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RESUMO 
 

 

 

Este estudo avaliou, in vitro, a influência de diferentes tratamentos de 

superfície na resistência de união ao cisalhamento entre uma cerâmica 

de zircônia tetragonal policristalina estabilizada com ítria (Y-TZP) e 

um cimento resinoso. Amostras com tamanho mínimo de (1,5 X 

1,5cm) uma cerâmica de Y-TZP foram confeccionados e sintetizados, 

de acordo com as recomendações do fabricante, e limpos sonicamente 

em água destilada por 10 min. De acordo com os fatores “tratamento 

de superfície” e “presença de filme à base de Si”, os blocos foram 

aleatoriamente divididos em 6 grupos: G1) polido; G2) polido 

revestido com filme; G3) jateamento com partículas (110µm) de 

alumina revestida por sílica; G4) jateamento com partículas (110 µm) 

de alumina revestida por sílica revestido com filme; G5) jateamento 

com partículas (100µm) de alumina; G6) jateamento com partículas de 

alumina.  Os filmes foram crescidos sobre a superfície cerâmica pelo 



método químico de deposição a plasma utilizando o 

hexamethylsiloxano em forma de vapor. Cilíndros (cilíndros Ø: 2,4 

mm; 4 mm altura) de um cimento resinoso (Rely X U100/3M ESPE) 

foram confeccionados sobre a superfície da cerâmica após o 

tratamento de superfície (n=10).  As amostras foram submetidas ao 

ensaio de resistência ao cisalhamento em máquina de ensaio Universal 

(EMIC) a velocidade de 1 mm/min. utilizando célula de carga de 

50Kgf. Os dados obtidos foram submetidos ao teste ANOVA dois 

fatores e ao teste Tukey com variância aceitável de 0,05%. 

Resultados: O estudo revelou que o filme interferiu negativamente nos 

resultados de resistência adesiva para a superfície jateada com óxido 

de alumínio e não interferiu nos resultados dos demais tratamentos de 

superfície Conclusão: O tratamento de superfície, com filme de plasma 

contendo hexamethilsiloxano em forma de vapor (HMDSO), não 

produziu melhores valores de resistência adesiva pelo método de 

cisalhamento tipo faca quando comparado ao padrão ouro de 

jateamento com sistema Rocatec (3M/ESPE).  

 

 

 

 Palavras-Chave: Cimentação adesiva, Filme PECVD, Zircônia.  
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                                             ABSTRACT 

 

 

 

This in vitro study evaluated the influence of different surface 
treatments on shear bond strength between a polycrystalline ceramic 
tetragonal zirconia stabilized with yttria (Y-TZP) and a resin cement. 
Minimum number of blocks (1.5 X 1.5 cm) of a ceramic Y-TZP were 
prepared and synthesized according to the manufacturer's 
recommendations, and sonically cleaned in distilled water for 10 min. 
According to the factors "surface treatment" and "presence of Si-
based film", the blocks were randomly divided into six groups: G1) 
polished; G2) polished film-coated, G3) blasting particles (110μm) of 
alumina coated silica; G4) blasting particles (110 mM) of alumina-
coated silica-coated film; G5) blasting particles (100μm) of alumina 
and G6) sandblasting with alumina particles. The films were grown 
on the ceramic surface by chemical method using plasma deposition 
hexamethylsiloxane in vapor form. Cylinders (2.4 mm x Ø 4 mm thick) 
of a cement (ESPE U100/3M Rely X) were prepared on the ceramic 
surface after the surface treatment (n = 10). The samples were 
submitted to shear bond strength in an universal testing machine 
(EMIC) at a speed of 1 mm / min. using a 50kgf load cell. The data 
were subjected to two-factor ANOVA and Tukey test with acceptable 
variance of 0.05%. Results: The study revealed that the film had a 
negative influence on bond strength to the surface blasted with 
aluminum oxide and did not interfere with the results of other surface 
treatments. Conclusion: The surface treatment with plasma containing 
hexamethylsiloxane film in vapor form (HMDSO) did not produce 
better bond strength values by the method of shear type knife when 
compared to gold standard system blasting Rocatec (3M/ESPE). The 



thermal cycling diminished the bond strength values found in all 
treatments. 
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A Odontologia moderna apresenta as cerâmicas como 

uma alternativa de material restaurador com excelentes propriedades 

estéticas (coloração e translucidez), biológicas, mecânicas e 

funcionais, tendo sua indicação clínica consagrada por estudo clínico 

longitudinal (Van Noort, 1989). As cerâmicas podem se apresentar 

como de cobertura (maior concentração de fase amorfa) ou de 

infraestrutura (menor concentração ou ausência de fase amorfa). A 

concentração de fase vítrea está diretamente relacionada com as 

propriedades estéticas e mecânicas do material cerâmico (Della Bona, 

2009). 

Materiais cerâmicos que apresentem alta cristalinidade 

em sua microestrutura terão uma redução das propriedades estéticas, 

porém terão um aumento das propriedades mecânicas, sendo 

preferencialmente utilizadas para infraestrutura de próteses totalmente 

cerâmicas (Bottino et al., 2009; Bottino et al., 2005). Entre as 

cerâmicas de infraestrutura das próteses fixas, o sistema a base de 

zircônia tetragonal policristalina estabilizada por ítrio (Y-TZP), 

passíveis de usinagem, têm sido um dos mais estudados pelas 

a 
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potencialidades de emprego clínico que ele apresenta (Della Bona, 

2009). O emprego da cerâmica a base de zircônia de alta densidade 

cada vez é mais importante no meio odontológico em função de suas 

qualidades de excelente biocompatibilidade, alta resistência a fratura e 

ao desgaste (Chevalier al., 2006). Dentre as aplicabilidades destacam-

se o uso como infraestrutura de reforço para cerâmicas feldspáticas, 

para fabricação de componentes protéticos de próteses sobre 

implantes, núcleos intra-radiculares cerâmicos (Kelly et al., 2008,). 

Uma das suas principais vantagens são as propriedades de 

alta resistência à flexão e tenacidade a fratura, capacitando seu uso em 

qualquer região intra-bucal, como infraestrutura de próteses 

totalmente cerâmicas, inclusive na substituição de elementos perdidos 

(Fredeani, 2006). A capacidade de transformação de fase em sua 

estrutura cristalina, mediante estresse mecânico, de tetragonal para 

monoclínica, propiciando um aumento de 3-5% no volume, gera 

estresses compressivos que dificultam a propagação de trincas, 

postergando uma fratura catastrófica (Anusavise  et al., 2003).   

Dentre os fatores responsáveis por estas propriedades 

mecânicas apresentadas pelas cerâmicas à base de zircônia está a 

redução ou eliminação da fase vítrea de sua microestrutura. Tal 

característica confere a este material um aumento de sua estabilidade 

química, porém reduz a reatividade química de sua superfície.  Assim, 

o tratamento convencional (condicionamento com ácido fluorídrico) 

para superfície de cerâmicas vítreas utilizado nos protocolos para 

cimentação de restaurações feldspáticas são incapazes de promover 

alterações químicas e físicas na superfície da Y-TZP a fim de 
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promover uma melhor união aos cimentos odontológicos (Ozcan et 

al.,2008; Vallittu et al.,  2003; Luthardt et al., 2002). 

 Diversos estudos científicos têm testado alternativas para 

melhorar as propriedades adesivas desta cerâmica, pesquisando o 

efeito de diferentes tratamentos de superfície na resistência de união 

aos cimentos resinosos (Queiroz et al., 2012; Piascik et al.,2012 

Nakamura et al., 2004).  

Para uma adequada união entre cerâmicas ácido 

resistentes, (Blatz et al., 2004), Blatz, Sadam e Kern 2003, sugerem 

uma utilização de técnicas adesivas especificas para obtenção de uma 

adequada união adesiva. Estas técnicas incluem o jateamento com 

partículas micrométricas de alumina (AL203), ou de alumina revestida 

por sílica (silicatização) (Piwowarczyk et al., 2005, Atsu et al., 2006). 

Estudos mostram que a silicatização associada ao emprego de silano 

combinados ao uso de cimento resinoso com o monômero 10-

metacriloiloxidecil-dihidogênio fosfato (MDP) melhorou a resistência 

adesiva entre a zircônia Y-TZP e o cimento resinoso, mesmo após o 

envelhecimento desta interface pela termociclalgem (Ozcan et al., 

2002).  

A utilização do sistema Cojet (3M/ESPE), que possui 

partículas de óxido de alumínio revestidas por sílica com 30 µm, uma 

vez jateadas na superfície da cerâmica a base de zircônia promove a 

incrustação da sílica em sua superfície, favorecendo a união química 

com o agente silano. Este processo é conhecido como silicatização ou 

tribosilicatização sendo considerado atualmente como o padrão ouro 
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para cimentação em cerâmicas ácido-resistentes pela fácil 

aplicabilidade clínica associado aos bons resultados de resistência 

adesiva (Amaral et al., 2008; Ozcan et al., 2003). 

Porém, outros trabalhos alertam para o efeito que o 

impacto das partículas jateadas na cerâmica Y-TZP, incorporando 

micro-trincas e defeitos na superfície tratada, transformando a zircônia 

tetragonal em monoclínica, comprometendo parcialmente sua 

resistência a testes de fadiga (Smith et al., 2011) .  

Diversos autores se concentram em melhorar a adesão 

entre o cimento resinoso e substrato a base de cerâmica ácido 

resistentes, propondo tratamentos de superfície alternativos a fim de 

modificar a energia de superfície da cerâmica ou a textura por meio de 

rugosidade para aumentar a área adesiva ou ainda obtermos uma 

melhor microretenção mecânica (Smith et al., 2011; Shen et al, 2004; 

Taskonak et al., 2008; Tezvergil et al, 2003; Queiroz et al, 2012).  

Desta forma, este trabalho analisou o efeito do 

crescimento de um nano filme à base de silício através do processo de 

deposição química a vapor (Chemical Vapor Deposition – CVD) nos 

resultados de resistência de união entre a cerâmica YTZP e um 

cimento resinoso contendo MDP.  

O CVD consiste em uma alternativa promissora para 

deposição de nanofilmes através de precursores na fase gasosa ativada 

por plasma, (Plasma Enhanced Chemical Vapor Deposition - 

PECVD). O processo é seco, limpo, rápido e de fácil execução, além 

de proporcionar materiais uniformes, homogêneos, livres de defeitos e 
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com propriedades fortemente dependentes dos parâmetros de 

deposição (Liu et al., 2006).   

De uma forma geral o processo de PECVD é simples de 

ser realizado e sem riscos para a saúde humana. É financeiramente 

viável considerando-se o consumo de energia elétrica e de compostos 

químicos e ecologicamente correto, uma vez que não há geração de 

resíduos nocivos para o meio ambiente (Fracassi et al., 2003).  

Muito embora as técnicas de plasmas sejam à base da 

tecnologia de semicondutores por várias décadas, suas possibilidades 

ainda são pouco exploradas por outros segmentos da ciência. Neste 

trabalho, o objetivo. Foi depositar filmes mecanicamente estáveis e 

que promovesse ligações químicas do substrato à base de zircônia e 

cimento resinoso espera-se que a técnica promovesse melhores taxas 

de cisalhamento e com isso maior força adesiva frentes aos 

tratamentos já realizados através da técnica PECVD. 
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2 REVISÃO DE LITERATURA 

 

 

 

2.1 Resistências adesiva a zircônia 

 

As peças protéticas reabilitadoras principalmente as livres 

de metal são adesivos dependentes, por isso dependem e muito da 

qualidade da cimentação adesiva (Valandro et al., 2007). Quando 

instalamos próteses totalmente cerâmicas o resultado final do trabalho 

pode ser melhorado com a utilização de uma cimentação adesiva. 

