tetragonal zirconia 
polycrystal (Y-TZP) ceramic and resin cement. For this purpose, 120 Y-TZP blocks 
(IPS e.max® ZirCAD in inLab®) were randomly distributed into 12 experimental 
groups (n = 10), according to six surface treatment strategies and two storage 
conditions (24 hours post cementation and after 60 days in water and 10,000 
thermocicles): AS (as sintered, no treatment); TBS (tribochemical silica coating 
followed by silanization); AAP (particle abrasion with 50 µm aluminum oxide followed 
by application of Monobond®Plus); FS (fusion sputtering); SN (5 nm SiO2 nanofilm 
deposition and silanization) and FSSN (FS + SN). The Y-TZP blocks were embedded 
in acrylic resin and cylinders of resin cement (Ø=0.96 mm x 1 mm in height) (RelyX 
™ ARC) were built up on the ceramic surface. After the storage, the specimens were 
submitted to microshear test (µSBS) (1 mm/min) in a universal testing machine. After 
testing, the surfaces were analyzed with a stereomicroscope and scanning electron 
microscope (SEM) in order to categorize the failure modes. One additional specimen 
per surface treatment strategy was analyzed by X-ray diffraction, for phases content, 
and by SEM for micromorphology observation. Bond strength values were statistically 
analyzed by Kruskal-Wallis and Mann Whitney tests for surface treatments (p 
<0.001) and aging factor (p <0.05). In both storage conditions, TBS and AAP 
provided higher bond strength values, followed by FSSN, FS and SN groups. The 
aging negatively influenced the results, with one exception for the FS. An increase in 
the amount of monoclinic phase was observed in the abraded groups. Sandblasting 
of alumina particles followed by application of a primer with MPA is as effective as 
the tribochemical treatment combined with silane for pretreatment of the Y-TZP 
surface, with respect to the bond strength to the composite. 

 

Keywords: Bond Strength. Microshear Bond Strength Test. Surface Treatment. Y-
TZP. Zirconia. µSBS. 
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1       INTRODUÇÃO GERAL 

 

Cerâmicas odontológicas são consideradas materiais altamente estéticos, 

biocompatíveis e quimicamente duráveis (KELLY, 2004; BLATZ et al, 2003) e têm 

sido amplamente estudadas e aperfeiçoadas nas últimas décadas. 

A introdução das cerâmicas à base de zircônia como material restaurador tem 

gerado considerável interesse na odontologia. As propriedades mecânicas da 

zircônia são as melhores já reportadas para qualquer cerâmica (DENRY & KELLY, 

2008). Em seu estado puro, ela ocorre em três fases dependentes da temperatura: 

cúbica (de 2680ºC, seu ponto de fusão, a 2370ºC), tetragonal (de 2370ºC a 1170ºC) 

e monoclínica (de 1170ºC até a temperatura ambiente) (RAMESH et al, 2012). Na 

fase monoclínica a zircônia apresenta um volume de 4,4% maior que na fase 

tetragonal. Se não for controlada, durante o resfriamento essa transformação será 

prejudicial, levando à desintegração do material. Para estabilizar a fase tetragonal 

em temperatura ambiente adicionam-se agentes de estabilização estrutural (~3-8% 

em massa), dentre os quais o óxido de ítrio (Y2O3). Mesmo estabilizada, a zircônia 

policristalina tetragonal estabilizada por ítrio (Y-TZP) apresenta-se metaestável, ou 

seja, há uma energia dentro do material que pode levá-lo de volta à fase monoclínica 

(KELLY, 2004; DENRY & KELLY, 2008). Esse comportamento permite ao material 

resistir à propagação de defeitos pela transformação de fases (t→m) nas pontas das 

trincas, associada ao aumento de volume (tenacificação por transformação) (PICONI 

& MACCAURO, 1999; LUGHI & SERGO, 2010; PARANHOS et al, 2011). 

Apesar das excelentes propriedades mecânicas, a adesão da zircônia a 

cimentos adesivos continua sendo um problema crítico, especialmente para 

restaurações minimamente invasivas. Por possuir uma estrutura policristalina, a 

limitada fase vítrea da Y-TZP (menor que 1%) (PASSOS et al, 2010) não é suficiente 

para um bom condicionamento ácido de superfície e utilização de agentes de união, 

como o silano. Consequentemente, novos métodos de tratamento de superfície da 

zircônia têm sido propostos (PASSOS et al, 2010; THOMPSON et al, 2011; 

ABOUSHELIB, 2012). 

Dois métodos de tratamento amplamente utilizados são a abrasão pelo 

jateamento de partículas de alumina e o tratamento triboquímico, consistindo no 

jateamento com partículas de alumina modificadas por óxido de silício. O primeiro 
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amplia a rugosidade superficial e aumenta a área de adesão (VALANDRO et al, 

2006; AKIN et al, 2011). Comparado a outros métodos, promove uma resistência 

adesiva inferior, mesmo combinando seu uso com agentes de união química, como 

o silano (VALANDRO et al, 2006). O segundo, além da retenção micromecânica, 

promove a modificação da superfície pela adição de sílica e permite a ligação a 

agentes de união, como o silano. Um acréscimo considerável na resistência de 

união às cerâmicas contendo zircônia foi possibilitado por este método (PARANHOS 

et al, 2011). 

Entretanto, devido à metaestabilidade da zircônia, as tensões geradas 

durante tais tratamentos de superfície são suscetíveis a desencadear a 

transformação de fases (t→m), que associada ao aumento de volume, leva a 

formação de tensões compressivas na superfície, dessa forma aumentando a 

resistência estrutural, mas também alterando a integridade das fases do material, 

podendo interferir na sua suscetibilidade ao envelhecimento (DENRY & KELLY, 

2008). A degradação da zircônia em baixas temperaturas é um fenômeno bem 

documentado, exacerbado notavelmente na presença de água (CHEVALIER, 2006; 

DENRY & KELLY, 2008; LUGHI & SERGO, 2010; PERDIGÃO et al, 2013). 

Além do exposto, a abrasão de partículas na superfície da zircônia resulta na 

formação de microtrincas e defeitos estruturais que podem deixar esta infraestrutura 

suscetível à fratura durante sua função (ZHANG et al, 2006; ABOUSHELIB et al, 

2010). 

Diante disto, vários estudos vêm sendo conduzidos com o intuito de 

estabelecer uma confiável união entre superfície da cerâmica e os cimentos 

resinosos, sem que haja dano à sua microestrutura. Como exemplo pode-se citar a 

técnica de condicionamento por infiltração seletiva (ABOUSHELIB et al, 2007; 

ABOUSHELIB et al, 2010), as técnicas de vitrificação da superfície através de glaze 

(KITAYAMA et al,  2009;  NTALA  et  al,  2010;  CURA  et  al ,  2012; VANDERLEI et 

al, 2014), primers específicos para zircônia (MATINLINNA et al, 2006; ABOUSHELIB 

et al, 2009; MAEDA et al, 2014), fluoração da superfície da zircônia (PIASCIK et al, 

2012), condicionamento com HCl e Fe2Cl3 a 100ºC (CASUCCI et al, 2011), entre 

outros. 

Em 2012, Aboushelib propôs um novo método de tratamento de superfície da 

zircônia, que consiste em pulverizar partículas micrométricas de zircônia não 

sinterizada à zircônia usinada parcialmente sinterizada (CAD-CAM) e após fundí-la à 
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superfície pelo processo de sinterização. Este novo método, conhecido como fusion 

sputtering, promete elevar a retenção micromecânica entre a zircônia e o cimento 

adesivo, sem prejudicar sua integridade superficial, além de elevar a área de 

superfície adesiva. 

Druck et al (2015) estudaram o efeito da deposição, por meio de plasma, de 

nanofilmes de sílica na resistência adesiva da Y-TZP à resina composta, através da 

união química entre a sílica, o agente de união silano e o cimento resinoso. Concluiu 

que a deposição de um filme de 5 nm, seguida da aplicação de silano, promoveu 

uma adesão satisfatória, comparável ao tratamento triboquímico (silicatização por 

jateamento), sem causar danos à cerâmica. 

 Apesar de muitos pesquisadores considerarem a adesão à zircônia como algo 

praticamente elucidado, mesmo que desconheçam se a resistência de união obtida 

possa tornar o preparo macromecânico desnecessário (INOKOSHI & VAN 

MEERBEEK, 2014), estudos clínicos têm demonstrado índices de perda de retenção 

consideráveis de até 6,6% após 5 anos (ÖRTORP et al, 2012). Perda de retenção foi 

encontrada em 7 de 16 estudos envolvendo cimentação de zircônia, entre 12 e 38 

meses. Decimentação de 20% foi observada em retentores em inlay cimentados 

com compósitos, mesmo utilizando o tratamento triboquímico prévio da superfície 

com o sistema Rocatec (Rocatec®, 3 M Espe, Seefeld, Germany) (AL-AMLEH et al, 

2010). 

Nesse contexto, o presente trabalho tem por objetivo avaliar recentes 

métodos de tratamento propostos (fusion sputtering e deposição de nanofilmes de 

sílica) e uní-los, de maneira que se somem a alteração topográfica do primeiro e a 

interação química do segundo, comparando-os a métodos difundidos e bem 

estabelecidos na literatura através de testes de resistência de união ao 

microcisalhamento, antes e após o envelhecimento.  
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2     REVISÃO DE LITERATURA 
 
 

2.1 A zircônia como material restaurador odontológico 
 

A zircônia foi introduzida como material odontológico para pinos 

intrarradiculares em 1989, intermediários de implantes (abutments) em 1995, 

infraestruturas de próteses fixas posteriores em 1998 e implantes em 2004 

(RAMESH et al, 2012). Em meados de 2009 iniciou-se a utilização da zircônia na 

forma monolítica, e esforços vem sendo conduzidos para aprimorar suas 

propriedades ópticas, a fim de ampliar sua gama de utilização (EBEID et al, 2014; 

ZHANG, 2014).  

