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RESUMO 



R E S U M O  

 

Caldas MRGR. Influência do tratamento de superfície nas características e 

propriedades da zircônia e na sua resistência de união com a porcelana de 

cobertura [Tese de Doutorado]. Araraquara: Faculdade de Odontologia da 

UNESP; 2013. 

 

RESUMO 

O objetivo deste trabalho, dividido em três estudos, foi avaliar: (1) a  influência 

do tratamento de superfície na resistência de união da zircônia com a 

porcelana de cobertura; (2) a resistência à flexão e as características 

morfológicas e estruturais das infraestruturas em zircônia após diferentes 

tratamentos de superfície e (3) o efeito do laser nas características da zircônia  

e na sua resistência de união  com a porcelana de cobertura. No primeiro e 

segundo estudos, para os testes de resistência de união ao cisalhamento e 

resistência à flexão um total de 70 e 210 corpos-de-prova, respectivamente, de 

infraestrutura de zircônia foram obtidos e divididos aleatoriamente em 7 grupos 

experimentais C (Controle), JAS (Jateamento Antes Sinterização), JAAS 

(Jateamento Antes e Após Sinterização), JPS (Jateamento Pós Sinterização), 

RAS (Rocatec Antes Sinterização), RAAS (Rocatec Antes e Após 

Sinterização),  e RPS (Rocatec Pós Sinterização). Os dados obtidos para a 

resistência de união ao cisalhamento mostrou uma diferença estatística 

significativa entre os grupos com tratamentos de superfície feitos antes e antes 

e após a sinterização com os grupos em que foram feitos apenas após a 

sinterização (p<0,001). Uma diferença significativa também foi observada entre 

o grupo controle e os grupos JAS, JAAS,  RAS e RAAS (p<0,001), e não foi 

observada diferença estatística entre o grupo C e os grupos JPS e RPS 

(p=0,615). Os dados de resistência à flexão mostrou uma diferença estatística 
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significativa entre os grupos com tratamentos de superfície feitos antes e antes 

e após a sinterização com os grupos em que foram feitos apenas após a 

sinterização, com exceção do grupo RAAS (p<0,001). Uma diferença 

significativa foi também observada entre o grupo controle e os grupos JAS, 

JAAS e  RAS (p<0,001), e não foi observada diferença estatística entre o grupo 

C e os grupos JPS, RPS e RAAS. No terceiro estudo, para o teste de 

resistência de união ao cisalhamento um total de 60 corpos-de-prova de 

infraestrutura de zircônia foram obtidos e divididos aleatoriamente em 6 grupos 

experimentais C, LAS (Laser Antes Sinterização), LAAS (Laser Antes e Após 

Sinterização),  LPS (Laser Pós Sinterização), JPS e RPS. ANOVA não mostrou 

diferença estatística significativa entre os grupos com tratamentos de superfície 

feitos com laser antes e antes e após a sinterização com os grupos em que 

foram feitos apenas após a sinterização (p>0,001). Uma diferença significativa 

foi observada entre o grupo LAAS e os grupos controle, JPS e RPS (p<0,001), 

e não foi observada diferença estatística entre o grupo C e os grupos JPS e 

RPS. Desta maneira, baseados nos resultados apresentados nos três estudos, 

pode-se concluir que tratamentos de superfícies como o jateamento com 

partículas de óxido de alumínio e a deposição triboquímica de sílica (Rocatec) 

realizados antes ou antes e após a sinterização devem ser evitados por 

promoverem a diminuição dos valores de resistência à flexão e união, além de 

formarem um superfície irregular e com defeitos na zircônia. E o uso do laser 

de Er: YAG pode representar um método eficaz para o tratamento de superfície 

da zircônia, aumentando a retenção micromecânica e melhorando a resistência 

de união da porcelana de cobertura a zircônia.   

PALAVRAS-CHAVE: Zirconio; Lasers; Óxido de Alumínio; Propriedades 

Físicas e Químicas. 
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ABSTRACT 



A B S T R A C T  

 

Caldas MRGR. Influence of surface treatment on the characteristics and 

properties of the zirconia and its bond strength with the veneering ceramic 

[Tese de Doutorado]. Araraquara: Faculdade de Odontologia da UNESP; 2013. 

 

ABSTRACT 

The aim of this work, divided into three studies, was evaluate: (1) the influence 

surface treatment on the bond strength of zirconia with the veneering ceramic, 

(2) the flexural strength and structural and morphological characteristics of the 

infrastructure on zirconia after different surface treatments, and (3) the laser 

effect on the characteristics of zirconia and its bond strength with veneering 

ceramic. In the first and the second studies, for testing shear bond strength and 

flexural strength a total of 70 and 210 specimens, respectively, infrastructure 

zirconia were obtained and randomly divided into 7 experimental groups: C 

(Control), JBS (Sandblasting Before Sintering), JBAS (Sandblasting Before and 

After Sintering), JAS (Sandblasting After Sintering), RBS (Rocatec Before 

Sintering), RBAS (Rocatec Before and After Sintering) e RAS (Rocatec After 

Sintering). The data obtained for shear bond strength showed a statistically 

significant difference between groups with surface treatments performed before 

and after sintering and prior to the groups which were made only after sintering 

(p<0.001). A significant difference was also observed between the control group 

and groups JBS, JBAS, RBS and RBAS (p <0.001), and no statistical difference 

were observed between group C and groups JAS and RAS (p=0.615). The 

flexural strength data showed a statistically significant difference between 

groups with surface treatments done before and before and after sintering with 

the groups they were made only after sintering, with the exception of the RBAS 
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group (p<0.001). A significant difference was also observed between the control 

group and groups JBS, JBAS and RBS (p <0.001), and no statistical difference 

were observed between group C and groups JAS, RAS and RBAS. In the third 

study, for testing shear bond strength a total of 60 specimens infrastructure 

zirconia were obtained and randomly divided into 6 experimental groups: C 

(Control), LBS (Laser Before Sintering), LBAS (Laser Before and After 

Sintering), LAS (Laser After Sintering), JAS and RAS. ANOVA showed no 

statistically significant difference between groups with surface treatments made 

with laser before and before and after sintering with the groups they were made 

only after sintering (p>0.001). A significant difference was observed between 

the LBAS group and control groups, JAS and RAS (p<0.001), and no statistical 

difference was observed between group C and groups JAS and RAS. Thus, 

based on the results presented in the three studies, concluded that surface 

treatments such as sandblasting with particles of aluminum oxide and silica 

deposition (Rocatec) performed before or before and after sintering should be 

avoided for promoting the decrease of the flexural and bon strength as well as 

form a surface with irregular and defects on zirconia. The use of Er: YAG can 

represent an efficient method for the surface treatment of zirconia, 

micromechanical increasing retention and improving the bond strength of the 

zirconia and vennering ceramic. 

KEYWORDS: Zirconium; Laser; Aluminum Oxide; Physical and chemical 

properties.  



�

�

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

SUMÁRIO 



S U M Á R I O  

 

SUMÁRIO 

 

1 INTRODUÇÃO E REVISÃO DA LITERATURA..............................................................    21 

2 PROPOSIÇÃO...................................................................................................    29 

3 CAPÍTULOS......................................................................................................    31 

CAPÍTULO 1 Influência do Tratamento de Superfície na Resistência de União da 

Zircônia com a Porcelana de Cobertura………………………………………………32 

CAPÍTULO 2 Avaliação da Resistência à Flexão e das Características 

Morfológicas e Estruturais das Infraestruturas em Zircônia após Diferentes 

Tratamentos de Superfície………………….………………......................................   54 

CAPÍTULO 3 Efeito do Laser nas Características da Zircônia  e na sua Resistência 

de União  com a Porcelana de Cobertura………………….................................   88 

4 CONSIDERAÇÕES FINAIS...................................................................................   116 

5 REFERÊNCIAS..................................................................................................   120 



�

�

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

1 INTRODUÇÃO E 

REVISÃO DE LITERATURA 



I N T R O D U Ç Ã O  E  R E V I S Ã O  D E  L I T E R A T U R A  | 22 

 

 

1 INTRODUÇÃO E REVISÃO DE LITERATURA 

As cerâmicas odontológicas são materiais restauradores com ótimas 

propriedades estéticas que melhor simulam a dentição natural, como também 

apresentam características desejáveis que incluem translucidez, fluorescência, 

estabilidade química, biocompatibilidade, alta resistência à compressão, e um 

coeficiente de expansão térmica similar ao da estrutura dentária11,23,32,41,57.  

Durante os últimos 40 anos, a metalocerâmica tem provado ser uma 

opção confiável de tratamento para próteses parciais fixas e ainda representam 

o padrão-ouro. No entanto, o interesse crescente pela estética na Odontologia, 

bem como a biocompatibilidade questionável de alguns metais e ligas dentárias 

tem acelerado o desenvolvimento de alternativas para restaurações dentárias 

metalocerâmicas11-12,20.  

Como material de substituição ao metal em infraestruturas de próteses 

fixas, as cerâmicas densas a base de dióxido de zircônio (ZrO2) estabilizadas 

com ítrio (3Y-TZP) vêm sendo utilizadas devido às suas propriedades 

mecânicas, biocompatibilidade e estética. No entanto, esse material necessita 

de um recobrimento de porcelanas feldspáticas por apresentarem uma baixa 

translucidez11.  

A zircônia pura existe na natureza como um óxido metálico polimórfico, 

ou seja, exibe estruturas cristalinas estáveis em diferentes temperaturas, que 

são denominadas monoclínica (baixas temperaturas), tetragonal (acima de 

1170◦C) e cúbica (acima de 2370◦C). Para aplicações odontológicas, óxidos 

metálicos como o óxido de cério (CeO2), magnésio (MgO) e de ítrio (Y2O3) têm 

sido utilizados para a estabilização parcial da zircônia, por produzir uma matriz 

cristalina tetragonal metaestável mesmo em temperatura ambiente. No entanto, 
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uma característica deste material é que ele passa por uma mudança da 

estrutura cristalina tetragonal para monoclínica durante o resfriamento ou 

quando submetido a tensões externas4,7,11,21,34,51. 

As cerâmicas de Y-TZP têm sido utilizadas como retentores intra-

radiculares, braquetes ortodônticos e em próteses parciais fixas anteriores e 

posteriores33,38,44. As restaurações de Y-TZP podem ser obtidas de duas 

maneiras: por usinagem de um bloco pré-sinterizado de zircônia que após 

sinterização contrai-se atingindo as dimensões da restauração final e por 

usinagem direta do bloco sinterizado de fábrica com as dimensões finais da 

restauração22,50. 

Nos estudos a médio prazo, a infraestrutura de Y-TZP exibiu uma alta 

estabilidade, como material da estrutura. No entanto, algumas deficiências, tais 

como as discrepâncias marginais e a cárie secundária estavam presentes. O 

fracasso a longo prazo das restaurações com infraestrutura em zircônia parece 

ser determinada pelo fraco desempenho das porcelanas de cobertura e da sua 

ligação a infraestrutura de zircônia35. A delaminação com a exposição das 

infraestruturas cerâmicas foi descrito como um dos motivos mais freqüentes de 

falhas de próteses parciais fixas de zircônia. Foram observadas falhas em 15% 

após 24 meses, 25% após 31 meses, e 8% e 13% após 36 e 38 meses, 

respectivamente. Estudos mostraram uma taxa de falha de próteses parciais 

fixas de porcelana com infraestrutura de metal entre 2,7% e 5,5% durante um 

período de observação de 10 a 15 anos16-17,45-47,49,54.  

Uma boa resistência de união é uma preocupação para o sucesso 

clínico a longo prazo das restaurações de zircônia, e muitos estudos têm 

abordado a taxa de insucesso elevado associado a zircônia como material 
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utilizado como infraestrutura23. Vários materiais de zircônia estão 

comercialmente disponíveis, e embora os seus procedimentos de fabricação 

sejam diferentes, eles partilham de uma estrutura química semelhante, e cada 

fabricante recomenda um tratamento de superfície diferente2. De acordo com 

Fischer et al,23-24 força de união é determinada por uma série de fatores, que 

incluem as ligações químicas, travamento mecânico, tipo e concentração de 

defeitos na interface, propriedades umectantes, e o grau de tensão de 

compressão na camada da porcelana de cobertura.  

