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RResumo 



Ribeiro BRG. Efeito de tratamentos de superfície sobre a adesão de 

reparo com resina composta em restaurações cerâmicas à base de 

zircônia Y-TZP envelhecida hidrotermicamente [Dissertação de Mestrado]. 

Araraquara: Faculdade de Odontologia da UNESP; 2013.  

 

RESUMO 

 

O lascamento e a delaminação da porcelana de cobertura são 

considerados problemas técnicos frequentes em restaurações cerâmicas 

com infraestrutura em zircônia Y-TZP. O reparo intraoral com resina 

composta pode ser uma alternativa de tratamento para solucionar esse 

problema. Esse estudo avaliou o efeito de diferentes tratamentos de 

superfície e agentes de união sobre a união entre resina composta  e 

zircônia Y-TZP envelhecida. Corpos-de-prova de zircônia Lava  (n=14) 

foram confeccionados em forma de blocos (7,0 x 7,0 x 1,7 mm). Metade 

dos espécimes foi submetida ao envelhecimento hidrotérmico em 

autoclave a 134°C, 3 bar e 8 horas, enquanto a outra metade não sofreu 

envelhecimento (grupo controle). Difração de raios-X mostrou picos 

característicos das fases tetragonal e monoclínica, após a zircônia ser 

submetida ao tratamento em autoclave. As amostras foram subdivididas, 

de acordo com o tratamento de superfície: jateamento com partículas de 

alumina 50 μm, deposição triboquímica de sílica 30 μm (Rocatec Soft) ou 

sem tratamento abrasivo. Microscopia eletrônica de varredura, 

Espectroscopia por Dispersão de Energia (EDS) e Difração de raios-X 

foram utilizados para caracterização das amostras após os tratamentos. 

Clearfil Porcelain Bond Activator + Clearfil SE Bond; fina camada dos 

cimentos resinosos Panavia F ou RelyX U100 foram utilizados como 

agentes de união, antes da aplicação da resina composta Filtek Z350 XT, 

na forma de um cilindro (4,0 x 2,0 mm). Os nove subgrupos experimentais 

foram submetidos à ciclagem térmica (6.000 ciclos, 5 e 55°C, 30 

segundos de imersão) antes do ensaio de resistência de união ao 



cisalhamento, em máquina de ensaios mecânicos EMIC DL2000 a uma 

velocidade de 0,5 mm/min. Os valores de resistência de união foram 

avaliados por meio da Análise de Variância a três fatores e teste de Tukey 

(α= 5%). O modo de fratura foi determinado para cada grupo, como falha 

adesiva, coesiva ou mista. Em todos os corpos-de-prova sem tratamento 

de superfície abrasivo, ocorreu o deslocamento da resina composta da 

zircônia durante a ciclagem térmica e exclusão da análise estatística. Os 

resultados indicaram diferença estatisticamente significativa para 

tratamento de superfície (p<0,001), para agente de união (p<0,001) e 

interações (p<0,001). O envelhecimento influenciou apenas o grupo 

jateado com partículas de Al2O3 (50 μm) + Panavia F como agente de 

união, promovendo aumento significativo da sua resistência de união ao 

cisalhamento (p<0,001). Os menores valores de resistência de união, nos 

grupos com envelhecimento, foi a combinação Jateamento com Al2O3 + 

RelyX U100 (4,55 ± 1,24 MPa) e também o grupo Rocatec + Clearfil SE 

Bond/Clearfil Porcelain Bond Activator (4,99 ± 1,11 MPa). Na condição 

com envelhecimento, os grupos Rocatec Soft + RelyX U100 e Jateamento 

com Al2O3 + Panavia F foram as melhores combinações. O cimento 

resinoso RelyX U100 antecedido por Rocatec promoveu os melhores 

resultados de resistência de união, na condição sem envelhecimento 

(10,19 ± 2,00 MPa). Resistência de união de reparo em resina composta 

pode ser mais efetiva se a área de zircônia exposta, envelhecida ou não, 

for tratada pela combinação adequada de método de jateamento e agente 

de união. 

 

Palavras-chave: Resistência ao cisalhamento, cimentos dentários, 

zircônia. 

 

 

 

 



  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

AAbstract 



Ribeiro BRG. Effect of surface treatments on the adhesion of repair with 

composite resin on zirconia YTZP-based ceramics restorations aged 

hydrothermally. [Dissertação de Mestrado]. Araraquara: Faculdade de 

Odontologia da UNESP; 2013. 

 

ABSTRACT 

 

Chipping and adhesive failure of the veneer porcelain are considered 

frequent technical problems in zirconia YTZP-based ceramics restorations. 

The intraoral repair with composite resin become as an alternative 

treatment to solve this problem. This study evaluated the effect of different 

surface treatments, hydrothermal aging and bonding agent about the 

union Y-TZP zirconia/composite resin. 360 Lava zirconia specimens were 

made in the form of blocks (7.0 x 7.0 x 1.7 mm). Half of the specimens 

were subjected to hydrothermal aging by autoclaving at 134°C, 3 bar and 

8 hs, while the other half were not subjected to aging (control group). X-

ray diffraction analysis showed characteristic peaks of tetragonal and 

monoclinic phase, after the zirconia be subjected to autoclave treatment. 

The samples were subdivided according to the surface treatment: 

Sandblasting with 50 μm alumina particles, tribochemical silica coating 30 

μm (Rocatec Soft) or without abrasive treatment. Scanning electron 

microscopy, Energy-dispersive spectroscopy (EDS) and x-ray diffraction 

were used for surface characterization. After the surface treatment 3 

different bonding agents were applied: Clearfil Porcelain Bond Activator + 

Clearfil SE Bond; thin layer of luting cements Panavia F or RelyX U100. A 

cylinder (2.0 x 4.0 mm) of composite Filtek Z350 XT was built on the 

prepared zirconia to simulate the repairing. The nine experimental 

subgroups (n = 14) were thermal cycled (6,000 cycles, 5 and 55°C, 30-

second dwell time) before the test of shear bond strength in mechanical 

testing machine EMIC DL2000 (0.5 mm/min). Bond strength values were 

evaluated using 2-way ANOVA and Tukey’s test (α = 5%). The fracture 



analyzed as adhesive failure, cohesive or mixed. All specimens without 

abrasive surface treatment debonded during thermal cycling. The results 

indicated statistically significant difference for surface treatment (p<0.001), 

bonding agent (p<0.001) and interaction (p<0.001). The aging influence 

only the group sandblasted with particles of Al2O3 (50 μm) and Panavia F 

as bonding agent increasing significantly bond strength (p<0.001). The 

lowest bond strength values, in groups with aging, was the combination 

Sandblasting with particles of Al2O3 + RelyX U100 (4.55 ± 1.24 MPa) and 

Rocatec + Clearfil SE Bond/Clearfil Porcelain Bond Activator (4.99 ± 1.11 

MPa). In the condition with aging, Rocatec Soft and RelyX 

U100/Sandblasting with particles of Al2O3 and Panavia F were the best 

combinations. The resin cement RelyX U100 preceded by Rocatec 

promoted the best results of bond strength, without aging (10.19 ± 2.00 

MPa). Bond strength of repair with composite resin may be improved 

according to the pre-treatment on the zirconia surface either aged or not. 

 

Keywords: Shear strength, dental cements, zirconia. 
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1 INTRODUÇÃO 

O dióxido de zircônio (ZrO2) ou zircônia é um óxido metálico 

polimórfico na natureza e exibe estruturas cristalinas estáveis em 

diferentes temperaturas: monoclínica (baixas temperaturas), tetragonal 

(acima de 1170°C) e cúbica (acima de 2370°C)27. Uma característica 

desse material é que ele passa por uma mudança da estrutura cristalina 

tetragonal para monoclínica durante o resfriamento, resultando em 

aumento no volume do cristal de 3 a 4%65.  

A transformação de tetragonal para monoclínica é desejável na 

presença de trinca, pois o aumento de volume da estrutura cristalina 

reduz a propagação da trinca. Entretanto, essa transformação, se 

excessiva, é considerada desfavorável, pois pode afetar as propriedades 

mecânicas do material5. 

Por esse motivo, óxidos metálicos como os óxidos de cério (CeO2), 

magnésio (MgO) e de ítrio (Y2O3) têm sido utilizados para a estabilização 

parcial da estrutura tetragonal da zircônia. A adição de 2-3 mol% de Y2O3 

para ZrO2 produz uma matriz cristalina tetragonal metaestável, mesmo em 

temperatura ambiente65. Inúmeros sistemas cerâmicos à base de dióxido 

de zircônio estabilizado com ítria (Y-TZP), incluindo Cercon (DeguDent, 

Alemanha), Lava (3M ESPE, Alemanha) e Procera AllZircon (Nobel 

Biocare, Suécia)50, vêm sendo utilizados na odontologia devido às suas 

propriedades mecânicas, biocompatibilidade e estética. A adição do óxido 

de ítrio pode evitar a transformação espontânea, na temperatura 

ambiente, da fase tetragonal para a fase monoclínica, 

termodinamicamente estável. No entanto, os cristais na fase tetragonal 

ainda podem sofrer uma transformação quando submetidos a uma 

aplicação de carga externa43. 