Sob pressão atmosférica, a zircônia é uma cerâmica polimórfica que 

apresenta três formas cristalográficas: monoclínica (m), tetragonal (t) e cúbica (c).  

Em sua forma pura, ela encontra-se na forma monoclínica (m) em temperatura 

ambiente. Esta fase é estável até 1170°C. Acima desta temperatura, ela transforma-

se em tetragonal (t) e então para a fase cúbica (c) acima de 2370°C até 2680°C (seu 

ponto de fusão). Na sinterização (m →t) há uma contração em torno de 20-25% em 

volume (IVOCLAR VIVADENT, 2005). Durante o resfriamento, a transformação da 

fase t→m ocorre numa faixa em torno de 950°C. Esta transformação leva a um 

acréscimo em volume na ordem de 4-5%. O estresse gerado durante esta expansão 

pode levar à desintegração da cerâmica (RAMESH et al, 2012; AL-AMLEH et al, 

2010; KELLY, 2004; DENRY E KELLY, 2008; KELLY & DENRY, 2008; 

RAIGRODSKI, 2004; PICONI & MACCAURO, 1999). 

Óxidos tais como CaO, MgO, La2O3, e Y2O3 permitiram que as fases 

tetragonal e cúbica fossem estabilizadas em temperatura ambiente. Dentre estes, o 

mais estudado e difundido é o óxido de ítrio. A estabilização parcial da zircônia 

tetragonal ocorre com acréscimos deste óxido na ordem de 2-5mol%, dependendo 

do tamanho do grão. Embora estabilizada em temperatura ambiente, a forma 

tetragonal encontra-se metaestável, podendo ser levada de volta à forma 

monoclínica quando exigida. A concentração de tensões ao redor de uma trinca em 

propagação é suficiente para desencadear a transformação de grãos da cerâmica 

(t→m) nas proximidades das pontas da referida trinca. Neste caso, o aumento do 
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volume tem um efeito benéfico, comprimindo-a e impedindo que ela se propague. 

Este mecanismo é conhecido como tenacificação por transformação, e aumenta 

sobremaneira a durabilidade e a confiabilidade das peças feitas de zircônia 

estabilizada. (KELLY, 2004; KELLY & DENRY, 2008; PICONI & MACCAURO,1999; 

RAMESH et al, 2012)  

A cerâmica utilizada no presente estudo (IPS e.max® ZirCAD for inLab®, 

Ivoclar-Vivadent, Schaan, Liechtenstein) trata-se de uma zircônia policristalina 

tetragonal estabilizada com 3 mol% de ítria (Y-TZP), consistindo em grãos equiaxiais 

com tamanho reduzido de zircônia na fase tetragonal (0,52 ± 0,05 µm) e uma 

densidade teórica de 99,5%, quando sinterizada (IVOCLAR VIVADENT, 2005). 

A confecção de próteses bem adaptadas a partir de cerâmicas policristalinas 

não seria possível sem o advento da tecnologia CAM (computer-aided 

manufacturing), que permitiu a usinagem das peças por intermédio de um software 

de computador (KELLY, 2008). Para a zircônia, o sistema computacional utiliza os 

dados para usinar blocos parcialmente sinterizados (corte macio) ou totalmente 

sinterizados (corte duro) e transformá-los na estrutura desejada (KELLY, 2008; 

BEUER et al, 2008).  

As vantagens do corte macio são o reduzido tempo de processamento 

(enquanto esse modo leva 15 min, o corte duro da zircônia densamente sinterizada 

leva 2 h) (Giordano, 2006) e a minimização dos defeitos induzidos pela usinagem, 

que podem reduzir a resistência do material e acelerar seu envelhecimento (DENRY 

& KELLY, 2008). 

 A cerâmica em estudo (IPS e.max® ZirCAD for inLab®, Ivoclar-Vivadent, 

Schaan, Liechtenstein) é utilizada para corte macio. Um bloco semelhante a um giz 

é obtido através da prensa do pó parcialmente sinterizado, que é usinado facilmente. 

A infraestrutura deve ser usinada num tamanho 20-30% maior e então aquecida a 

1500°C para obter a densidade final da zircônia. O sistema preconizado pelo 

fabricante é o CEREC inLab® (IVOCLAR VIVADENT, 2005). 

Pelas propriedades mecânicas incomparáveis, os materiais cerâmicos à base 

de zircônia, permitem a confecção de coroas unitárias e próteses parciais fixas 

posteriores e uma redução considerável na espessura das infraestruturas. Essas 

características são muito atrativas na área da prótese odontológica, uma vez que 

estética e resistência são requisitos fundamentais (DENRY & KELLY, 2008). 
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2.1.1 Propriedades mecânicas das cerâmicas Y-TZP 

 

As propriedades mecânicas da zircônia são as melhores reportadas a 

qualquer outro material cerâmico (DENRY & KELLY, 2008). 

A Y-TZP pode alcançar índices de resistência à tração da ordem de 900-1345 

MPa, enquanto os valores da alumina infiltrada por vidro variam de 265-500 MPa e 

dos vidros ceramizados reforçados com dissilicato de lítio alcançam de 215-350 MPa 

(ANUSAVICE, 2005).  

Os índices de tenacidade de fratura da zircônia podem chegar a 9 MPa, 

contra 4,4-4,8 MPa da alumina infiltrada por vidro e 3,4 MPa das cerâmicas 

reforçadas com dissilicato de lítio (ANUSAVICE, 2005). Os altos índices de 

tenacidade podem ser explicados, em parte, pelo processo de tenacificação por 

transformação de fases induzida por tensões (KELLY, 2004). 

Há uma melhora significativa de suas propriedades mecânicas com a 

transformação de fase tetragonal (t) para monoclínica (m), processo semelhante ao 

que ocorre na formação martensítica do aço temperado (KOSMAČ, 1999). Três 

características, em particular, observadas por Garvie et al (1975) renderam a 

denominação dessa nova composição da zircônia como “aço cerâmico”, a saber: 1) 

três formas alotrópicas; 2) transformações martensíticas e 3) fases metaestáveis. A 

zircônia estabilizada e o aço também apresentam similaridades no módulo de 

elasticidade e no coeficiente de expansão térmica (GARVIE et al, 1975; MANICONE 

et al, 2007; KELLY & DENRY, 2008).  

Ao menos três mecanismos de tenacificação podem atuar na zircônia: 1) a 

tenacificação por transformação induzida por tensões; 2) o desenvolvimento de uma 

camada superficial sob compressão como resultado da transformação de fases 

causada por tensões na superfície e 3) tenacificação por microtrincas (RAMESH et 

al, 2012).  

Esse último processo ocorre quando o aumento volumétrico do grão recém 

transformado excede o limite de elasticidade do material, causando microtrincas no 

contorno do cristalito. Estas microtrincas atuam como um mecanismo de reforço, 

pois tem a capacidade de defletir a propagação na ponta das trincas maiores, 

absorvendo parte de sua energia (HEUER & RÜHLE, 1985; HUTCHINSON, 1987). 

Entretanto, as cerâmicas são materiais friáveis, ou seja, suportam pouca ou 

nenhuma deformação plástica ou elongamento antes de fraturar. Esta propriedade, 
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aliada à presença de defeitos internos ou superficiais que estejam localizados em 

áreas sujeitas a tensões de tração é especialmente crítica, porque as tensões nas 

pontas desses defeitos são aumentadas em muitas vezes e podem causar 

formação, propagação de trincas e quebra de uniões. Como não há alívio das 

tensões pela deformação plástica na extremidade do defeito, as trincas se 

desenvolvem à medida que a tensão aumenta, podendo ocorrer a fratura 

(ANUSAVICE, 2005).   

A água atua quimicamente na ponta dos defeitos, desencadeando um 

fenômeno conhecido como crescimento lento de trincas, que não ocorreria em 

ambiente seco. Ela está disponível no ambiente oral a todas as superfícies expostas 

à saliva, mas também nas superfícies de cimentação, proveniente dos túbulos 

dentinários. Todos os cimentos permitem que a água alcance as superfícies internas 

da peça protética por difusão (KELLY, 2004). 

Além do crescimento lento de trincas em ambiente úmido, a zircônia 

apresenta um fenômeno conhecido como degradação em baixas temperaturas (LTD 

– low temperature degradation). Tal fenômeno foi relatado pela primeira vez por 

Kobayashi em 1981. Ele demonstrou que há uma lenta transformação t→m na 

superfície dos grãos em ambiente úmido e temperaturas relativamente baixas (150-

400°C) (KELLY & DENRY, 2008). Isto sugere o fracasso de algumas próteses 

femorais em 2001. Tais implantes eram submetidos à esterilização em autoclave, o 

que provavelmente desencadeou o processo de degradação, submetendo tais 

próteses à aceleração de seu envelhecimento (CHEVALIER, 2006). 

Classicamente, o fenômeno LTD inicia na superfície da zircônia policristalina 

e depois progride para a profundidade do material. A transformação de um grão é 

acompanhada por um aumento de volume, que causa tensões em torno grãos e 

microfissuras. A penetração de água, em seguida, exacerba o processo de 

degradação de superfície e a transformação progride de grão para grão. O 

crescimento da zona de transformação resulta em severas microtrincas, 

arrancamento de grãos e, finalmente, rugosidade superficial, o que acaba por 

conduzir a uma forte degradação (KELLY & DENRY, 2008).  

A transformação inicial pode ser desencadeada por um desequilíbrio no grão, 

como um tamanho aumentado, um baixo conteúdo de ítria, uma orientação 

superficial específica, a presença de tensões residuais ou mesmo a presença de 

fase cúbica (CHEVALIER, 2006).  
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Restaurações produzidas por corte macio são sinterizadas em um período 

pós usinagem. Este processo previne a transformação de fases (t→m) e deixa uma 

superfície final livre de conteúdo monoclínico, a menos que desgastes sejam 

realizados ou jateamento de micropartículas seja conduzido. Em contrapartida, 

restaurações produzidas por corte duro de blocos de Y-TZP totalmente sinterizados 

têm demonstrado grandes quantidades de zircônia monoclínica, o que está 

relacionado com microtrincas superficiais, alta suscetibilidade à degradação em 

baixas temperaturas e baixa confiabilidade do material (DENRY & KELLY, 2008).  