Na tentativa de reforçar a união entre a infraestrutura em zircônia e a 

porcelana de cobertura é observado na literatura alguns métodos de tratamento 

de superfície como a utilização do ácido fluorídrico e o jateamento2-3. No 

entanto, ao contrário das cerâmicas à base de sílica, a zircônia não é propensa 

ao ácido fluorídrico como tratamento de superfície devido às estruturas 

policristalinas e das partículas livres de vidro. E devido à metaestabilidade de 

zircônia tetragonal, o tratamento de superfície pode ser responsável por 

desencadear a transformação da estrutura tetragonal para monoclínica, que faz 

com que haja a redução de suas propriedades mecânicas e tendência à fratura, 

o que pode danificar o sucesso a longo prazo das restaurações cerâmicas de 

zircônia10,34,38,39. 

Muitos estudos sugerem que os procedimentos de rugosidade 

aumentam a resistência de união das restaurações à base de zircônia.36-37,53,56 

Alguns estudos comentam o uso do jateamento com partículas de óxido de 

alumínio, revestidas ou não por sílica, em zircônia, no aumento de sua 

resistência36-37. Outros relatam que, dependendo do grau de dano causado à 

superfície, os valores de resistência após jateamento podem diminuir28-30. 
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Portanto, existe cautela com relação aos efeitos adversos desse tratamento 

superficial em longo prazo58-59. 

A retenção micromecânica é muito importante para a união da 

infraestrutura de zircônia com a porcelana de cobertura. De acordo com Tsuo 

et al.52 é recomendado um jateamento com partículas de tamanho em torno de 

50μm. No entanto, as diferenças no tamanho das partículas e do tempo de 

aplicação pode induzir uma pressão excessivamente alta durante o jateamento 

que pode vir a dar início a fase de transição, e acelerar a formação de 

microfissuras, reduzindo assim as propriedades mecânicas da zircônia52,58-59. 

Em geral, o tratamento de superfície é realizado após a sinterização da 

zircônia. No entanto, isso pode induzir a um aumento da fase monoclínica da 

zircônia. Com a finalidade de reduzir a fase monoclínica, um tratamento térmico 

adicional pode ser feito. Assim, pode-se sugerir que o tratamento de superfície 

das infraestruturas  de zircônia seja realizado antes da sinterização, 

procedimento que pode gerar menor quantidade de estruturas monoclínica42. 

Esses tratamentos de superfície descritos acima podem induzir a 

transformação de fase da zircônia. Sabe-se que as propriedades mecânicas da 

zircônia são fortemente influenciadas pelo conteúdo de fase monoclínica48. 

Para verificar a presença de fase monoclínica e fase tetragonal a técnica da 

Difração de Raios-X tem sido muito utilizada. A mesma permite determinar as 

fases cristalinas em materiais cerâmicos, ou seja, estima a relativa quantidade 

de transformação de fase (t/m) gerados por tensões na superfície do material 

de Y-TZP5. 

O teste de resistência à flexão é considerado o teste mais apropriado 

para se avaliar a resistência de materiais friáveis, pois são mais fracos em 



I N T R O D U Ç Ã O  E  R E V I S Ã O  D E  L I T E R A T U R A  | 26 

 

 

tensão do que em compressão. A resistência à flexão de 4-pontos permite essa 

avaliação. Este método tem sido usado para se avaliar a resistência de 

materiais monolíticos e multicamadas9-26. Os valores médios de flexão variam 

de acordo com o método e ambiente do teste. Na verdade, somente a 

mudança do método de teste já pode resultar em valores médios 

significativamente diferentes de resistência à flexão19. 

A probabilidade de falha de um material friável está estatisticamente 

distribuída em função do tamanho e distribuição espacial dos defeitos no 

material. A propagação de uma trinca pode ser induzida por meios mecânicos 

(polimento ou desgaste), pelo processamento, ou por defeitos intrínsecos 

(imperfeições dentro da estrutura) e pode enfraquecer as cerâmicas 

consideradas de alta resistência. A distribuição do número e tamanho dos 

defeitos justifica a necessidade de um enfoque estatístico para análise de 

fraturas19. Um padrão comumente utilizado para descrever o aspecto de 

confiabilidade estrutural é o módulo de Weibull (m). Altos valores do módulo de 

Weibull correspondem aos materiais com maior confiabilidade estrutural, ou 

seja, maior integridade estrutural. A maioria das cerâmicas tem valores de (m) 

entre 5 e 1531. Este método analítico baseado em conceitos estatísticos é 

facilmente aplicado quando um número razoável de amostras é examinado, e 

isso permite a probabilidade da fratura ser calculada em função da tensão 

aplicada40.  

O padrão de rugosidade adquirido por meio de tratamento de superfície 

pode ser qualitativamente analisado por meio de microscopia eletrônica de 

varredura (MEV), que nos fornece dados qualitativos da superfície da amostra 

e, quando seguido da Espectroscopia por Energia Dispersiva (EDS) nos indica 
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as substâncias presentes na superfície. 

A causa da fratura de porcelanas de cobertura com infraestruturas de 

zircônia parece ser multifatorial. Falhas na geometria, espessura da camada de 

cerâmica insuficiente parecem desempenhar um papel determinante. Além 

disso, a direção, magnitude e freqüência da força aplicada, bem como o 

tamanho e localização das áreas oclusais podem contribuir para falhas do 

revestimento cerâmico35. 

Em estudos anteriores, a resistência de união com infraestrutura de 

zircônia foi inferior em comparação com outros sistemas cerâmicos, o que pode 

sugerir que as infraestruturas de zircônia são mais suscetíveis à delaminação e 

lascamento1. Além disso, foi relatado que o tratamento de superfície, tais como 

jateamento ou deposição triboquímica de sílica ou algum outro tipo de 

tratamento, teve efeito significativo sobre a resistência adesiva e o modo de 

falha2-3. 

O laser de Érbio:ítrio-alumínio-granada (Er: YAG) tem sido proposto para 

diferentes aplicações da clínica odontológica, incluindo remoção da dentina 

cariada, o preparo da cavidade, e como um método de tratamento de superfície 

para restaurações indiretas6,8,13,25,27,55. No substratos dentários, o laser de Er: 

YAG produz microcrateras durante a ablação de tecido duro, resultando em 

irregularidades macroscópicas e microscópicas que podem constituir uma 

superfície de maior adesão6. Embora existam muitas informações sobre os 

efeitos do laser de Er: YAG na irradiação de dentina e esmalte, pouco se sabe 

sobre a utilização deste laser como tratamento de superfície. 

 Como até o momento, ainda não existe um protocolo estabelecido com 

relação ao tratamento de superfície da zircônia e suas modificações estruturais. 
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O objetivo deste estudo é analisar estruturalmente a zircônia após o tratamento 

de superfície antes e após a sinterização, como também avaliar a resistência 

de união da zircônia com a porcelana  de cobertura após os diferentes tipos de 

tratamento de superfície. 
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2.1 OBJETIVO GERAL 

 

O objetivo deste trabalho foi avaliar a influência do tratamento de 

superfície nas características e propriedades da zircônia e na sua resistência 

de união com a porcelana de cobertura. 

2.2 OBJETIVOS ESPECÍFICOS 

 

 Capítulo 1 Influência do Tratamento de Superfície na Resistência de União da 

Zircônia com a Porcelana de Cobertura 

Artigo a ser submetido para publicação  

 

Capítulo 2 Avaliação da Resistência à Flexão e das Características 

Morfológicas e Estruturais das Infraestruturas em Zircônia após Diferentes 

Tratamentos de Superfície 

Artigo a ser submetido para publicação  

 

Capítulo 3 Efeito do Laser nas Características da Zircônia e na sua 

Resistência de União  com a Porcelana de Cobertura  

Artigo a ser submetido para publicação  
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RESUMO 

O objetivo deste estudo foi avaliar a resistência de união entre a zircônia e a 

porcelana  de cobertura após os diferentes tipos de tratamento de superfície da 

zircônia, antes, antes e após, e após a sua sinterização.  Um total de 70 

corpos-de-prova de infraestrutura de zircônia (LAVA, 3M ESPE, Seefeld, 

Alemanha) foram obtidos e padronizados com 7mm de comprimento, 7mm de 

largura e 1,7mm de espessura. Os corpos-de-prova foram divididos 

aleatoriamente em 7 grupos experimentais (C, JAS, JAAS, JPS, RAS, RAAS e 

RPS) contendo 10 cada um (n = 10). Os diferentes tratamentos de superfície 

foram o jateamento com partículas de óxido de alumínio e a deposição 

triboquímica de sílica, antes, antes e após e após a sinterização da zircônia, 

dependendo do grupo a ser avaliado. Posteriormente a porcelana de cobertura 

foi aplicada e a  Máquina de Ensaios Universais EMIC DL-2000 com célula de 

carga de 500N e a uma velocidade do atuador de 0,5 mm/min foi utilizada para 
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a realização de teste de resistência de união ao cisalhamento. A superfície de 

fratura dos corpos-de-prova foi analisada de forma qualitativa, com o auxílio de 

um estereomicroscópio M80 e o modo de fratura foi determinado para cada 

grupo, como falha adesiva, coesiva ou mista. O teste estatístico ANOVA a um 

fator mostrou uma diferença estatística significativa entre os grupos com 

tratamentos de superfície feitos antes e antes e após a sinterização com os 

grupos em que foram feitos apenas após a sinterização (p<0,001). Uma 

diferença significativa também foi observada entre o grupo controle e os grupos 

JAS, JAAS,  RAS e RAAS (p<0,001), e não foi observada diferença estatística 

entre o grupo C e os grupos JPS e RPS (p=0,615). Em alguns corpos-de-

prova, a fratura começou na interface zircônia/porcelana de cobertura e 

prosseguiu na porcelana, no entanto na maioria dos grupos o modo de fratura 

predominante foi adesiva. Como o tratamento de superfície realizado após a 

sinterização pode aumentar a transição de fase da zircônia tetragonal para 

monoclínica, afetando a resistência mecânica, de acordo com o que foi visto 

neste estudo não há motivos para indicação de se fazer jateamento ou 

deposição triboquímica de sílica no intuito de se aumentar a união entre a 

porcelana de cobertura e a infraestrutura de zircônia.  

 

INTRODUÇÃO 

Apesar do sucesso das restaurações metalocerâmicas, principalmente 

em termos de resistência à fratura, o aumento do interesse por estética levou 

pesquisadores a investigar vários materiais e técnicas. Nos últimos 10 anos, 
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restaurações totalmente cerâmicas (metal free) ganharam popularidade entre 

os pacientes e clínicos1. 

Atualmente, inúmeros materiais estão disponíveis como infraestruturas 

de restaurações totalmente cerâmicas, dentre estes podemos destacar: 

cerâmica reforçada por leucita, dissilicato de lítio, alumina e zircônia.  Entre os 

quais, a zircônia oferece muitas qualidades únicas para torná-la o material de 

escolha como infraestrutura de próteses parciais fixas: alta resistência à flexão, 

propriedades mecânicas, mecanismo de aumento de tenacidade por 

transformação, estética, estabilidade estrutural e química1-2.  

A zircônia (ZrO2) pura existe na natureza como um óxido metálico 

polimórfico, ou seja, exibe estruturas cristalinas estáveis em diferentes 

temperaturas, que são denominadas monoclínica, tetragonal e cúbica. A fase 

monoclínica é estável a partir da temperatura ambiente até 11700C na qual se 

transforma em fase tetragonal (11700C à 23700C) e a fase cúbica estável acima 

de 23700C. A zircônia pode permanecer na fase tetragonal, na temperatura 

ambiente, por meio da adição de óxidos metálicos como ítrio (Y2O3), magnésio 

(MgO), cálcio (CaO) e óxido de cério (CeO2) 3-7. 

Para alcançar resultados estéticos ideais, estruturas de zircônia são 

revestidas por um material cerâmico, onde o acréscimo em camadas da 

porcelana de cobertura fornece uma restauração definitiva com características 

estéticas e ópticas individuais. No entanto, na medida em que infraestruturas 

de zircônia associadas com porcelana tem sido uma vantagem para aumentar 

o apelo estético, a interface infraestrutura/porcelana de cobertura é 

determinada pelo fraco desempenho das porcelanas de cobertura e da sua 

ligação a infraestrutura de zircônia. A delaminação com a exposição das 
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infraestruturas cerâmicas foi descrito como um dos motivos mais frequente de 

falhas de próteses parciais fixas de zircônia1,2,8.  

Uma boa resistência de união é uma preocupação para o sucesso 

clínico a longo prazo das restaurações de zircônia, e muitos estudos têm 

abordado a taxa de insucesso elevado associado a zircônia como material 

utilizado como infraestrutura9. Vários materiais de zircônia estão 

comercialmente disponíveis, e embora os seus procedimentos de fabricação 

sejam diferentes, eles partilham de uma estrutura química semelhante, e cada 

fabricante recomenda um tratamento de superfície diferente10. 