Comparada a outros materiais cerâmicos, a zircônia apresenta 

elevados valores de resistência à flexão (800 a 1000 MPa), tenacidade à 

fratura (6 a 8 MPa/m1/2) e dureza (12 a 13 GPa)29,67-68. Dessa forma, a 
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zircônia tem sido indicada em diferentes aplicações clínicas, tais como 

infraestruturas de coroas e próteses parciais fixas totalmente cerâmicas, 

abutments de implantes dentários, bráquetes estéticos para tratamento 

ortodôntico e núcleos ou pinos intra-radiculares44. 

A zircônia utilizada como infraestrutura de coroas e próteses 

parciais fixas, devido à sua baixa translucidez, necessita ser recoberta por 

uma porcelana feldspática para mimetizar as características dentárias4. 

Entretanto, estudos clínicos avaliando restaurações totalmente cerâmicas 

encontraram pequenos lascamentos e fratura da porcelana de cobertura 

em uma taxa de até 15,2%, em cinco anos15,55-56, enquanto as do tipo 

metalocerâmico apresentam índices clínicos de lascamento ao redor de 

apenas 2%56. 

O lascamento da porcelana de cobertura ou chipping pode ser 

considerado o problema técnico mais frequente nas restaurações 

cerâmicas56. Essas falhas podem ser causadas devido a diversos fatores 

como insuficiente resistência de união entre a porcelana de cobertura e a 

zircônia24, contatos oclusais prematuros24, baixa condutibilidade térmica 

da zircônia61 ou excessiva tensão residual devido à incompatibilidade 

térmica entre o material da infraestrutura e a porcelana de cobertura23-

24,62. Entretanto, alguns desses fatores ainda não estão totalmente 

elucidados na literatura. 

Confecção de preparos dentários inapropriados, com redução axial 

insuficiente, profundidade do chanfro inadequada ou ângulos internos e 

externos pontiagudos também são problemáticos. Além desses fatores, a 

espessura dos copings fresados de zircônia, entre 0,4 a 0,7 mm, mais 

baseada em orientações empíricas do que investigações clínicas, pode 

influenciar o desempenho da porcelana de cobertura39. 

Outra falha que pode ocorrer nas restaurações cerâmicas com 

infraestrutura em zircônia é a fratura adesiva entre a zircônia e a 

porcelana, denominada delaminação, com exposição do material do 
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coping. Por outro lado, a falha catastrófica de infraestruturas de zircônia é 

uma complicação que ocorre em menor frequência21. 

O lascamento e a delaminação da porcelana de cobertura de 

restaurações cerâmicas geram aumento de custos, desconforto para o 

paciente e aumento no tempo de trabalho quando é necessária a 

substituição. Além disso, a remoção dessas restaurações é um trabalho 

difícil e, por isso, pode-se fazer a opção por reparo intraoral com resina 

composta9. 

A porcelana feldspática de cobertura tem o predomínio de fase 

vítrea que pode ser removida seletivamente, expondo a fase cristalina 

pelo condicionamento com ácido fluorídrico anidrido (HF), resultando em 

textura e rugosidade adequadas para a retenção do material de reparo. 

Soluções de ácido fluorídrico em concentrações entre 2,5% e 10% 

aplicadas por 2 ou 3 minutos apresentam sucesso comprovado para 

tratamento dessas superfícies12. No entanto, o uso intraoral desse ácido é 

considerado perigoso aos tecidos moles, uma vez que, se acidentalmente 

o ácido fluorídrico entrar em contato com a gengiva, poderá causar 

necrose46. 

Por outro lado, a cerâmica à base de dióxido de zircônio é um 

substrato relativamente inerte, com baixa energia de superfície e 

molhamento36. Essas cerâmicas são altamente cristalinas e tendem a 

resistir a métodos convencionais de condicionamento ácido, devido à 

ausência de uma fase vítrea47. A aplicação de silanos convencionais 

sobre superfície cerâmica promove ligações covalentes e pontes de 

hidrogênio e é fator primordial para união eficiente entre resina e 

cerâmicas à base de sílica, o que não é o caso da zircônia12. Por esses 

obstáculos, inúmeros tratamentos de superfície que promovam união 

mecânica e química têm sido propostos para melhorar a resistência da 

interface resina e zircônia9. 

Uma união mais eficiente pode favorecer a cimentação adesiva em 

restaurações com infraestrutura em zircônia, bem como aumentar a 
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longevidade de reparos intraorais com resina composta, em restaurações 

com fraturas do tipo lascamento ou delaminação. Diversas opções de 

tratamentos alternativos ao HF e ao silano, tais como desgaste com 

pontas diamantadas, jateamento com partículas de óxido de alumínio 

(Al2O3), irradiação a laser, deposição triboquímica de sílica (CoJet, 

Rocatec),  entre outras são descritas na literatura3,8-9,12,17,36,47,66,71. Porém, 

ainda não existe um protocolo específico para o tratamento de superfície 

da zircônia para maior união com o reparo em resina composta. 

As restaurações dentárias com zircônia estão expostas na 

cavidade oral a diversos fatores que promovem sua degradação. A 

exposição ao meio aquoso (saliva), mudanças de temperatura, 

acidificação durante a ingestão de alimentos e carga cíclica da 

mastigação tendem a conduzir uma diminuição da estabilidade mecânica 

da zircônia, pela transformação da fase tetragonal para monoclínica34. 

Esta transformação de fase pode ser induzida simplesmente por 

envelhecimento hidrotérmico no ambiente úmido da cavidade oral34, 

também denominado degradação à baixa temperatura, onde essa 

transformação de tetragonal para monoclínica inicia na superfície dos 

grãos e avança para o interior do material4. 

 Tem sido demonstrado em estudos em que se fizeram simulações 

de envelhecimento hidrotérmico da zircônia em autoclave, diminuição da 

resistência mecânica, assim como aumento da fase monoclínica16,32,34. 

Dentre os tratamentos de superfície sugeridos tanto para 

cimentação quanto para reparos, na grande maioria dos estudos, estes 

dois procedimentos são realizados em amostras de zircônia tetragonal 

parcialmente estabilizada que não simulam o possível processo de 

envelhecimento de uma estrutura de zircônia em função na cavidade 

bucal. Este fato poderia implicar em vieses nos estudos sobre reparos9,20. 

Em vista do exposto, julgou-se oportuno estudar o efeito de 

tratamentos de superfície, materiais e a possível influência do 
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envelhecimento da zircônia sobre a adesão de materiais à base de resina 

composta ao substrato de zircônia.  
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2 REVISÃO DA LITERATURA 

 
No intuito de colher informações sobre os fatores relacionados ao 

reparo com resina composta em restaurações cerâmicas com 

infraestrutura em zircônia, esta revisão da literatura foi dividida em três 

seções. A primeira foca em estudos relacionados ao desempenho da 

zircônia na odontologia, englobando as taxas de sucesso encontradas e 

os maiores problemas relacionados, como os lascamentos, fraturas e 

delaminações. A segunda seção está relacionada à degradação à baixa 

temperatura e suas consequências. E, finalmente, a terceira parte foca na 

união adesiva entre zircônia/resina ou cimento resinoso, e os inúmeros 

métodos de aperfeiçoamento, por meio de tratamentos de superfície. 

  

- Desempenho da zircônia na odontologia  
2001-2012 

 
Raigrodski, Chiche52 (2001) realizaram uma revisão de literatura 

com dados publicados em próteses parciais fixas (PPFs) totalmente 

cerâmicas entre 1966 e 2001, na língua inglesa. Os autores sugeriram 

mais estudos clínicos (preferencialmente clínicos controlados) para avaliar 

o desempenho de PPFs cerâmicas anteriores a longo prazo. Esses 

estudos seriam necessários para determinar se as PPFs cerâmicas são 

adequadas para substituir dentes perdidos na região anterior da maxila e, 

ao mesmo tempo, oferecer ao paciente segurança, efetividade, saúde oral 

e conforto social.  

Em outra revisão de literatura, Raigrodski51 (2004) avaliou a 

evolução e o desenvolvimento de materiais e tecnologias para PPFs 

totalmente cerâmicas. Artigos revisados foram identificados através de 

uma pesquisa na base de dados MEDLINE, bem como pesquisa em livros 

relevantes. Foi observado que os sistemas mais contemporâneos 

utilizavam a zircônia Y-TZP como material de infraestrutura, podendo ser 
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considerada uma modalidade de tratamento alternativo para substituição 

de dente ausente em ambos os segmentos (anterior e posterior).  

A taxa de sobrevida até cinco anos e a incidência de complicações 

de próteses fixas totalmente cerâmicas comparadas com as próteses 

metalocerâmicas foi o objetivo principal da revisão sistemática conduzida 

por Sailer et al.56 (2007). Uma busca eletrônica pela base de dados 

MEDLINE complementada por busca manual foi realizada para identificar 

estudos longitudinais prospectivos e retrospectivos em reconstruções 

totalmente cerâmicas e metalocerâmicas, com um tempo médio de 

acompanhamento de pelo menos três anos. Análises completas foram 

obtidas por 39 artigos, resultando em nove estudos com PPFs cerâmicas 

que satisfizeram os critérios de inclusão. A sobrevida em cinco anos de 

PPFs metalocerâmicas foi significativamente maior do que a taxa de 

sobrevida de PPFs totalmente cerâmicas. Comparada com as PPFs 

metalocerâmicas, a taxa de falha anual das PPFs cerâmicas foi 2,11 

vezes maior. 