Os protocolos de jateamento da superfície da zircônia também podem estar 

relacionados com maior suscetibilidade ao envelhecimento (DENRY & KELLY, 

2008).  

 

2.1.2  Cimentação das cerâmicas odontológicas 

 

A cimentação é uma etapa crucial para o sucesso das restaurações 

cerâmicas. Com a introdução e avanço nos adesivos, a cimentação adesiva pode 

ser considerada como parte integral da odontologia minimamente invasiva. Não 

somente a resistência da restauração, mas também as resistências de união entre 

os cimentos, tanto à estrutura dental quanto ao material restaurador, são 

importantes para a longevidade das mesmas (CURA et al, 2012). 

Cimentos resinosos são o material de indicação mais ampla para a 

cimentação de diferentes tipos de cerâmicas odontológicas. Os cimentos resinosos 

apresentam composição semelhante e características similares aos compósitos 

restauradores convencionais e consistem em partículas inorgânicas de reforço 

embebidas em uma matriz orgânica, como por exemplo Bis-GMA, TEGDMA, UDMA. 

A retenção da restauração cerâmica à estrutura dental e o preenchimento das 

fendas marginais entre a restauração e o dente dependerão da capacidade do 

agente cimentante aderir à superfície da cerâmica e ao substrato dental 

(THOMPSON et al, 2011).  

Uma cimentação adesiva forte e durável proporciona alta retenção, previne 

microinfiltração, aumenta a resistência estrutural do dente restaurado bem como da 

restauração (BLATZ et al, 2003), e ainda, permite que procedimentos minimamente 

invasivos sejam conduzidos, com economia da estrutura dental (BLATZ et al, 2004).  
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Uma adesão confiável depende de embricamento micromecânico e união 

química à superfície cerâmica, requerendo rugosidade superficial para união 

mecânica e ativação superficial para união química (PIASCIK et al, 2011). Em 

algumas situações, as cerâmicas altamente resistentes não necessitam cimentação 

adesiva, podendo ser utilizados cimentos convencionais que necessitam apenas de 

retenção mecânica. Entretanto, a cimentação adesiva é desejável em uma vasta 

gama de situações clínicas, a exemplo de formas de preparo curtas ou cônicas 

(BLATZ et al, 2003; THOMPSON et al, 2011; PIASCIK et al, 2011).   

Para cerâmicas vítreas, o condicionamento com ácido fluorídrico (HF) pode 

alcançar apropriadas textura e rugosidade superficial. O ácido degrada a matriz 

vítrea seletivamente, e as estruturas cristalinas são expostas (BLATZ, 2003). Poros 

microscópicos são criados e uma alta energia de superfície é conseguida. Essa 

superfície, então, deve preferencialmente ser tratada com organossilanos (LUNG & 

MATINLINNA, 2012), os quais possuem terminações funcionais, capazes de formar 

polímeros com uma matriz orgânica (por exemplo, o metacrilato) e reagir com uma 

superfície hidroxilada, como a das cerâmicas vítreas (THOMPSON et al, 2011). 

No entanto, nem o condicionamento ácido, nem a adição de agentes silanos 

resultam em adequada união para alumina ou zircônia, uma vez que tais cerâmicas 

contém uma limitada quantidade de dióxido de silício (sílica) (BLATZ et al, 2007; 

KELLY, 2004; CURA et al, 2012; PASSOS et al, 2010; THOMPSON et al, 2011). O 

potencial de adesão química à zircônia é baixo, também, devido à sua superfície 

inerte (apolar), que dificulta sua união aos cimentos (THOMPSON et al, 2011; 

LORENZONI et al, 2012). 

Por esta razão, diversos métodos de condicionamento de superfície vêm 

sendo sugeridos durante as duas últimas décadas, de modo a aprimorar a 

resistência de união dos cimentos resinosos às cerâmicas à base de óxidos. 

Enquanto alguns destes métodos facilitam a retenção micromecânica utilizando 

jateamento de partículas de alumina, outros são baseados em uma ativação físico-

química das superfícies cerâmicas, utilizando jateamento com partículas de alumina 

revestidas por sílica (silicatização) seguido de silanização ou, ainda, ativação 

química através de cimentos ou primers contendo monômeros fosfatados, como o 

monômero éster fosfato 10-metacriloiloxidecil dihidrogênio fosfato (MDP) (CURA et 

al, 2012).  
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O jateamento de partículas de alumina e silicatização permitem união aos 

agentes silanos e consequentemente aos cimentos resinosos. Estes procedimentos, 

porém, não resultam em resistência de união tão elevada quanto a relatada aos 

silanos ligados às cerâmicas vítreas (THOMPSON et al, 2011). Além disso, há 

especulações que a abrasão de partículas deveria ser evitada, especialmente nas 

cerâmicas a base de zircônia, pois poderia causar microtrincas, que aumentam as 

chances de desenvolver uma fratura catastrófica (ZHANG et al, 2006; ZHANG et al, 

2004), e transformação de fase tetragonal em monoclínica (KOSMAČ et al, 1999) 

prematuramente aumentando a suscetibilidade à degradação na presença de água 

(DENRY & KELLY, 2008; CHEVALIER, 2006).  

O uso de primers ácidos ou cimentos resinosos modificados com fosfato tem 

mostrado produzir uma adesão semelhante à do silano, através de um tipo 

semelhante de química orientada por hidroxilação. No entanto, os valores de 

resistência de união relatados na literatura através do uso destes agentes são 

geralmente mais baixos do que os valores relatados para a silicatização seguida da 

aplicação do silano e cimento resinoso. As abordagens atualmente disponíveis para 

a cimentação adesiva da biocerâmica à base de zircônia não são adequadas para 

todas as aplicações clínicas e a durabilidade a longo prazo ainda permanece 

desconhecida (BLATZ et al, 2004; THOMPSON et al, 2011). 

Assim, estabelecer uma união resistente com a zircônia é apenas uma parte 

do problema. Um aspecto igualmente importante seria manter esta união sob 

influência de condições de fadiga, na presença de saliva e mudanças de 

temperatura por um período de tempo clinicamente aceitável. Vários estudos 

investigaram a influência do envelhecimento utilizando o armazenamento em água, 

termociclagem ou fadiga e foi observada redução na resistência de união resina-

zircônia (ZHANG et al, 2006, WEGNER & KERN, 2004; ABOUSHELIB et al, 2009).  

Diante do exposto, vários pesquisadores têm se empenhado em estudar 

tratamentos alternativos, na tentativa de estabelecer uma durável, confiável e 

adequada união entre a cerâmica Y-TZP e os cimentos resinosos. Alguns destes 

serão explicitados a seguir. 
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2.1.2.1 Tratamentos de superfície da zircônia 

 

Uma das primeiras tentativas de aumentar a retenção da zircônia foi o 

abrasionamento da superfície, a fim de aumentar a rugosidade e o embricamento 

mecânico. Existem diferentes métodos para fazer a abrasão à superfície: papéis 

abrasivos (com sílica ou óxido de alumínio), abrasão com partículas de óxido de 

alumínio ou outras partículas, com grãos variando entre 50 e 250 µm (WEGNER & 

KERN, 2000; WEGNER et al, 2002), e abrasão usando brocas diamantadas 

(DERAND & DERAND, 2000). A vantagem desses métodos de abrasão é que eles 

geralmente são fáceis de serem conduzidos. Entretanto, pesquisas tem mostrado 

que essas técnicas, usando cimentos resinosos tradicionais, não tem efeito 

significante no aumento da resistência de união da zircônia ao cimento resinoso 

(KERN & WEGNER, 1998; WEGNER & KERN, 2000; ATSU et al, 2006; DERAND & 

DERAND, 2000; PIWOWARCZYK et al, 2005; BLATZ et al, 2007). 

Outro sistema de abrasão seria o jateamento com partículas de alumina 

revestidas por sílica. Devido à ausência de óxido de silício na zircônia, técnicas de 

deposição de sílica têm sido exploradas, a fim de aproveitar a ligação química 

permitida pelos silanos a este componente e aos metacrilatos. A pressão do 

jateamento incorpora partículas de sílica na superfície da cerâmica. Esta técnica, 

conhecida por silicatização ou tratamento triboquímico (pela formação de um 

triboplasma de sílica durante a abrasão das partículas) permite não apenas preparar 

a superfície para a silanização, mas também criar microrretenções mecânicas, 

aumentando significativamente a resistência de união entre a zircônia e os cimentos 

resinosos (VALANDRO et al, 2006; THOMPSON, 2011). 

A longo prazo, os valores de resistência de união para esta técnica 

decresceram bastante quando utilizados cimentos tradicionais para cerâmicas 

vítreas. Isto pode ser resultado da dificuldade da abrasão de partículas na superfície 

extremamente dura da zircônia (THOMPSON et al, 2011). Entretanto, quando 

associada a um cimento contendo o monômero éster fosfato 10-metacriloiloxidecil 

dihidrogênio fosfato (MDP), os resultados parecem ser mais estáveis (WEGNER & 

KERN, 2000; BLATZ et al, 2007). 

Papia et al (2013) conduziram uma revisão sistemática da literatura sobre 

adesão de cerâmicas a base de óxidos e cimentos adesivos. Em 127 artigos, 

encontraram 22 tratamentos diferentes para a superfície da zircônia, além dos 
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grupos sem tratamento. Os autores sistematizaram estes tratamentos em 7 grupos: 

sem tratamento, desgaste com broca, jateamento com partículas, deposição na 

superfície, tratamento a laser, tratamento com ácidos, e primers cerâmicos. Apenas 

23 artigos foram incluídos por apresentarem critérios de envelhecimento bem 

definidos (termociclagem ou armazenamento em água) e posterior análise dos 

modos de falha. Concluíram que: 1) a superfície de uma cerâmica de óxido 

necessita ser tratada para atingir uma adesão durável; 2) tratamentos abrasivos e/ou 

silicatização seguidos da utilização de um primer podem resultar em resistência de 

união adequada. Esta conclusão, no entanto, precisa ser confirmada por estudos 

clínicos; 3) não há um tratamento de superfície universal para toda a gama de 

cerâmicas de óxido testadas nos estudos avaliados, devendo ser dada atenção a 

materiais específicos a serem cimentados e ao cimento adesivo a ser utilizado. 