Várias técnicas têm sido estudadas para tornar a superfície da zircônia 

mais rugosa, e dessa forma tentar melhorar a retenção. Alguns estudos relatam 

que o uso do jateamento com óxido de alumínio, em zircônia, aumenta a sua 

resistência de união11-13. Outros relatam que, dependendo do grau de dano 

causado à superfície, os valores de resistência após jateamento podem 

diminuir14-16, uma vez que o jateamento, ou qualquer outro tipo de tratamento 

de superfície pode promover uma transição de fase, afetando assim a 

resistência mecânica e, muito provavelmente, a capacidade de união do 

material. Contudo, existe cautela com relação aos efeitos adversos desse 

tratamento superficial17-18. 

Outro método citado na literatura para melhorar a resistência de união 

entre a infraestrutura em zircônia e a porcelana de cobertura é a deposição 

triboquímica de sílica, uma vez que as partículas de óxido de alumínio 

revestidas por sílica jateadas sobre a superfície do substrato possuem uma alta 

energia cinética e promovem por impacto uma fundição da sílica ao substrato. 

Onde, dependendo da resistência de união da camada de sílica a infraestrutura 
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de zircônia, a resistência de união a porcelana de cobertura poderá também 

ser aumentada. No entanto, não há informação disponível para apoiar tal 

hipótese9. 

 Como até o momento, os principais fatores associados ao mecanismo 

de união entre a infraestrutura em zircônia e a porcelana de cobertura ainda 

não são claros, bem como ainda não existe um protocolo estabelecido em qual 

momento seria o ideal o tratamento de superfície da zircônia, o objetivo deste 

estudo é avaliar a resistência de união da zircônia com a porcelana  de 

cobertura após os diferentes tipos de tratamento de superfície, antes, antes e 

após, e após a sinterização da zircônia.  

 

MATERIAIS E MÉTODOS 

Este estudo avaliou a resistência de união entre infraestrutura de 

zircônia/porcelana de cobertura submetidos a diferentes tratamentos de 

superfície, antes, antes e após, e após a sinterização da zircônia, como pode 

ser observado na Tabela 1.  

 Os blocos pré-sinterizados de zircônia tetragonal policristalina 

estabilizada por óxido de ítrio (LAVA, 3M ESPE, Seefeld, Alemanha, Lote 

n°1119900636) foram inicialmente cortados por uma cortadora de precisão 

Isomet 1000 (Buehler, Lake Bluff, Illinois, EUA) cerca de 23% maior que o 

tamanho final necessário, devido à contração de sinterização.  

 Um total de 70 corpos-de-prova de infraestrutura de zircônia foram 

obtidos e padronizados com 7mm de comprimento, 7mm de largura e 1,7mm 

de espessura. Consecutivamente, foram regularizados com o auxílio de lixas 
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de carbeto de sílicio de granulação 600 e 1200. Para os grupos que se utilizou 

a infraestrutura de zircônia sinterizada, os blocos pré-sinterizados foram 

levados a um forno específico para o sistema LAVA, onde seguiu um ciclo de 

sinterização de acordo com as recomendações do fabricante. 

 Os corpos-de-prova foram divididos aleatoriamente em 7 grupos 

experimentais contendo 10 cada um (n = 10). Diferentes tratamentos de 

superfície foram aplicados à superfície de topo dos corpos-de-prova em cada 

grupo. No grupo C, nenhum tratamento de superfície foi feito na infraestrutura 

de zircônia, seja antes ou após a sinterização, e foi usado como controle. Nos 

grupos JAS e JAAS foram utilizadas partículas de óxido de alumínio com 50 µm 

(Al2O3) com o jateador (Basic Classic; Renfert GmbH, Hilzingen, Alemanha) 

durante 10 segundos, a uma distância de 10 mm e pressão 0,5 bar. Da mesma 

forma, para o grupo que foi utilizado o Rocatec (Faz a deposição triboquímica 

de sílica), RAS e RAAS foram utilizadas partículas de óxido de alumínio com 30 

µm (Al2O3) recobertas com sílica com o jateador  durante 10 segundos, a uma 

distância de 10 mm e pressão 0,5 bar. Para os grupos JPS e RPS, e para os 

grupos onde o tratamento foi feito antes e após a sinterização (JAAS e RAAS) 

foram utilizados os mesmo parâmetros, no entanto a pressão foi aumentada 

para 2.5 bar, e o tempo para 15 segundos.  

 Após o tratamento de superfície, os corpos-de-prova foram limpos em 

banhos de ultrassom contendo água destilada, durante 05 minutos cada, e 

depois secos com jatos de ar por 01 minuto20. 
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 Os corpos-de-prova, de acordo com o grupo experimental, após o  

tratamento de superfície foram sinterizados de acordo com as recomendações 

dos fabricantes. 

 Para padronizar a aplicação da porcelana de cobertura sobre as 

infraestruturas de zircônia foi utilizada uma matriz metálica em alumínio. Cerca 

de 0,350 g do pó da cerâmica Vita VM9 na cor A2 (VITA VM9 BASE DENTINE, 

lote nº12570)  foi misturado com 0,140 g do líquido de modelar Vita (Modelling 

liquid VITAVM7, VITAVM9 e VITAVM13, lote nº11500)  pesados em balança de 

precisão com sensibilidade de 0,001g (Sartorius AG, Goettingen, Alemanha). 

Pequenas porções desta massa foram aplicadas e condensadas com uma 

espátula metálica para cerâmica sobre uma placa de vidro até completar o 

molde. Após a remoção do excesso do líquido com papel absorvente e do 

alisamento da superfície com espátula, cada espécime foi retirado da matriz e 

levado em uma manta de revestimento rígida (EDG, São Carlos, São Paulo, 

Brasil) para a sinterização no forno Aluminipress (EDG, São Carlos, São Paulo, 

Brasil) de acordo com o ciclo de sinterização proposto pelo fabricante da 

porcelana de cobertura (Tabela 2) . Após a queima, a dimensão final do cilindro 

de porcelana de cobertura foi de 2,4 mm de diâmetro e 3 mm de altura. 

 Concluída a sinterização de todas peças cerâmicas, cada amostra foi 

incluída em resina acrílica autopolimerizável Jet (Clássico, São Paulo, SP, 

Brasil), com auxílio de um tubo em PVC de 20mm de diâmetro (Tigre, Brasil), 

deixando-se exposta somente a porcelana de cobertura e a superfície externa 

da infraestrutura. 
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 Para medir a resistência de união, foi utilizado o teste de resistência de 

união ao cisalhamento com o qual se aplicou uma carga no limite de união 

entre a infraestrutura e a porcelana de cobertura. Foi utilizado um dispositivo de 

cisalhamento na máquina universal de ensaios EMIC DL-2000 (EMIC, São 

José dos Pinhais, PR, Brasil) com célula de carga de 500N, a velocidade de 

atuação de 0,5 mm/min.  

 Os valores de resistência de união foram calculados de acordo com a 

seguinte equação: Resistência de União (MPa) = Carga (N)/área (mm2). 

 Os corpos-de-prova que apresentaram um padrão típico entre os grupos 

foram selecionadas para observação da superfície fraturada. A superfície de 

fratura dos corpos-de-prova foi analisada de forma qualitativa, com o auxílio de 

um estereomicroscópio M80 (Leica Microsystems Ltd, Heerbrugg, Suíça) e o 

modo de fratura foi determinado para cada grupo, como falha adesiva, coesiva 

ou mista. 

 A resistência de união foi analisada por meio da Análise de Variância 

(ANOVA) a um fator com pós teste de Tukey com nível de significância de α = 

0,05.Todas as análises estatísticas foram realizadas utilizando o software 

SPSS versão 20,0 para Mac (SPSS Inc, Chicago, IL). 

 

RESULTADOS 

 A tabela 3 mostra os valores de resistência de união dos grupos 

avaliados. O teste estatístico ANOVA a um fator mostrou uma diferença 

estatística significativa entre os grupos com tratamentos de superfície feitos 
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antes e antes e após a sinterização com os grupos em que foram feitos apenas 

após a sinterização (p<0,001). Diferença significativa foi também observada 

entre o grupo controle e os grupos JAS, JAAS,  RAS e RAAS (p<0,001), e não 

foi observada diferença estatística entre o grupo controle e os grupos JPS e 

RPS (p=0,615). 

 Houve uma diferença estatística com relação ao momento em que foi 

realizado os diferentes tipos de tratamentos de superfície, no entanto, o tipo de 

tratamento não influenciou na resistência de união entre a infraestrutura em 

zircônia com a porcelana de cobertura. Em valores absolutos, o grupo tratado 

com jateamento após a sinterização foi o que obteve maiores resultados de 

resistência de união (27,26 ± 3,85), seguido do grupo controle, enquanto que  o 

grupo tratado com jateamento antes da sinterização obteve a menor média 

(12,73 ± 5,62) (Tabela 3).  

 As superfícies fraturadas foram visualmente analisadas com um 

microscópio para determinar os modos de falha, que foram classificados da 

seguinte forma: fratura coesiva (dentro da camada da porcelana),  fratura 

adesiva (entre a zircônia e a porcelana) e mista (combinação da coesiva e 

adesiva). Em alguns corpos-de-prova, a fratura começou na interface 

zircônia/porcelana de cobertura e prosseguiu na porcelana, no entanto na 

maioria dos grupos o modo de fratura predominante foi adesiva (Figura 1). A 

presença da porcelana de cobertura sobre a zircônia foi visível na maioria dos 

corpos-de-prova. 
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DISCUSSÃO 

Após o teste de resistência de união, pode-se notar que a porcelana de 

cobertura permaneceu em menos da metade na superfície de quase todos 

corpos-de-prova. Dessa maneira, podemos observar que a união entre a 

zircônia e a porcelana de cobertura foi menor que a resistência coesiva da 

porcelana de cobertura. 

De acordo com Kim et al,13 a porcelana de cobertura apresenta como 

característica muitos poros e defeitos intrínsecos, e isto pode ser a principal 

razão para a falha de união entre a infraestrutura em zircônia e porcelana de 

cobertura, principalmente quando eles estiverem presentes na interface.  

Clinicamente, a maior parte do fracasso ocorre justamente na interface 

entre a infraestrutura em zircônia e a porcelana de cobertura. Os padrões de 

falha incluem delaminação e lascamento. Então, de acordo com alguns autores 

para aumentar a força de ligação é necessário a utilização de um ou mais 

métodos de tratamento de superfície9,13. Autores de estudos anteriores 

relataram que o tratamento de superfície na zircônia, tais como jateamento ou 

deposição triboquímica de sílica teve um efeito significativo na resistência de 

união. No entanto, até hoje, os principais fatores do mecanismo de união entre 

a zircônia e a porcelana de cobertura ainda não foram demonstrados10,13,19.  

De acordo com Kosmac et al,11 Moon et al,20 o jateamento ou mesmo a 

deposição triboquímica de sílica após a sinterização pode gerar estresse na 

superfície da zircônia e acelerar a transformação de fase tetragonal para 

monoclínica, no entanto, o processo de sinterização pode reduzir a proporção 

da fase monoclínica. Acreditava-se que o tratamento de superfície feito na 

infraestrutura de zircônia pré-sinterizada, diminuiria a quantidade da fase 
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monoclínica após a sinterização e ainda poderia se alcançar como resultado 

uma estrutura final de infraestrutura em zircônia com mais irregularidades, mais 

rugosidades e com uma área de maior contato com a porcelana de cobertura, 

aumentando a união1,9. 

No entanto, tanto o jateamento quanto a deposição triboquímica de sílica 

feitos antes ou antes e após a sinterização, não foram capazes de aumentar a 

resistência de união. E quando foram feitos após a sinterização, não foram 

estatisticamente diferentes do controle. A rugosidade da superfície criada pelo 

jateamento ou deposição triboquímica de sílica não foram necessários ou 

suficientes para se obter altos valores de resistência de união, como foi 

observado na Tabela 2. 

A resistência de união observada neste estudo variou entre 12,73 ± 5,62 

e 27,26 ± 3,85 MPa (Tabela 3). De acordo com Craig et al,21 uma união 

adequada para restaurações metalocerâmicas ocorre quando resistência é 

maior do que 25 Mpa, enquanto que,  entre as infraestruturas em zircônia a 

porcelana de cobertura a resistência de união recomendada é entre 21,9 - 31,0 

MPa22. No entanto, neste trabalho apenas os grupos C, JPS e RPS mostraram 

uma resistência média semelhante a da que foi recomendada.  