Portanto, alguns trabalhos apontam a importância do estudo desta 

etapa clínica a fim de elucidar melhor os mecanismos mais eficientes 

da adesão entre este substrato e cimentos resinosos (Bottino et al., 

2009). 

Blatz et al., 2003, em um trabalho de revisão bibliográfica 

descreveram a importância da cimentação e a indicação do tratamento 

da superfície  para união adesiva entre cimento resinoso e cerâmica, o 

jateamento à base de sílica está bem documentado através de 

numerosas investigações (in vitro). Os métodos de tratamento de 

superfície preferidos para as cerâmicas feldspáticas são o 

condicionamento ácido com soluções de ácido hidrofluorídrico (HF), 

(2,5% a 10% por 2 a 3 min) e posterior aplicação de um agente de 

união do tipo silano, (Della Bona  et al., 2009; Amaral et al., 2008). 
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Já para as próteses que utilizam cerâmicas ácido-

resistentes como material de infraestrutura, a cimentação adesiva pode 

não ser necessária para a sua inserção final desde que tenha a retenção 

mecânica friccional fornecida pelas inclinações das paredes do 

preparo dentário. Assim, podemos optar nestes casos por cimentos 

convencionais (Della Bona et al., 2009). No entanto, algumas 

situações clínicas tem como escolha a opção de cimentação adesiva 

com cimento resinoso e, portanto estas superfícies cerâmicas 

necessitam de um adequado condicionamento. 

Segundo Thompson et al., 2011, cerâmicas com baixo 

teor de sílica, especialmente a zircônia, tornaram-se um tópico de 

grande interesse no campo de próteses e implantes dentários.  

Constatou ser um problema clínico o uso de componentes 

confeccionados de zircônia devido á dificuldade em conseguir adesão 

adequada com substratos sintéticos ou tecidos naturais. As estratégias 

adesivas tradicionais utilizadas com cerâmicas a base de sílica não tem 

a mesma eficácia com zircônia. Atualmente, várias alternativas estão 

sendo utilizadas para resolver este problema, e outras abordagens 

estão sob investigação (Piasck et al., 2009). O maior foco dos novos 

estudos relacionados à adesão da Y-TZP está principalmente na 

modificação de sua superfície inerte (Queiroz et al., 2012; Valandro et 

al., 2007, Amaral et al., 2008).  

 Os tratamentos mais estudados para cerâmicas infiltradas 

por vidro são partículas de abrasão com Al2O3 (50 a 110 µm em 2,5 

bar) ou tratamento de tribosilicatização (Sistema Cojet ou Rocatec) 

associado ao uso de um cimento resinoso. Estudos laboratoriais sobre 
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resistência de união entre cerâmicas ácido-resistentes e cimentos 

resinosos sugerem que o uso de cimentos resinosos que contêm 

monômeros adesivos para  melhorar a estabilidade da degradação 

hidrolítica desta interface (Bottino et al., 2009; Bottino et al., 2005; 

Valandro et al., 2008; Blatz et al., 2004).  

Blatz, Sadan e Kern, 2003, através de uma revisão de 

literatura, avaliaram e compararam os estudos, in vitro, de cimentos 

resinosos às cerâmicas dentais. Dos artigos compilados 68 foram 

selecionados sobre a adesão do cimento resinoso a cerâmica à base de 

sílica, 8 sobre a adesão à cerâmica com óxido de alumínio e 3 sobre a 

adesão à cerâmica a base de zircônia. Os autores concluíram que para 

as cerâmicas à base de sílica o tratamento de superfície preconizado é 

a utilização de ácido fluorídrico de 2,5% a 10% por 2 ou 3 min 

seguido da aplicação de um silano. Tratamentos para a cerâmica a 

base alumínio são o jateamento de partículas de óxido de alumínio 

juntamente como uso de um cimento resinoso ou tratamento 

triboquímico combinado ao cimento resinoso convencional de BIS-

GMA.  

Ainda, comparado o número de estudos entre cerâmicas 

com fase amorfa (zircônia), e ceramicas convencionais o número de 

estudos (in vitro), sobre suas  resistências de união principalmente 

entre resina e cerâmica é menor, deixando assim uma lacuna a ser 

explorada cientificamente na busca de um maior entendimento quanto 

promover uma modificação superficie principalmente na zircônia 

estabilizada por ítria afim de melhorar  suas características adesivas ao 
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cimento resinoso principalmente (Piascik et al., 2009, Benetti et al., 

2011; Thompson et al., 2011).  

A crescente demanda pela utilização de trabalhos 

estéticos neste material a base de zircônia e o surgimento de novos 

sistemas de usinagem requer que mais pesquisas sejam realizadas. 

Ensaios clínicos controlados são necessários antes que indicações 

clínicas para determinado sistema cerâmico sejam dadas, seja 

referente às propriedades mecânicas do material ou as suas 

propriedades adesivas (Piascik et al., 2011; Piascik et al., 2012; 

Piascik et al., 2009).  

Valandro et al., 2008, verificaram a influência de 

diferentes tratamentos de superfície de uma cerâmica a base de 

zircônia na resistência adesiva ao cimento resinoso Panavia F 

(Kuraray) sob diferentes ensaios mecânicos (microtração e 

cisalhamento). Amostras foram confeccionadas (27), discos de 

cerâmica alumina-zircônia foram confeccionados e divididos 

aleatoriamente em grupos de 9 para 3 diferentes tipos de tratamento de 

superfície: 1-óxido de alumínio AL2O3 110µm, 2- Jateamento Rocatec  

Plus 110µm 3-  Sistema Cojet  30µm. Todos os espécimes foram 

analisados em um microscópio com 50X de magnificação. As 

categorias de falhas foram divididas em falha adesiva entre a cerâmica 

e o cimento; falha de coesão do cimento; falha de coesão da cerâmica 

ou falhas de coesão do cimento e cerâmica. Os resultados foram 

analisados estatisticamente considerando o método de estudo os 3 

métodos de tratamento de superfície. Concluíram que os resultados da 

força de adesão entre o cimento resinoso e a cerâmica não foram 
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estatisticamente significantes entre os dois métodos de teste 

(microtração e cisalhamento). Porém, quanto ao tratamento de 

superfície, a cobertura de sílica seguida de silanização mostrou 

resultados melhores de adesão quando comparada a abrasão com 

óxido de alumínio e silanização a despeito do tipo de teste realizado. 

Atsu et al., 2006, estudadaram uma alternativa de tornar a 

superfície da zircônia odontológica mais susceptível a cimentação 

resinosa. Desta forma foi delineado um estudo para testar a união  

entre uma cerâmica a base de  zircônia à estrutura dentária e outros 

substratos. O sucesso da adesão entre resina e substrato depende de 

ligação mecânica por meio de retenções micromecânicas obtidas 

através da rugosidade da superfície (Anusavise et al., 2003). Como é 

desejável o estabelecimento de ligações químicas, estratégias de 

cimentação contendo ácido fosfórico (H3PO4) ou (HF) são comumente 

recomendadas para tratar a superfície de cerâmicas à base de sílica 

Bottino et al., 2009; Della Bona et al.,  2009; Benetti et al., 2011). 

Esta modificação cria uma superfície áspera, isenta de contaminações, 

o que melhora a molhabilidade e aumenta a área de superfície 

disponível para ancoragem mecânica. Porém, H3PO4 e HF (ácido 

fluoridrico), não produzem o mesmo efeito na superfície de cerâmicas 

à base de zircônia, o que dificulta a criação de microretenções em sua 

superfície para obter uma retenção  mecânica (Piascik et al., 2009). A 

falta de sílica prejudica a ligação química entre sílica-silano elementos 

necessários para silanização (Queiroz et al., 2012; Piascik et al., 2011. 

Piascik et al 2012). 
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Devido a dificuldade em criar a ligação mecânica e 

química em zircônia, métodos alternativos têm sido explorados afim 

de promover uma melhor adesão. Existem vários métodos usados para 

alterar a superfície: desgaste com brocas abrasivas ou rodas de óxido 

de aluminio, jateamento com partículas de óxido de aluminio ou 

outras partículas abrasivas que variam em tamanho de 50 a 250 µm, e 

a utilização de  uma broca de diamante. A superfície de cerâmica  

usinada com brocas é uma alternativa usada com frequência para  criar 

rugosidade na superfície de zircônia, para melhorar a adesão mecânica 

(Piascik et al., 2012). As vantagens destes métodos de tratamento de 

superfície é que eles geralmente são de fácil aplicação em ambiente 

odontológico (Kulunk et al., 2011). No entanto, a pesquisa mostrou 

que as técnicas de condicionamento de superfícies, utilizando 

cimentos resinosos tradicionais, não têm efeito significativo no 

aumento da resistência de união entre zircônia e substrato dentário 

(Thompson et al., 2011). Descrevem outro problema com estas 

técnicas de tratamento de superficies é que elas podem criar 

microfissuras na superfície (Lohbauer et al., 2011). Estas falhas 

podem induzir pontos de iniciação de fraturas e também podem 

diminuir a força e tenacidade à fratura aparente (Lohbauer et al., 2011, 

Piascik et al., 2009), no entanto, a superfície usinada também resulta 

em uma mudança de fase de tetragonal para monoclínica na superfície 

da zircônia. Esta pode, teoricamente, produzir uma camada de tensão 

e compressão que neutraliza a propagção da falha induzida na 

cerâmica  (Amaral  et al.,  2008; Della Bona., 2009). 
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Trabalhos realizados por Guazzato et al., 2005 e Kosmac 

et al., 2000, mostraram que o jateamento produziu a mudança de fase 

tetragonal mais eficaz para monoclínica quando comparado com 

polimento fino, usinagem com uma roda abrasiva, ou desgaste usando 

uma broca de diamante. Foi determinante para os autores que o 

jateamento foi capaz de induzir a transformação de fase a baixa 

temperatura, com baixos danos na superfície porém, cuidado também 

deve ser tomado quando realiza o tratamento térmico  em zircônia 

pois tem sido demonstrado que as temperaturas no tratamento térmico, 

pode causar uma diminuição na resistência à flexão. A temperatura 

aplicada durante os tratamentos de calor, juntamente com as tensões 

residuais, às vezes pode ser suficiente para causar uma transformação 

da fase monoclínica de volta para a fase tetragonal, que aliviam a 

compressão. 

Piascik et al., 2009, estudaram a modificação química da 

superfície de zircônia utilizando nano filmes depositados por plasmas 

(CVD). Blocos de pré-sinterizado zircônia (14 × 12 × 20 mm) foram 

regularizados com lixas d’agua e submetidos ao jateamento com  

abrasivos (50µm alumina, 28 MPa, 20sec).  