Como já citado anteriormente, ainda não há consenso sobre os efeitos da 

abrasão de partículas na superfície da Y-TZP. O tratamento age aumentando a 

rugosidade da zircônia, o que amplia sua área de superfície adesiva e cria 

microrretenções, promovendo uma melhor adesão. No entanto, pode promover 

também defeitos de superfície, reduzindo a resistência da cerâmica (ZHANG et al, 

2006). Além disso, sua longevidade pode ser diminuída devido à presença de falhas 

na superfície e subsuperfície e a transformação de fases t→m. Por isso, tratamentos 

alternativos vêm sendo propostos (CHEN et al, 2012). 

Outro método proposto para aplicação de uma camada de sílica na superfície 

da zircônia é o silicoating (Silicoater, Kulzer Co., Friedrichshof, Alemanha). Tal 

procedimento envolve a aplicação pirolítica de uma camada de sílica na superfície 

do substrato, seguida da aplicação de silano. Entretanto, ainda é bastante caro e 

muito complexo para ser comercialmente viável de maneira padrão para aplicações 

odontológicas. A tentativa de facilitar o uso desta técnica pela tecnologia PyrosilPen 

(PyrosilPen, SurA Instruments, Jena, Alemanha) não gerou bons resultados em 

comparação ao método pioneiro (JANDA et al, 2003; THOMPSON et al, 2011). 

Outra técnica de deposição, proposta por Derand et al (2005), utiliza um spray 

de plasma para depositar uma camada de siloxanos na superfície cerâmica. Esta 

técnica apresenta melhores resultados que a zircônia sem tratamento ou somente 

silanizada, entretanto, é inferior a outros métodos (DERAND et al, 2005; 

THOMPSON et al, 2011). 
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Piascik et al (2009) pesquisaram um método de deposição por vapor em 

única fase, em que cloro e silano são combinados com vapor de água para formar 

uma superfície funcionalizada com SixOy, mais reativa. O estudo concluiu que a 

deposição de filmes com 2.6 nm produziam uma resistência de união superior ao 

tratamento triboquímico e que filmes mais espessos (23 nm) diminuíram essa 

resistência, sendo esta dependente da espessura dos mesmos (THOMPSON et al, 

2011; PIASCIK et al, 2009). 
Alguns pesquisadores têm estudado o efeito da aplicação de glaze ou 

vitrificação da superfície da zircônia, de modo que esta possa ser condicionada por 

ácidos e posteriormente silanizada. Os resultados têm sido promissores (DERAND 

et al, 2005; KITAYAMA et al, 2009; NTALA et al, 2010; CURA et al, 2012; 

VANDERLEI et al, 2014). Entretanto, espessuras de glaze próximas a 100 µm 

podem ocasionar dificuldades de adaptação da peça protética (VANDERLEI et al, 

2014; BEUER et al 2009). 

Outras técnicas de deposição superficial em Y-TZP são: deposição de 

alumina nanoestruturada, pela hidrólise de nitreto de alumínio (AIN) (ZHANG et al, 

2010; JEVNIKAR et al, 2010), fluoração da superfície da zircônia (PIASCIK et al, 

2012), primers específicos para zircônia (MATINLINNA et al, 2006; ABOUSHELIB et 

al, 2009; MAEDA et al, 2014), etc. 

Além destas, temos as técnicas de deposição de filmes finos na superfície da 

zircônia, através de deposição física por vapor de plasma (PVD) utilizando o 

magnetron sputtering. Queiroz et al (2011) testaram a deposição de filmes finos de 

sílica (SiOx), resultando em um aumento na resistência de união entre a cerâmica e 

o cimento. Encontraram uma boa adesão desses filmes à superfície da zircônia, sem 

causar danos à sua estrutura. Druck et al (2015) testaram a influência da espessura 

de nanofilmes de sílica depositados por vapor de plasma na resistência de união aos 

cimentos resinosos. Encontraram valores comparáveis aos proporcionados pelo 

tratamento triboquímico quando utilizaram filmes de 5 nm de espessura sem, 

contudo, causar transformação de fases (t→m) nem danificar a superfície. Este 

método é baseado exclusivamente em adesão química da sílica depositada aos 

metacrilatos, promovida por intermédio de ligações siloxanas pelo agente silano. 

Existem técnicas, contudo, que se baseiam apenas em embricamento 

micromecânico. Em 2007, Aboushelib et al propuseram a técnica da infiltração 

seletiva (SIE). Em combinação com maturação induzida pelo calor, que é utilizada 
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para pré-tensionar as regiões de contorno dos grãos, a zircônia recebe a aplicação 

de uma fina camada de infiltração de vidro, entre os limites dos grãos da superfície, 

A seguir, o vidro é removido pelo condicionamento com HF, expondo as porosidades 

intergranulares e permitindo que o cimento resinoso se infiltre nas mesmas, ficando 

retido micromecanicamente. Os autores encontraram melhores resultados de 

resistência de união aos cimentos resinosos utilizando esta técnica comparada à 

abrasão por partículas de alumina (ABOUSHELIB et al, 2007; ABOUSHELIB et al, 

2010; ABOUSHELIB, 2011; THOMPSON et al, 2011) e resultados ainda superiores 

ao combiná-la com a aplicação de primers para a zircônia (ABOUSHELIB et al, 

2008).  

 Casucci et al (2011) testaram o efeito do tratamento de ácidos aquecidos a 

100°C na resistência de união da Y-TZP aos cimentos resinosos. Estes ácidos são 

compostos de HCl e Fe2Cl3 em metanol, usados previamente para condicionar ligas 

metálicas. Eles encontraram valores de resistência comparáveis à técnica de 

infiltração seletiva e superiores ao jateamento com partículas de alumina. 

 Uma técnica de modificação da superfície da zircônia foi sugerida por Phark 

et al (2009). Esta nova superfície (Nobel Bond) é produzida pela deposição de uma 

lama contendo pó de zircônia e um formador de poros. Em seguida, a cerâmica 

revestida por esta pasta fluida é sinterizada e o formador de poros evapora, 

deixando uma superfície porosa. Os autores compararam esta cerâmica modificada 

com a somente usinada, sob diferentes métodos de abrasão de superfície e 3 tipos 

distintos de cimento resinoso. Todos os valores de resistência adesiva foram 

superiores para a nova superfície, entretanto a abrasão com partículas de alumina 

foi um fator deletério para a mesma, não sendo aconselhável. 

Aboushelib (2012) sugeriu um método denominado fusion sputtering, que 

consiste na pulverização de uma suspensão de partículas micrométricas de zircônia 

em álcool etílico na superfície da Y-TZP, por intermédio de um spray utilizado para 

pintura. A suspensão é obtida a partir da moagem de pó de zircônia não sinterizada 

em uma cápsula contendo uma esfera de zircônia sinterizada, agitando-a. A seguir, 

o pó é peneirado por malhas de inox, para controlar o tamanho das partículas 

utilizadas, sendo, então, misturado ao álcool etílico na proporção 1:2 (5 g de pó para 

10 ml de álcool) e imediatamente pulverizado sobre a superfície livre da Y-TZP. 

Após a secagem, essas partículas são fundidas à estrutura pelo processo habitual 

de sinterização, deixando uma superfície rugosa, aumentando a área de superfície, 
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e favorecendo o embricamento mecânico entre cimento e cerâmica. O autor 

encontrou valores de resistência adesiva superiores aos reportados à abrasão de 

partículas de alumina e à zircônia sem tratamento.
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RESUMO 

Objetivos: avaliar o efeito de diferentes tratamentos de superfície de uma cerâmica 

Y-TZP na resistência de união a um cimento resinoso. 

Materiais e Métodos: cento e vinte blocos de zircônia (IPS e.max® ZirCAD) foram 

aleatoriamente divididos em 12 grupos (n = 10) de acordo com o tratamento da 

superfície e as condições de envelhecimento (24 h em água ou 60 dias de 

armazenamento em água e 10000 ciclos térmicos): sem tratamento (AS); tratamento 

triboquímico seguido de silanização (TBS); abrasão com partículas de alumina de 50 

µm e aplicação de primer universal (AAP); pulverização e fusão de partículas de 

zircônia (FS); deposição de nanofilme de SiO2 (5 nm) e silanização (SN); FS + SN 

(FSSN). Os blocos de Y-TZP foram embutidos em resina acrílica e então, 

microcilindros de cimento resinoso (Ø = 0,96 mmx 1 mm de altura) (RelyX ™ ARC) 

foram confeccionados na superfície cerâmica. Após o armazenamento, conduziu-se 

o teste de microcisalhamento (1 mm/min) em máquina de ensaios universal. Análise 

de falhas foi realizada em estereomicroscópio e microscópio eletrônico de varredura 

(MEV). Em um espécime adicional, foi conduzida análise de fases do material por 

difração de raios-X e caracterização da micromorfologia de superfície em MEV. 

Dados de resistência de união foram submetidos aos testes estatísticos de Kruskal-

Wallis / Mann Whitney (α = 0,05). 

Resultados: TBS e AAP proporcionaram os valores mais elevados de resistência de 

união, seguidos pelos grupos FSSN, FS e SN. Depois do envelhecimento, a 

resistência adesiva decresceu para todos os grupos, exceto para o FS. 

Conclusão: O jateamento de partículas de alumina seguido da aplicação de um 

primer universal com MPA foi tão efetivo quanto o tratamento triboquímico aliado ao 

silano, para o pré-tratamento da superfície da Y-TZP, no que diz respeito à 

resistência de união ao compósito. 