DellaBona, Kelly21 (2008) buscaram restaurações totalmente 

cerâmicas na literatura (ensaios clínicos randomizados, estudos 

controlados não randomizados, estudos longitudinais prospectivos e 

estudos retrospectivos) utilizando as bases de dados MEDLINE e 

PUBMED com foco nas publicações entre 1993 e 2008, além de busca 

manual em jornais e revistas relevantes. Foi observado um consenso 

entre os especialistas, que recomendaram apenas sistemas à base de 

zircônia como indicação para restaurações de três elementos, envolvendo 

um molar. Entretanto, lascamentos da porcelana de cobertura nas 

restaurações de zircônia apresentaram-se como um problema. 

Aboushelib et al.1 (2009) compararam o tipo de falha clínica e a 

tensão de fratura de restaurações cerâmicas à base de zircônia fraturadas 

clinicamente com réplicas morfologicamente semelhantes, utilizando uma 

abordagem fractográfica. As restaurações fraturadas foram coletadas de 

quatro clínicas odontológicas e preparadas para análise fractográfica. As 



25 
 

réplicas foram submetidas ao carregamento estático com aplicação de 

uma carga axial, em máquina de ensaio universal. Os princípios da 

fractografia foram utilizados para identificar a localização e as dimensões 

da trinca crítica e estimar a tensão de ruptura. A falha foi classificada de 

acordo com a origem e tipo (p<0,05 foi considerado significativo). Os 

autores observaram que as restaurações fraturadas clinicamente falharam 

devido à delaminação da porcelana de cobertura, defeitos na interface 

infraestrutura/cobertura, fratura do conector, dentre outros. Enquanto que 

as réplicas falharam principalmente por fratura da porcelana de cobertura 

ou por fratura do conector. Além disso, a tensão de ruptura estimada foi 

significativamente maior para as réplicas em comparação com as 

restaurações clinicamente fraturadas.   

Estudo clínico prospectivo de Schmitt et al.59 (2009) avaliou a 

confiança de PPFs posteriores de 3 a 4 elementos, com infraestrutura em 

zircônia após 3 anos de função clínica. Trinta pacientes, necessitando de 

PPF posterior para substituir um ou dois dentes perdidos, foram incluídos 

no estudo. O preparo dos dentes pilares foi feito com redução oclusal de 

1,5 a 2 mm, redução axial de 1,5 mm e chanfrado circunferencial com 

término 0,5 mm subgengival. As infraestruturas foram confeccionadas 

com a técnica CAD/CAM (computer-aided design/computer-aided 

manufacturing), utilizando Lava (3M ESPE). Todas as PPFs foram 

cimentadas com cimentos de ionômero de vidro. Exames iniciais e após 

12, 24 e 36 meses da cimentação da prótese, foram realizados para 

avaliar a taxa de sobrevida e o sucesso da infraestrutura em zircônia e a 

cobertura de porcelana. Para analisar o efeito de uma restauração 

totalmente cerâmica no tecido gengival, índice de placa, Índice de 

sangramento e profundidade de sondagem do pilar (teste) e dente 

análogo contralateral (controle) foram verificados. Os dados foram 

analisados por estatística descritiva, teste Wilcoxon e Teste McNemar. 

Dos 30 sujeitos iniciais, 27 pacientes com 27 PPFs foram examinados 

após período médio de 34,2 meses. Todas as PPFs ainda estavam em 



26 
 

uso e não fraturadas, resultando em uma taxa de sobrevida de 100% para 

as infraestruturas. Uma PPF exibiu maior lascamento após 36 meses. 

Com o consentimento do paciente, a área fraturada foi polida e 

permaneceu in situ para observação futura. Fraturas coesivas menores 

ocorreram em duas restaurações. A delaminação da porcelana de 

cobertura com exposição da infraestrutura em zircônia não foi detectada. 

Uma taxa de sucesso cumulativo foi 96,3%. Nenhuma diferença 

estatisticamente significativa foi observada entre os parâmetros 

periodontais dos dentes teste e controle.  

Para investigar a área problemática da interface revestimento de 

porcelana/infraestrututra de Y-TZP e os processos de confecção e as 

reações associadas resultando em redução da estabilidade da zircônia, 

observações de alta resolução em MEV foram feitas por Tholey et al.64 

(2009). Seções transversais da área da interface (VITA In-Ceram Y-

TZP/Porcelana de cobertura VITA VM9) foram polidas e condicionadas 

com gel contendo ácido fluorídrico, utilizando pós de porcelana de 

cobertura secos e úmidos sobre a base de zircônia. O ácido fluorídrico a 

5% (VITA ETCH Gel) foi aplicado por 20 segundos para revelar os 

detalhes na região da interface. A hipótese levantada foi que as 

alterações microestruturais dos grãos de Y-TZP observadas na interface 

estão associadas com a umidade, induzindo a transformação de 

tetragonal para monoclínica da zircônia. Observou-se, em alguns casos, 

que os grãos de zircônia na interface mostraram alterações superficiais 

que indicam uma possível desestabilização da fase tetragonal e, além 

disso, que o material da porcelana de cobertura molha e ocorre alguma 

dissolução do Y-TZP. A água destilada, álcool e o líquido de modelagem 

com o pó de porcelana apresentaram efeito semelhante sobre os grãos 

de zircônia, embora a intensidade pareceu aumentar com soluções à 

base de água. A extensão dessa alteração superficial parece ser 

dependente do teor de umidade da porcelana e da temperatura de 

queima. 
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Da mesma maneira, Tholey et al.63 (2010) também avaliaram a 

interface porcelana de cobertura/zircônia Y-TZP por meio de micro-

difração de raios-X em duas dimensões, realizadas em seções de  VITA 

In-Ceram Y-TZP/VITA VM9 para gerar informações sobre teor de fase 

tetragonal/monoclínica dessa região. Para obter uma elevada intensidade 

de feixe de raios-X, tempos de medição curtos centrados em uma área 

com diâmetro de aproximadamente 50 μm foram utilizados. Para observar 

apenas a reação de união inicial entre os dois materiais diferentes, 

nenhum processo de queima posterior foi realizado e apenas uma 

camada de porcelana foi aplicada. O método de adição de líquido à 

porcelana foi sistematicamente variado até a  ausência completa do 

líquido de modelar do sistema (VITA VM Modelling Liquid). Em quase 

todas as condições, a composição da fase dos grãos de zircônia na 

interface revelou tanto estrutura monoclínica como tetragonal. Estas 

observações indicam que a desestabilização da fase tetragonal de 

zircônia ocorre na interface durante o recobrimento com porcelana. As 

observações utilizando difração de raios-X indicaram uma transformação 

estrutural localizada de tetragonal para monoclínica na superfície do 

material da infraestrutura Y-TZP, especialmente quando havia umidade 

durante a queima. Na ausência de umidade no interior do revestimento de 

porcelana feldspática, nenhuma transformação da fase tetragonal foi 

identificada. Como conseqüência dos resultados deste estudo, os autores 

recomendaram o uso de uma técnica de aplicação de camada de 

porcelana, tão fina e seca quanto possível para as camadas iniciais, 

evitando assim, a desestabilização dos cristais tetragonais da 

infraestrutura Y-TZP na interface. 

Outra revisão sistemática, de Al-Amleh et al.4 (2010) registrou o 

sucesso clínico de restaurações com zircônia fabricadas por ambos os 

processos de fresagem (antes ou após sinterização), no que diz respeito 

a fraturas da infraestrutura e lascamento da porcelana de cobertura. 

Revisão abrangente da literatura foi feita com ensaios in vivo de 
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restaurações com zircônia nas bases de dados MEDLINE e PUBMED 

entre 1950 e 2009. Busca manual de importantes revistas odontológicas 

também foi realizada. Dezessete ensaios clínicos envolvendo 

restaurações com zircônia foram encontrados, nos quais 13 foram 

conduzidos em PPFs, 2 em coroas simples e 2 em pilares de zircônia 

para implantes. Onze foram à base de zircônia com fresagem antes da 

sinterização e 6 com fresagem pós sinterização. Além disso, é 

interessante observar que todos os 17 estudos incluíram o bruxismo como 

um critério de exclusão e, portanto, alertou uma limitação potencial 

desses sistemas totalmente cerâmicos que não está sendo investigado 

clinicamente. Lascamento da porcelana de cobertura foi uma ocorrência 

comum e a maior incidência foi localizada na região de segundo molar, 

por causa de maiores forças encontradas na região posterior da boca. 

Baseado no número limitado de estudos in vivo em curto prazo, a zircônia 

parece ser adequada para a fabricação de coroas unitárias, PPFs e 

pilares de implante. 

O artigo de revisão conduzido por Komine et al.35 (2010) descreve 

o estado atual das restaurações fixas à base de zircônia, incluindo 

resultados de estudos in vitro e o desempenho clínico dessas 

restaurações. Os autores observaram que, em termos de resistência à 

fratura, as próteses parciais fixas de zircônia têm potencial para resistir às 

forças oclusais fisiológicas aplicadas na região posterior e, portanto, 

promover alternativas interessantes às restaurações metalocerâmicas. 