Os espécimes foram expostos por aproximadamente 15 

minutos a uma fase de vapor, com uma mistura de H2O e SiCl4 

(Gelest SIT 7085.0) em um reator comercial (MVD-100, San José, 

CA), resultando na deposição da camada de SixOy com HCl como sub 

produto. A espessura do filme foi controlada principalmente pelo 

tempo de deposição. Duas espessuras de filme foram usadas para este 

estudo: 2,6 nm e 23 nm.  
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As amostras foram separadas nos seguintes grupos: 

Grupo 1 (controle), condicionamento da porcelana (HF 9,5%, 60 s), 

lavagem/secagem e aplicação de silano/adesivo. O conjunto bloco 

resina e porcelana receberam a cimentação adesiva, sobre uma carga 

pré estabelecida de 20N; Grupo 2- Zircônia (sem tratamento de 

superfície) foi tratada com silano e ligados a blocos resinosos; Grupo 

3- Zircônia (sem tratamento de superfície) jateada com CoJet (3M-

ESPE, 28MPa, 5-10mm por 15 seg), silanizadas e cimentados aos 

blocos; Grupo 4- Zircônia coberta por filme de SixOy 

(espessura~2,6mm) foi silanizada e cimentadas aos blocos; Grupo 5- 

Zircônia coberta por filme de SixOy (espessura~23mm) foi silanizada 

e cimentadas aos blocos; Grupo 6- Blocos de resinas  também foram 

construídos e testados para calcular a força limite do composto. 

Após o armazenamento em temperatura ambiente por 24h, as amostras 

foram cortadas para obtenção de palitos (15 mm × 1.5 mm) para 

realização do teste de microtração. Os espécimes foram ensaiados  

com uma velocidade de 1 mm/min utilizando uma célula de carga de 

50kgf. O teste estatístico ANOVA revelou uma diferença significativa 

na média do teste de microtração na resistência de união (29,2 MPa) e 

Amostras de zircônia não tratadas tiveram os menores valores de força 

de união, sendo único grupo a mostrar falhas pré testes durante o corte 

(aproximadamente 40%). As amostras com tratamentos de superfície 

exibiram maior força de adesão e nenhuma falha durante o corte.  

Estes grupos uniram casos de falha de coesão e combinação de falha 

coesiva e adesiva.  
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2.2 Molhabilidade  

 

Quanto maior o escoamento na superfície (menor ângulo 

de contato) maior a área em contato entre um material aderente e outro 

adesivo. A maior área de contato entre adesivo e aderente é desejável, 

independente de como os mecanismos estarão envolvidos no processo 

adesivo (Della Bona 2007). Esta questão é notada nos casos onde o 

mecanismo de adesão por contato é o responsável por esta união. Mas, 

onde temos ancoragem mecânica como principal mecanismo 

envolvido se faz necessário que o material adesivo tenha a 

propriedade de escoar pelos picos e vales e/ou defeitos da superfície 

aderente para que tenhamos uma ancoragem mecânica eficiente (Della 

Bona et al., 2007). Quando há uma baixa tensão da superfície do 

material adesivo e uma alta energia da superfície do substrato 

aderente, este processo é potencializado. Nos casos da utilização de 

agentes de união, é importante citar que a baixa tensão superficial 

deste agente é inversamente proporcional a viscosidade e capacidade 

de espalhamento do mesmo (Marshall, et al., 2010).  

Para calcularmos esta propriedade, três elementos devem 

ser considerados: o líquido (L), a superfície (S) e o vapor (V). O 

aspecto da gota sobre a cerâmica a ser analisada depende da energia 

de superfície de cada interface (LS, VL, VS), que dará origem ao 

formato da gota (circunferência), que nos possibilita de mensurar um 

ângulo entre a gota e a superfície testada. Este ângulo é formado pelas 

tangentes das interfaces ponto de intersecção das três fases, os 

mesmos devem estar em equilíbrio termodinâmico. Na Figura 01, 
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temos um exemplo esquemático de como é calculado através das retas 

tangentes às fases, correspondem às energias de superfície (γ) de cada 

interface e (θ) é o ângulo de contato do líquido, definido pelo ângulo 

interno a gota (Scharader, 2003; Oliveira Júnior, 2009).  

 

 

Figura 01 - Representação esquemática do ângulo de contato e das energias atuantes entre as 

interfaces (Oliveira Júnior. 2009).  

 

As características do material que definem sua aversão à água, 

(hidrofóbico) ou afinidade à água (hidrofílico) se da pela topografia e 

energia de superfície do material. A conformação desse ângulo de 

contato em função da variação de uma determinada grandeza física 

nos indica a ocorrência de alterações das características superficiais 

dos diferentes materiais em estudo, como visto na equação de Young 

(Scharader, 2003; Oliveira Júnior, 2009) onde as energias de 

superfície atuantes nas interfaces, sólido-líquido (γSL), sólido-vapor 

(γSV) e líquido-vapor (γLV) e o ângulo de contato (θ), determinam a 

energia de superfície do sólido.  

ySV = ySL + yLV. cos (θ)  (1) 

 

 



 

 

40 

 

2.3 Interface adesiva 

  

Atualmente, um crescente aumento na procura por 

restaurações indiretas, principalmente as feitas de material cerâmico, 

Isto devido principalmente pelo apelo estético e previsibilidade dos 

resultados alcançados. O aumento da longevidade clínica das próteses 

totalmente cerâmicas deve-se ao avanço da tecnologia de emprego e 

obtenção destes materiais, melhorando suas propriedades mecânicas e 

estéticas (Bottino et al., 2009, Valandro et al., 2008). Adicionalmente, 

os cimentos resinosos tem se mostrado cada vez mais eficazes na 

adesão a cerâmicas odontológicas, facilitando e melhorando o 

processo de cimentação e os resultados clínicos (Tanumiharja et al., 

2000). 

Este material apresenta como vantagens a união aos 

substratos, baixa solubilidade, facilidade de manipulação e boa 

estética. O uso destes agentes cimentantes resinosos tem apresentado 

em ensaios mecânicos maiores valores de resistência à fratura por 

fadiga em restaurações livres de metal, cerâmicas, quando comparados 

aos cimentos convencionais à base de ionômero de vidro e cimento de 

fosfato de zinco (Groten e Probster, 1997). 

Mesmo com constantes estudos científicos sobre o 

assunto de adesão em cerâmicas atualmente, não há cimento ideal para 

todas as situações clínicas (Federlin et al., 2004). O clínico deve 

basear a escolha do agente cimentante em suas propriedades físicas, 
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biológicas e de manipulação, somado às características do preparo 

coronário e da peça protética (Federlin et al., 2004; Abo et al., 2005). 

Os cimentos resinosos se dividem de acordo com sua polimerização, 

podendo ser classificados em: de polimerização química, física 

(fotopolimerizável) e de polimerização dual (Jivraj et al., 2006). 

Os cimentos resinosos de dupla cura (duais), foram 

idealizados na tentativa de somar suas características desejáveis da 

polimerização química e ativação por luz, a fim de tornar o grau de 

conversão nas áreas mais profundas mais adequado (Ozyesil et al., 

2004), pois apresentam as melhores combinações de propriedades 

(Ceballos et al., 2007). As propriedades mecânicas, segundo Ceballos 

et al., 2006, dos cimentos de polimerização dual, estes apresentam 

melhores propriedades mecânicas que os cimentos somente 

fotopolimerizáveis ou de polimerização química. 

Mesmo utilizando cimentos duais, a fotoativação se faz 

necessária para estabilizar a peça protética na posição de assentamento 

final e melhorar o grau de conversão e as propriedades físicas do 

cimento (Cesar et al., 2001). Os cimentos de polimerização dual 

possuem os co-iniciadores, peróxido de amina, encontrados também 

nos compósitos quimicamente ativados e também os fotoiniciadores 

(canforoquinona), que também estão presentes nas resinas compostas 

fotopolimerizáveis (Peters e Meiers, 1996). Apesar disso, El-Mowafy 

e Robo, em 2000, observaram que ocorre redução das propriedades 

físicas ideais dos compostos resinosos e do desempenho dos mesmos, 

quando houver polimerização incompleta de cimentos resinosos de 

presa dual. 
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Segundo Oberlander et al., 1999, a adequada 

polimerização é um fator crucial para obter propriedades físicas ideais 

e um desempenho clínico satisfatório do agente cimentante resinoso. 

A polimerização inadequada diminui as propriedades físicas 

desejáveis do composto, diminuindo a força a resistência de união, o 

ganho de água e a estabilidade de cor.  

A falta de polimerização completa (conversão de 

monômeros em polímeros durante e após a fotoativação) é passível de 

liberação de substâncias tóxicas, devida formação inadequada da rede 

do polímero (Ferracane, et al., 1985; Ozyesil et al., 2004). O fator 

polimerização, ou seja, a quantidade de conversão dos monômeros é 

considerada a principal condição de modular resultado desejável do 

material cimentante, pois afeta muito as propriedades mecânicas e o 

potencial de causar reações biológicas adversas (Ferracane et al., 

1985). 

O desejável seria que todo material converte-se em 

polímero durante o processo de cimentação (Hochman e Zalking 

1997). Hoje o que está disponível no mercado infelizmente é agentes 

cimentantes que apresenta em sua composição monômeros de dimetil 

metacrilato e estes por sua vez exibem monômeros residuais em taxas 

consideráveis. 

A taxa de conversão de uma resina varia entre 55% a 75% 

sob fotoativação convencional (Ferracane et al.,1985; Silikas et al., 

2000). A condição polimerização final de uma resina depende também 

das condições como a atmosfera, a temperatura, a intensidade 

luminosa, e a concentração de fotoiniciador esta taxa de conversão se 
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atribui também ao cimento resinoso já que o mesmo é à base de resina 

(Sideridou et al., 2002). 

Os agentes cimentantes de cura dual são geralmente 

compósitos híbridos baseados em Bis-GMA, e a polimerização é 

iniciada quimicamente e/ou pela luz visível usando uma intensidade 

de luz de 400 a 500mw/cm. 

 Temos presente no mercado alguns cimentos resinosos 

que polimerizam quimicamente através da ausência de oxigênio e 

reações químicas com início na fotoativação (Kumbologlu et al., 

2004). Existem estudos que relatam que a polimerização de cura 

química não é suficiente para garantir alta resistência e polimerização 

aceitável do cimento resinoso (Hasegawa et al., 1991; El-Mowafy et 

al., 1994; El-El-Mowafy et al., 1999; Soares et al., 2006). Isto foi 

comprovado em trabalhos onde corpos de prova cerâmicos com 

dimensões de 4 mm de espessura e cor A3,5 e A4 tiveram suas 

resistências medidas e apontaram resistências mais baixas e o 

resultado com diferença estatística menor comparado a outros tipos de 

cimentação resinosa (Soares et al., 2007, descreveram o ponto crítico 

foi o grau de polimerização devido à dificuldade da penetração da luz 

através da cerâmica e da dúvida da cura química na ausência do 

ativador luminoso (El-Mowafy et al., 1999). 
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2.4 Métodos de deposição. 

 

Atualmente vários processos de deposição de filmes finos 

são conhecidos. Os processos que envolvem deposição pela fase de 

vapor podem ser divididos em duas grandes áreas: CVD (Chemical 

Vapour Deposition) e PVD (Physical Vapour Deposition). 

 O processo de deposição por PVD caracteriza-se pelo 

fato que a geração e o transporte de vapores a partir da fonte geradora 

até o substrato são feitos por meios físicos. Isso é possível, pois neste 

caso, o processo de deposição ocorre essencialmente sobre condições 

de baixa pressão, o que garante que os átomos extraídos da fonte 

geradora cheguem ao substrato. No processo os átomos são obtidos 

através do arranque de uma fonte sólida, que é chamada de alvo 

(figura 2), e são espalhados em uma direção preferencial (Queiroz, et 

al., 2011, Queiroz, et al., 2012, Park et al., 2007).  