De acordo com Fischer et al,9 a união entre a zircônia e porcelana de 

cobertura não é apenas influenciada pelos tratamentos de superfície, mas 

também por outros fatores como ligações químicas, tipo e concentração de 

defeitos na interface, travamento mecânico, propriedades umectantes, e o grau 

de tensão de compressão na camada da porcelana de cobertura. Ainda não se 

sabe ao certo se a natureza de união entre a zircônia e a porcelana de 

cobertura é mecânico ou químico.  
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Dentro das limitações deste estudo, foram encontradas diferenças 

significativas entre os grupos que tiveram os tratamentos de superfície feitos 

antes, antes e após, com o que foi realizado apenas após a sinterização. No 

entanto não foi observado diferença entre este último e o controle, que não 

justifica a realização, pelo menos em termos de resistência de união, de 

tratamento de superfície das infraestruturas de zircônia.  

Vale ressaltar ainda que neste estudo a dimensão dos corpos-de-prova 

não foi semelhante à estrutura das coroas cerâmicas com infraestrutura em 

zircônia. Diferentes padrões de fratura dessas coroas dependem também da 

força oclusal e posição de contato com os dentes antagonistas. Como tal, os 

corpos-de-prova deste estudo não podem refletir plenamente a situação clínica. 

Além disso, o procedimento de estratificação da porcelana foi feito em apenas 

uma camada e queima, diferentemente do que é realizado nos laboratórios, 

onde estratificação é feita em inúmeras camadas e várias queimas são 

realizadas. A contração e expansão que ocorre com estes procedimentos 

podem resultar em uma força de união muito maior13. Estas diferenças entre o 

projeto experimental e situações clínicas representam limitações do estudo.  

 

CONCLUSÕES 

A resistência de união entre a  porcelana de cobertura e a infraestrutura 

de zircônia submetida a diferentes tipos de tratamento de superfície foi 

significativamente maior quando nenhum tipo de tratamento foi realizado ou 

quando o jateamento com partículas de óxido de alumínio ou a deposição 

triboquímica de sílica foram realizados após a sinterização.  
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E como é visto na literatura que o tratamento de superfície realizado 

após a sinterização pode aumentar a transição de fase da zircônia tetragonal 

para monoclínica, afetando a resistência mecânica, de acordo com o foi visto 

neste estudo não há motivos para indicação de se fazer jateamento ou 

deposição triboquímica de sílica no intuito de se aumentar a união entre a 

porcelana de cobertura e a infraestrutura de zircônia. No entanto, por se tratar 

de um estudo laboratorial, estudos clínicos também devem ser realizados para 

demonstrar o efeito a longo prazo dos diferentes  protocolos de tratamento de 

superfície. 
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Tabela 1- Divisão dos grupos a serem analisados neste trabalho. 

Grupo Código 

Controle C 

Jateamento Antes Sinterização JAS 

Jateamento Pós Sinterização JPS 

Jateamento Antes e Após Sinterização JAAS 

Rocatec Antes Sinterização RAS 

Rocatec Pós Sinterização RPS 

Rocatec Antes e Após Sinterização RAAS 
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Tabela 2- Ciclo de sinterização da cerâmica feldspática VITA VM9 proposto 

pelo fabricante. 

Programa Inicial Aquecimento/Sinterização Resfriamento 

Temperatura 500 oC 910 oC Temp. Ambiente 

Velocidade - 55 oC/min * 

Patamar 6 min 1 min - 

Atmosfera Ar Vácuo Ar 

* O fabricante da cerâmica VITA VM9 não determina uma taxa de resfriamento 

precisa, apenas relatando a abertura do forno em 75% VACUMAT (VITA).  
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Tabela 3- Média (MPa), Desvio-Padrão e p valor para a resistência de união 

dos grupos avaliados. 

Grupo Média DP p valor 
C 23,64 5,54 A 

<0.0001 

JAS 12,73 5,62 B 

JPS 27,26 3,85 A 

JAAS 13,62 4,31 B 

RAS 15,69 6,02 B 

RPS 23,17 6,04 A 

RAAS 13,53 5,67 B 

* Letras diferentes denota diferença estatística significante (p<0.001) 
Teste de Levene p=0,334 
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Figura 1 – A fratura foi predominante adesiva nos corpos-de-prova submetidos 

aos diferentes tipos de tratamento de superfície em etapas diferentes de 

sinterização da zircônia. Controle (A); JAS (B); JAAS (C); JPS (D); RAS (E); 

RAAS (F); RPS (G). 
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RESUMO 

O objetivo deste estudo foi avaliar a resistência à flexão em 4 pontos e as 

características morfológicas e estruturais da infraestrutura em zircônia após os 

diferentes tipos de tratamento de superfície.  Um total de 210 corpos-de-prova 

de infraestrutura de zircônia (LAVA, 3M ESPE, Seefeld, Alemanha) foram 

obtidos e padronizados com 22mm de comprimento, 4 mm de largura e 1,2 mm 

de espessura. Os corpos-de-prova foram divididos aleatoriamente em 7 grupos 

experimentais (C, JAS, JAAS, JPS, RAS, RAAS e RPS). Os diferentes 

tratamentos de superfície foram o jateamento com partículas de óxido de 

alumínio e deposição triboquímica de sílica, antes, antes e após e após a 

sinterização da zircônia, dependendo do grupo a ser avaliado. Em seguida, os 

corpos-de-prova foram submetidos ao ensaio de flexão em 4 pontos em 

máquina de ensaio universal EMIC DL-2000 com velocidade de 0,5 mm/min até 

o rompimento das mesmas. A análise de Difração de Raios-X foi utilizada para 

determinar a transformação de fase. A estrutura da zircônia e a topografia da 
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superfície foram analisadas por meio da microscopia eletrônica de varredura.  

Os dados de resistência à flexão foram estatisticamente analisados por meio de 

ANOVA a um fator com pós teste de Tamhane com nível de significância de α = 

0,05. ANOVA mostrou uma diferença estatística significativa entre os grupos 

com tratamentos de superfície feitos antes e antes e após a sinterização com os 

grupos em que foram feitos apenas após a sinterização, com exceção do grupo 

RAAS (p<0,001). Uma diferença significativa foi também observada entre o 

grupo controle e os grupos JAS, JAAS e  RAS (p<0,001), e não foi observada 

diferença estatística entre o grupo C e os grupos JPS, RPS e RAAS. Os valores 

de Weibull, módulo(m) e resistência característica(σ0) foram, respectivamente: 

C: 6,64 e 790,00; JAS: 5,35 e 645,94; JAAS: 4,95 e 572,22; RAS: 4,61 e  

612,69; RAAS: 5,29 e 659,96; JPS: 7,24 e 792,69; e RPS:7,61 e 824,47. 

Concluiu-se que os tratamentos de superfícies realizados antes ou antes e após 

a sinterização devem ser evitados por promoverem a diminuição dos valores de 

resistência à flexão, além de formarem um superfície irregular e com defeitos na 

zircônia.   

INTRODUÇÃO 

 A evolução das cerâmicas densas a base de dióxido de zircônio 

estabilizadas com ítrio (Y-TZP) introduziu uma nova classe de cerâmicas 

dentárias ao mercado, e embora Y-TZP tenha sido utilizada como um 

biomaterial cerâmico em aplicações médicas desde os anos 60, seu uso na 

odontologia é relativamente recente1-2.  

 A zircônia difere de outros materiais não só pela sua maior resistência à 

fratura (> 1000 MPa), flexão (pode alcançar valores entre 700-1200 Mpa) e 



C A P Í T U L O  2  | 58 

�

�

tenacidade (6-10 MPa1⁄2), quando comparadas ao sistemas cerâmicos com 

grande percentual de fase vítrea, como também devido à sua 

biocompatibilidade, estabilidade química e estética, pela fabricação de 

infraestruturas para coroas e próteses parciais fixas totalmente livres de metal. 

Contudo, por esse material apresentar uma baixa translucidez necessita de um 

recobrimento de porcelanas feldspáticas3. 

 Falhas clínicas das infraestruturas Y-TZP, devido ao lascamento da 

porcelana de cobertura, são descritas como sendo de 13,0% após um período 

de observação de três anos  e de 15% após 2 anos4-5. Uma eficiente força de 

união entre a porcelana de cobertura e a infraestrutura em zircônia é, portanto, 

uma preocupação para o sucesso clínico a longo prazo das restaurações de 

zircônia. A força de união pode ser determinada por uma série de fatores: 

travamento mecânico, tipo e concentração de defeitos na interface, 

propriedades umectantes, e o grau de tensão de compressão na camada da 

porcelana de cobertura6-7. 

 Um dos principais mecanismos para uma união adequada entre a 

infraestrutura em zircônia e a porcelana de cobertura é o travamento mecânico. 

A rugosidade das superfícies internas das infraestruturas aumenta a área 

disponível para a penetração da porcelana, reforçando a sua união mecânica8-9. 

 O condicionamento com ácido fluorídrico a  5-10% é um método bem 

adequado para o tratamento de superfície de cerâmicas à base de sílica, pois 

ele remove seletivamente a matriz vítrea de alguns sistemas cerâmicos, 

expondo as estruturas cristalinas, resultando em perda de substâncias e um 

aumento da rugosidade da superfície10-11. No entanto, materiais cerâmicos de 
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alta resistência, tais como Y-TZP não são adequados para o condicionamento 

ácido, uma vez que não apresentam a fase vítrea. Por esta razão, outros 

métodos alternativos para o tratamento de superfícies internas de Y-TZP são 

necessários9.� 

 De acordo com o padrão de rugosidade adquirido por meio de tratamento 

de superfície, ele pode ser qualitativamente analisado por meio de Microscopia 

Eletrônica de Varredura (MEV), que nos fornece dados qualitativos da 

superfície da amostra e, quando seguido por Espectroscopia por Energia 

Dispersiva (EDS) nos indica as substâncias presentes na superfície12-13.  

 O jateamento com partículas de óxido de alumínio é um tratamento de 

superfície geralmente usado para materiais cerâmicos, onde são utilizadas 

partículas com tamanhos que variam de 25-250 µm. Essas partículas podem ou 

não ser revestidas por sílica9,14. O processo abrasivo remove camadas 

superficiais, aumentando a área disponível para a ligação, e melhora a 

molhabilidade. No entanto, falhas criadas pelo jateamento pode funcionar como 

iniciadores de trincas em materiais Y-TZP, comprometendo as suas 

propriedades mecânicas a longo prazo14-16. Além disso, o jateamento também 

podem induzir à transformação de fase da zircônia  de tetragonal para 

monoclínica (t�m), alterando a superfície estrutural, bem como afetando as 

propriedades mecânicas do material. O teste de resistência à flexão é 

considerado o teste mais apropriado para se avaliar a resistência de materiais17.  

 O tratamento de superfície, em geral, é feito após a sinterização da 

zircônia, no entanto isto pode induzir um aumento da fase monoclínica. A fim de 

reduzir a fase monoclínica, pode-se sugerir que o tratamento de superfície seja 
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feito na infraestrutura de zircônia pré-sinterizada, e então o próprio 

procedimento de sinterização pode gerar menos quantidade de estruturas 

monoclínicas do que o jateamento feito após o procedimento de sinterização18.  

Um dos métodos para verificar a presença de fase monoclínica e fase 

tetragonal é o ensaio de Difração de Raios-X. A mesma permite determinar as 

fases cristalinas em materiais cerâmicos, ou seja, estima a relativa quantidade 

de transformação de fase (t�m) geradas por tensões na superfície do material 

de Y-TZP9.  

 Como até hoje pouco se sabe sobre os efeitos dos diferentes tipos de 

tratamento de superfície sobre as estruturas de Y-TZP, o objetivo do presente 

estudo foi comparar a resistência à flexão das infraestruturas de zircônia,   após 

os diferentes tipos de tratamento de superfície, antes e após a sinterização, 

bem como avaliar a superfície por meio de MEV e verificar a presença de fases 

monoclínica e tetragonal pelo ensaio da Difração de Raios-X.  

 

MATERIAIS E MÉTODOS 
 

O material que foi utilizado para este estudo está descrito na Tabela 1.  

 Os blocos pré-sinterizados de zircônia (LAVA, 3M ESPE, Seefeld, 

Alemanha, Lote n°1119900636) foram inicialmente cortados por uma cortadora 

de precisão Isomet 1000 (Buehler, Lake Bluff, Illinois, EUA) cerca de 23% maior 

que o tamanho final necessário, devido à contração de sinterização. 