Avaliações clínicas têm indicado uma excelente sobrevida clínica de 

coroas e próteses parciais fixas à base de zircônia. Entretanto, alguns 

estudos clínicos revelaram uma elevada incidência de lascamentos da 

porcelana de cobertura. Restaurações com cobertura total à base de 

zircônia com retenção adequada não requerem união adesiva para a 

cimentação definitiva, entretanto, a união à resina pode ser vantajosa em 

algumas situações clínicas. Tratamentos de superfície combinando 

jateamento e primers específicos com um monômero fosfatado hidrófobo 
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são atualmente confiáveis para união às cerâmicas à base de zircônia. 

Porém, estudos clínicos e in vitro futuros ainda são necessários para 

obter mais informações clínicas sobre restaurações à base de zircônia a 

longo prazo.  

A proposta da revisão de literatura de Schley et al.58 (2010) foi 

calcular as taxas de sobrevida até 5 anos de PPFs totalmente cerâmicas 

à base de zircônia e analisar as complicações técnicas e biológicas. 

Pesquisa eletrônica da literatura nas bases de dados MEDLINE e 

PUBMED foi conduzida independentemente por três revisores para 

identificar estudos clínicos entre 1999 e 2009, complementada por uma 

pesquisa manual. Nove estudos preenchiam os critérios de inclusão. No 

total, 310 PPFs de 3 a 4 elementos e 20 PPFs com mais de 4 elementos 

foram incluídas. A taxa de sobrevida estimada em 5 anos para todas as 

PPFs foi 94,29% (IC 95% 58,98 – 99,32); 19 PPFs foram perdidas como 

resultado de falhas catastróficas. Com relação às complicações técnicas, 

o lascamento foi a complicação mais frequente. A maioria dos 

lascamentos ocorreu na região posterior, na superfície oclusal dos dentes 

pilares. De acordo com os critérios de avaliação, uma renovação dos 

maiores lascamentos das PPFs teria sido necessária. No entanto, uma 

das PPFs foi deixada in situ para observação posterior. Nos outros casos, 

as PPFs permaneceram in situ e foram polidas ou reparadas com uma 

restauração de resina composta.  

Em outro estudo experimental, a influência da taxa de resfriamento 

na resistência de união entre a infraestrutura de zircônia e a porcelana de 

cobertura foi avaliada por Gostemeyer et al.28 (2010). Quatro porcelanas 

feldspáticas de cobertura diferentes recomendadas para zircônia (Lava 

Ceram, Triceram, VM9 e Zirox) foram sinterizadas sobre os espécimes Y-

TZP (Lava Frame) de formato retangular e resfriados utilizando uma taxa 

rápida ou lenta. Os espécimes bicamadas resultantes foram carregados 

em teste de flexão a quatro pontos. A carga crítica para induzir extensão 

da trinca na interface zircônia/cobertura foi determinada. Adicionalmente, 
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medidas de dilatometria das porcelanas de cobertura foram realizadas 

para determinar o coeficiente de expansão térmica. A resistência de união 

entre a infraestrutura de zircônia e a porcelana de cobertura diminuiu com 

a taxa de resfriamento mais lenta. Os resultados indicaram que o 

resfriamento lento das restaurações com zircônia pode aumentar o risco 

de falhas adesivas de delaminação entre a infraestrutura de zircônia e a 

porcelana de cobertura. 

O objetivo do estudo de Guazzato et al.30 (2010) foi investigar o 

desenvolvimento de trincas espontâneas (lascamento, ruptura) em uma 

variedade de porcelanas de cobertura para infraestrutura em zircônia 

como resultado de um estresse térmico induzido por mudanças na 

espessura e taxa de resfriamento. A incidência de trincas e ruptura da 

porcelana de cobertura aumentou com a taxa de resfriamento mais rápida 

e com o aumento da espessura dos espécimes em três combinações 

porcelana-zircônia. 

No estudo de Nothdurft, Pospiech45 (2010), 40 pilares pré-

fabricados feitos de dióxido de zircônio Y-TZP (Cercon) foram inseridos na 

região posterior sob condições clínicas controladas. O objetivo foi testar 

se pilares feitos de zircônia eram adequados para esta indicação. 

Parâmetros de investigação incluíram reações do tecido peri-implantar e 

da integridade estrutural da porcelana de cobertura sobre implantes. 

Resultados após 12 meses em função foram relatados. Na investigação 

clínica, a maioria dos tecidos da região peri-implante estavam saudáveis. 

Nenhuma falha mecânica foi registrada nos pilares de zircônia. Não houve 

perda do implante, nem fratura de coroas. No estanto, lascamentos da 

porcelana de cobertura foram registrados em quatro casos (10%). 

O objetivo do estudo in vitro de Rosentritt et al.54 (2011) foi 

investigar se os diferentes desenhos da infraestrutura em zircônia e 

processos de recobrimento com a porcelana feitos por diferentes técnicos 

de prótese dentária influenciariam significativamente o lascamento em 

próteses fixas dentárias à base de zircônia durante uma simulação de uso 
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na cavidade oral. Cinco grupos (n = 8) de infraestruturas de zircônia 

(Zirkonzahn) com três unidades foram fabricados em três laboratórios 

diferentes. Três foram recobertos com porcelana idênticas (grupos 1-3) e 

um com uma porcelana diferente (grupo 4). O quinto grupo foi fresado 

para um contorno final sem revestimento. Todas as próteses parciais fixas 

foram cimentadas adesivamente (Variolink 2) a dentes humanos, 

termocicladas e carregadas mecanicamente utilizando dentes 

antagonistas (1,2 × 106 × 50N; 6.000 × 5°C/55°C). As próteses que 

resistiram aos ciclos térmicos e mecânicos foram carregadas até fraturar. 

As áreas do chipping variaram entre 2,3 mm2 (grupo 3) e 58,7 mm2 (grupo 

2). Em todos os casos, as falhas começaram a partir de pontos de 

contato. Nenhuma correlação significativa foi determinada entre 

espessura do conector e número de falhas. A média da resistência à 

fratura variou entre 1,01 N (grupo 3) e 2,12 N (grupo 2). Os resultados 

mostram a necessidade de observar o desenho oclusal das restaurações 

e a situação de contato com o dente antagonista: afiação das cúspides, 

aumento da força mastigatória, forçando o desgaste e destruição dos 

pontos de carga, promovendo falhas, trincas e a chance de lascamento. 

Desde a introdução dos copings fresados de zircônia para coroas 

cerâmicas, uma variedade de técnicas têm sido introduzidas para reduzir 

a incidência de lascamento ou fratura da porcelana de cobertura. Um 

método de redução do lascamento seria limitar ou eliminar a cobertura de 

porcelana sobre infraestruturas de zircônia. O estudo conduzido por 

Marchack et al.39 (2011) descreveu quatro situações clínicas 

representativas onde esforços foram feitos para minimizar ou eliminar a 

cobertura de porcelana sobre a zircônia em coroas/próteses fixas 

posteriores. Coroa completa de zircônia polida, coroa completa de 

zircônia caracterizada e glazeada, coroa de zircônia com porcelana 

aplicada apenas na face vestibular e prótese parcial fixa de zircônia com 

porcelana aplicada apenas na face vestibular foram realizadas. As 

técnicas de fabricação descritas para atingir a espessura mínima e 
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uniforme da porcelana de cobertura utilizaram cera para contorno 

anatômico e técnicas de duplo escaneamento, ambas etapas 

laboratoriais. Os casos apresentados conseguiram alcançar estética 

aceitável, mas não ideal.    

O objetivo da revisão sistemática realizada por Raigrodski et al.53 

(2012) foi avaliar taxas de sobrevida e complicações de próteses parciais 

fixas à base de zircônia. Pesquisas realizadas no PubMed além de busca 

manual foram conduzidas para identificar as publicações adequadas. Os 

estudos clínicos publicados no idioma Inglês de janeiro de 1999 a junho 

de 2011 foram incluídos. Doze estudos clínicos baseados em zircônia, 

desenho da infraestrutura e técnica de revestimento com porcelana 

feldspática preencheram os critérios de inclusão. Dos estudos 

identificados, apenas um foi estudo clínico randomizado, com três anos 

de acompanhamento de resultados; os outros eram estudos prospectivos. 

As complicações clínicas encontradas incluiam lascamento de porcelana 

de cobertura, falha no abutment e fratura da infraestrutura. Um estudo 

investigou cerâmicas prensadas como material de revestimento e não 

encontrou lascamento de porcelana de cobertura após 3 anos. Os dados 

clínicos em curto prazo sugerem que as próteses fixas dentárias à base 

de zircônia podem ser consideradas restaurações aceitáveis, em ambos 

os segmentos anterior e posterior. Os dados limitados sugerem que a 

técnica de cobertura com cerâmicas prensadas para zircônia resultou em 

melhores resultados clínicos do que a técnica de estratificação 

convencional. 