 

Figura 02 Alvo fixado no interior do reator  
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 O gás mais utilizado é o argônio que, depois de ionizado, 

bombardeia o alvo, promovendo o arranchamento ou pulverização. O 

argônio é normalmente utilizado devido ao seu alto peso atômico que 

faz com que se tenha alto rendimento no arranque de átomos do alvo, 

também possui baixo custo e é inerte quimicamente. Também são 

usados outros métodos para arranque dos átomos do alvo, como o uso 

por feixe de laser.  

Já as técnicas CVD são feitas com a utilização de 

materiais passíveis de volatilização. Este serão introduzido na câmera 

de processamento onde passarão por reações químicas sobre a 

superfície do substrato a fim de produzir um sólido não volátil, que se 

depositará formando um filme (Yasuda et al., 1985). Estas podem ser 

exemplificadas pelas técnica de deposição química assistida por 

plasma (PECVD, plasma assisted chemical vapor deposition), 

podendo este ser gerado por diferentes fontes como a rádio frequência 

(RF-PECVD) ou por descarga contínua (DC-PECVD). Dentre os 

precursores utilizados para deposição de filmes à base de silício estão 

o gás silano (SiH4) e o gás hexametilsiloxano (HMDSO), (C6H18OSi2). 
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3 PROPOSICÃO 

 

 

 

 

Este estudo propõe avaliar a resistência de união ao 

cisalhamento de um cimento resinoso auto-adesivo a um substrato a 

base de zircônia, em função de diferentes tipos de tratamentos de 

superfície; 

Os objetivos específicos são; 

Avaliar a influencia de diferentes tipos de tratamentos de 

superfície na resistência de união a zircônia  

Analisar a influencia de um nano filme a base de carbono 

depositado pela técnica (PECVD), na resistência de união entre a 

zircônia e o cimento resinoso pelo cisalhamento 
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4 MATERIAL E MÉTODO 

 

 

 

4.1 Material 

 

 

O material utilizado neste estudo, bem como suas 

respectivas marcas comerciais e fabricantes, estão apresentados no 

Quadro 1. 

 

4.2 Métodos  

 

 

4.2.1 Confecção das amostras 

 

 

Com o auxílio de um disco diamantado dupla face 

montado em peça reta/micro-motor e sob irrigação, blocos cerâmicos 

foram seccionados para a obtenção de 30 amostras de cerâmica à base 

de Y-TZP (Cercon, Dentsply) com área da superfície adesiva de 

aproximadamente 2,4 µm para realização do ensaio de cisalhamento. 

Utilizando lixas d’água de granulação fina (no1.000 e 1.200), os 

blocos tiveram suas superfícies regularizadas, de maneira que todas as 

faces ficassem planas.  
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Quadro 01 - Marca comercial, tipo do material, composição química, 
fabricante e número de série dos produtos utilizados   

 

Marca 
Comercial 

Tipo do 
Material 

Composição química Fabricante Série 

Cercon Cerâmica Óxidos de zircônio, 
Ítrio e Hafnio 

Dentysply, USA 318900-3 

Óxido de 
alumínio 

Partículas 
 (100 µm) 

Óxido de alumínio Polidental, São Paulo, 
Brasil 

20919 

Rocatec  Partículas 
(110µm) 

Alumina revetida por 
silica 

3M ESPE Dental 
Products, St. Paul, 

MN, USA 

 

RelyX U100 Cimento 
resinoso 

Monômeros 
fosfatados, sílica, 

metacrilatos, 
iniciadores e 
catalizadores 

3M ESPE Dental 
Products, St. Paul, 

MN, USA 

394291 

Monobond-S Agente silano 3-MSP metacrilato, 
álcool 

Ivoclar/Vivadent, 
Schaan, Liechtenstein 

N01595 

 

 

 

Figura 03 - Bloco cerâmico YTZP (Dentsply Degudent, Hanau, Alemanha). 
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Em seguida, as amostras foram sinterizadas em forno 

Zyrcomat (Vita Zahnfabrik, Alemanha) a 1.530oC reduzindo seu 

volume em aproximadamente 30 %, obtendo-se uma área adesiva de 

aproximadamente 1,05 × 1,05 cm. Tal fato se deve ao empacotamento 

dos óxidos durante o processo de crescimento dos grãos.  

Para análises complementar de rugosidade, 04 amostras 

com área da superfície de aproximadamente 1,05 × 1,05cm (1 amostra 

para cada tratamento de superfície) foram confeccionadas  utilizando 

o mesmo protocolo de confecção das amostras. 

Após a sinterização, com o auxílio de um politriz (Struers 

DPU-10, Panambra, Brasil), a superfície adesiva dos blocos cerâmicos 

foi novamente regularizada com lixas d’água de granulação 

decrescente (600, 800, 1.000 e 1.200) sobre refrigeração a água. 

 

 

4.2.2 Inclusão das amostras  

 

 

Com o auxílio de uma matriz confeccionada em alumínio 

contendo um compartimento circular, as 30 amostras obtidas foram 

incluídas em resina acrílica ativada quimicamente (Clássico, Brasil), 

de maneira que a face adesiva permanecesse em contato com o molde 

alumínio (Figura 5a e 5b).  
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Figura 04  a) Matriz de alumínio para inclusão das amostras, contendo um compartimento circular; 

b) amostra incluídas em resina acrílica. 
 

 

Após a polimerização da resina acrílica, os blocos 

tiveram suas bordas externas em resina acrílica regularizadas na 

politriz sobre constante refrigeração. 

 

 

4.2.3 Tratamentos de superfície das amostras  

 

 

As amostras (60 amostras), foram aleatoriamente 

divididas em seis grupos (n=10) sendo dois sub-grupos com e sem 

filme (a- polido sem tratamento, b- Jateado com Al2O3, c- Jateado com 

Rocatec). Previamente aos tratamentos de superfície, as amostras de 

todos os grupos foram imersas em álcool isopropílico a 96%, dentro 

de um recipiente de vidro, e submetidas à limpeza em aparelho sônico 

durante 10 min (Vitasonic, Vita Zanhfabrik, Alemanha). Em seguida, 

as amostras foram posicionadas sobre gazes secas onde permaneceram 

por 10 min para que se garantisse a completa evaporação do álcool e, 
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desta forma, permitissem a execução dos protocolos de acordo com o 

grupo experimental. 

 
 
Quadro 01 Divisão dos grupos experimentais  
 

GRUPOS TRATAMENTO DE 

SUPERFÍCIE 

FILME 

G1 Polido SEM 

G2 Polido COM 

G3 Jateamento com alumina SEM 

G4 Jateamento com alumina COM 

G5 Jateamento com Rocatec plus  SEM 

G6 Jateamento com Rocatec plus  COM 

 
 
 

4.2.3.1 Jateamento das superfícies de zircônia  
 

 

Para as amostras dos grupos jateados (G3, G4, G5, e G6), 

a abrasão da superfície foi realizada com partículas de alumina e com 

sistema Rocatec de 110 µm, essas amostras foram jateadas com o 

auxílio de microjateador (Cojet-Prep, 3M ESPE, Alemanha) a uma 

distância aproximada de 10 mm entre a superfície adesiva das 

amostras e a ponta do microjateador. O jateamento foi realizado 

durante o período de 20 s, mantendo-se uma pressão de 2,8 bar (figura 

06). 
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Figura 05 Dispositivo de jateamento para utilização do sistema Rocatec e Al2O3.   

4.2.3.2 Deposição do filme à base de HMDSO  

 

 

Para as amostras dos grupos onde houve o crescimento de 

um nanofilme à base de Hexametilsiloxano na superfície adesiva da 

cerâmica (G2, G4 e G6), o processo escolhido para a deposição foi o 

de mecanismo químico em fase de vapor – PECVD.  

 

 

 

 

 

Figura 06 - Visor de parametros da deposição (PECVD) 
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Figura 07- Reator de plasma (PECVD) utilizado Laboratório de Plasma (ITA- São José dos 

Campos). 

 

Quadro 02 Os parâmetros utilizados para realização das deposições 

são descritos na tabela abaixo 
GÁS VAZÃO POTÊNCIA HDMSO PRESSÃO 

TOTAL 

PRESSÃO 

FUNDO 

Oxigênio 46,1sccm 150wts Hexametilsiloxano 90 Mtorr 16 Mtorr 

 

Após o crescimento do filme sobre o substrato cerâmico, 

a fonte de corrente elétrica foi desligada e o fluxo de gás para o 

interior da câmara bloqueado. Para a abertura do reator, foi efetuada a 

quebra do vácuo e aguardado um período de 5 min para que houvesse 

um resfriamento inicial das amostras. O porta-amostra foi removido 

do reator e, com o auxílio de uma pinça clínica, as amostras foram 

armazenado em recipiente seco e fechado.  
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4.2.4.3 Rugosidade da superfície 

 

 

Para análise qualitativa da geometria tridimensional (3D) 

da superfície cerâmica após cada protocolo, 01 amostra de cada grupo 

foi observada por rugosímetro de contato modelo SJ 400 (Mytutoyo 

Japão). 

                 
 

 

 Figura 08 - Rugosimetro de contato SJ 400 (Mitutoyo-Japão). 

 

Os parâmetros de rugosidade analisados nessa pesquisa foram:  

 

a) Ra: média aritmética dos valores absolutos de picos 

e vales a partir de um plano médio;  

b) Rz: é a media dos valores absolutos dos cinco 

maiores vales e picos em relação a um plano 

médio; 
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4.2.5 Ângulo de contato  

 

 

Amostras de cerâmica à base de Y-TZP foram submetidas aos 

diferentes tratamentos de superfície (n=6) para análise de ângulo de 

contato. Foram realizadas 6 leituras para cada amostra totalizando 6 

ângulos de contato para cada grupo sendo 3 gotas do liquido água 

deionizada e 3 gotas do liquido diodo metano. A determinação do 

ângulo de contato foi realizada a temperatura ambiente (20°) e sob 

controle da humidade relativa do ar (40%) sobre a superfície plana de 

um sólido após 5 s. Está análise foi realizada por um goniômetro 

(Ramé-Hart – DROPimage, Advanced, USA). 

A determinação dos valores de ângulo de contato para a água 

deionizada foi realizada com o auxílio do software DROP image 

Advanced, em todas as condições analisadas. 

 

4.2.6 Aplicação do agente de união 

 

 

Previamente à aplicação dos agentes de união, as 

amostras foram imersas em água destilada dentro de um recipiente de 

vidro, e submetidas à limpeza em aparelho sônico durante 10 min 

(Vitasonic, Vita Zanhfabrik, Alemanha). Em seguida, as amostras 

foram posicionadas sobre gazes secas onde permaneceram por 10 min 

para que se garantisse a completa evaporação da água e, desta forma, 
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permitissem a execução dos protocolos de acordo com o grupo 

experimental. 

Seguiu-se, então, a aplicação dos agentes de união, 

realizada à temperatura de 20 °C e umidade relativa do ar mantida em 

45%.  

Para os grupos G3, G4, G5 e G6, com o auxílio de um 

microbrush (KG Sorensen, Brasil), aplicou-se uma camada do agente 

de união silano Monobond-S (Ivoclar/Vivadent) sobre a superfície da 

cerâmica mediante fricção em movimentos circulares por 20 s. Foram 

aguardados 60 s (conforme recomendações do fabricante) para reação 

deste com a superfície. Após esse período, o excesso de silano foi 

removido com jato de ar livre de óleo a 2,8 bares por 20 s antes da 

confecção dos cilindros de cimento adesivo.  