 

 

 

Palavras-chave: Resistência de União. Tratamento de Superfície. Y-TZP. Zircônia. 
Microcisalhamento.  
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INTRODUÇÃO 

O interesse nas cerâmicas à base de zircônia tem sido crescente nas últimas 

décadas devido às suas elevadas propriedades mecânicas, estética e 

biocompatibilidade20,14. No entanto, em decorrência de seu limitado conteúdo vítreo 

e da ausência de sílica em sua estrutura, esses materiais não são passíveis de 

condicionamento com ácido fluorídrico nem de formar ligações siloxanas com os 

grupos silanois contidos nos primers bifuncionais19. Dessa maneira, sua adesão aos 

cimentos resinosos fica comprometida, tornando necessário um pré-tratamento da 

superfície que promova uma alteração topográfica com o objetivo de aumentar a 

retenção micromecânica e, preferencialmente, proporcione união química ao 

cimento resinoso55. 

A abrasão pelo jateamento de partículas de alumina tem sido preconizada 

com intuito de elevar a rugosidade superficial e aumentar a área de adesão6,14,52. A 

associação entre o jateamento e agentes cimentantes contendo MDP (10-

methacryloyloxydecyl dihydrogenphosphate) é um dos métodos recomendados para 

cimentação de infraestruturas a base de zircônia14,16. Outra técnica amplamente 

difundida é o tratamento triboquímico, consistindo no jateamento com partículas de 

alumina modificadas por óxido de silício. Este, além da retenção micromecânica, 

promove a modificação da superfície pela adição de sílica e permite a ligação a 

agentes de união, como o silano1,8,16,40,49. Um acréscimo considerável na resistência 

de união às cerâmicas contendo zircônia foi possibilitado por este método40,41.  

Apesar de alguns pesquisadores considerarem a adesão à zircônia como algo 

praticamente elucidado, mesmo sem afirmar que a resistência de união obtida possa 

tornar o preparo macromecânico desnecessário28, estudos clínicos têm demonstrado 

índices de perda de retenção de até 6,6% após 5 anos39. Perda de retenção foi 

encontrada em 7 de 16 estudos envolvendo cimentação de zircônia, entre 12 e 38 

meses. Decimentação de 20% foi observada em retentores em inlay cimentados 

com compósitos mesmo utilizando o tratamento triboquímico prévio da superfície 

com o sistema Rocatec (Rocatec®, 3M Espe, Seefeld, Germany)7. 

Além do exposto, devido à metaestabilidade da zircônia, as tensões geradas 

durante tais tratamentos de superfície são suscetíveis a desencadear a 

transformação de fases, podendo interferir na sua suscetibilidade ao 

envelhecimento20,43. A abrasão de partículas na superfície da zircônia também 
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resulta na formação de microtrincas e defeitos estruturais que podem deixar esta 

infraestrutura suscetível à fratura durante sua função3,27,56.  

Diante disto, vários estudos vêm sendo conduzidos na busca de métodos 

alternativos para o tratamento prévio da superfície da cerâmica Y-TZP (zircônia 

policristalina tetragonal estabilizada por ítria). Como exemplo pode-se citar a técnica 

de condicionamento por infiltração seletiva3,4, as técnicas de vitrificação da superfície 

através de glaze18,32,38,53, primers para zircônia2,5,10,35,37,51,55, fluoração da superfície 

da zircônia44, condicionamento com HCl e Fe2Cl3 a 100ºC14,15, entre outros. 

Em 2012, Aboushelib2 propôs um novo método de tratamento de superfície da 

zircônia, que consiste em pulverizar partículas micrométricas de zircônia não 

sinterizada à zircônia usinada parcialmente sinterizada (CAD-CAM) e após fundí-la à 

superfície pelo processo de sinterização. Este novo método, conhecido como fusion 

sputtering, promete elevar a área de superfície adesiva e a retenção micromecânica 

entre a zircônia e o cimento adesivo, sem prejudicar sua integridade superficial. 

Druck et al21 estudaram o efeito da deposição, por meio de plasma, de 

nanofilmes de sílica na resistência adesiva da Y-TZP à resina composta, através da 

união química entre a sílica, o agente de união silano e o cimento resinoso. 

Concluíram que a deposição de um filme de 5 nm, seguida da aplicação de silano, 

promoveu uma adesão satisfatória, comparável ao tratamento triboquímico 

(silicatização por jateamento), sem causar alterações das fases da cerâmica. 

Nesse contexto, o presente estudo objetivou avaliar, in vitro, diferentes 

métodos de tratamento de superfície da cerâmica Y-TZP quanto à resistência de 

união a um cimento resinoso, comparando recentes abordagens (fusion sputtering, 

deposição de nanofilmes de sílica e a união destes) com o tratamento triboquímico 

(considerado atualmente como o padrão-ouro), com o tratamento recomendado pelo 

fabricante, e com a zircônia sem tratamento, antes e após o envelhecimento. A 

primeira hipótese testada foi de que os diferentes tipos de tratamento de superfície 

proporcionariam uma resistência de união superior à da zircônia sem tratamento.  A 

segunda hipótese foi de que os tratamentos testados se comportariam de forma 

semelhante ao tratamento triboquímico. A terceira hipótese foi de que o 

envelhecimento traria uma redução nos valores de resistência de união.  
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MATERIAIS E MÉTODOS 

 
Cálculo amostral 

O cálculo amostral foi conduzido a partir de um estudo piloto prévio, 

comparando o grupo fusion sputtering com o grupo controle (as sintered). Foi 

utilizada uma calculadora de código aberto para diferença de médias, disponível no 

site www.openepi.com. Para um intervalo de confiança de 95% e um poder de 80%, 

o tamanho estimado da amostra foi de 5 espécimes por grupo. Como teríamos 

outros grupos em estudo, estabeleceu-se uma amostra de 10 espécimes por grupo, 

para que se conseguisse detectar as diferenças entre eles, caso elas fossem 

importantes. 

 

Confecção dos espécimes em zircônia 

Blocos de zircônia policristalina tetragonal estabilizada por ítria – Y-TZP (IPS 

e.max ZirCAD for inLab®, Ivoclar-Vivadent, Schaan, Liechtenstein) foram 

seccionados com disco diamantado em máquina de corte (Labcut 1010, ExtecCo, 

Enfield, EUA), resultando em 120 blocos de 5,5 x 5 x 3 mm. Após o corte, estes 

blocos tiveram sua superfície padronizada manualmente, com lixas d’água de 

granulação 120021. Os espécimes foram, então, alocados randomicamente 

(random.org) em doze grupos experimentais (n=10), conforme a estratégia de 

tratamento de superfície utilizada e o envelhecimento. 

 

Tratamentos de superfície da zircônia 
Grupo AS (“as-sintered”) – sem tratamento. Os blocos de zircônia do grupo 

AS foram sinterizados conforme recomendação do fabricante, não sendo realizado 

tratamento em sua superfície previamente aos procedimentos de cimentação, 

servindo como controle. 

Grupo TBS (“tribochemical sílica coating”) – tratamento triboquímico. 

Após sinterização, os espécimes receberam tratamento triboquímico, ou seja, 

jateamento com partículas de alumina modificadas por de sílica (30 µm) (CoJet-

Sand®, 3M ESPE), a uma distância de 10 mm perpendicular ao corpo de prova e 

uma pressão de 2,8 bar durante 10 s. Um dispositivo foi utilizado para padronizar a 

http://www.openepi.com.
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aplicação8. Foi aplicado o agente de união silano (Prosil, FGM, DentscareLtd, 

Joinville, Brazil) com microbrush e aguardado 5 min para a evaporação do solvente 

antes de proceder à cimentação. O grupo TBS serviu como controle positivo, por ser 

considerado padrão ouro no tratamento de superfície da zircônia. 

Grupo AAP (“alumina abraded” + “primer”) – abrasão com partículas de 

alumina seguida de primer. O grupo AAP foi sinterizado e, previamente ao 

protocolo de cimentação, recebeu jateamento de partículas de óxido de alumínio (50 

µm), com pressão de 2,8 bar, seguindo a mesma padronização de tempo e distância 

do grupo TBS. Após realizou-se a aplicação do primer Monobond®Plus (Ivoclar-

Vivadent, Schaan, Liechtenstein) com auxílio de microbrush durante 60 s. Este 

primer é uma solução alcoólica de 3-methacryloxyprophyl-trimethoxysilano, 

metacrilato do ácido fosfórico e metacrilato de sulfeto (MPA)10. O grupo AAP segue 

as normas de tratamento de superfície recomendadas pelo fabricante da cerâmica. 

 Grupo FS (“fusion sputtering”) – pulverização e fusão de micropartículas 
de zircônia. Antes da sinterização final recebeu a pulverização de uma suspensão 

de álcool etílico a 50% com partículas micrométricas de pó de zircônia. Este método 

foi adaptado do protocolo proposto por Aboushelib2, descrito a seguir. O pó de Y-

TZP foi obtido através da moagem de sobras de blocos pré-sinterizados desta 

cerâmica, utilizados na usinagem de peças protéticas. Primeiramente, foram 

removidos os remanescentes destes blocos dos holders metálicos aos quais se 

encontravam conectados. Esses remanescentes foram triturados e levados a uma 

cápsula contendo esferas de alumina, selada e posicionada em um moinho de bolas 

(MA500, Marconi Equipamentos para Laboratórios, Piracicaba, SP, Brasil). Através 

de movimentos circulares rápidos no sentido horizontal dessa cápsula sobre rolos 

motorizados, as esferas em alumina sinterizada foram direcionados em sentido 

contrário às suas paredes internas, durante 2 horas, pulverizando a amostra. O 

material pulverizado foi peneirado através de malhas de aço inoxidável de 325 

mesh, que permite a passagem de partículas inferiores a 45 µm (Peneira para 

análise granulométrica, BERTEL Indústria Metalúrgica Ltda., Caieiras, SP, Brasil).  