Ensaio de Resistência à flexão 

 Para o ensaio de resistência à flexão um total de 210 corpos-de-prova de 

infraestrutura de zircônia foram obtidos e padronizados com 22mm de 
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comprimento, 4 mm de largura e 1,2 mm de espessura. Consecutivamente, 

foram regularizados com o auxílio de uma lixa de carbeto de sílicio de 

granulação 600 e 1200.  

 Os corpos-de-prova foram aleatoriamente divididos em 7 grupos 

experimentais (n=30), como pode ser observado na Tabela 2. Diferentes 

tratamentos de superfície foram aplicadas à superfície de topo dos corpos-de-

prova em cada grupo. No grupo C, nenhum tratamento de superfície foi feito no 

infraestrutura de zircônia, seja antes ou após a sinterização, e foi usado como 

controle. Nos grupos JAS e JAAS foram utilizadas partículas de óxido de 

alumínio com 50 µm (Al2O3) com o jateador (Basic Classic; Renfert GmbH, 

Hilzingen, Alemanha) durante 10 segundos, a uma distância de 10 mm e 

pressão 0,5 bar. Para realização da deposição triboquímica de sílica o Rocatec 

foi utilizado, RAS e RAAS  foram utilizadas partículas de óxido de alumínio com 

30 µm (Al2O3) recobertas com sílica com o jateador  durante 10 segundos, a 

uma distância de 10 mm e pressão 0,5 bar. Para os grupos JPS  e RPS, e para 

os grupos onde o tratamento foi feito antes e após a sinterização (JAAS e 

RAAS) foram utilizados os mesmo parâmetros, no entanto a pressão foi 

aumentada para 2.5 bar, e o tempo para 15 segundos.  

 Após o tratamento de superfície, os corpos-de-prova foram limpos em 

banhos de ultrassom contendo água destilada, durante 05 minutos cada, e 

depois secos por 01 minuto.18 

 Os corpos-de-prova, de acordo com o grupo experimental, após o  

tratamento de superfície foram sinterizados de acordo com as recomendações 

dos fabricantes. 
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 O ensaio de resistência à flexão, em quatro pontos, foi realizado na 

máquina de ensaios universais EMIC DL-2000 (EMIC, São José dos Pinhais, 

PR, Brasil), com célula de carga de 10 kN e velocidade de 0,5 mm/min de 

acordo com a norma ISO 6872. Os valores de resistência à flexão foram 

calculados a partir da seguinte equação:     

                                                                        (1.1) 

 

onde: 

σf é a tensão de flexão, em MPa; 

L é a distância entre os suportes (span), em mm; 

F é a força, em N, no momento da fratura; 

b é a largura do espécime, em mm, e 

h, a espessura, em mm. 

 Dois dispositivos foram utilizados: uma mesa com dois apoios (1,6 mm 

de diâmetro) distantes 20 mm entre si, na porção inferior, e um dispositivo com 

duas pontas ativas para aplicação da força no corpo-de-prova, na porção 

superior.�A superfície tratada ficou posicionada para baixo, ou seja, sob tração 

e, contrariamente, a superfície oposta permaneceu sob compressão. (Figura 1) 

    
σ f =

3FL

2bh2
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Para avaliar a confiabilidade dos compostos cerâmicos, os valores de 

resistência à flexão foram submetidos à análise estatística de Weibull, utilizando 

a equação, a seguir: 

                                                                                   

(1.2) 

 

 

onde:  

P = probabilidade de falha; 

m = módulo de Weibull; 

σ = tensão de ruptura do material 

σ0 = resistência característica. 

O módulo de Weibull, indicado por “m”, e a resistência característica, 

representada por “σ0”, foram obtidos transformando a equação 1.2 na equação 

1.3, e plotando os resultados, no plano Cartesiano “ln{ln (1/(1-P))}  vs  ln σ ”, 

que é um recurso para transforma a relação entre ‘P’ e ‘m’ em uma reta. 

 

                                                                            

(1.3) 

 

O módulo de Weibull “m” foi determinado utilizando fatores de correção, 

segundo o número de amostras utilizadas, e aplicando-se a norma DIN-51-110. 

 A média e o desvio-padrão (DP) da resistência à flexão (n = 30) foram 

analisados por meio da Análise de Variância (ANOVA) um fator e pós teste de 

    
P =1− exp{[−

σ
σ 0

]m}

    
ln

1

1− P
⎛ 
⎝ 
⎜ 

⎞ 
⎠ 
⎟ = m.lnσ −m.lnσ 0
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Tamhane para comparações múltiplas com significância de α = 0,05. Todas as 

análises estatísticas foram realizadas utilizando o software SPSS versão 20,0 

para Mac (SPSS Inc, Chicago, IL).  

 

Avaliação Morfológica e Espectroscopia por Dispersão de Energia (EDS) 

Dois corpos-de-prova, representativos de cada grupo experimental, foram 

preparados para análise microscópica de suas superfícies após os diferentes 

tipos de tratamentos de superfície, de acordo com o grupo experimental. A 

avaliação foi feita utilizando o Microscópio Eletrônico de Varredura (Jeol JSM-

7500F Field, Japão).  Para a leitura no microscópio, os corpos-de-prova foram 

recobertos com uma fina camada de carbono para melhor visualização da 

superfície. As imagens de cada superfície foram registradas com ampliações 

em 300X a 1000X. O microscópio foi utilizado a uma tensão de aceleração de 

15 kV com uma distância de trabalho entre 15 e 27 mm. 

A análise dos elementos químicos presentes nas amostras cerâmicas foi 

feita pela técnica do EDS (Espectroscopia por Energia Dispersiva de Raios X ou 

Energy Dispersive Spectrometry – EDS). Esta é baseada na análise das 

energias características de raios X emitidos por cada elemento componente de 

uma amostra, como resultado da incidência de um feixe de elétrons na 

superfície da amostra analisada. O espectrômetro EDS foi acoplado ao 

microscópio eletrônico de varredura (MEV) utilizado para análises. O EDS foi 

utilizado com 133 eV de resolução. As leituras de cada amostra foram 

realizadas com distância de trabalho de 15 mm e 7kV de voltagem de 

aceleração. A intensidade lida de radiação X para cada área foi em média de 
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4000 pulsos/s, durante tempo de leitura de 40s. Desta forma, as análises 

composicionais foram realizadas pela obtenção dos espectros de concentração 

de cada elemento químico presentes nas amostras. 

 

Análise de Difração de Raios-X 

A Análise de Difração de Raios-X consistiu na irradiação da superfície da 

cerâmica (7,3 μm em profundidade) com um feixe monocromático de Cu-Kα (1= 

1,54060 Å) filtrado com níquel, a uma tensão de 40 kV e 45 mA. Os raios foram 

refletidos pela superfície da amostra tratada e captados por um sensor 

localizado no lado oposto ao do feixe de radiação. Cada fase cristalina, seja 

tetragonal ou monoclínica, apresenta um conjunto de picos característicos que 

a identifica em uma determinada estrutura, como se fosse uma impressão 

digital. Estes picos, representados no gráfico pelo eixo y (“intensidade”), 

correspondem à distância entre a face superior e a face inferior de cada plano 

de átomos da estrutura cristalina da zircônia. A leitura desta distância pode ser 

influenciada pela posição do átomo na estrutura (vertical, horizontal ou 

inclinado) ou pelo ângulo de incidência dos raios-X (eixo x = 2q). 

Esta análise foi feita em equipamento da marca Rigaku (o qual apresenta 

radiação “Cu-Kα”, com varredura entre 27o e 65o, aplicou-se passo angular de 

0,02o e 0,5 segundos de varredura por ponto de contagem) com o objetivo de 

identificar as fases, tetragonal e monoclínica, da zircônia, antes e após o 

tratamento de superfície. 

Para identificação das fases, o programa SearchMatch foi utilizado. 
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RESULTADOS 

As médias e desvio-padrão para cada grupo avaliado estão 

apresentados na Tabela 3.  

Pode-se observar que o grupo C apresentou diferença estatisticamente 

significativa em relação aos grupos JAS, JAAS e RAS. No entanto não houve 

diferença estatística entre o JAAS e o grupo RAAS. Os menores valores de 

média de resistência à flexão foram obtidos com o grupo JAS (527±104,23). 

Enquanto que os maiores valores foram observados pelo grupo RPS (791,33± 

201,25).  

 Pode-se observar que houve muito mais uma influência com relação ao 

momento em que foi realizado os diferentes tipos de tratamentos de superfície 

(antes, antes e após ou após a sinterização) do que o tipo de tratamento que foi 

realizado na infraestrutura de zircônia.  

Os resultados de Weibull são mostrados na Tabela 4. 

O módulo de Weibull (m) encontrado para os grupos foi de 6,64 para o 

grupo C; 5,35 para JAS; 4,95 para o JAAS; 4,61 para RAS, 5,29 para RAAS, 

7,24 para JPS e 7,61 para RPS.  Pode-se observar, que os grupos pelos quais 

o tratamento de superfície foi feito após a sinterização dos corpos-de-prova, 

obtiveram praticamente o mesmo módulo de Weibull. Em outras palavras, estes 

grupos apresentaram maior confiabilidade estrutural, ou seja, melhor 

integridade estrutural que os demais grupos. 

Na Tabela 4, podemos ainda analisar que a resistência característica 

(σ0) variou entre 572,22 e 824,47. Sendo o menor e maior valor encontrado 

nos grupos JAAS e RPS, respectivamente. 
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 As imagens em MEV e as respectivas análises EDS revelaram 

morfologias diferentes das superfícies e estão representadas nas figuras 2, 3, 4, 

5, 6, 7 e 8. Pode-se observar que a topografia de todos os grupos foi diferente 

entre si. Nos corpos-de-prova submetidos ao jateamento e a deposição 

triboquímica de sílica, principalmente quando o tratamento foi feito antes ou 

antes e após a sinterização, houveram alterações superficiais evidentes na Y-

TZP quando comparadas à superfície do grupo controle. 

 Na superfície do grupo controle (Fig. 2a) foram observadas ranhuras 

suaves devido ao processo de corte e polimento. O jateamento levou a uma 

superfície claramente mais áspera, principalmente quando foi feito antes da 

sinterização (Fig. 3a e 4a). Após a deposição triboquímica de sílica, nódulos 

foram observados na superfície (Fig. 6a, 7a e 8a).  

 Os componentes químicos encontrados no EDS confirmaram a presença 

dos seguintes elementos químicos: Al, Si, Zr e O, com diferentes percentuais.  

 Os gráficos obtidos após Difração de Raios-X das superfícies para os 

corpos-de-prova dos grupos controle e experimentais estão representados pela 

Figura 9. 

 Pode-se observar em todos os corpos-de-prova de grupos experimentais, 

picos característicos das fases tetragonal- 30° e monoclínica-28°, 31,2° da 

zircônia (Figura 9). Para o grupo controle, onde não houve tratamento de 

superfície, e para os grupos JAS e RAS não se observaram picos da fase 

monoclínica, apenas se verificou os picos da fase tetragonal. 
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DISCUSSÃO 

 Evidências têm indicado que o sistema totalmente cerâmico pode ser 

utilizado em região de molares, no entanto, próteses parciais fixas na região 

posterior fabricadas apenas com materiais cerâmicos tem probabilidade de 

fracasso.19  

 Sailer et al.5 observaram que as taxas de sobrevivência em 5 anos foram 

significativamente mais baixas para os sistemas totalmente cerâmicos quando 

comparados as próteses metalocerâmicas. A razão mais frequente para falha 

das próteses fixas com cerâmicas vítreas e cerâmicas infiltradas com vidro foi a 

fratura na prótese, seja na infraestrutura ou na porcelana de cobertura. No 

entanto, embora as taxas de sucesso para a infraestrutura em zircônia tenha 

sido de 97,8%, a taxa de sobrevivência foi de apenas 73,9% devido a outras 

complicações. O lascamento da porcelana de cobertura foi encontrado em 

15,2% dos casos.  