Os grupos G1 e G2 representam amostras controles de 

zircônia polida com e sem filme os quais não receberam agentes de 

união. 

 

 

4.2.7 Cimentação Adesiva  

 

 

Um cilindro de cimento resinoso (Figura 11) foi 

construído na superfície de cimentação da cerâmica. Para padronizar o 

diâmetro da área adesiva bem como a altura do incremento de cimento 

resinoso (Relyx U100), foram utilizados dispositivos plásticos, 

cortados de mangueira de polietileno com a altura de 4 mm e diâmetro 
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interno de 2,4 µm2(Figuras 9 e 10). O orifício do dispositivo plástico 

foi posicionado sobre a superfície, de maneira que toda a camada do 

cimento ficasse em contato com a cerâmica, e fixado com o auxílio de 

um gotejador metálico, cera 7 e lamparina. 

 

   
Figura.  09 - Cilindro de polietileno na dimensão 4 mm x 2,4mm 
 

 

 

 

 
Figura 10 - Detalhe da mensuração da matriz de polietileno com paquímetro digital  
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Figura11 – Incremento de cimento resinoso depositado na superfície de cerâmica tratada.  

 

Com o auxílio de um bloco de papel e uma espátula 

plástica, a pasta base e a pasta catalisadora foram manipuladas. Após a 

homogeneização total da mistura, o cimento resinoso (RelyX U100) 

foi inserido nas matrizes com a ajuda de uma gotejador onde 

permaneceu até completa autopolimerização. Após 18 h os espécimes 

foram fotopolimerizados, por 40 s com lâmpada de 600 W (figura15), 

Após 24 h em temperatura ambiente os tubos plásticos foram 

removidos e os espécimes armazenado em água destilada a 37 °C por 

24 h. 
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Figura. 12. Material para cimentação. 

 

 

4.3.0 Ensaio de Resistência ao Cisalhamento  

 

 

Este teste foi realizado em máquina de ensaio universal 

EMIC, modelo DL-1000 (São José dos Pinhais, Brasil). Um 

dispositivo metálico foi utilizado para posicionar a amostra na 

máquina de ensaio de maneira que a interface cerâmica/cimento 

ficasse perpendicular ao plano horizontal. Outro dispositivo em forma 

de faca foi fixado à célula de carga (50 Kgf) para que o carregamento 

fosse realizado na interface cerâmica/cimento com velocidade 

constante de 1 mm/min até o momento da fratura.  
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 Figura 13. Dispositivo para cisalhamento.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

61 

5. RESULTADOS 

 

 

5.1  Análise Estatística  

 

 

Para constatação de diferença estatisticamente 

significativa entre as médias dos diferentes grupos foi aplicado o teste, 

escolhido de acordo com o número de fatores envolvidos na análise. 

Os dados de rugosidade foram submetidos à análise de comparação 

entre as médias. Os dados de resistência adesiva foram submetidos à 

análise de variância Anova 2-fatores (“tratamento de superfície” e 

presenças de filme).  

A fim de encontrar os grupos que diferem 

estatisticamente, quando há constatação deste pelos testes de análise 

de variância, é realizado um teste de comparação de médias. O teste 

de Tukey foi escolhido para este trabalho por ser um rigoroso teste de 

comparação de médias e de fácil aplicação. Para os testes de análise 

de variância Anova 2-fatores e para o teste de Tukey o nível de 

significância foi estabelecido em P ≤ 0,05 (Anova) e P ≤ 0,05 (Tukey). 

Para tanto, foi utilizado o Programa Statistix 8.0 for Windows 

(Analytical Software Inc, Estados Unidos). 

As médias e desvio padrão da resistência adesiva dos 

grupos analisados encontram-se apresentados na Tabela 03. 
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Tabela 01 – Média dos valores de resistência adesiva (MPa) e desvio 
padrão (DP) após o ensaio de cisalhamento para os diferentes grupos 

GRUPOS TRATAMENTO 

DE SUPERFÍCIE 

FILME MÉDIA DP Média 

MPA 

G1 Polido SEM 4,96 4,86 6,42 

G2 Polido COM 7,88 3,62  

G3 Jateamento com 

alumina 

SEM 26,30 7,59 20,99 

G4 Jateamento com 

alumina 

COM 15,68 3,66 13,32 

G5 Jateamento com 

Rocatec plus  

SEM 23,71 10,10 20,66 

G6 Jateamento com 

Rocatec plus  

COM 17,6 2 5,92 13,72 

 

A análise de variância (Anova 2-fatores) revelou que a 

resistência adesiva foi influenciada por todos os fatores (“tratamento 

de superfície” e “presença de filme”) e pela interação entre os fatores 

analisados, conforme mostra a Tabela 03.  

Para o fator “tratamento de superfície”, o grupo polido 

(6,42 Mpa) se apresentou significantemente inferior aos grupos 

jateados com alumina (20,99 MPa) e Rocatec plus (20,66 MPa), que 

por sua vez não apresentaram diferença estatisticamente significante 

entre si. Com relação à presença ou não de filme na interface adesiva, 

os grupos sem filme (18,32 Mpa) tiveram média significantemente 

maior que os grupos com filme (13,72 MPa), principalmente por causa 

da resistência adesiva apresentada por G3 quando comparada a G4. 
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Com relação à interação entre os fatores analisados, o teste também 

apontou que houve diferença estatisticamente significante (Tabela 04). 

 
Tabela 02 - Resultados da análise de variância (Anova 2-fatores) para 
resistência adesiva ao cisalhamento onde:  
Fatores DF SS MS F P 

A 2 2768,64 1384,32 33,93 0,0 
B 1 317,54 317,54 7,78 0,0073 

A x B 2 475,43 237,71 5,83 0,0051 
Erro 54 2203,13 40,8   
Total 59 5764,75    

A = tratamento de superfície; B = presença de filme; DF = grau de liberdade; SS = é a som a 
quadrática das diferenças entre a média de cada  nível de um referido fator e a média geral; MS = é 
o quadrado médio resultante  da SS dividido pelo respectivo DF; F = é o valor da estatística F 
referente a cada fator e é resultante da divisão da MS do fator pela MS do resíduo (Erro); P = é a 
probabilidade de se encontrar um valor maior que F. Foi assumido que o nível de significância 
para P teria que ser menor que 0,05. 

 

O teste de Tukey (P ≤ 0,05) revelou que o filme interferiu 

negativamente nos resultados de resistência adesiva para a superfície 

jateada com óxido de alumínio e não interferiu nos resultados dos 

demais tratamentos de superfície (Tabela 04). Porém, os dados 

mostram um menor desvio padrão nos resultados de resistência 

adesiva para os grupos que possuem o filme aplicado em sua 

superfície (Tabela 03).  
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Tabela 3 Comparação dos valores médios de resistência ao 
cisalhamento (Mpa) para os diferentes grupos. A marcação das letras 
indica as diferenças estatísticas entre as médias (Tukey; p < 0,05). 
GRUPOS TRATAMENTO DE 

SUPERFÍCIE 

FILME Teste de Tukey 

A B C D 

G3 Jateamento com alumina      SEM X    

G5 Jateamento com Rocatec plus  SEM X X   

G6 Jateamento com Rocatec plus  COM  X   

G4 Jateamento com alumina COM  X X  

G2 Polido  COM   X X 

G1 Polido SEM    X 

 

5.2 Resultados para rugosidade 

 

Foi realizada análise de rugosidade de uma amostra 

representativa de cada tratamento sendo: de acordo com a Tabela 05, 

em cada amostra foi realizada 6 medidas, três transversais e três 

medidas paralelas e assim realizado as médias de cada parâmetro Ra e 

Rz. 

Tabela 04: Medias dos parâmetros de rugozidade Ra e Rz.  

 

 

 

 

 

 

 

 

Amostras Ra (média)  Rz (média) 

Polido sem filme 0,07 0,08 

Polido com filme 0,10 1,18 

Jateamento Al2O3  COM 0,26 2,3 

Jateamento AL2O3 SEM 0,23 2,1 

Rocatec com  0,16 2,3 

Rocatec sem 0,19 2,0 
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A maior rugosidade apresentada pelo grupo com 

jateamento com óxido de alumínio com (Ra=0,26 e Rz=2,3) seguido 

do tratamento com sistema Rocatec com (Ra=0,16 e Rz= 2,3) e por 

fim o grupo polido com menores valores com filme (Ra=0,10 e 

Rz=1,18) e por último o polido sem tratamento somente polimento 

com lixas d’água até 1200 com (Ra=0,07 e Rz=0,08).  

 

 

5.2 Resultados Ângulo de contato. 

 

 

   Nas diferentes superfícies estudadas analisamos os 

resultados do ângulo de contato para os diferentes tratamentos já 

descritos neste trabalho. Os resultados foram submetidos à análise 

estatística Anova 1-fator (Tabela 7) e teste de Tukey (Tabela 11).  

Os resultados de ângulo de contato para estes grupos foram 

medidos com base no valor de 20o (ângulo limite de detecção do 

goniômetro). 

Tabela 05 Valores de ângulo de contato com solução de água pelo 
teste Anova 2 fatores.  
 
Source                    DF          SS           MS            F          P 
FILME                   1          86.18        86.180       6.70     0.0147 
TRATAMENTO   2          216.60       108.301    8.43     0.0012 
FILME*TRATA/TO     2         1419.14     709.569     55.20   0.0000 
Error                     30         385.63        12.854 
Total                      35         2107.55 
Grand Mean         42.825                         CV  8.37 
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Tabela 06 A comparação dos valores médios de gôniometria para os 
diferentes grupos. A marcação das letras indica as diferenças 
estatísticas entre as médias (Tukey; p < 0,05). 
GRUPOS TRATAMENTO DE 

SUPERFÍCIE 

FILME Teste de Tukey 

A B C  

G2 Polido COM X    

G3 Jateamento com alumina SEM X    

G5 Jateamento com Rocatec Plus  SEM X    

G6 Jateamento com Rocatec Plus COM     

G4 Jateamento com alumina      COM  X   

G1 Polido SEM   X  

 

Tabela 07 A comparação dos valores médios de gôniometria para 
solução diodo metano e os diferentes grupos. A marcação das letras 
indica as diferenças estatísticas entre as médias (Tukey; p < 0,05). 
Source                    DF           SS          MS         F          P 
FILME                   1          58.778     58.778     16.24     0.0004 
TRATAMENTO    2          223.109    111.551   30.81    0.0000 
FILME*TRATA/TO      2          44.056        22.028   6.08     0.0061 
Error                      30         108.610       3.620 
Total                      35          434.546 
 

 

 

 

Tabela 8 Teste Tukey ( p<0,005). A comparação dos valores médios 
de gôniometria para solução diodo metano e os diferentes grupos. A 
marcação das letras indica as diferenças estatísticas entre as médias. 