Dez gramas do pó obtido foram misturados a 10 ml de álcool etílico (50%) e 

levados a um vibrador ultrassônico, a fim de homogeneizar a distribuição das 

partículas. Imediatamente após a mistura, a solução foi transferida para um 

recipiente de vidro, acoplando-o a um aerógrafo (utilizado para pintura em spray), e 

a pressão do ar regulada para 3 bar. Para padronizar a distância e a área de 
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aplicação, foi utilizado o mesmo dispositivo empregado para estandardizar o 

jateamento de partículas nos grupos TBS e AAP. Primeiramente, pequenos jatos 

foram dispensados em um papel preto até que se observou uma mistura 

homogênea. Então, os espécimes de zircônia foram pulverizados por 5 s e 

armazenados a 60ºC durante 2 h para permitir a secagem correta antes da 

sinterização, que foi, então, realizada seguindo as instruções do fabricante. 

Grupo SN (“5 nm SiO2 nanofilm”) – deposição de nanofilme de sílica 
com 5 nm. Os espécimes previamente sinterizados receberam a deposição de um 

fino filme de sílica, com 5nm de espessura, seguindo o método proposto por Druck 

et al21. A deposição foi conduzida no Laboratório de Magnetismo e Materiais 

Magnéticos da UFSM, utilizando o processo de deposição por plasma magnetron 

sputtering. O processo se deu da seguinte forma: inicialmente os espécimes foram 

fixados em um porta-amostras localizado no interior de uma câmara contendo um 

alvo de sílica e um canhão de plasma. Esta câmara foi fechada e a atmosfera em 

seu interior bombada até 10-7 Torr, a fim de atingir o vácuo ideal para a deposição. 

Então, o ar de argônio foi admitido em seu interior a uma taxa de fluxo de 20 sccm 

(centímetros cúbicos padrão por minuto) e pressão de 5,2 mTorr. Os átomos de 

argônio funcionam como cátodos sendo atraídos pelo ânodo, ou seja, o canhão de 

plasma. Assim, o alvo de sílica foi bombardeado pelos átomos de argônio ocorrendo 

a liberação desta sílica no interior da câmara, que foi depositada em toda superfície 

ali presente. Para a deposição de um filme com 5 nm são necessários 120 s de 

deposição. Antes do procedimento de cimentação, os espécimes receberam a 

aplicação do agente de união silano, utilizando um microbrush, e foram aguardados 

5 min para a evaporação do solvente. 

Grupo FSSN (“fusion sputtering + 5 nm SiO2 nanofilm”) – pulverização e 
fusão de micropartículas de zircônia seguida da deposição de nanofilme de 

sílica com 5 nm. O grupo FSSN foi a união dos dois tratamentos de superfície 

detalhados anteriormente. Em princípio, procedeu-se o tratamento preconizado pelo 

grupo FS, seguindo exatamente a mesma estratégia. Após a sinterização, foi 

conduzido o segundo tratamento, da mesma maneira empregada no grupo SN, 

seguido da aplicação de silano, como já descrito. 
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Procedimento adesivo 

Os blocos de zircônia sinterizados foram embutidos centralmente em cilindros 

plásticos (14 mm de altura e 25 mm de diâmetro) e embebidos por resina acrílica 

autopolimerizável, deixando somente a superfície de cimentação livre. Após, 

adaptando uma técnica preconizada por Tedesco et al48, quatro tubos de amido com 

1 mm de altura e diâmetro interno de 0,96 mm foram posicionados sobre a superfície 

de zircônia previamente tratada, conforme os referidos grupos, e então o cimento 

resinoso 3M™ RelyX™ ARC (3M ESPE, Seefeld, Alemanha) foi conduzido ao seu 

interior com um instrumento endodôntico (espaçador digital tamanho A, 25 mm, 

Dentsply Maillefer), de modo que o cimento preenchesse totalmente o orifício do 

tubo. Uma lâmina de vidro foi pressionada no topo dos tubos sendo, a seguir, 

conduzida a fotopolimerização por 40 s (Radii-cal, SDI, EUA).  

Os espécimes foram, então, armazenados em água destilada a 37°C por 24 

h. Após este período, os tubos foram dissolvidos com leves jatos de água e 

removidos com auxílio de uma sonda exploradora. Foi realizada uma análise em 

estereomicroscópio com aumento de 35x (Discovery V20, Zeiss; Oberkochen, 

Germany), para observar defeitos na interface adesiva. Microcilindros com presença 

de fendas na interface, inclusão de bolhas de ar ou outros defeitos foram excluídos 

da análise. 

A área da interface adesiva A (mm2) foi calculada pela área da secção 

transversal do cilindro, A=πr2, onde r é o raio do círculo obtido. Assim sendo, a área 

da interface adesiva foi de 0,72 mm2. 

 

Envelhecimento e condução do teste de microcisalhamento 

O teste de microcisalhamento (µSBS) dos grupos sem envelhecimento foi 

executado logo após a remoção dos tubos de amido. Os demais grupos foram 

armazenados em água destilada a 37°C por 60 dias e submetidos à 10.000 ciclos 

térmicos (Ethic Technology, Vargem Grande Paulista, Brasil), entre 5°C e 55°C, com 

imersão de 30s por banho21. 

Para a condução do teste de microcisalhamento (µSBS), os espécimes foram 

montados em dispositivo específico e fixados em uma máquina de ensaios universal 

(EMIC DL1000, Equipamentos e Sistemas de Ensaio; São José dos Pinhais, PR, 

Brasil). Um fino laço de arame em aço inox (0,16 mm de diâmetro) foi posicionado 

rente à superfície livre da zircônia, em contato com o semicírculo inferior do 
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microcilindro de cimento resinoso, e então foi aplicada uma carga de cisalhamento a 

uma velocidade de carregamento de 1 mm/min até ocorrer a falha.  

A resistência de união R (MPa) foi calculada a partir da fórmula R=F/A, onde 

F é a carga que levou o espécime à fratura (N) e A é a área da interface adesiva 

(0,72 mm2). 

 

Análise do modo de falha  

Todos os corpos de prova foram analisados sob estereomicroscopia com 

aumento de 10-60x a fim de identificar o tipo de falha (Estereomicroscópio Discovery 

V20, Zeiss; Oberkochen, Germany). 

As falhas foram classificadas da seguinte maneira: 1) Adesiva: na interface 

cimento/cerâmica, sem ocorrência de resíduos de cimento na superfície da 

cerâmica; 2) Predominantemente adesiva, quando a falha se deu mais de 50% 

adesivamente, mas houveram resquícios de cimento na superfície de cimentação. 

Além disso, fraturas representativas de cada grupo foram selecionadas e 

analisadas em MEV (Microscópio Eletrônico de Varredura) (Jeol-JSM-T330A, 

JeolLtd, Tokyo, Japan). 

 

Análises complementares  
Difração de Raios-X 

A difratometria foi realizada na superfície livre da Y-TZP, em uma amostra 

adicional de cada grupo (D8 Advanced XDR, Bruker AXS GmbH, Alemanha). O 

espectro foi obtido para 2  com varredura de 20° a 34.988°, passo de 0,02°, tempo 

de 175 s por passo. A fonte de radiação usada KαCu com λ = 1,5416 Å. 

A quantidade de fase monoclínica foi calculada de acordo com a fórmula de 

Garvie & Nicholson24 

 

 

(1)  

 

 

 

. 
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Onde Im (-111) e Im (111) correspondem à intensidade dos picos de fase 

monoclínica (2 ≈28º e 2 ≈31,2º, respectivamente) e It (101) corresponde à 

intensidade do pico de fase tetragonal (2 ≈30º). 

A fração volumétrica de fase monoclínica foi calculada de acordo com Toraya 

et al50 

 

(2) 

 
 

A profundidade das transformações foi calculada de acordo com Kosmač et 

al34 

 

(3) 

 

 

Onde  = 15º é o ângulo de reflexão, µ= 0.0642 é o coeficiente de 

reabsorção e Xm é a quantidade de fase monoclínica calculada através da Eq. (1). 

 

 

Análise micromorfológica 

A análise micromorfológica de uma amostra por tratamento foi realizada em 

microscópio eletrônico de varredura (MEV) (Jeol-JSM-T330A, Jeol Ltd, Tokyo, 

Japan) com aumento de 200x a 2000x. 

 

Análise Estatística 

Como os pressupostos de normalidade da distribuição e homogeneidade das 

variâncias não foram atendidos mesmo após transformações dos dados, foi 

realizado o teste não-paramétrico de Kruskal Wallis para os grupos sem 

envelhecimento (p<0.001) e para os grupos com envelhecimento (p<0.001). Então, 

foram feitos múltiplos testes Mann-Whitney aos pares para verificar entre quais 

grupos havia diferença estatística. 

Para o fator envelhecimento, o pressuposto de  homogeneidade das 

variâncias não foi atendido mesmo após transformações dos dados. Cada 

. 

. 
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tratamento de superfície foi comparado com presença e ausência de envelhecimento 

por meio do teste não-paramétrico Mann-Whitney, considerando-se um p<0.05 para 

diferença estatística. 
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RESULTADOS 

 

Médias e desvio padrão estão descritos na tabela 1. O teste de Kruskal Wallis 

demonstrou significância estatística para os diferentes tipos de tratamento após 24 h 

(p<0.001) e após envelhecimento (p<0.001).  

Os grupos TBS e AAP proporcionaram os melhores resultados de resistência 

de união, seguidos dos grupos FSSN, FS e SN. Assim, a primeira hipótese de que 

os diferentes tipos de tratamento de superfície proporcionariam uma resistência de 

união superior à da zircônia sem tratamento foi aceita. 

A segunda hipótese, de que os tratamentos testados teriam efeito semelhante 

ao tratamento triboquímico, foi parcialmente rejeitada, pois os tratamentos 

resultaram em resistência de união inferiores ao do padrão ouro, com única exceção 

para AAP. 

A terceira hipótese, de que o envelhecimento traria uma redução nos valores 

de resistência de união, foi parcialmente aceita, pois o envelhecimento diminuiu 

significativamente (p<0.05) a resistência adesiva à Y-TZP para todos os grupos, 

exceto para o grupo FS (p=0.816), em que o valor se manteve estável. O grupo AS 

não foi passível de teste, pois todos os microcilindros foram perdidos durante a 

termociclagem. 