 O jateamento é um dos procedimentos utilizados para melhorar a união 

entre a infraestrutura em zircônia e a porcelana de cobertura. No nosso estudo, 

foi utilizado o jateamento com partículas de óxido de alumínio de 50 μm, pois de 

acordo com alguns autores, jateamento com partículas menores resultam em 

aumento da resistência da Y-TZP enquanto o uso de partículas com 120 μm 

enfraquece o material.20 Os resultados encontrados no presente estudo 

revelaram que o jateamento com alumínio aumentou a resistência à flexão da 

Y-TZP, quando foi realizado após a sinterização, no entanto, não teve diferença 

estatística significativa em relação ao controle. E isto pode ter ocorrido 

provavelmente devido ao impacto do jateamento ter causado defeitos 

microestruturais e danos à superfície, demonstrado nas imagens do MEV, 
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levando a formação de microtrincas, formando pontos de fragilidade e, 

consequentemente, diminuindo a resistência do material, principalmente 

quando o jateamento foi feito antes, e antes e após a sinterização.  

 De acordo com Kosmac et al.13 o jateamento com partículas de óxido de 

alumínio é um dos processos mais sutis para introduzir irregularidades na 

superfície que não prejudica a resistência da Y-TZP. No entanto, os protocolos 

de jateamento não são padronizados entre as pesquisas, e muitas são as 

variáveis que podem ser induzidas (distância, tempo, pressão, angulação de 

jateamento e tamanho da partícula) e interferir no resultado final.  

 A deposição triboquímica de sílica também é capaz de promover uma 

rugosidade superficial pois seu impacto promove uma reação com uma alta 

temperatura de contato que impregna as partículas de sílica na superfície da 

zircônia. Neste estudo, a deposição triboquímica de sílica após a sinterização, 

promoveu aumento da resistência à flexão, no entanto não foi estatisticamente 

diferente do controle nem do jateamento após a sinterização. As mesmas 

condições de jateamento com alumínio e sílica foram realizadas nesta pesquisa 

apesar do tamanho da partícula de sílica ser menor (30 μm). Talvez isso 

explique uma pequena diferença de valores de resistência quando comparados 

ao óxido de alumínio. A partícula de sílica utilizada foi menor do que a partícula 

de alumínio (50 μm). Uma partícula menor causaria menos danos à superfície 

da zircônia levando à menor incorporação de defeitos na estrutura e, 

consequentemente, apresentaria maiores valores do módulo de Weibull e 

maiores valores de resistência à flexão. E quando o tratamento de superfície foi 

feito antes ou antes e após a sinterização causou mais irregularidades e 

defeitos a estrutura da zircônia, como pode ser observado nas figuras 3a, 4a, 
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6a e 7a, e consequentemente menores valores do módulo de Weibull e 

menores valores de resistência à flexão. 

 Segundo Della Bona et al,17 a confiabilidade estrutural das cerâmicas é o 

principal fator para o sucesso clínico dos sistemas cerâmicos. A complexa 

distribuição de estresse e dados de resistência sozinhos não podem ser 

extrapolados para prever a performance estrutural das cerâmicas. Assim, 

análises de confiabilidade podem otimizar os resultados assegurando o sucesso 

do uso das cerâmicas nas exigentes aplicações estruturais. O módulo de 

Weibull (m) é comumente utilizado como parâmetro estatístico para descrever a 

confiabilidade estrutural. Valores altos de módulo de Weibull correspondem a 

altos níveis de integridade e confiabilidade estrutural. A maioria das cerâmicas 

tem m entre 5-15, enquanto metais variam entre 30-100. Este método analítico 

baseado em conceitos estatísticos é facilmente aplicado quando um número 

razoável de espécimes é examinado e isso permite que a probabilidade de 

fratura seja calculada em função do estresse aplicado. 

O tratamento de superfície, em geral, é feito após a sinterização da 

zircônia, no entanto isto pode induzir um aumento da fase monoclínica. A fim de 

reduzir a fase monoclínica, pode-se sugerir que o tratamento de superfície seja 

feito na infraestrutura de zircônia pré-sinterizada, e então o próprio 

procedimento de sinterização pode gerar menos quantidade de estruturas 

monoclínicas do que o jateamento feito após o procedimento de sinterização.18 

No nosso estudo os padrões de Difração de Raios X das superfícies tratadas  

antes e após e após a sinterização identificaram transformação de fase (t�m). 

Essa observação foi similar aos estudos realizados por outros autores.  
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De uma forma geral os grupos que obtiveram resultados mais favoráveis 

de resistência à flexão, com boa confiabilidade, e relativa rugosidade superficial, 

foram os grupos cujo tratamento de superfície foi o jateamento ou a deposição 

triboquímica de sílica após a sinterização da zircônia, ou o grupo controle que 

não recebeu nenhum tipo de tratamento de superfície.  

No que se refere à longevidade deste tipo de tratamento, pelas imagens 

no MEV onde foi verificada a presença de defeitos estruturais introduzidos pelo 

impacto pelo jateamento ou deposição triboquímica de sílica na superfície da 

zircônia antes e antes e após a sinterização, associada aos valores baixos de 

resistência à flexão, e extrapolando os resultados obtidos nesta pesquisa, os 

grupos JAS, JAAS, RAS e RAAS foram os grupos que obtiveram piores 

resultados estruturais e mecânicos. No entanto, para se ter uma conclusão mais 

plausível com relação à longevidade deste tipo de tratamento, mais pesquisas 

devem ser realizadas neste sentido. 

É importante ressaltar, que além de conhecer as técnicas disponíveis 

para tratar a superfície da Y-TZP adequadamente, é imprescindível que 

conheçamos os materiais que estão sendo manipulados para se atingir as 

melhores propriedades dos mesmos, levando a uma maior longevidade das 

restaurações e consequentemente, gerando satisfação de nossos pacientes e 

profissionais. 

 

CONCLUSÕES 

 Dentro das limitações e resultados encontrados neste trabalho, pode-se 

concluir que: 
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- O momento em que foi realizado�os diferentes tratamentos de superfície 

influenciou a resistência à flexão da Y-TZP, tendo seu valor aumentado 

quando se utilizou o jateamento e a deposição triboquímica de sílica 

após a sinterização da zircônia e, diminuído quando se fez o tratamento 

de superfície antes ou antes e após a sinterização da zircônia; 

- O tratamento de superfície com maior módulo de Weibull foi o 

jateamento e deposição triboquímica de sílica realizados após a 

sinterização da zircônia; 

- Todos os tratamentos de superfície feitos antes e após e após a 

sinterização da zircônia promoveram transformação de fase de 

tetragonal para monoclínica;  

- O jateamento e a deposição triboquímica de sílica, quando realizados 

antes e antes e após a sinterização da zircônia, promoveram a formação 

de irregularidades e defeitos estruturais maiores do que quando 

realizados após a sinterização. 
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Tabela 1- Material utilizado na pesquisa. 

Descrição Material Composição* (massa %) Lote Fabricante 

 

Infraestrutura 

Zircônia 

LAVA 

ZrO2 (HfO2) = 95 (<3 HfO2); 

Y2O3 =5; Al2O3+outros 

óxidos <1 (+SiO2) 

1119900636 
LAVA, 3M ESPE, 

Seefeld, Alemanha 
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Tabela 2- Divisão dos grupos a serem analisados neste trabalho. 

Grupo Código 

Controle C 

Jateamento Antes Sinterização JAS 

Jateamento Pós Sinterização JPS 

Jateamento Antes e Após Sinterização JAAS 

Rocatec Antes Sinterização RAS 

Rocatec Pós Sinterização RPS 

Rocatec Antes e Após Sinterização RAAS 
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Figura 1 – Corpo-de-prova sendo submetido a ensaio de flexão a quatro pontos. 
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Tabela 3- Média(MPa), Desvio-Padrão e p valor para a resistência à flexão dos 

grupos avaliados. 

Grupo Média DP p valor 

C 715,53 171,85 A 

<0.0001 

JAS 527,00 104,23 C 

JPS 753,94 152,22 A 

JAAS 587,59 130,11 BC 

RAS 576,09 82,18 C 

RPS 791,33 201,25 A 

RAAS 693,92 169,85 AB 

* Letras diferentes denota diferença estatística significante (p<0.001) 
Teste de Levene p=0,05 
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Tabela 4- Resultado da análise de Weibull para os dados de flexão segundo o 

tratamento superficial. 

Grupo m σ0 

C 6,64 790,00 

JAS 5,35 645,94 

JPS 7,24 792,69 

JAAS 4,95 572,22 

RAS 4,61 612,69 

RPS 7,61 824,47 

RAAS 5,29 659,96 

m = módulo de Weibull; σ0 = resistência característica 
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Figura 2 - a) Imagem em MEV da superfície do grupo C com 1000x de 
aumento; b) EDS  grupo C confirmando a presença dos seguintes elementos 
químicos: Zr, O e C. 
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Figura 3 - a) Imagem em MEV da superfície do grupo JAS com 1000x de 
aumento; b) EDS  grupo JAS confirmando a presença dos seguintes elementos 
químicos: Zr, O e C. 
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Figura 4 - a) Imagem em MEV da superfície do grupo JAAS com 1000x de 
aumento; b) EDS  grupo JAAS confirmando a presença dos seguintes 
elementos químicos: Zr, Al, O e C.��
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Figura 5 - a) Imagem em MEV da superfície do grupo JPS com 1000x de 
aumento; b) EDS  grupo JPS confirmando a presença dos seguintes elementos 
químicos: Zr, Al, O e C. 
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Figura 6 - a) Imagem em MEV da superfície do grupo RAS com 1000x de 
aumento; b) EDS  grupo RAS confirmando a presença dos seguintes elementos 
químicos: Zr, O e C.�
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Figura 7 - a) Imagem em MEV da superfície do grupo RAAS com 1000x de 
aumento; b) EDS  grupo RAAS confirmando a presença dos seguintes 
elementos químicos: Zr, Al, Si, O e C.�
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Figura 8 - a) Imagem em MEV da superfície do grupo RPS com 1000x de 
aumento; b) EDS  grupo RPS confirmando a presença dos seguintes elementos 
químicos: Zr, Al, Si, O e C. 
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Figura 9 - Gráfico obtido após Difração de Raios-X realizada nos diferentes 
grupos. 
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RESUMO 

O objetivo deste estudo foi avaliar a resistência de união entre a zircônia e a 

porcelana  de cobertura após a utilização do laser e compará-los aos diferentes 

tipos de tratamento de superfície, antes, antes e após, e após a sinterização da 

zircônia.  Um total de 60 corpos-de-prova de infraestrutura de zircônia (LAVA, 

3M ESPE, Seefeld, Alemanha) foram obtidos e padronizados com 7mm de 

comprimento, 7mm de largura e 1,7mm de espessura. Os corpos-de-prova 

foram divididos aleatoriamente em 6 grupos experimentais (C, LAS, LAAS, 

LPS, JPS, e RPS) contendo 10 cada um. Os diferentes tratamentos de 

superfície foram o laser, antes, antes e após e após a sinterização dependendo 

do grupo a ser avaliado, como também o jateamento com partículas de óxido e 

alumínio e deposição triboquímica de sílica após a sinterização. Posteriormente 

foi feito a aplicação da porcelana, e para realizar e medir a resistência de união 

ao cisalhamento, utilizou-se o teste resistência de união na máquina universal 
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de ensaios EMIC DL-2000 com célula de carga de 500N e a uma velocidade do 

atuador de 0,5 mm/min. A superfície de fratura dos corpos-de-prova foi 

analisada de forma qualitativa, com o auxílio de um estereomicroscópio M80 e 

o modo de fratura foi determinado para cada grupo, como falha adesiva, 

coesiva ou mista. E a topografia da superfície foram analisados por meio da 

microscopia eletrônica de varredura. Os dados de resistência a união foram 

estatisticamente analisados por meio de ANOVA a um fator com pós teste de 

Tamhane. A ANOVA não mostrou diferença estatística significativa entre os 

grupos com tratamentos de superfície feitos com laser antes e antes e após a 

sinterização com os grupos em que foram feitos apenas após a sinterização 

(p>0,001). Uma diferença significativa foi observada entre o grupo LAAS e os 

grupos controle, JPS e RPS (p<0,001), e não foi observada diferença 

estatística entre o grupo C e os grupos JPS e RPS. Pode-se concluir que o uso 

do laser de Er: YAG pode representar um método eficaz para o tratamento de 

superfície da zircônia, aumentando a retenção micromecânica e melhorando a 

resistência de união da porcelana de cobertura a zircônia. 