Outro estudo longitudinal prospectivo de Peláez et al.48 (2012) 

avaliou o desempenho de PPFs posteriores de três elementos, com 

infraestrutura em zircônia. Vinte próteses foram selecionadas de 17 

participantes para substituição de um segundo pré-molar ou um primeiro 

molar (11 na maxila e 9 na mandíbula). Todos os dentes pilares foram 

preparados com redução axial de 1,5 mm e redução oclusal de 1,5 a 2 

mm, e as infraestruturas foram confeccionadas com o sistema Lava. As 
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restaurações foram cimentadas com cimento resinoso. Dois 

examinadores independentes, devidamente calibrados avaliaram as 

próteses em uma semana, 1, 2 e 3 anos com o sistema de avaliação de 

qualidade (Association Dental California), que avalia superfície, cor, forma 

anatômica e integridade marginal. Parâmetros periodontais como índice 

gengival, índice de placa, índice de margem, e as profundidades de 

sondagem dos dentes pilares e dos dentes contralaterais também foram 

avaliados. Os dados foram analisados usando estatística descritiva e 

teste Wilcoxon (α= 0,05). Todas as próteses fixas foram classificadas 

como satisfatórias após 3 anos e nenhuma fratura na infraestrutura de 

zircônia foi observada. Uma prótese fixa foi perdida por causa de uma 

complicação biológica no exame de 3 anos. Pequeno lascamento da 

porcelana de cobertura foi observado em 2 participantes (10%). 

Entretanto, substituições das restaurações não foram necessárias, pois as 

áreas de fratura foram polidas, sem comprometimento estético da PPF. 

Nenhuma diferença estatisticamente significativa entre os parâmetros 

periodontais de teste e controle foi observada, exceto para o índice de 

margem. Após 36 meses, 10% das restaurações estavam subgengivais, 

60% estavam no mesmo nível da gengiva e 30% estavam supragengivais. 

A taxa de sobrevida em 3 anos foi 95%.  

Anusavice7 (2012), por meio de uma revisão das publicações 

relevantes de ensaios clínicos identificou a variabilidade na notificação 

dos eventos de fratura. O foco principal desta revisão foi a suscetibilidade 

à fratura do tipo lascamento ou fratura de corpo em próteses parciais fixas 

metalocerâmicas e à base de zircônia, monitoradas através de exames 

por três anos ou mais. Esses relatórios e avaliações sistemáticas foram 

publicados em periódicos odontológicos, no idioma inglês entre 2004 e 

2010. De acordo com o autor, a etiologia específica das fraturas de 

lascamento ainda é desconhecida, porque os detalhes destas fraturas são 

limitadas a descrições superficiais e análises fractográficas sistemáticas 

não foram realizadas para determinar o local da origem da trinca e as 
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tensões que causaram a fratura. Por isso, a adoção de relatórios de 

fratura padronizados também poderia melhorar a capacidade de 

determinar as causas das fraturas e identificar as ações corretivas que 

poderiam ser tomadas no futuro para prevenir ou reduzir 

significativamente a freqüência dos lascamentos.  Essas medidas 

auxiliariam dentistas e cientistas em suas análises de comportamento dos 

lascamentos e fraturas de próteses, permitindo ao clínico determinar a 

necessidade ou não de substituição da prótese.  

 

- Degradação à baixa temperatura  
2009-2012 
 
Apesar da zircônia apresentar excelentes propriedades mecânicas, 

os fenômenos da diminuição do tempo de vida da zircônia resultado da 

degradação após envelhecimento à baixa temperatura têm sido relatados. 

O objetivo do estudo de Kim et al.32 (2009) foi investigar a resistência à 

flexão  de espécimes de Vita InCeram YZ (Vita Zahnfabrik, Alemanha) 

após vários tratamentos de envelhecimento à baixa temperatura (75, 100, 

125, 150, 175, 200 e 225°C durante 10 horas) e avaliar, por meio de 

análise de difração de raios-X e Microscopia Eletrônica de Varredura 

(MEV), transformações das fases e mudanças estruturais após o 

envelhecimento. A fase monoclínica começou a aparecer após o 

tratamento  do envelhecimento acima de 100°C. A fração de fase 

monoclínica aumentou à medida que a temperatura de envelhecimento 

tornou-se mais elevada. A proporção de fase monoclínica/tetragonal mais 

monoclínica chegou a um valor constante, cerca de 75% acima de 175°C. 

O estudo de Kim et al.33 (2010) abordou a degradação hidrotérmica 

na zircônia submetida ao processamento CAD/CAM. A hipótese nula era 

que tanto a usinagem CAD/CAM como também tratamentos de superfície 

subsequentes (acabamento/polimento e  jateamento), não apresentariam 

efeito sobre o comportamento de degradação hidrotérmica na cerâmica Y-
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TZP. Para isso, blocos de Y-TZP foram usinados por CAD/CAM (0,5 mm 

de espessura), com ou sem subsequente acabamento por meio de 

partículas de granulometrias diferentes, ou jateamento com partículas de 

alumina e foram submetidos ao envelhecimento acelerado em autoclave. 

Os resultados mostraram que os tratamentos de superfície, ou seja, a 

usinagem CAD/CAM, com ou sem jateamento ou acabamento posterior, 

tem efeitos pronunciados sobre o comportamento de degradação 

hidrotérmica da cerâmica Y-TZP. A análise de difração de Raios-X revelou 

nenhuma fase monoclínica detectável em espécimes de zircônia apenas 

usinadas por CAD/CAM e em amostras submetidas ao envelhecimento 

em curto prazo (até 2 horas a 122°C, 2 bar). No entanto, as superfícies 

rugosas, sem a presença de quaisquer tensões de compressão, 

eventualmente, levaram a um aumento da degradação à baixa 

temperatura das superfícies de zircônia.  

Devido ao fato da degradação à baixa temperatura e ciclagem 

térmica e mecânica poder diminuir a resistência da zircônia e 

comprometer o sucesso em longo prazo das restaurações dentárias, 

Borchers et al.14 (2010) avaliaram a influência das condições 

hidrotérmicas e mecânicas na resistência à flexão biaxial da zircônia 3Y-

TZP. Cento e quarenta e quatro espécimes em forma de disco (1,3 mm x 

14,0 mm) foram produzidos a partir dos materiais Lava (3M ESPE) e VITA 

In-Ceram YZ (VitaZahnfabrik) e submetidos a uma das seguintes 

condições: sem tratamento (controle); 10⁶ e 5 × 10⁶ ciclos mecânicos, 

com um limite de carga superior a 100 N; 10⁴ ciclos térmicos entre 5 e 

55°C; armazenamento de 200 dias em água a 36°C; uma combinação das 

condições anteriores; armazenamento em água a 80°C durante 64 dias e 

armazenamento em autoclave a 134°C durante 8 horas. O conteúdo da 

fase monoclínica foi avaliado por análise de difração de raios-X que 

revelou um aumento substancial do conteúdo de fase monoclínica, a partir 

de 2% inicial (controle) a um máximo de 10%, de acordo com as 

condições de armazenamento. Apesar das cerâmicas Y-TZP utilizadas 
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mostrarem claramente uma transformação superficial da fase tetragonal 

para monoclínica detectável após diferentes tratamentos hidrotérmicos, 

sua elevada resistência à flexão aparentemente não foi afetada 

significativamente. 

Cattani-Lorente et al.16 (2011) submeteram barras de cerâmica à 

base de zircônia Y-TZP Lava (3M-ESPE) à degradação hidrotérmica in 

vitro através de exposição ao vapor de água a 140°C durante sete dias. 

Técnicas de difração de raios-X, microscopia de força atômica e MEV 

foram aplicadas para observar e quantificar a transformação de fase 

tetragonal para monoclínica associada com o processo. Nanoindentação 

foi utilizada para avaliar as propriedades mecânicas da zircônia antes e 

após a degradação hidrotérmica. E a textura associada com a 

transformação martensítica de tetragonal para monoclínica foi observada 

na superfície dos grãos. As propriedades mecânicas se deterioraram com 

a degradação hidrotérmica, resultando numa redução de 30% do módulo 

de Young e dureza. Uma forte correlação foi encontrada entre a fração 

monoclínica crescente e o declínio da resposta mecânica. Foi concluído 

que o aparecimento da fase monoclínica e a microfissuramento associado 

foram as causas mais prováveis para a degradação das propriedades 

mecânicas. 

O objetivo do estudo de Hallmann et al.31 (2011) foi avaliar a 

influência do tamanho do grão e do jateamento na degradação à baixa 

temperatura da zircônia Y-TZP. Espécimes da cerâmica Y-TZP (Cercon, 

DeguDent) em forma de disco (3,0 x 25,0 mm) foram sinterizados a 1350, 

1450, e 1600°C e o jateamento foi realizado com diferentes partículas 

abrasivas. As amostras foram armazenadas durante 2 horas a 134°C sob 

pressão de 2,3 bar de vapor de água. Todas as amostras foram 

caracterizadas por análise de difração raios-X, espectroscopia Raman, 

microscopia de força atômica, microscopia eletrônica de varredura, dentre 

outras. A degradação da cerâmica Y-TZP na condição de envelhecimento 

acelerado dependeu do tamanho de grão, ou melhor, quando o tamanho 
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do grão foi alcançado no valor crítico, cerca de 0,3 μm, a transformação 

de fase tetragonal para monoclínica ocorreu. Espécimes Y-TZP 

sinterizados a 1600°C resultou em uma maior taxa de degradação 

(tamanho médio de grãos cerca de 0,72 μm). A formação de ligações Y-

OH e Zr-OH não foi observada e o gradiente de concentração de íons de 

ítrio na superfície dos grãos também não ocorreu. 