FILME   TRATAMENT    Mean        Homogeneous Groups 
COM       Polido              40.983             A 
SEM        Rocatec            37.733            A  B 
COM       Rocatec            37.233                 B 
SEM        Polido              36.317                   B 
COM      Alumina           34.633                   B 
SEM       Alumina           31.133                        C 
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Tabela 9 A comparação dos valores médios de gôniometria para 
solução diodo metano e os diferentes grupos.com filme e sem filme 
marcação das letras indica as diferenças estatísticas entre as médias 
(Tukey; p < 0,05). 
FILME              Mean          Homogeneous Groups 
COM                37.617          A 
SEM                 35.061          B 

 
                                                                                               

                 
a) Polida com filme H2O                             b) Polido com filme DICH4 

 

     
c) Rocatec com filme DICH4                    d) Rocatec com filme H2O        
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           e) Al2O3 com filme H2O                           f) Al2O3 com filme DICH4      

 

Figura 14 - Imagens produzidas através do aparelho goniômetro com gotas de densidades 

diferentes (H2O e DICH4), sobre o substrato cerâmico após diferentes tratamentos de superfície e 

recobertos com filme: a e b) cerâmica polida c e d) cerâmica jateada Rocatec; e e f) cerâmica 

jateada AL2O3 com filme. 
 

 

 

               
           a) Zircônia polida sem filme DCH4                               b) Zircônia polida sem filme H2O      

 

 

                                              
   c) Zircônia jateado Rocatec sem filme DCH4           d) Zircônia jateado Rocatec sem filme H2O 
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e) Zircônia AL2O3 sem filme DCH4                             f) Zircônia jateado AL2O3 sem filme H2O 

 
Figura 15 - Imagens produzidas através do aparelho goniômetro com gotas de densidades 

diferentes (H2O e DICH4), sobre o substrato cerâmico após diferentes tratamentos de superfície 

sem o recobertos com filme: a e b) cerâmica polida;c e d) cerâmica jateada Rocatec; e e f) 

cerâmica jateada AL2O3.  
 

 

5.4 Resultados de análise de perfilômetria ótica 

 

  Figura 

16 - Lâmina de silício para mensuração da espessura do filme (3.20µm) na desposição AL2O3. 
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Figura 17- Espessura filme na deposição  jateado  Rocate  (2,88µm). 

 

 
Figura 18 -  Topografia em 3D, da amostra polida com filme e dados de rugosidade.   

 

 
Figura 19 - Topografia da amostra com filme jateada Rocatec e dados de rugosidade. 
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Figura 20 - Topografia da amostra Jateada com óxido de alumínio sem filme e dados de 

rugosidade. 

 

 
Figura 21 - Topografia da amostra Jateada com Rocatec sem filme e dados de rugosidade. 
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5.5 Análise química por EDS e Microscopia eletrônica de 

varredura (MEV). 

 

 
Figura 22 - Evidencia da presença de carbono silício alumínio oxigênio e a base substrato de 

zircônia polida com filme (HDMSO).  

 
Figura. 23 - Aspecto topográfico do substrato zircônia polido com filme aspecto mais liso em 

comparação aos demais tratamentos.  
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Figura 24 - Analise química em superfície tratada com Rocatec recoberta com filme (HDMSO).  

 
Figura 25 - Aspecto topográfico do substrato zircônia jateada com Rocatec com filme aspecto mais 

rugoso em comparação ao grupo polido.  
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Figura 26 - Análise química em superfície tratada com óxido de alumínio recoberta com filme 

(HDMSO).  

 

 
Figura 27 - Aspecto topográfico do substrato zircônia jateado óxido alumínio com filme aspecto da 

rugosidade promovida.  
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Figura 28 - Aspecto topográfico do substrato zircônia amostra polida sem filme. 

 

 
Figura 29 - Aspecto topográfico do substrato zircônia jateado óxido alumínio sem filme aspecto da 

rugosidade promovida. 
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Figura 30 - Aspecto topográfico do substrato zircônia jateado comm Rocatec sem filme aspecto da 

rugosidade promovida. 

 
Figura 31- Amostra de um corpo de prova após teste de cisalhamento observar a boa aderência 

(seta), manutenção do filme sobre o substrato de zircônia.   
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6 DISCUSSÃO 

 

 

 

 

Este estudo foi conduzido para determinar a influência de 

diferentes tratamentos de superfície em uma cerâmica policristalina de 

zircônia tetragonal (YTZP), na resistência de união com cimento 

resinoso. Sendo a superfície da cerâmica à base de (YTZP), uma 

forma inerte de pouca aderência química e baixa reatividade a uma 

grande dificuldade de uma boa adesividade necessária quando 

utilizada para fins de reabilitação protética odontológica, pondo sobre 

maneira o questionamento à durabilidade da restauração e assim a sua 

longevidade e sucesso do tratamento. 

De acordo com os resultados obtidos e analisados 

estatisticamente, o tratamento de superfície utilizando plasma não foi 

efetivo quando comparados aos outros tipos de tratamentos testados 

não apresentando diferença significante quando comparados com 

grupos com jateamento sendo óxido de alumínio e Rocatec, mas 

apresentando diferença siguinificativa quando comparamos os grupos 

sem tratamento (polido). 

Mesmo assim a comparação entre as pesquisas é difícil de 

ser realizada devido a este tipo de metodologia embora esteja já 

estabelecido na engenharia, mas quando transportamos a técnica para 

pesquisas odontológicas há poucos estudos na área. Existe uma gama 

enorme de modificações de parâmetros para ativação de superfície de 
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metais, semi-metais, mas quando se tratam de cerâmicas 

odontológicas principalmente cerâmicas a base de zircônia (ácido 

resistentes), há uma escassez de informações específicas no assunto, o 

que justifica a investida de novas pesquisas na área. Pois ainda não 

existe um protocolo de cimentação sedimentado e aceito pela 

comunidade cientifica para cimentação e modificação de superfície 

em cerâmicas a base de (YTZP) novos estudos se fazem necessários 

para melhor elucidar as melhores condições de cimentação neste tipo 

de cerâmica. 

Apesar da modificação química em cerâmicas a base de 

zircônia ser um assunto extremamente recente na odontologia, Texeira 

et. al., 2009 afirmaram que as diferentes composições de filmes 

decorrentes da variação da taxa de oxigênio no plasma estão 

relacionadas com o processo de oxidação da superfície, pela ligação 

química do oxigênio ionizado com a camada mais externa da 

cerâmica. Ións pulverizados com o oxigênio ionizado presente no 

plasma reativo.   

Em uma análise qualitativa sobre a cor do filme, em uma 

observação macroscópica (sem a utilização de aumentos), o filme 

apresentou características de cor (vidro espelhado), em estudo prévio 

de Miyazaki (2006).  

Observando topograficamente os grupos recobertos com 

os filmes (G2,G4,G6), nota-se o íntimo contato destes ao substrato 

cerâmico pela ausência de espaço nas regiões de degrau observadas 

nas análises fraturadas (Figura 25) e ausência de brilho de borda nas 

imagens de MEV em algumas regiões (Figuras 17 e 21).   
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Analisando a integridade do filme após o processo de 

deposição, notou-se uma homogeneidade do filme a olho nu. Em 

observação em MEV (figuras 25 e 19), pode se observar a lisura do 

filme e sua topografia homogênea sobre o substrato.   

Na análise de propriedades que podem interferir na 

resistência adesiva da cerâmica aos cimentos resinosos (rugosidade, 

ângulo de contato) foi mostrado que os tratamentos de superfície 

produziram resultados significativamente relevantes para todas as 

análises e parâmetros de rugosidade estudados (Tabela 6).  

O filme não alterou o padrão de rugosidade da superfície 

onde foi depositado (Tabela 6 e Figura 31). 

Como relatado no estudo (Wolfart et al., 2007), uma das 

razões principais para o uso do jateamento com partículas é o aumento 

da molhabilidade da superfície cerâmica à base de zircônia, 

corroborando com os resultados com um ângulo de contato G2 e para 

G4 com filme mostrando uma maior energia de superfície. Porém, 

observou-se um aumento da hidrofilicidade estatisticamente ainda 

mais significante nos grupos onde houve um crescimento do filme 

sobre as superfícies adesivas da cerâmica à base de Y-TZP, constatada 

pela redução do ângulo, mesmo quando comparado ao grupo de 

cerâmica com superfície jateada (Figuras 19 e 20). A significante 

melhora da molhabilidade sobre os filmes ocorreu devido às diferentes 

propriedades químicas destes quando comparados à cerâmica à base 

de Y-TZP. A diferença de eletronegatividade entre o átomo de 

zircônio (metal) e do silício (não metal) ajudam a explicar esse efeito. 

A ligação química no óxido de zircônia é predominantemente iônica, 
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promovendo um denso empacotamento das moléculas. A cerâmica 

apresenta microestrutura policristalina tendo o contorno de grão como 

área maior reatividade química pelo acúmulo de energia livre nesta 

região. A ligação química nos óxidos de silício é predominantemente 

do tipo covalente. A baixa temperatura e os demais parâmetros 

utilizados durante o processo de deposição conferem aos filmes uma 

microestrutura amorfa, apresentando maior energia livre em toda a sua 

superfície. O tipo de ligação e o plano cristalográfico têm influência 

nas propriedades de superfície, como molhabilidade e trabalho de 

adesão (Ashby, Jones, 1998).  

Outras técnicas foram propostas na literatura para a 

incorporação de uma camada de cerâmica amorfa na região adesiva da 

infraestrutura cerâmica à base de zircônia pela aplicação de uma fina 

camada de glaze cerâmico (Kitayama et al., 2009; Ntala et al., 2010). 

Como vantagens sobre a aplicação do glaze cerâmico, o 

crescimento de filmes pela técnica de deposição a plasma oferece a 

temperatura em que é realizado o processo de deposição e o controle 

de sua espessura. O controle da distância entre alvo e substrato, a 

potência da descarga elétrica, a pressão de trabalho da câmera de 

processos, o tempo de deposição, o fluxo dos gases que formarão o 

plasma entre outros parâmetros permitem prever com exatidão a 

espessura do filme sobre a infraestrutura cerâmica.                         

Filmes uniformes de espessura nanométrica não provocariam a 

desadaptação clínica da infraestrutura sobre os dentes pilares. Além 

disto, o processo de deposição promoveu a cobertura da superfície de 

cerâmica à base de zircônia sem submetê-la a altas temperaturas. A 
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aplicação de uma camada de cerâmica amorfa em uma cerâmica à 

base de Y-TZP pelo processo de sinterização reduziu as propriedades 

mecânicas da cerâmica policristalina quando esta interface foi 

submetida a forças de tração (Hjerppe et al., 2010).  

Como desvantagens da técnica de crescimento de filme 

estão o acesso ao treinamento e o custo para aquisição dos 

equipamentos (câmara de processo, bombas de vácuo, alvos, cilindros 

dos gases) para realização da deposição. A aplicação de glaze pelo 

método convencional (pincel ou spray) é uma técnica bem mais 

simples e hoje apresenta menor custo operacional para os laboratórios 

de próteses, porém com uso limitado pela redução das propriedades 

mecânicas da cerâmica de infraestrutura de cerâmica à base de Y-TZP. 

 
 
 
6.1  Fator cimento resinoso 

 

 

Em concordância com estudos prévios (Blatz et al., 2007; 

Oyague et al., 2009; Mirmohamadi et al., 2010), a escolha do cimento 

resinoso influencia nos resultados de resistência adesiva deste à 

cerâmica à base de Y-TZP, havendo ainda interação positiva com os 

demais fatores avaliados . Porém, pouca literatura há com relação a 

estudos verificando as diferenças químicas entre os atuais cimentos 

resinosos. Classicamente, os cimentos resinosos são divididos em 

autopolimerizáveis, fotopolimerizáveis ou com sistema dual de 
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polimerização (onde há influência de ambas as formas de ativação no 

processo de polimerização).  