 

INTRODUÇÃO 

As restaurações metalocerâmicas são a base da prótese parcial fixa. A 

associação de uma infraestrutura bastante resistente como o metal às 

porcelanas feldspáticas tem sido bem sucedida por muitas décadas, e ainda 

representam o padrão-ouro. No entanto, a necessidade por uma estética 

superior e biocompatibilidade levou ao desenvolvimento de alternativas para 

restaurações dentárias metalocerâmicas1-3.  
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A introdução das cerâmicas densas a base de dióxido de zircônio (ZrO2) 

estabilizadas com ítrio (3Y-TZP) como material para infraestrutura em 

substituição ao metal abriu os limites de concepção de restaurações  cerâmicas 

para reconstruções extensas com altas taxas de sucesso e confiança. A 

estabilidade química, as propriedades mecânicas superiores, e a estética, 

combinado com tecnologia CAD/CAM, de acordo com alguns autores fazem da 

zircônia o material de escolha para infraestruturas4-5. 

Para se obter as vantagens de resistência do material da infraestrutura, 

a união entre este e a porcelana de cobertura deve ser suficiente para 

transmitir os esforços mastigatórios para a estrutura subjacente, evitando 

dessa maneira o lascamento ou a delaminação4,6. A delaminação com a 

exposição das infraestruturas cerâmicas foi descrito como um dos motivos mais 

frequentes de falhas de próteses parciais fixas de zircônia1,7-8.  

 Na tentativa de aumentar a união entre a infraestrutura em zircônia e a 

porcelana de cobertura,  alguns fabricantes de Y-TZP sugerem como 

tratamento de superfície a utilização do jateamento com partículas de óxido de 

alumínio ou mesmo a deposição triboquímica de sílica, no entanto o efeito 

desses tratamentos de superfície sobre as propriedades mecânicas de 

materiais á base de Y-TZP é controversa, pois tantos resultados positivos como 

negativos já foram descritos na literatura9.  

Alguns estudos têm sugerido o uso do laser Érbio:ítrio-alumínio-granada 

(Er: YAG) para diferentes aplicações da clínica odontológica, incluindo remoção 

da dentina cariada, preparo da cavidade, e como método de tratamento de 

superfície para restaurações indiretas10-15. Nos substratos dentários, o laser de 

Er: YAG produz microcrateras durante a ablação de tecido duro, resultando em 
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irregularidades macroscópicas e microscópicas que podem constituir uma 

superfície de maior adesão10. Embora existam muitas informações sobre os 

efeitos do laser de Er: YAG na irradiação de dentina e esmalte, sua capacidade 

em aumentar a rugosidade de cerâmica Y-TZP, ou como tratamento de 

superfície da zircônia ainda não foram investigados9. 

 Como até o momento, ainda não se tem um protocolo estabelecido com 

qual tipo e momento seria o ideal o tratamento de superfície da zircônia, o 

objetivo deste estudo é avaliar a resistência de união da zircônia com a 

porcelana  de cobertura após o uso do laser, antes, antes e após e após a 

sinterização da zircônia, e compará-los com os métodos tradicionais, bem 

como avaliar a topografia de superfície por meio de MEV.  

 

MATERIAIS E MÉTODOS 

Os grupos que foram abordados para este estudo estão descritos na 

Tabela 1.   

 Os blocos pré-sinterizados de zircônia tetragonal policristalina 

estabilizada por óxido de ítrio (LAVA, 3M ESPE, Seefeld, Alemanha, 

n°1119900636) foram inicialmente cortados por uma cortadora de precisão 

Isomet 1000 (Buehler, Lake Bluff, Illinois, EUA) cerca de 23% maior que o 

tamanho final necessário, devido à contração de sinterização. Para os grupos 

que se utilizou a infraestrutura de zircônia sinterizada, os blocos pré-

sinterizados foram levados a um forno específico para o sistema LAVA, onde 

seguiu um ciclo de sinterização de acordo com as recomendações dos 

fabricantes. 
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 Um total de 60 corpos-de-prova de infraestrutura de zircônia foram 

obtidos e padronizados com 7mm de comprimento, 7mm de largura e 1,7 mm 

de espessura. Consecutivamente, foram regularizados com o auxílio de uma 

lixa de carbeto de sílicio de granulação 600 e 1200.  

 Os corpos-de-prova foram divididos aleatoriamente em 6 grupos 

experimentais contendo 10 cada um (n = 10). Diferentes tratamentos de 

superfície foram aplicadas à superfície de topo dos corpos-de-prova em cada 

grupo. No grupo C, nenhum tratamento de superfície foi feito na infraestrutura 

de zircônia, seja antes ou após a sinterização, e foi usado como controle. Nos 

grupos LAS  e LAAS foi utilizado o laser de Er:YAG (Twin Light, Fotona Medical 

Lasers, Eslovênia) energia fornecida por pulso de 200mJ, frequência de 10Hz e 

tempo de 10 segundos. Para os grupos LPS  e LAAS  foram utilizados os 

mesmos parâmetros, no entanto o tempo foi aumentado para 15 segundos. E 

para os grupos JPS  e RPS  foram utilizados partículas de óxido de alumínio 

(Al2O3) com 50 µm e  30 µm recobertas com sílica, respectivamente, por meio 

do jateador (Basic Classic; Renfert GmbH, Hilzingen, Alemanha) durante 15 

segundos, a uma distância de 10 mm e pressão de 2,5 bar.  

 Após o tratamento de superfície, os corpos-de-prova foram limpos em 

banhos de ultrassom contendo água destilada, durante 05 minutos cada, e 

depois secos por 01 minuto16.  

 Os corpos-de-prova, de acordo com o grupo experimental, após o  

tratamento de superfície foram sinterizados de acordo com as recomendações 

dos fabricantes. 
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 Para padronizar a aplicação da porcelana de cobertura sobre as 

infraestruturas foi utilizada uma matriz metálica em alumínio. Cerca de 0,350 g 

do pó da cerâmica Vita VM9 na cor A2 (VITA VM9 BASE DENTINE, lote 

nº12570)  foi misturado com 0,140 g do líquido de modelar Vita (Modelling 

liquid VITAVM7, VITAVM9 e VITAVM13, lote nº11500)  pesados em balança de 

precisão com sensibilidade de 0,001g (Sartorius AG, Goettingen, Alemanha). 

Pequenas porções desta massa foram aplicadas e condensadas com uma 

espátula metálica para cerâmica sobre uma placa de vidro até completar o 

molde. Após a remoção do excesso do líquido com papel absorvente e do 

alisamento da superfície com espátula, cada espécime foi retirado da matriz e 

levado em uma manta de revestimento rígida (EDG, São Carlos, São Paulo, 

Brasil) para a sinterização no forno Aluminipress (EDG, São Carlos, São Paulo, 

Brasil) de acordo com o ciclo de aquecimento proposto pelo fabricante da 

porcelana de cobertura (Tabela 2) . Após a queima, a dimensão final do cilindro 

de porcelana de cobertura foi de 2,4 mm de diâmetro e 3 mm de altura. 

 Concluída a sinterização de todas peças cerâmicas, cada amostra foi 

incluída em resina acrílica autopolimerizável Jet (Clássico, São Paulo, SP, 

Brasil), com auxílio de um tubo de PVC de 20mm de diâmetro (Tigre, Brasil), 

deixando-se exposta somente a porcelana de cobertura e a superfície externa 

da infraestrutura. 

 Para medir a resistência de união, foi utilizado o teste de resistência de 

união ao cisalhamento com o qual se aplicou uma carga no limite de união 

entre a infraestrutura e a porcelana de cobertura. Foi utilizado um dispositivo de 

cisalhamento na máquina universal de ensaios EMIC DL-2000 (EMIC, São 
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José dos Pinhais, PR, Brasil) com célula de carga de 500N, a velocidade de 

atuação de 0,5 mm/min. (Figura 1) 

 Os valores de resistência de união foram calculados de acordo com a 

seguinte equação: Resistência de União (MPa) = Carga (N)/área (mm2). 

 As amostras que apresentaram um padrão típico entre os grupos foram 

selecionadas para observação da superfície fraturada. A avaliação, utilizando 

microscopia óptica por meio do estereomicroscópio M80 (Leica Microsystems 

Ltd, Heerbrugg, Suíça),  foi feita com o objetivo de verificar a presença de 

elementos que possam caracterizar e ilustrar a fratura de forma qualitativa. O 

modo de fratura foi determinado para cada grupo, como falha adesiva, coesiva 

ou mista. 

Dois corpos-de-prova, representativos de cada grupo experimental, foram 

preparados para análise microscópica de sua topografia de superfície após os 

diferentes tipos de tratamentos de superfície, de acordo com o grupo 

experimental. A avaliação foi feita utilizando o Microscópio Eletrônico de 

Varredura (Jeol JSM-7500F Field, Japão).  Para a leitura no microscópio, os 

corpos-de-prova foram recobertos com uma fina camada de carbono para 

melhor visualização da superfície. As imagens de cada superfície foram 

registradas em 300X e 1000 X ampliações. O microscópio foi utilizado a uma 

tensão de aceleração de 15 kV com uma distância de trabalho entre 15 e 27 

mm. 

A análise dos elementos químicos presentes nas amostras cerâmicas foi 

feita pela técnica do EDS (Espectroscopia por Energia Dispersiva ou Energy 

Dispersive Spectrometry – EDS). Esta é baseada na análise das energias 
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características de raios X emitidos por cada elemento componente de uma 

amostra, como resultado da incidência de um feixe de elétrons na superfície da 

amostra analisada. O espectrômetro EDS foi acoplado ao microscópio 

eletrônico de varredura (MEV) utilizado para análises. O EDS foi utilizado com 

133 eV de resolução. As leituras de cada amostra foram realizadas com 

distância de trabalho de 15 mm e 20kV de voltagem de aceleração. A 

intensidade lida de radiação X para cada área foi em média de 4000 pulsos/s, 

durante tempo de leitura de 40s. Desta forma, as análises composicionais 

foram realizadas pela obtenção dos espectros de concentração de cada 

elemento químico presentes nas amostras. 

A resistência de união foi analisada  por meio da Análise de Variância 

(ANOVA) com pós-teste de Tamhane com nível de significância de α = 0,05. 

Todas as análises estatísticas foram realizadas utilizando o software SPSS 

versão 20,0 para Mac (SPSS Inc, Chicago, IL). 

 

RESULTADOS 

 A tabela 3 mostra os valores de resistência de união dos grupos 

avaliados. O teste estatístico ANOVA a um fator não mostrou diferença 

estatística significativa entre os grupos com tratamentos de superfície feitos 

com laser antes e antes e após a sinterização com os grupos em que foram 

feitos apenas após a sinterização (p>0,001). Uma diferença significativa foi 

observada entre o grupo LAAS e os grupos controle, JPS e RPS (p<0,001), e 

não foi observada diferença estatística entre o grupo C e os grupos JPS e RPS. 
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 Então como pode-se analisar, não houve diferença estatística com 

relação ao momento em que foi realizado o tratamento de superfície com laser, 

no entanto, o tipo de tratamento influenciou na resistência de união entre a 

infraestrutura em zircônia com a porcelana de cobertura. Em valores absolutos, 

o grupo tratado com laser antes e após a sinterização foi o que obteve maiores 

resultados de resistência de união (33,61 ± 3,36), seguido do grupo do LPS, 

enquanto que  o grupo tratado com Rocatec após a sinterização obteve a 

menor média (23,17 ± 6,04), inclusive menor que a do grupo controle, como 

pode ser observado na Tabela 3.  

 As superfícies fraturadas foram visualmente analisadas com um 

microscópio para determinar os modos de falha, que foram classificados da 

seguinte forma: fratura coesiva (dentro da camada da porcelana),  fratura 

adesiva (entre a zircônia e a porcelana) e mista (combinação da coesiva e 

adesiva). Em alguns corpos-de-prova, a fratura começou na interface 

zircônia/porcelana de cobertura e prosseguiu na porcelana, no entanto na 

maioria dos grupos o modo de fratura predominante foi adesiva (Fig. 2). A 

presença da porcelana de cobertura sobre a zircônia foi visível em alguns 

corpos-de-prova. 

 As imagens em MEV e as respectivas análises EDS revelaram 

morfologias diferentes das superfícies e estão representadas nas figuras 3, 4, 

5, 6, 7 e 8. Pode-se observar que a topografia de todos os grupos foi  diferente 

entre si. Nos corpos-de-prova submetidos ao laser, principalmente quando o 

tratamento foi feito antes ou antes e após a sinterização, houve uma evidente 
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visualização de alterações superficiais na Y-TZP quando comparadas à 

superfície do grupo controle, como também a dos grupos JPS e RPS. 

 Na superfície do grupo controle (Fig. 3a) foi observada ranhuras 

suavemente visíveis devido ao processo de corte e polimento. O laser levou a 

uma superfície claramente mais áspera, principalmente quando foi feito antes e 

antes e após a sinterização (Fig. 4a e 5a). Após a deposição triboquímica de 

sílica, nódulos foram observados na superfície (Fig. 8a).  