Allahkarami, Hanan6 (2011) mapearam a transformação de fase de 

tetragonal para monoclínica em coroas dentárias com infraestrutura de 

zircônia. Este estudo utilizou um método experimental para mapear a 

transformação de fase, após a aplicação de carga compressiva até 

fratura. Tais fraturas se assemelharam clinicamente às falhas observadas 

como lascamento. O mapeamento utilizou microdifração de raios-X 2D 

automaticamente posicionado na camada da infraestrutura de zircônia de 

uma coroa  fraturada. Transformações da fase tetragonal para 

monoclínica foram observadas, principalmente na área de impacto.  

O objetivo da investigação de Kohorst et al.34 (2012) foi determinar 

a influência do envelhecimento simulado na transformação de fase 

tetragonal para monoclínica e resistência flexural de uma zircônia Y-TZP, 

comparada a zircônia com alumina (ATZ) e zircônia estabilizada por cério 

(12Ce-TZP). Espécimes em forma de disco foram hidrotermicamente 

tratados em vapor durante 0, 16, 32, 64 ou 128 horas, a uma temperatura 

de 134°C e 3 bar, numa autoclave de esterilização (STM-MCS-J, 

SANOclav, Alemanha) para simular degradação à baixa temperatura. 

Após a conclusão do envelhecimento, o conteúdo das fases de zircônia 

monoclínica e tetragonal foi medido por meio de difração de raios-X. 

Microscopia eletrônica de varredura foi feita para estimar a profundidade 

da zona de transformação. A resistência flexural foi investigada por um 

teste de resistência à flexão biaxial. A difração revelou um significativo 

aumento na fase monoclínica para Y-TZP e ATZ devido ao 

envelhecimento, embora esse aumento tenha sido menos pronunciado 

para ATZ. O Y-TZP demonstrou uma diminuição significativa na 
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resistência flexural. Os resultados indicaram que tanto a alumina e o 

cério, como óxidos estabilizadores, reduzem a susceptibilidade da 

degradação hidrotérmica da zircônia e o uso alternativo desses óxidos 

pode aumentar a estabilidade clínica a longo prazo de restaurações 

dentárias com zircônia.  

Flinn at al.26 (2012) avaliaram as características do envelhecimento 

acelerado em 3 materiais disponíveis comercialmente de zircônia Y-TZP 

(Lava, Zirkonzahn e Zirprime). As amostras forem submetidas a 

tratamentos hidrotérmicos em 134°C a pressão de 0,2 MPa (n = 5 por 

grupo, por 50, 100, 150 e 200 horas)  e 180°C a 1,0 MPa de pressão (n = 

5 por grupo por 8, 16, 24, 28, e 48 horas) em autoclave. Trinta barras 

(22,0 × 3,0 × 0,2 mm), para cada marca, foram cortadas e sinterizadas de 

acordo com as especificações do fabricante. Amostras de controle (n = 

10) para cada marca foram avaliadas sem tratamento. A transformação 

de tetragonal para monoclínica foi medida por meio de difração de raios-X 

e a resistência à flexão em quatro pontos (ASTM1161-B) foi verificada 

para todos os grupos. Após 200 horas a 134°C e 0,2 MPa, a resistência à 

flexão diminuiu significativamente e alguns cristais tetragonais foram 

transformados para a fase monoclínica. Após 28 horas a 180°C e 1,0 

MPa, todas as amostras Lava e Zirkonzahn fraturaram espontaneamente 

durante o envelhecimento. A resistência à flexão foi reduzida com o 

aumento da fase monoclínica e, de acordo com os autores, o 

envelhecimento hidrotérmico da cerâmica Y-TZP pode causar significativa 

transformação da estrutura cristalina de tetragonal para monoclínica, o 

que resultou em uma diminuição estatisticamente significativa na 

resistência à flexão das barras finas.  

A proposta do estudo de Alghazzawi et al.5 (2012) foi investigar o 

efeito da simulação de degradação à baixa temperatura e relativa 

alteração na resistência flexural, dureza, módulo de Young, rugosidade de 

superfície e estabilidade estrutural da zircônia estabilizada por ítria. 

Sessenta e quatro espécimes de zircônia foram preparados e divididos 
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dentro do grupo controle e grupo de envelhecimento acelerado. O grupo 

simulado acompanhou os mesmos procedimentos que o grupo controle, 

exceto pelo tratamento de envelhecimento. O grupo de envelhecimento 

acelerado foi aquecido (100°C, a 7 dias na saliva artificial) para simular o 

envelhecimento da zircônia no ambiente oral em longo prazo.  

Microscopia de força atômica foi utilizada para mensurar a rugosidade da 

superfície. O grau de transformação de tetragonal para monoclínica foi 

determinada usando difração de raios-X.  O tratamento resultou em 

aumento da rugosidade da superfície e frações da fase monoclínica. Por 

outro lado, ocorreu diminuição na dureza e módulo de Young. Já o 

conteúdo de ítria e a resistência à flexão biaxial não foram 

significativamente alterados, suportando a função sem fratura 

biomecânica em longo prazo. 

 

- Tratamentos de superfície  
1992-2012 
 

Para simular um reparo da porcelana feldspática, convencional à 

base de sílica, Wolf et al.69 (1992) realizaram um estudo experimental. Os 

autores avaliaram a resistência de união à tração in vitro entre compósito 

e porcelana (Ceramco II) utilizando três pré-tratamentos de superfície 

(ataque com ácido fluorídrico a 9,5%, jateamento com óxido de alumínio 

50 μm e abrasão com ponta diamantada da superfície da porcelana), 

quatro agentes de união (Clearfil Porcelain Bond, Porcelain Liner M, 

Porcelain Liner M com Super Bond C&B e Scotchprime) e duas condições 

de armazenamento (24 horas e termociclagem com 1.000 ciclos). 

Diferenças significativas foram observadas entre as resistências de união, 

com a condição de armazenamento sendo o fator mais importante, 

seguida pelo agente de união e pré-tratamento. A termociclagem diminuiu 

a resistência de união de todas as amostras, mas os espécimes tratados 

com Scotchprime foram os menos afetados.   
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O estudo de Suliman et al.60 (1993) também avaliou o reparo da 

porcelana feldspática convencional Vita VMK pelo uso de vários 

tratamentos de superfície.  Jateamento com óxido de alumínio 50 μm, 

abrasão com ponta diamantada, ataque com ácido fluorídrico a 9,6% e 

uma combinação dos dois últimos métodos foram realizados. Silano foi 

aplicado em todas as superfícies da porcelana e a resina composta foi 

unida à porcelana com All-Bond 2, Amalgambond ou Clearfil Porcelain 

Bond. As resistências de união ao cisalhamento foram determinadas após 

termociclagem (5.000 ciclos), entre as temperaturas 5 e 55°C (30 

segundos de imersão). O tratamento de superfície mais eficaz foi a 

combinação da abrasão com ponta diamantada e ataque com ácido 

fluorídrico, mas não foi significativamente melhor do que os outros 

métodos. O sistema Clearfil Porcelain Bond mostrou maior resistência do 

reparo do que os outros materiais.  As fraturas foram predominantemente 

coesivas em porcelana ou resina composta. 

Com relação à zircônia, diferentes tratamentos de superfície 

também foram testados para avaliar o efeito na resistência de união entre 

a zircônia e cimento resinoso. Blatz et al.13 (2004) avaliaram e 

compararam a resistência de união em diferentes associações entre 

silanos e cimentos resinosos  para cerâmica à base de zircônia, antes e 

após envelhecimento artificial. Cilindros de resina composta (2,9 x 33,0 

mm) foram unidos às superfícies da zircônia Procera AllZirkon (n = 80). 

Os espécimes de zircônia foram jateados com óxido de alumínio 50 μm 

(2,8 bar, 13 segundos e distância de 10 mm) e divididos em quatro 

grupos. Foram utilizados os cimentos resinosos Panavia F ou RelyX ARC 

após pré-tratamento com Clearfil SE Bond/Porcelain Bond Activator. Em 

outro grupo, o RelyX ARC foi utilizado com o silano (Single Bond/Ceramic 

Primer) e o cimento Panavia sem qualquer silano foi considerado o grupo 

controle. Subgrupos de 10 espécimes foram armazenados em água 

destilada por 3 ou 180 dias antes do teste de cisalhamento. Cento e 

oitenta dias de armazenamento, os espécimes foram submetidos a 
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12.000 ciclos térmicos, entre 5°C e 60°C (15 segundos). Os modos de 

fratura foram examinados em ampliação de 25x. Os dados foram 

analisados por meio de Análise de Variância a um ou dois fatores e teste 

de Tukey. Após 3 dias, os grupos com Clearfil SE Bond/Porcelain Bond 

Activator + RelyX ARC e Clearfil SE Bond/Porcelain Bond Activator + 

Panavia F apresentaram médias significativamente superiores de 

resistência ao cisalhamento em comparação ao controle ou Single 

Bond/Ceramic Primer + RelyX ARC. O envelhecimento artificial reduziu 

significativamente a resistência de união. Uma união com silano contendo 

monômero adesivo fosfatado pode atingir resistência de união ao 

cisalhamento superior em longo prazo, a restaurações de Procera 

AllZirkon jateadas e com qualquer um dos dois agentes cimentantes 

testados. Os modos de fratura variaram entre os grupos de 3 dias, mas 

foram 100% adesivas, após o envelhecimento artificial. 