Em 2008, Radovic e colaboradores classificaram os 

cimentos resinosos de acordo com a prévia preparação do substrato 

dental, dividindo os cimentos em 3 categorias:   

a) Os cimentos resinosos que necessitam de um 

prévio condicionamento ácido;  

b) Os cimentos resinosos que utilizam 

previamente a ação de um primer acidulado;  

c) Os cimentos autoadesivos que não 

necessitam de prévio condicionamento da 

superfície dentária (ex. RelyX U100/3M 

ESPE);  

Porém, esta classificação não se aplica á superfícies 

inorgânicas. Para este tipo de substrato, que tem como exemplo as 

cerâmicas policristalinas com ausência de uma fase amorfa (Y-TZP), 

uma nova classificação seria conveniente para os cimentos resinosos. 

Para uma melhor compreensão dos resultados apresentados, propomos 

a seguinte classificação para os cimentos resinosos:  

a) Convencionais: cimentos que não possuem 

monômeros adesivos na sua composição;  

b) Adesivos: cimentos que possuem monômeros 

adesivos na sua composição (ex. Panavia F; 

RelyX U100);  

   O problema conceitual é constatado quando cimentos 

como o Multilink e o Panavia F, que fazem parte do mesmo grupo de 



 

 

83 

cimentos resinosos pela classificação proposta por Rudovic e 

colaboradores, apresentam resultados estatisticamente diferentes para 

este tipo de substrato.  

. Segundo Della Bona et al.,2009 A área adesiva consiste 

em: região de interface entre cimento resinoso e resina composta na 

qual ha uma interação molecular  e união química, e, cimento resinoso 

e interface  cerâmica que é o caso de nosso estudo. Da mesma forma 

consideramos área adesiva aquela em que há presença do cimento 

resinoso entre duas interfaces, no caso desta pesquisa, uma cerâmica a 

base de YTZP e outra de cimento resinoso 

 Com estes estudos no presente trabalho utilizamos o 

cimento resinoso autopolimerizavel Rely X U100/ 3M ESPE). 

Estudos anteriores (Wolfart et al., 2007; Oyague et al., 

2009), o cimento resinoso à base de BisGMa, com ausência de 

monômeros funcionais na sua composição química, apresentou total 

falha adesiva após ciclagem térmica quando nenhum método 

complementar para promover a adesão foi empregado. Como 

mostrado na revisão de literatura, a molhabilidade e a estabilidade da 

união são fatores importantes em interfaces adesivas.  

De acordo com Mozner et al., 2001, os monômeros 

funcionais foram desenvolvidos para melhorar a resistência adesiva e 

a estabilidade de uma interface a degradação hidrolítica e são 

aplicados com sucesso nos sistemas adesivos autocondicionantes.  Em 

2008, Van Landuyt e colaboradores relatam que monômeros 

funcionais, entre outras funções, aumentam a molhabilidade de 

sistemas adesivos.   
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Em estudo publicado em 2008, Tsukakoshi e 

colaboradores demonstraram que a presença de monômeros funcionais 

em diversas marcas comerciais de cimentos adesivos (SuperBond 

C&B/SunMedical; Linkmax/GC; Panavia flurocement/Kuraray; 

Bistite II/Tukuyama; e Imperva dual/Shofu) foi importante na 

prevenção da microinfiltração marginal entre o cimento resinoso e a 

cerâmica à base de Y-TZP revelando maior poder de resistência à 

degradação hidrolítica dos cimentos resinosos adesivos quando 

comparados a um cimento resinoso convencional (RelyX Arc/3M 

ESPE).  

Na presente dissertação, foi utilizado o cimento cuja a 

escolha se baseou em trabalhos anteriores que mostraram em seus 

resultados que não houve diferença estatística relevante entre o 

cimento Panavia F e cimento RelyX U100 e que este apresentou 

melhores resultados.   De acordo com estudos que apontam uma 

melhor afinidade adesiva, mediante a aplicação prévia de um agente 

de união, entre o RelyX U100 e as cerâmicas à base de Y-TZP quando 

comparados ao Panavia F (Kumbuloglu et al., 2006; Nothdurft et al., 

2009; Phark, 2009).  

 Porém, na pesquisa acima citada, foram usados diferentes 

parâmetros para a abrasão da superfície mediada pelo jateamento com 

partículas (partículas de alumina de 50 μm a 3,5 bar e a 10 mm de 

distância). Os cimentos resinosos foram fotopolimerizados e o método 

para envelhecimento da interface foi à armazenagem por 90 dias.  

Estas diferenças nos protocolo do tratamento da 

superfície e no método de confecção dos corpos de prova podem ter 
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influênciado no tipo de fratura dos espécimes. Uma maior pressão 

durante o jateamento pode produzir a formação de maiores 

irregularidades na superfície cerâmica com vales mais profundos, 

como visto na revisão de literatura. Sendo a propriedade de 

molhamento do cimento resinoso RelyX U100 menor que a do 

Panavia F devido a sua alta viscosidade decorrente do maior tamanho 

de suas partículas inorgânicas (Mirmohammadi et al., 2010), seu 

escoamento para preencher as irregularidades formadas pós 

jateamento pode ter sido dificultada. 

 

 

6.2  Fator tratamento de superfície  

 

 

Os resultados estatísticos da presente pesquisa mostraram 

que os tratamentos de superfície utilizados interferiram 

significativamente nas médias de resistência adesiva ao cisalhamento, 

produzindo ainda interação com os demais fatores (Tabela 5).  

Uma das limitações no uso das cerâmicas à base de 

zircônia para infraestrutura de próteses fixas é sua instável união na 

interface adesiva com cimentos resinosos (Oyague et al., 2009a). Para 

cerâmicas feldespáticas, pela presença do conteúdo amorfo em sua 

composição, protocolos de cimentação estão bem estabelecidos na 

literatura, proporcionando adequada retenção mecânica e química 

destas cerâmicas aos materiais poliméricos. Para isto, é recomendado 

o uso do silano sobre a superfície adesiva como agente de união para 
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um cimento resinoso após um prévio condicionamento da superfície 

com ácido fluorídrico (Bottino et al., 2009).  

Devido à alta estabilidade química da microestrutura de 

cerâmicas policristalinas (ausência de fase amorfa), o tipo de ligação 

produzida pelo silano é instável e possui um auto potencial para 

degradação hidrolítica (Matinlinna et al., 2004) ocasionando falhas 

adesivas nesta interface. Mesmo o cimento com monômero adesivo, 

como o RelyX U100, não conseguem manter uma união estável com a 

cerâmica à base de zircônia quando esta superfície, sem um prévio 

aumento da rugosidade, é submetida a ensaios mecânicos após o seu 

envelhecimento (Wolfart et al., 2007; Özcan et al., 2008).  

Clinicamente, é improvável o uso de uma infraestrutura 

de cerâmica à base de zircônia possuir sua interface adesiva com 

níveis de rugosidade apresentados pelos grupos polidos (G1 e G2). No 

entanto, como apresentado na revisão de literatura, o polimento 

reduziu o fator de rugosidade de Wenzel (r) a valores próximo a 1 

pela aproximação dos valores macros e microscópicos da área da 

interface adesiva (r = A/A0), diminuindo a energia de superfície pela 

redução dos possíveis sítios de ligação na superfície, evidenciando a 

adesão pelos mecanismos químicos de adsorção e eletrostático frente 

ao mecanismo de ancoragem mecânica nesta interface.  

Desta forma, com relação às cerâmicas à base de zircônia, 

fica evidenciado que quimicamente os cimentos resinosos ficam 

aquém do exigido para o uso clínico dessas restaurações quando não 

associado a um prévio tratamento de superfície tendo, nestas 

circunstâncias, sua indicação restrita a situações clínicas onde a 
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adesão é um fator pouco relevante, sendo a retenção das reabilitações 

protéticas dadas principalmente pela conformação anatômica e 

inclinação das paredes do preparo do elemento dentário.  

Quando indicada dentro dos parâmetros citados, a taxa de 

sucesso com relação ao deslocamento da prótese é alta e nos casos 

onde houve perda de retenção, os autores relatam terem cimentado 

novamente as próteses com sucesso clínico acompanhado durante o 

período da pesquisa clínica (2 a 5 anos). Utilizando Panavia F/Kuraray 

(cimento resinoso adesivo), uma reabilitação de três elementos foi 

deslocada após 12 meses (Molin, 2008). Para o cimento à base de 

fosfato de zinco, duas reabilitações de 3 elementos (17 e 32 meses) 

perderam a retenção (Tinschert et al., 2008). Para o cimento resinoso 

Variolink/Ivoclar (cimento convencional), uma reabilitação de 4 

elementos foi deslocada após 33 meses de uso clínico (Sailer et al., 

2007). Com o uso de cimento à base de ionômero de vidro Ketac 

Cem/3M Espe, uma reabilitação de 3 elementos foi deslocada após 38 

meses (Beuer et al., 2009). Porém, o período de acompanhamento 

destes trabalhos não ultrapassou 5 anos de uso clínico e os trabalhos 

foram todos utilizando preparos dentário para coroas totais.  

Na situação clínica onde um preparo dentário recebeu 

uma restauração parcial, um estudo revelou que 6 de 30 reabilitações 

utilizando preparos parciais do tipo inlay foram deslocados antes do 1 

ano de uso clínico, mesmo realizando o tratamento da superfície 

adesiva da infraestrutura cerâmica com o jateamento de partículas de 

alumina revestida com sílica (Rocatec/3M Espe) com posterior 

silanização (Monobond S/Ivoclar). A perda de retenção neste primeiro 
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ano (n=6, 20%) ocorreu com maior frequência que o lascamento da 

cerâmica de cobertura (n=1, 3%) (Ohlmann et al., 2008), falha mais 

encontrada nos estudos que utilizaram infraestrutura de zircônia em 

reabilitações sobre preparos para coroas totais (Al-Amleh et al., 2010). 

O estudo alerta para o risco de insucesso quando o uso de 

infraestrutura à base de zircônia que são usadas em reabilitações onde 

os retentores recebam preparos do tipo parcial, onde a retenção seria 

atribuída apenas a processos químicos (Ohlmann et al., 2008). Assim, 

com o objetivo de promover retenção adesiva do tipo química a 

cerâmica à base de Y-TZP, a busca por um agente de união 

compatível com os diversos sistemas de cimentos resinosos e o 

substrato cerâmico de zircônia é foco de diversas pesquisas 

(Matinlinna et al., 2006; Aboushelib et al., 2009 ). Porém, os dados 

mostrados por todos esses grupos ainda são abaixo do esperado para 

obter resistência adesiva clinicamente aceitável.  

Para melhorar os resultados de resistência adesiva, alguns 

autores preconizam o uso do jateamento com partículas visando 

melhorar a eficácia clínica dos cimentos resinosos (Blatz et al., 2007; 

Della Bona et al., 2007; Özcan et al., 2008; Tanaka et al., 2008). É 

mostrado na literatura que a utilização de um agente de união 

associado ao jateamento com partículas melhora a resistência adesiva 

na interface entre as cerâmicas à base de Y-TZP e os cimentos 

resinosos (Kitayama et al., 2010; Magne et al., 2010). Os resultados 

deste estudo corroboram com a literatura (Figuras 13 e 5 e Tabela 5).  