As falhas adesivas foram predominantes nos grupos sem envelhecimento AS 

e FS e nos grupos com envelhecimento AS, FS e SN (TABELA 2). TBS, AAP e 

FSSN apresentaram falhas predominantemente adesivas na maior parte dos corpos 

de prova, com visualização de resquícios de cimento em menos de 50% da  

superfície adesiva da cerâmica, geralmente nas bordas dos microcilindros (FIGURA 

1). 

A análise da difração de raios-X (TABELA 3; FIGURA 2) revelou presença de 

conteúdo monoclínico na superfície da zircônia para todos os grupos, inclusive o AS. 

Nos grupos TBS e AAP o percentual de fase monoclínica aumentou em cerca de 

10%, em relação ao AS. 

As análises de micrografias (FIGURA 3) demonstram claramente as 

diferenças de topografia dos diversos métodos testados. Os protocolos de 

jateamento demonstraram ranhuras similares em escala micrométrica. As 

micropartículas de zircônia fusionadas à superfície da Y-TZP após o tratamento FS 

podem ser claramente vizualizadas. A deposição de nanofilmes não parece ter 
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modificado a topografia em comparação com seus equivalentes sem deposição (AS 

e FS).  
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DISCUSSÃO 

 

Uma das primeiras preocupações metodológicas desta pesquisa foi a 

determinação do tamanho da amostra. O fato de ter sido verificada diferença 

significativa entre os tratamentos indica que o tamanho da amostra foi adequado, 

fato comprovado pelo poder estatístico mínimo obtido no estudo, que foi de 99%. 

O uso do microcisalhamento para o teste de resistência de união foi eleito 

devido à facilidade de execução em comparação ao teste de microtração, por ser a 

cerâmica extremamente resistente ao corte36,46,48. O teste foi considerado mais 

sensível na detecção dos efeitos dos diferentes tratamentos de superfície da 

zircônia, quando comparado ao seu correspondente macro31. Entretanto, uma das 

limitações do mesmo é o desenvolvimento de tensões não homogêneas na 

interface, com ocorrência de fraturas coesivas nos substratos12,21. Segundo o 

princípio de Saint Vernant, quando a carga é aplicada a menos de 1 mm da 

interface, tensões de tração e cisalhamento aumentam na região de interesse12,45. 

Como os microcilindros apresentavam 1 mm de altura, o posicionamento do fio 

obrigatoriamente se deu em distâncias menores. Como resultado, observou-se 

apenas pequenos traços de fratura no cimento no lado oposto à aplicação da carga, 

caracterizando falhas predominantemente adesivas nos grupos com maior 

resistência de união. Este tipo de falha é clinicamente preferível à totalmente 

adesiva, porque as últimas estão frequentemente associadas com baixos valores de 

resistência de união25, como constatado no presente estudo. 

Outra limitação do teste é a inclusão de bolhas de ar e fendas marginais 

durante a inserção do cimento no molde, que levam à falhas prematuras22,48. No 

presente trabalho, os microcilindros que apresentaram falhas pré-teste foram 

excluídos da análise estatística. A utilização de tubos de amido, facilmente 

removidos após 24h de imersão em água, permitiu a confecção de microcilindros 

uniformes sem concentração de tensões prévias à condução do teste48. 

No presente estudo foram testados diferentes tratamentos de superfície da 

zircônia e a estabilidade da união após o envelhecimento. O envelhecimento artificial 

tem um importante papel na estimativa da longevidade da união entre cimento e 

cerâmica10,13,21,40,54. Segundo Wegner et al54, somente o armazentamento em água 

parece ser um método inadequado para o envelhecimento das interfaces adesivas, 

sendo a termociclagem mais apropriada. Diante disto, foram utilizados 10.000 ciclos 
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térmicos variando de 5ºC a 55ºC, somados ao armazenamento em água por 60 dias 

para aferição da estabilidade das ligações. 

No grupo AAP seguiu-se a recomendação do fabricante da zircônia em 

estudo (IPS e.max ZirCAD for inLab®, Ivoclar-Vivadent, Schaan, Liechtenstein), que 

indica o jateamento de partículas de alumina (máximo de 50 µm) e a aplicação de 

um primer universal (Monobond®Plus, Ivoclar-Vivadent, Schaan, Liechtenstein). Os 

valores de resistência de união para tal grupo foram semelhantes ao TBS. Este 

achado parece apontar a AAP como uma alternativa viável para o tratamento de 

superfície da zircônia, visto que o CoJet-Sand® (3M ESPE), produto utilizado para o 

TBS, não é disponível no Brasil atualmente. 

Estes achados vão de encontro aos estudos de Magne et al36, Perdigão et 

al43, Tsuo et al51 e Inokoshi et al29 . Em sua metanálise sobre efetividade da adesão 

à zircônia, Inokoshi et al29 verificaram uma tendência ao aumento da resistência de 

união quando a cerâmica foi submetida à abrasão por Al2O3 e tratamento 

triboquímico. Também encontraram um efeito positivo sobre a adesão à Y-TZP e a 

estabilidade da união, quando a abrasão por Al2O3 foi seguida da aplicação de um 

primer contendo MDP. Entretanto, no presente trabalho, após o envelhecimento, 

ambos os grupos apresentaram um decréscimo significativo na resistência de união. 

Apesar disso, mantiveram valores superiores aos dos demais grupos e acima de 10 

MPa, valor considerado por Behr et al11 como clinicamente aceitável.  

Um aspecto controverso a respeito do jateamento da superfície da zircônia é 

seu efeito nas suas propriedades mecânicas. Alguns estudos relatam que a indução 

de transformação de fase tetragonal para monoclínica pelo jateamento aumenta a 

resistência flexural da zircônia, pela criação de uma zona superficial de tensões 

compressivas residuais26,33. Outros estudos relatam que a presença de conteúdo 

monoclínico pode resultar em alterações superficiais, com a criação de defeitos 

estruturais que deixam a zircônia suscetível à  degradação hidrotérmica e trincas 

radiais durante a função3,14,23,56. Mais um aspecto a ressaltar sobre os protocolos de 

jateamento seria a criação de microrretenções na superfície como resultado da alta 

energia de impacto das partículas. Observamos ranhuras afiadas e um padrão de 

lascamento superficial (FIGURA 3, imagens I-J e K-L). Autores relatam que a 

extensão dos danos produzidos não se limita à superfície por si só, mas estende-se 

a 30 a 50 µm de profundidade subsuperficial do material, resultando em perdas de 
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grãos e microtrincas, reduzindo significativamente a resistência à fadiga do 

material33,56. 

Nesse estudo, mesmo no grupo AS, algum conteúdo monoclínico pode ser 

encontrado (TABELA 3). Segundo Subaşi et al47, este conteúdo pode ser 

dependente do tipo do material. Diferentes quantidades de conteúdo monoclínico 

(com índices variando de 1,37% a 12,8%) também foram encontradas nos grupos 

controle por outros estudos9,17,30,47. Nos grupos AAP, TBS e FS houve um aumento 

no conteúdo monoclínico de 10,47%, 9,64%  e  3,52%, respectivamente, em 

comparação com o grupo AS. Esses picos podem ser visualizados no gráfico de 

difração, e são mais evidentes para os grupos AAP e TBS (FIGURA 2). Nos demais 

grupos observou-se uma redução deste conteúdo. Os grupos jateados e o fusion 

sputtering também tiveram uma profundidade de transformação ligeiramente 

superior.  

Dentre as alternativas ao jateamento, o método fusion sputtering (FS) é 

aparentemente simples de ser conduzido e de baixo custo, considerando-se que, no 

presente estudo, os materiais utilizados para tal protocolo seriam descartados. 

Entretanto, as etapas laboratoriais demonstraram-se bastante complexas. A 

obtenção do pó requer equipamentos especializados, como um moinho de bolas e 

peneiras de malhas extremamente finas. A mistura do pó ao álcool deve ser 

empregada imediatamente, pois ocorre a decantação no fundo do recipiente, o que 

pode entupir a passagem da solução pelo fino canalículo do aerógrafo. Além disso, 

se os jatos não forem bem padronizados, podem ocasionar uma deposição bastante 

espessa, o que poderia influenciar na adaptação de coroas. Tais dificuldades podem 

não ter sido encontradas no método original, pois o autor utilizou um pó não 

sinterizado de zircônia2, enquanto que no presente estudo o pó foi obtido a partir de 

um material pré-sinterizado. Outra diferença refere-se ao tamanho das partículas. 

Aboushelib2 utilizou pó de granulação variando de 7 a 12 µm, enquanto na presente 

pesquisa foram empregadas partículas de até 45 µm, pela indisponibilidade de 

peneiras com malha inferior. 

FS resultou em resistência de união superior ao grupo sem tratamento, mas 

muito inferiores ao TBS (padrão ouro). Os achados não estão de acordo com o 

estudo de Aboushelib2, no qual FS proporcionou resultado semelhante ao grupo 

jateado com partículas de alumina. Entretanto, esta comparação não foi possível 
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neste trabalho, pois no grupo AAP, além do jateamento, foi aplicado  primer com 

MPA. 

A pulverização e fusão de partículas de zircônia resultou grânulos retentivos 

os quais podem ser claramente visualizados (FIGURA 3, imagens E-F). Em um 

aumento mais aproximado, observamos o contorno dos grãos de zircônia tanto na 

superfície quanto no aglomerado fundido (FIGURA 3, imagem F). 

Apesar dos resultados indicarem uma fraca ligação entre zircônia e cimento, o 

método FS merece atenção, pois após o envelhecimento, a resistência de união   

manteve-se estável. No entanto, a técnica precisa ser aprimorada em estudos 

subsequentes, na tentativa de obter resultados mais promissores. 

O grupo com deposição de nanofilmes de sílica também proporcionou valores 

de resistência adesiva superior ao grupo sem tratamento, mas muito inferior ao TBS. 