 Os componentes químicos encontrados no EDS confirmaram a presença 

dos seguintes elementos químicos: Al, Si, Zr e O, com diferentes percentuais.  

 

DISCUSSÃO 

O objetivo deste estudo in vitro foi investigar a influência de diferentes 

métodos de tratamento de superfície em uma infraestrutura em zircônia sobre a 

resistência de união com a porcelana de cobertura. De todos os tratamentos de 

superfície realizados aquele que demonstrou a maior resistência de união foi o 

realizado com o laser antes e após a sinterização da zircônia.  

Vários estudos in vitro demonstraram que o jateamento com partículas 

de Al2O3 e a deposição triboquímica de sílica são passos essenciais na 

obtenção de uma união durável entre a infraestrutura em zircônia e a porcelana 

de cobertura. Os diferentes tamanhos de partículas de Al2O3, entre 30µm e 

110µm, são geralmente utilizados.17 Tal como esperado, no presente estudo, a 

aplicação do jateamento na superfície da zircônia resultou em um aumento nos 
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valores de resistência de união, no entanto, não houve diferença significativa 

entre os grupos C e JPS e RPS.  

 O uso do laser de ER:YAG pareceu ser adequado para alcançar uma 

forte união entre a porcelana de cobertura e a infraestrutura em zircônia, uma 

vez que as superfícies tratadas com o laser, independente do momento, atingiu 

um valor de resistência de união maior do que a dos grupos C, JPS e RPS.  

 De acordo com Ersu et al.18, durante o aquecimento da superfície da 

infraestrutura em zircônia causada pela absorção da radiação laser, ocorre 

uma emissão superficial de íons, elétrons e átomos. Devido à característica de 

fotoionização causada pelo radiação, um plasma físico surge e sua formação é 

acompanhada pelo desenvolvimento de uma pressão extremamente alta e 

flutuações na temperatura na faixa de 10,000-50,000 K. Isto pode causar stress 

físico extremo na superfície da zircônia, e poderia induzir a uma menor 

união.17,18 No entanto, em nosso estudo, o tratamento de superfície realizado 

com o  laser produziu maior resistência de união quando comparado com 

outros tratamentos de superfície. Isto pode ser atribuído aos níveis adequados 

de potência do laser de Er:YAG. Um aumento nos níveis de energia de laser ou 

o tempo de irradiação pode causar maiores ou menores propriedades 

adesivas.17,18 O valor mais alto de resistência no grupo LAAS pode também ser 

atribuída à microfissuras criadas pela irradiação laser, o que pode ter causado 

áreas mais retentivas . Além disso, pode se observar por meio  do MEV as 

irregularidades e grandes zonas de retenção que podem ser as responsáveis 

pelos altos valores de resistência de união quando as superfícies da 

infraestrutura foram tratadas com laser antes, antes e após, ou após a 

sinterização da zircônia (Figuras 4, 5 e 6).  
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 Neste estudo, os parâmetros do laser foram escolhidos com base em um 

estudo piloto realizado inicialmente, onde se utilizou o laser de Er:YAG com 

vários parâmetros (potência, frequência e tempo) diferentes para se chegar 

aquele que obtivesse melhores resultados em qualquer fase de sinterização da 

zircônia.   

 Outros pesquisadores relataram que o laser Er: YAG ou Nd: YAG 

combinados com o jateamento pode melhorar a resistência de união entre a 

zircônia e a porcelana de cobertura.19 Ferreira et al,20 sugeriram que a 

aplicação de radiação laser com o laser Er : YAG com um ajuste de potência 

de 500 mJ e frequência 4 Hz em uma infraestrutura em zircônia após 

jateamento com partículas de Al2O3 com 50µm pode ser uma técnica alternativa 

para a união com a porcelana de cobertura. O jateamento ou mesmo a 

deposição triboquímica de sílica não foi combinado com a radiação laser no 

presente estudo.  

 A irradiação das superfícies de zircônia com o laser de Er: YAG foi 

proposto como um método de tratamento de superfície. De acordo com alguns 

autores o laser Er: YAG possui a capacidade de remover partículas por 

microexplosões e por vaporização, um processo chamado de ablação. Durante 

o tratamento a laser, mudanças de temperatura locais devido as fases de 

aquecimento e resfriamento pode criar tensões internas que podem danificar o 

material. As propriedades mecânicas das Y-TZP podem ser negativamente 

afetadas por mudanças de temperatura, o que pode induzir a transformação de 

fase.9,11 Portanto, no presente estudo, uma configuração de menor energia 

para o laser Er: YAG foi selecionado de acordo com os resultados de uma 
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investigação preliminar (200mJ) e as superfícies foram irradiadas com água 

constante. Os resultados indicaram que a resistência de união da irradiação a 

laser foi tão eficaz ou melhor em aumentar a resistência união do que o 

jateamento ou a deposição triboquímica de sílica.  

 

CONCLUSÕES 

 Dentro das limitações deste estudo, pode ser concluído que o laser de 

Er: YAG pode representar um método eficaz para o tratamento de superfície da 

zircônia, aumentando a retenção micromecânica e melhorando a resistência de 

união da porcelana de cobertura a zircônia. A irradiação do laser é 

recomendada como uma técnica alternativa de tratamento de superfície, mas 

pesquisas adicionais são necessárias para aperfeiçoar a técnica.   
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Tabela 1- Divisão dos grupos a serem analisados neste trabalho. 

Grupo Código 

Controle C 

Laser Antes Sinterização LAS 

Laser Pós Sinterização LPS 

Laser Antes e Após Sinterização LAAS 

Jateamento Pós Sinterização JPS 

Rocatec Pós Sinterização RPS 
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Tabela 2- Ciclo de sinterização da cerâmica feldspática VITA VM9 proposto 

pelo fabricante. 

Programa Inicial Aquecimento/Sinterização Resfriamento 

Temperatura 500 oC 910 oC Temp. Ambiente 

Velocidade - 55 oC/min * 

Patamar 6 min 1 min - 

Atmosfera Ar Vácuo Ar 

* O fabricante da cerâmica VITA VM9 não determina uma taxa de resfriamento 

precisa, apenas relatando a abertura do forno em 75% VACUMAT (VITA). 
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Figura 1 - Corpo-de-prova sendo submetido a ensaio de resistência de união. 
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Tabela 3- Média(MPa), Desvio-Padrão e p valor para a resistência de união dos 

grupos avaliados. 

Grupo Média DP p valor 
C 23,64 5,54 C 

<0.0001 

LAS 29,27 5,55 ABC 
LPS 31,76 4,26 AB 

LAAS 33,61 2,36 A 
JPS 27,26 3,85 BC 
RPS 23,17 6,04 C 

Teste de Levene p=0,025 
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Figura 2 - A fratura foi predominante adesiva nos corpos-de-prova submetidos 

aos diferentes tipos de tratamento de superfície em etapas diferentes de 

sinterização da zircônia. Controle (A); LAS (B); LAAS (C); LPS (D); JPS (E); 

RPS (F). 
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Figura 3 - a) Imagem em MEV da superfície do grupo C com 1000x de 
aumento; b) EDS  grupo C confirmando a presença dos seguintes elementos 
químicos: Zr, O e C. 
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Figura 4 - a) Imagem em MEV da superfície do grupo LAS com 1000x de 
aumento; b) EDS  grupo LAS confirmando a presença dos seguintes elementos 
químicos: Zr, O e C. 
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Figura 5 - a) Imagem em MEV da superfície do grupo LAAS com 1000x de 
aumento; b) EDS  grupo LAAS confirmando a presença dos seguintes 
elementos químicos: Zr, O e C. 
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Figura 6 - a) Imagem em MEV da superfície do grupo LPS com 1000x de 
aumento; b) EDS  grupo LPS confirmando a presença dos seguintes elementos 
químicos: Zr, O e C. 
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Figura 7 - a) Imagem em MEV da superfície do grupo JPS com 1000x de 
aumento; b) EDS  grupo JPS confirmando a presença dos seguintes elementos 
químicos: Zr, Al, O e C. 
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Figura 8 - a) Imagem em MEV da superfície do grupo RPS com 1000x de 
aumento; b) EDS  grupo RPS confirmando a presença dos seguintes 
elementos químicos: Zr, Al, Si, O e C.�
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4 CONSIDERAÇÕES FINAIS 

Uma melhoria progressiva nas propriedades mecânicas das cerâmicas 

dentárias levou a um aumento na busca de restaurações metal free. Por causa 

das propriedades mecânicas superiores das cerâmicas a base de Y-TZP, estes 

materiais têm uma grande variedade de aplicações clínicas, desde pilares de  

implantes até próteses parciais fixas (PPF) envolvendo vários elementos14.  

No entanto, para alcançar resultados estéticos ideais, estruturas de 

zircônia necessitam de um recobrimento de porcelanas feldspáticas por 

apresentarem uma baixa translucidez. E a medida em que infraestruturas de 

zircônia associadas com porcelana tem sido uma vantagem para aumentar a 

estética, a interface infraestrutura/porcelana de cobertura é determinada pelo 

fraco desempenho das porcelanas de cobertura e da sua ligação a 

infraestrutura de zircônia11,44,48.  

O jateamento com partículas de óxido de alumínio pode ser realizado 

para aumentar a retenção micromecânica entre a porcelana de cobertura e a 

infraestrutura de zircônia. Normalmente, o jateamento utiliza partículas de óxido 

de alumínio com tamanhos que variam de 25um a 250um e estas partículas 

podem ou não ser revestidas com sílica (deposição triboquímica). O efeito do 

jateamento sobre as propriedades mecânicas da zircônia tem sido discutidos 

na literatura, bem como os seus resultados positivos e negativos14,18,38. 

É visto na literatura que o jateamento ou mesmo a deposição 

triboquímica de sílica após a sinterização pode gerar estresse na superfície da 

zircônia e acelerar a transformação de fase tetragonal para monoclínica, no 

entanto, o processo de sinterização pode reduzir a proporção da fase 

monoclínica43. Acreditava-se que o tratamento de superfície feito na 
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infraestrutura de zircônia pré-sinterizada, diminuiria a quantidade da fase 

monoclínica após a sinterização e ainda poderia se alcançar como resultado 

uma estrutura final de infraestrutura em zircônia com mais irregularidades, mais 

rugosidades e com uma área de maior contato com a porcelana de cobertura, 

aumentando a união. No entanto, pode-se observar que a resistência de união 

entre a  porcelana de cobertura e a infraestrutura de zircônia submetida a 

diferentes tipos de tratamento de superfície foi significativamente maior quando 

nenhum tipo de tratamento foi realizado ou quando o jateamento foi realizado 

após a sinterização.  

Com relação a resistência à flexão, o momento em que foi realizado os 

diferentes tratamentos de superfície não influenciou a resistência à flexão da Y-

TZP, tendo seu valor aumentado quando se utilizou o jateamento e a 

deposição triboquímica de sílica após a sinterização da zircônia e, diminuído 

quando se fez o tratamento de superfície antes ou antes e após a sinterização 

da zircônia. O tratamento de superfície com maior módulo de Weibull foi o 

jateamento e deposição triboquímica de sílica realizados após a sinterização da 

zircônia. Foi observado também por meio da Difração de Raios X que todos os 

tratamentos de superfície promoveram transformação de fase de tetragonal 

para monoclínica. E por meio do MEV foi visto que o jateamento, a deposição 

triboquímica de sílica e o laser quando realizados antes e antes e após a 

sinterização da zircônia, promoveram a formação de irregularidades e defeitos 

estruturais maiores do que quando realizados após a sinterização. 

Um outro método visto na literatura para tratamento de superfície é o 

uso do laser Érbio:ítrio-alumínio-granada (Er: YAG). Embora existam muitas 

informações sobre os efeitos do laser de Er: YAG na irradiação de dentina e 
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esmalte, sua capacidade em aumentar a rugosidade de cerâmica Y-TZP, ou 

como tratamento de superfície da zircônia ainda é pouco elucidado na 

literatura15,59. Foi observado no estudo que o laser de Er: YAG pode 

representar um método eficaz para o tratamento de superfície da zircônia, 

aumentando a retenção micromecânica e melhorando a resistência de união da 

porcelana de cobertura a zircônia, no entanto pesquisas adicionais são 

necessárias para aperfeiçoar a técnica, e por se tratar de um estudo 

laboratorial, estudos clínicos também devem ser realizados para demonstrar o 

efeito a longo prazo dos diferentes  protocolos de tratamento de superfície. 
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