Atsu et al.8 (2006) compararam os efeitos do jateamento, 

silanização, deposição triboquímica de sílica e uma combinação de 

adesivo/silano na resistência de união entre a zircônia e cimento resinoso 

contendo monômero fosfatado (Panavia F). Seis grupos de zircônia 

(Cercon) foram jateados com óxido de alumínio 125 μm e divididos em: 

grupo sem tratamento (controle); grupo com silanização (Clearfil Porcelain 

Bond Activator); aplicação de adesivo com MDP/silano (Clearfil Liner 

Bond 2V/Porcelain Bond Activator), deposição triboquímica de sílica 

utilizando partículas de óxido de alumínio 30 μm modificadas por sílica 

(Sistema CoJet);  deposição triboquímica de sílica e silanização; e 

deposição triboquímica de sílica seguida da aplicação de adesivo com 

MDP/silano. Os espécimes foram armazenados em água destilada a 37°C 

por 24 horas e suas resistências de união ao cisalhamento foram 

mensuradas por meio de máquina de ensaio universal com velocidade 0,5 

mm/min. Os resultados confirmaram que a deposição triboquímica de 

sílica (Sistema CoJet) e aplicação de MDP aumentou a resistência de 
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união entre a cerâmica à base de óxido de zircônio e o cimento resinoso 

contendo monômero fosfatado (Panavia F). 

A resistência de união ao cisalhamento entre zircônia densamente 

sinterizada e diferentes cimentos resinosos foi avaliada por Luthy et al.38 

(2006). Os cimentos Ketac-Cem, Nexus, RelyX Unicem, Superbond C&B, 

Panavia F e Panavia 21 foram utilizados no estudo. Grupos de 30 

espécimes foram armazenados em água destilada (37°C) por 48 horas e 

metade deles (n=15) foram submetidos à termociclagem (10.000 ciclos). 

Os conjuntos falharam ou na interface entre a zircônia e o cimento ou 

dentro dos cimentos. A termociclagem afetou a resistência de união de 

todos os cimentos resinosos, exceto Panavia e RelyX Unicem. Após 

termociclagem, resistências de união para Ketac-Cem e Nexus foram 

muito baixas. Os quatro cimentos (RelyX Unicem, Superbond C&B, 

Panavia F e Panavia 21) tiveram os resultados superiores. A maior união 

foi obtida com Panavia 21. 

Devido ao fato da resistência de união entre resina composta e a 

superfície lisa de pinos cerâmicos de zircônia pré-fabricados também ser 

uma questão problemática, o estudo de Xible et al.70 (2006) testou o efeito 

do tratamento de superfície na resistência de união entre pinos de 

zircônia e resina composta e na resistência flexural dos pinos. Para o 

teste de resistência de união, dois grupos (n=10) foram preparados: grupo 

experimental, onde os pinos de zircônia (Cosmopost) foram tratados com 

sistema de deposição triboquímica de sílica (Rocatec) e silanização; e no 

grupo controle, os pinos foram usados como fornecidos pelo fabricante. 

Os espécimes (pinos de zircônia e resina composta) foram posicionados 

em máquina de teste universal e uma carga foi aplicada no teste de 

cisalhamento push-out até a fratura. O modo de fratura foi avaliado como 

coesiva, mista ou adesiva. A resistência à flexão foi mensurada usando 

um teste de três pontos. Os pinos tratados com deposição triboquímica de 

sílica e silanização exibiram valores significativamente maiores tanto para 

resistência de união à resina composta e resistência à flexão, quando 
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comparado ao grupo controle. Análises das fraturas mostraram fraturas 

100% adesivas para o grupo controle. 

A proposta do estudo laboratorial de Quaas et al.50 (2007) foi 

avaliar a influência de diferentes métodos de tratamento, após 

contaminação com saliva, na resistência de união entre resina e cerâmica 

à base de zircônia. Tubos de resina composta foram unidos a discos de 

zircônia (Cercon) usando um cimento resinoso contendo monômero 

fosfatado (Panavia F2.0, Kuraray). Quatro métodos de limpeza foram 

usados depois da contaminação da superfície cerâmica: jateamento com 

óxido de alumínio 50 μm (pressão de 2,5 bar por 15 segundos); limpeza 

com ácido fosfórico 37% por 60 segundos uma vez e 30 segundos duas 

vezes; limpeza com isopropanol 96% por 15 segundos. Os espécimes do 

grupo controle não foram limpos. Para cada combinação, dezesseis 

espécimes foram unidos. Subgrupos de oito espécimes unidos foram 

testados para verificar a resistência de união à tração, depois de 

armazenados por 3 ou 150 dias combinado com 37.500 ciclos térmicos.  

As superfícies cerâmicas jateadas promoveram resistências de união 

estatisticamente maior do que os outros métodos de limpeza após 3 e 150 

dias. Limpeza com álcool da superfície cerâmica não promoveu 

resistência de união duradoura ao longo do tempo. 

O estudo de Akgungor et al.2 (2008) avaliou o efeito de diferentes 

tratamentos de superfície como o jateamento; deposição triboquímica de 

sílica (CoJet) e silanização (ESPE Sil); jateamento e aplicação da mistura 

adesivo contendo MDP (Clearfil SE Bond)/silano (Clearfil Porcelain Bond 

Activator); deposição triboquímica de sílica (CoJet) e aplicação da mistura 

adesivo contendo MDP/silano, na resistência de união em curto prazo e 

durabilidade entre pinos de zircônia e resina composta. Oitenta pinos de 

zircônia foram divididos em quatro grupos (n=20) e cada grupo foi dividido 

em dois subgrupos. Os espécimes foram armazenados em água destilada 

a 37°C, por 24 horas ou por 150 dias com 37.500 ciclos térmicos (5 e 

55°C). Testes push-out foram feitos em máquina de ensaio universal a 
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velocidade de 0,5mm/min. Superfícies descoladas do pino foram 

examinadas em MEV. A resistência de união em curto prazo obtida com 

silano ou mistura adesivo contendo MDP/silano para pinos de zircônia 

com deposição triboquímica de sílica diminuiu com armazenamento em 

água e termociclagem. Por outro lado, uma união estável foi obtida 

quando uma mistura de adesivo contendo MDP e silano foi aplicada à 

superfície do pino jateado com óxido de alumínio. 

O objetivo do estudo de Phark et al.49 (2009) foi avaliar a 

resistência de união ao cisalhamento de cilindros de resina composta a 

uma superfície de zircônia modificada usando diferentes técnicas de 

cimentação após termociclagem. Cento e quarenta espécimes tiveram a 

superfície modificada (provisoriamente denominado NobelBond; Nobel 

Biocare AB) e 60 espécimes tiveram a superfície usinada (Procera 

Zircônia). Cilindros de resina composta (TPH3) com diâmetro de 3,0 mm 

foram unidos à zircônia com superfície modificada ou superfície usinada. 

Três diferentes cimentos adesivos (Panavia F2.0, RelyX ARC e RelyX 

Unicem), com ou sem jateamento de Al2O3 (50 μm e 110 μm) foram 

utilizados. A zircônia com superfície modificada foi unida usando todos os 

3 cimentos com jateamento (50 μm) e sem jateamento; com jateamento 

(110 μm) e cimento Panavia F2.0. A superfície de zircônia usinada foi 

unida usando apenas Panavia F2.0 com jateamento (50 μm e 110 μm) e 

sem jateamento. O teste de cisalhamento foi realizado em uma máquina 

de ensaios universal (Instron), antes e após 90 dias de armazenamento 

em água e 20.000 ciclos térmicos (15 segundos cada ciclo).  A resistência 

de união ao cisalhamento variou entre 10,1-20,0 MPa ao fim de 3 dias e 

0,16-14,8 MPa após o ciclo térmico. A ciclagem térmica diminuiu 

significativamente a resistência de união e o jateamento diminuiu 

significativamente a resistência de união da superfície modificada, 

independentemente dos cimentos utilizados. A resistência de união em 

longo prazo da superfície de zircônia modificada (Nobel-Bond) sem 

jateamento foi significativamente mais elevada do que a da superfície de 
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zircônia usinada (Procera Zirconia) jateada ou não. O jateamento da 

superfície modificada teve um efeito prejudicial na resistência ao 

cisalhamento. 

A influência de tratamentos de superfície e primers para metal na 

resistência de união entre cimentos resinosos e zircônia tetragonal 

estabilizada por ítrio (Y-TZP) foi avaliada por Cavalcanti et al.17 (2009). 

Duzentos e quarenta espécimes da cerâmica Y-TZP foram aleatoriamente 

distribuídos em vinte e quatro grupos (n=10), de acordo com a 

combinação do tratamento de superfície (nenhum, jateamento com 

partículas de óxido de alumínio 53 μm e 2,5 bar de pressão e irradiação a 

laser Er: YAG), primer para metal (nenhum, Alloy Primer, Metal Primer II 

ou Metaltite) e cimento resinoso Calibra (Bis-GMA) ou Panavia F 2.0 

(MDP). Fragmentos de dentina (0,8 mm) foram fixados às superfícies 

cerâmicas com os cimentos resinosos. O teste de resistência de união ao 

microcisalhamento foi feito até a fratura e as superfícies cerâmicas foram 

examinadas em MEV. Os valores foram analisados por meio de Teste 

ANOVA a três fatores/Tukey com 5% de nível de significância. O 

jateamento resultou em aumento na resistência de união para ambos os 

cimentos resinosos. Entretanto, o jateamento e irradiação a laser 

apresentaram maior resistência de união com cimento resinoso à base de 

Bis-GMA do que com o cimento à base de MDP. Os três primers 

renderam um aumento significativo na resistência de união, 

independentemente do tratamento de superfície e cimento resinoso. As 

fraturas adesivas foram as mais prevalentes.  