Após a condução da termociclagem, quase todos os espécimes foram perdidos em 

falhas pré-teste, demonstrando pouca estabilidade do método com o passar do 

tempo. Esses achados não estão de acordo com Druck et al21, que encontraram 

elevada e estável resistência de união, semelhante ao padrão ouro, para o grupo 

com deposição de 5 nm de sílica. Essas diferenças podem ter sido ocasionadas por 

uma falha na refrigeração do sistema de deposição, que pode ter provocado a 

contaminação das amostras com óleo de alto vácuo. Diante dessa possível 

introdução de erro experimental, novos estudos devem ser conduzidos para que se 

determine o efeito real desse tratamento na adesão à zircônia. A deposição de 

nanofilmes parece não ter modificado a topografia em comparação com seus 

equivalentes sem deposição (AS e FS) (FIGURA 3, imagens C-D e G-H). 

No grupo FSSN, a tentativa de unir o embricamento micromecânico com a 

união química, através do fusion sputtering seguido da deposição de nanofilme de 

sílica, resultou em valor de resistência adesiva inferior ao grupo TBS. Em um 

primeiro momento, aparentemente houve a soma dos efeitos dos dois tratamentos 

aplicados. Mas após o envelhecimento, a resistência de união reduziu 

drasticamente, mantendo, muito provavelmente, somente os valores decorrentes do 

embricamento proporcionado pelo fusion sputtering. Entretanto, os achados do 

presente estudo foram bastante inconclusivos, em virtude da possível contaminação 

das amostras durante a deposição do nanofilme de sílica. Diante disto, os testes 

deverão ser repetidos. Caso os tratamentos anteriores sejam aperfeiçoados, ainda 
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há a expectativa que os mesmos possam ser alternativas aos protocolos de 

jateamento. 

Outra limitação do presente estudo trata-se da conformação geométrica dos 

espécimes. Apesar de quantificar a resistência de união a um cimento resinoso, não 

se pode afirmar que em um ambiente clínico estes valores sejam correspondentes. 

Uma conformação em coroas ou retentor em inlay talvez aproximasse mais os 

achados da realidade clínica. Análises adicionais de rugosidade e energia livre de 

superfície também poderiam indicar os tratamentos mais promissores em termos de 

resistência de união. 

 

 

 

 

 



50 
 

 

CONCLUSÕES 

  

 Considerando-se os resultados obtidos e as limitações do estudo:  

 

1. Todos os tratamentos resultaram em valores de resistência adesiva 

superiores à ausência de tratamento. 

2. O jateamento de partículas de alumina seguido da aplicação de um primer 

com MPA apresentou-se tão efetivo quanto o tratamento triboquímico aliado ao 

silano, para o pré-tratamento da superfície da Y-TZP, no que diz respeito à 

resistência de união ao cimento resinoso, tanto antes quanto após o 

envelhecimento; 

3. O envelhecimento afeta negativamente os valores de resistência de união 

do cimento à Y-TZP, exceto para o método fusion sputtering. 
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RELEVÂNCIA CLÍNICA 

 

A perda de retenção das restaurações de Y-TZP é uma das causas de suas 

falhas clínicas. A busca de métodos que otimizem a união com os cimentos é 

fundamental para a longevidade clínica desses materiais. 
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Tabela 1. Resistência de união (MPa) da Y-TZP ao cimento resinoso, de acordo com o tratamento de superfície antes e após envelhecimento. 

Grupo (n=10) Tratamento de Superfície da Y-TZP Envelhecimento Resistência de União* p-Valor** 

AS Sem tratamento (“as-sintered”)  0,19 (0,16)D  

TBS Tratamento Triboquímico (“tribochemical sílica coating”)  26,97 (1,21)A 0.007 

AAP Abrasão com partículas de Alumina + Primer (“alumina abraded”+”primer”)  24,67 (0,8)A 0.010 

FS Pulverização de micropartículas de zircônia (“fusion sputtering”) Não envelhecidos 3,37 (0,44)C 0.806 

SN Deposição de nanofilme de sílica (“5 nm SiO2 nanofilm”)  4,84 (1,06)C 0.001 

FSSN FS + SN (“fusion sputtering + 5 nm SiO2 nanofilm”)  8,5 (0,78)B 0.000 

AS (a) Sem tratamento (“as-sintered”)  -  

TBS (a) Tratamento Triboquímico (“tribochemical sílica coating”)  22,55 (1,02)a  

AAP (a) Abrasão com partículas de Alumina + Primer (“alumina abraded”+”primer”)  21,83 (0,62)a  

FS (a) Pulverização de micropartículas de zircônia (“fusion sputtering”) Envelhecidos 2,97 (0,22)b  

SN (a) Deposição de nanofilme de sílica (“5 nm SiO2 nanofilm”)  0,21 (0,12)c  

FSSN (a) FS + SN (“fusion sputtering + 5 nm SiO2 nanofilm”)  3 (0,19)b  

Diferentes letras maiúsculas indicam diferença estatística entre os grupos após 24h. Diferentes letras minúsculas indicam diferença estatística entre os grupos após envelhecimento. 
* Médias (desvio-padrão) dos valores de resistência de união ao microcisalhamento (MPa) - Testes de Kruskal-Wallis e Mann-Whitney . 
** p-Valor (testes de Mann-Whitney) para comparação dos grupos com a mesma condição de tratamento de superfície sob diferentes condições de envelhecimento (p<0.05). 
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Tabela 2 – Classificação dos modos de falha após o teste de resistência de união ao 
microcisalhamento 

*(a) grupos submetidos a armazenamento em água por 60 dias e 10.000 ciclos térmicos 

 

 

 

 

 

 

 

 

 Modo de Falha 
Grupo Adesiva (%) Predominantemente Adesiva (%) 

AS 100 0 
TBS 10 90 
AAP 10 90 
FS 100 0 
SN 50 50 

FSSN 20 80 
AS (a) 100 0 

TBS (a) 0 100 
AAP (a) 10 90 
FS (a) 100 0 
SN (a) 100 0 

FSSN (a) 30 70 
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Tabela 3 – Análise da difração de raios-X (% de fase monoclínica e profundidade da 
camada de transformação em µm). 

 
 

 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 

Tratamento de 
Superfície 

Fase Monoclínica 
(%) 

Profundidade da Camada de 
Transformação 

(µm) 
AS 7,53 0,40 

TBS 17,17 0,95 
AAP 18,00 1,01 
FS 11,05 0,59 
SN 6,59 0,35 

FSSN 7,30 0,38 



60 
 

 

FIGURAS 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 1 – Micrografias representativas (MEV) dos modos de falha após o teste de 
microcisalhamento. A imagem A representa o modo de falha adesivo na interface 
cerâmica/cimento em um espécime do grupo FS, enquanto a imagem B demonstra o modo de 
falha predominantemente adesivo em um espécime do grupo TBS. O símbolo (♦) representa a 
superfície cerâmica livre de cimento, enquanto o símbolo (◊) representa a superfície com presença 
de cimento resinoso.

 

♦ ♦ 
◊ 

A B 
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TBS AAP 

FSSN FS 

  SN   AS 

Figura 2 – Gráficos de difração de raios-X. A localização dos picos foi comparada aos valores 
disponíveis para a zircônia tetragonal e zircônia monoclínica na ficha do padrão difratométrico 
mantida pelo International Center Diffraction Data/Joint Committee for Powder Difraction Studies, 
representados pelos símbolos M (-111) e (111) (picos monoclínicos), 2 ≈28º e 2 ≈31,2º, 
respectivamente, e T (111) (tetragonal), 2 ≈30º. 
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Figura 3 – Micrografias representativas da superfície da Y-TZP após diferentes tratamentos de 
superfície comparados com a superfície não tratada (direita: aumento de 200x; esquerda: 
aumento de 2000x). (A-B): sem tratamento; (C-D): deposição de nanofilme; (E-F): fusion 
sputtering; (G-H): fusion sputtering seguido de deposição de sílica; (I-J): tratamento triboquímico; 
(K-L): abrasão com partículas de alumina. 

I J 

K L 
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4       CONSIDERAÇÕES FINAIS 

 
 

O presente trabalho se propôs a avaliar recentes métodos de tratamento de 

superfície propostos para a Y-TZP e compará-los a métodos difundidos e bem 

estabelecidos na literatura através de testes de resistência de união ao 

microcisalhamento, antes e após o envelhecimento. 

Este estudo apresentou algumas limitações. Uma delas refere-se à 

conformação geométrica dos espécimes. Apesar de quantificar a resistência de 

união a um cimento resinoso, não se pode afirmar que em um ambiente clínico estes 

valores sejam correspondentes. Uma conformação em coroas ou retentor em inlay 

talvez aproximasse mais esses achados da realidade clínica. Análises adicionais de 

rugosidade e energia livre de superfície poderiam ter sido conduzidas na tentativa de 

correlação com os achados de resistência adesiva. 

Diante de todas as limitações e dos resultados obtidos, observou-se que os 

tratamentos de superfície da cerâmica Y-TZP resultaram em valores de resistência 

de união superiores aos da zircônia sem tratamento.  

O envelhecimento diminuiu os valores de resistência de união do cimento à Y-

TZP, exceto para o método fusion sputtering. A estabilidade deste tratamento, 

apesar dos baixos valores encontrados, sugere que seria pertinente aprimorar e 

pesquisar a técnica. 

Além deste, em face da possibilidade de contaminação das amostras, o 

método de deposição de nanofilmes de sílica deve ser investigado novamente. 

O jateamento de partículas de alumina seguido da aplicação de um primer 

com MPA apresentou-se tão efetivo quanto o tratamento triboquímico aliado ao 

silano, para o pré-tratamento da superfície da Y-TZP, no que diz respeito à 

resistência de união ao cimento resinoso, em ambas as condições de 

armazenamento testadas. Os demais métodos testados não resultaram em valores 

considerados clinicamente aceitáveis, conforme a recomendação mínima de 10 

MPa, sugerida por Behr et al (2011). 

Diante disso, conclui-se que, atualmente, os protocolos de jateamento de 

partículas continuam sendo as técnicas mais recomendáveis para o tratamento de 

superfície da Y-TZP, em corroboração com os achados apontados pela literatura.
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