Vários benefícios proporcionados pelo protocolo 

executado de tratamento de superfície utilizando o jateamento com 
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partículas de óxido de alumina foram constatados quando essa 

superfície jateada é comparada com a superfície polida. Dentre as 

características modificadas pelo jateamento que melhoraram os 

resultados de resistência adesiva, em conformidade com a revisão de 

literatura, estão:  

a) O aumento da rugosidade média (Tabela 6);  

b) A formação de vales mais profundos (Figuras 

28 a 31);  

c) Melhora na molhabilidade (Figura 19);  

O aumento da rugosidade média (Ra) associada à 

formação de vales e picos discrepantes (Rz) facilitou a adesão pelo 

mecanismo de ancoragem mecânica, aumentam a molhabilidade e o 

trabalho de adesão. A análise do parâmetro de rugosidade (Tabela 6) 

constatou uma maior área de superfície para o G6 e G4 o que aumenta 

a energia da superfície por aumentar os números de sítios disponíveis 

para a união química com o agente de união (Kern et al., 2009) e por 

modificar a estrutura cristalográfica de tetragonal para monoclínica. A 

zircônia monoclínica, presente na superfície cerâmica à base de Y-

TZP após o jateamento com partículas, possui maior energia de 

superfície quando comparada à zirconia tetragonal (Castro, 2003).  

Em estudo in vitro sobre os efeitos do tratamento de 

superfície em cerâmica à base de Y-TZP publicado em 2010, 

Kitayama e colaboradores utilizaram os parâmetros de 5 bar de 

pressão durante 5 s a 10 mm de distância da superfície cerâmica para 

o jateamento com partículas de alumina de 50 μm e mostraram que, 

mediante ao uso prévio de um agente de união contendo monômeros 
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funcionais, houve um aumento na resistência adesiva inicial de 

diferentes cimentos resinosos à superfície de cerâmica à base de Y-

TZP além de produzir efeitos sobre o tipo de falha, diminuindo a 

incidência de fratura adesiva em detrimento do aumento da incidência 

de falhas com fratura coesiva de cimento.  

As vantagens dessa técnica (jateamento com partículas) 

são as facilidades de emprego, podendo ser realizado clinicamente, e o 

baixo custo para obtenção de bons resultados. Porém, diversos autores 

discutem o custo-benefício do jateamento pelos possíveis danos 

provocados na infraestrutura de zircônia quando este é realizado na 

interface adesiva (região de tração), podendo produzir trincas na sua 

superfície (Kosmac et al., 2000) e afetar a suas propriedades 

mecânicas sob condição de fadiga (Zhang et al., 2006).  

Desta forma, o protocolo ideal para o tratamento da 

zircônia permanece aberto na literatura e a busca por um agente de 

união, ou ainda um método clínico ou laboratorial que promova uma 

adesão estável nesta interface é fruto de diversos estudos (Lohbauer et 

al., 2011; Aboushelib et al., 2009; Cavalcanti et al., 2009; Kitayama et 

al., 2010). Novos estudos recentes do grupo utilizam a deposição a 

plasma de um filme a base de cloro-silano como tratamento de 

superficial em YTZP na tentativa de tornar esta superfície mais reativa 

ao cimento resinoso e melhorar sua adesão (Piascik et al., 2009).  

Na presente pesquisa, foi estudada o efeito de um filme à 

base de HMDSO e oxigênio na resistência adesiva a um cimento 

resinoso e uma cerâmica à base de zircônia. Os resultados mostraram 

que a presença do filme (G1, G4 e G6) não alterou os padrões 
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topográficos da superfície (Figuras 28 a 31, Tabela 6), melhorando 

ainda as propriedades superficiais de molhabilidade e de trabalho de 

adesão (Tabelas 6 e Figuras 19 e 20). A espessura nanométrica dos 

filmes depositados (Figuras 26 e 27), não teria influência clínica na 

cor da cerâmica estética (feldpática), tão pouco na adaptação das 

infraestruturas cerâmicas nos dentes pilares. Ainda, melhoraram a 

adesão entre o cimento resinoso e a cerâmica de Y-TZP polida sem 

submeter esta cerâmica a altas temperaturas.  

Os resultados apresentados referem-se à resistência 

adesiva em uma área geométrica (círculo) macroscopicamente igual 

com diâmetro de 2,4µm. Ainda, foi visto na revisão de literatura que 

pequenos aumentos na rugosidade da superfície podem exerce grande 

influência nos resustados de resistência adesiva, não apenas pela 

modificação física e química da cerâmica, mas também pela 

modificação dos padrões de distribuição das tensões durante o 

processo de descolamento nesta interface. A transformação da área 

decorrente do aumento da rugosidade em uma superfície plana 

anularia o efeito de ancoragem mecânica e modificaria a distribuição 

da força durante o ensaio. Assim, os resultados demonstram um 

grande potencial nos nanofilmes depositados a plasma na modificação 

das propriedades químicas da superfície de cerâmicas à base de 

zircônia.  

Clinicamente, as superfícies de zircônia sinterizada após o 

desgaste por brocas no sistema CAD/CAM possuem maior rugosidade 

que as superfícies onde foram crescidos os filmes para análise de 

resistência adesiva nesta dissertação. Este aumento na rugosidade 
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tenderia a melhorar a adesão na interface filme/cerâmica que, 

aparentemente, é a adesão mais frágil nesta interface de multicamadas.  

O desenvolvimento e utilização deste filme nesta 

dissertação foram baseados na hipótese de que a insaturação das 

ligações de HMDSO e oxigênio no filme promoveria uma melhor 

adesão ao agente de união silano, aumentando a reatividade do filme, 

melhorando a resistência adesiva aos cimentos resinosos. Porém, não 

obtivemos resultados com diferença estatística significante entre os 

grupos com jateamento com e sem filme, mas foi observado que após 

o teste de cisalhamento tivemos a manutenção do filme na interface 

zircônia filme dando chance assim para novos estudos com este filme 

e possíveis modificações nos parâmetros de deposição. 

De qualquer forma, para as condições projetadas nesta 

dissertação os grupos que obtiveram os melhores resultados de 

resistência adesiva (grupos jateados com oxido alumínio), 

apresentaram uma diferença estatística após o envelhecimento dos 

espécimes (Tabela 5). Este resultado sugere uma maior estabilidade 

química à hidrólise da união entre o filme e silano quando comparado 

à cerâmica à base de zircônia jateada. Isto é facilmente suportado pela 

literatura que demonstra a grande afinidade química do silano por 

óxidos de silício presentes na fase vítrea de cerâmicas feldspáticas 

(Özcan et al., 2004).  

Além da compatibilidade química com os agentes de 

união silano, os filmes à base de silício produziram um aumento da 

energia de superfície (Figuras 19 e 20) evidenciado pelo menor ângulo 

de contato sobre esta superfície, mesmo com valores bem inferiores 
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aos apresentados pelos grupos onde a superfície foi tratada com 

jateamento de partículas de alumina para todos os parâmetros de 

rugosidade avaliados (Ra, Rz ).  

 Assim, vales podem não ser completamente preenchidos, 

aprisionando vazios no seu interior, servindo como pontos de tensão 

para início da fratura podendo, ainda, modificar o seu padrão de falha 

de uma fratura do tipo mista para uma adesiva. Bolsões de oxigênio 

aprisionados na interface também podem cooperar para uma redução 

da polimerização dos cimentos resinosos (Behr et al., 2000). Em 2009, 

para estudo publicado por Oyague e colaboradores, foi encontrado o 

mesmo padrão de fratura apresentado por Mirmohamadi em 2010. As 

limitações para comparação dos resultados com o estudo de Oyague 

são semelhantes as do estudo de Mirmohamadi. Os parâmetros 

utilizados por Oyague e colaboradores para o tratamento da superfície 

com o jateamento de partículas de alumina de 125 μm foram de uma 

pressão variando entre 4 a 7 bar durante 10 s a 5 mm de distância 

entre amostra e microjateador. Adicionalmente, um agente de união 

fora utilizado previamente ao cimento resinoso contendo monômero 

funcional denominado MDP (Clearfill Esthetic Cement/Kuraray), 

procedimento não repetido para os demais cimentos resinosos (RelyX 

Unicem/3M; Calibra/Dentsply). Um fato importante a se observar é 

que no estudo de Mirmohamadi, quando utilizado o Multilink automix 

(versão autoadesiva do cimento Multilink), não houve diferença 

estatística para os resultados de resistência adesiva ao cisalhamento 

quando este cimento foi comparado ao RelyX Unicem e ao Panavia F.  
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A diferença entre os resultados dos diferentes tipos de 

cimento pode ser atribuída, entre outros fatores, a diferença dos 

monômeros funcionais presentes nos cimentos adesivos. A diferença 

estrutural entre moléculas monoméricas pode influenciar nos 

resultados de resistência adesiva (Van Luduyt et al., 2008).  

O tratamento da superfície interna das restaurações a base 

de cerâmica (YTZP), se faz necessário uma vez que a mesma sem os 

tratamentos aja visto o grupo polido sem tratamento (tabela 05), os 

resultados de resistência adesiva ficam muito a desejar já com os 

tratamentos de superfície seja com Óxido de Alumínio ou com sistema 

Rocatec Plus (3M/ESPE), os valores se equiparam como mais altos.  

Ficando assim a recomendação em acordo com a literatura para 

cerâmica a base de YTZP o tratamento de superfície recomendado 

com jateamento antes da cimentação adesiva.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

95 

7 CONCLUSÃO 

 

 

Baseando se nos resultados obtidos deste trabalho o 

estudo apresenta ter relevância cientifica no estudo entre tratamentos 

de superfície assim como tentativa de modificações químicas em 

cerâmicas ácidos resistentes estabilizadas com ítrio (YTZP). 

De acordo com análise realizada podemos concluir que: 

a) O tratamento de superfície, com filme 

produzido por plasma contendo 

hexametilsiloxano em forma de vapor 

(HMDSO), não produziu melhores valores de 

resistência adesiva pelo método de 

cisalhamento tipo faca quando comparado ao 

padrão ouro de jateamento com sistema 

Rocatec (3M/ESPE); 

b) Para o filme obtido por plasma verificou que 

devem ser feitos novos estudos quanto as 

suas características e parâmetros de 

deposição, porque quando comparamos os 

grupos com e sem filme com o mesmo 

tratamento, as médias sem filme permanecem 

com diferença estatística maiores para o 

grupo com filme; 
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c) O filme utilizado por sua vez se mostrou com 

boa aderência a superfície do substrato a base 

de zircônia quando este foi submetido ao 

teste de cisalhamento. Análise em MEV 

comprova o não destacamento do filme 

estudado e análise por EDS apresenta sua 

composição química em cromatograma; 
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APÊNDICE. 

 
 

 

Tabela com medidas de rugozidade. 

Amostras   Ra (µm)    Rz (µm) 
POLIDO SEM FILME  0,11 1,0 

 0,07 0,6 
 0,06 0,5 
 0,05 0,7 
 0,08 1,5 
 0,05 0,5 
   

POLIDO COM FILME 0,13 1,6 
 0,13 1,2 
 0,12 1,7 
 0,08 0,8 
 0,09 1,0 
 0,08 0,8 
   

Óxido Alumío AL2O3 0,31 6,1 
 0,23 2,5 
 0,27 3,1 
 0,28 5,9 
 0,24 2,9 
 0,27 2,1 
   
Rocatec 0,12 1,6 
 0,14 1,8 
 0,17 2,7 
 0,21 2,9 
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 0,18 2,5 
 0,17 2,3 
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