Em outro estudo, Akyil et al.3 (2010) avaliaram a resistência de 

união entre um cimento resinoso e superfícies de zircônia tetragonal 

estabilizada por ítria tratadas com jateamento, deposição triboquímica de 

sílica ou irradiação com laser CO2, Er:YAG ou Nd:YAG.  Doze espécimes 

foram irradiados com cada laser com diferentes parâmetros e examinados 

em MEV, para determinar quais parâmetros a serem utilizados no estudo.  

Cento e quarenta e um discos de Y-TZP foram divididos em nove grupos: 
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controle, jateamento com óxido de alumínio 110 μm, deposição 

triboquímica de sílica, laser Er:YAG, laser Nd:YAG, laser CO2, jateamento 

+ laser Er:YAG, jateamento +  laser Nd:YAG e jateamento + laser CO2. 

Após o tratamento de superfície, os espécimes foram silanizados (Clearfil 

Ceramic Primer, Kuraray) e cilindros de resina foram cimentados com 

cimento resinoso (Clearfil Esthetic Cement, Kuraray).  O teste de 

resistência de união ao cisalhamento foi realizado após armazenamento 

em água por 24 horas e termociclagem (5.000 ciclos). A maior resistência 

de união foi obtida no grupo do jateamento e foi similar para aqueles do 

grupo da deposição triboquímica de sílica. Embora o jateamento e a 

deposição triboquímica de sílica tenham sido os tratamentos de superfície 

mais eficazes, laser CO2 e Er:YAG sozinhos ou Nd:YAG depois do 

jateamento podem melhorar a resistência de união entre o cimento 

resinoso e o material Y-TZP. 

O estudo in vitro conduzido por Ural et al.66 (2010) avaliou e 

comparou os efeitos dos diferentes tratamentos de superfície e irradiação 

com laser na resistência de união ao cisalhamento entre o cimento 

resinoso e cerâmica à base de zircônia. Quarenta espécimes de zircônia 

foram produzidos e incluídos no centro de blocos de resina acrílica 

autopolimerizável. Os espécimes foram divididos aleatoriamente em 

quatro grupos (n= 10), de acordo com os diferentes métodos de 

tratamento de superfície: sem tratamento (controle), jateamento com 

partículas de óxido de alumínio 110 μm, ataque com ácido fluorídrico 

9,6% e irradiação com laser de CO2. Quarenta discos de resina foram 

confeccionados e cimentados com cimento resinoso às superfícies de 

zircônia. Os maiores valores de resistência de união ao cisalhamento 

foram obtidos com o grupo laser e os menores valores com o grupo 

controle. Apesar de não ter ocorrido diferença significativa entre os grupos 

controle, ácido fluorídrico e jateamento, o grupo laser mostrou diferença 

estatisticamente significativa dos outros grupos.  
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Yun et al.72 (2010) desenvolveram uma estudo para avaliar o efeito 

do jateamento e primers de metal sobre a resistência de união ao 

cisalhamento de três cimentos comerciais para zircônia Y-TZP. Os 

espécimes de zircônia (3,0 x 3,0 mm) foram divididos aleatoriamente em 

12 grupos (n = 10), de acordo com o tratamento de superfície, sendo 

grupo controle; jateamento; primers para metal; jateamento e primers para 

metal; primer para metal e cimento resinoso (Alloy Primer -  Panavia F2.0, 

V-primer - Superbond C & B, Metaltite - M bond). Todos os espécimes 

foram termociclados (5 e 55°C, 5.000 ciclos) e submetidos a teste de 

resistência de união ao cisalhamento por uma máquina de ensaios 

universal com uma velocidade de carregamento de 0,5 mm/min. Os dados 

foram estatisticamente analisados usando ANOVA dois fatores e teste 

múltiplo de comparação de Scheffé e o MEV foi utilizado para avaliar o 

modo de fratura. No Panavia F 2.0, a resistência de união entre as 

amostras tratadas com jateamento e primer para metal (Alloy Primer) foi 

significativamente mais elevada do que as dos outros subgrupos. O 

primer para metal sozinho parece não ser é suficiente para união 

adequada, porém, a aplicação combinada com jateamento parece ser um 

pré-tratamento apropriado para melhorar a resistência da união do 

cimento resinoso à cerâmica Y-TZP, em especial o Panavia F 2.0. 

A proposta do estudo de Yang et al.71 (2010) foi avaliar a influência 

dos parâmetros de condicionamento de superfície (jateamento com óxido 

de alumínio com pressão reduzida ou sem jateamento e primers 

adesivos) na resistência de união em longo prazo da zircônia. Discos de 

zircônia (Cercon, Alemanha) com as seguintes condições: superfície (sem 

condicionamento, jateamento com 0,05 ou 0,25 MPa),  sem primer, com 

primer Metal/Zircônia (Ivoclar, Vivadent), Alloy Primer (Kuraray) e Clearfil 

Ceramic Primer (Kuraray) foram testados. Resina composta foi unida aos 

discos de zircônia condicionados por meio de cimento resinoso (RelyX 

Unicem). Subgrupos com oito amostras foram armazenados em água por 

3 dias ou 150 dias com 37.500 ciclos térmicos. A resistência de união à 



48 
 

tração foi determinada com uma máquina de ensaio universal a 

velocidade 2 mm/min. Sem primer, o RelyX Unicem mostrou resistência 

de união duradoura à cerâmica jateada a 0,25 MPa. Quando combinado 

com primers contendo MDP, o jateamento resultou em uma resistência 

duradoura à zircônia, ainda que com uma pressão reduzida. Entretanto, 

jateamento combinado com primer Metal/Zircônia não promoveu união 

duradoura à zircônia. Após 150 dias de armazenamento, nos grupos sem 

jateamento, todos os espécimes descolaram espontaneamente e 

apresentaram modos de fratura adesiva, independentemente do uso de 

primer. 

Mirmohammadi et al.42 (2010) compararam os valores de 

resistência de união à microtração e ao microcisalhamento entre três  

cimentos resinosos contendo monômero fosfatado e zircônia Y-TZP. 

Discos de zircônia (Procera) foram unidos a discos de resina composta 

(Z250) usando os cimentos Panavia F 2.0, RelyX Unicem e Multilink. Dez 

amostras foram testadas para cada grupo (n = 10) e Análise de Variância 

a dois fatores foi utilizada para analisar os dados. Houve diferença 

estatisticamente significativa nos valores de resistência de união obtidos 

através dos dois métodos de ensaio. Tanto o cimento Multilink quanto o 

Panavia demonstrou falha basicamente coesiva no cimento resinoso 

enquanto que o RelyX Unicem demonstrou falha na interface. Dentro das 

limitações do estudo, o teste de resistência de união à microtração foi 

capaz de detectar diferenças entre os três cimentos resinosos, enquanto 

que o teste de microcisalhamento não conseguiu detectar tais diferenças. 

Attia9 (2010) investigou a influência do tratamento de superfície e 

carregamento cíclico na durabilidade de coroas totalmente cerâmicas 

reparadas in vitro. Oitenta coroas de InCeram Zircônia foram fabricadas 

para restaurar pré-molares maxilares e cimentadas com cimento resinoso. 

Uma hora depois da cimentação, cúspides palatinas da porcelana de 

cobertura de sessenta coroas foram completamente removidas usando 

pedra de acabamento de porcelana (#6844374-016, Komet Medical, 
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Alemanha) para expor a infraestrutura de zircônia simulando a 

delaminação. Foram divididas dentro de quatro grupos. O local da fratura 

foi tratado antes do reparo da seguinte maneira: abrasão com ponta 

diamantada, jateamento com óxido de alumínio 50 μm (pressão de 2,8 bar 

por 5 segundos e distância de 10 mm), deposição triboquímica de sílica 

utilizando CoJet seguido por silanização (ESPE SIL, 3M ESPE). O agente 

de união (Visio Bond, 3M ESPE) foi aplicado no local da fratura para 

todos os grupos experimentais e fotopolimerizado por 20 segundos a 5 

mm de distância. As cúspides palatinas foram reparadas usando resina 

composta (Filtek Z250, 3M ESPE). O grupo controle com 20 espécimes 

foram levados sem fratura. Os espécimes foram armazenados em água a 

37°C por sete dias. Para simular as condições orais, metade dos 

espécimes de cada grupo (n= 10) foi submetida ao carregamento cíclico 

por meio de um simulador mastigatório computadorizado (Willitec, 

Alemanha), sob condições de 250.000 ciclos mastigatórios. A carga de 

fratura foi registrada para cada espécime usando uma máquina de ensaio 

universal. A ANOVA a dois fatores e pós-teste de Tukey foram usados 

para análise estatística (α= 0,05). Existiram diferenças estatisticamente 

significativas entre o grupo controle e os grupos testados. A fadiga com 

carregamento cíclico diminuiu significativamente as médias da carga de 

fratura dos grupos controle e teste, enquanto que a deposição 

triboquímica de sílica utilizando CoJet seguido por silanização aumentou 

significativamente a carga de fratura de coroas reparadas. 

Liu et al.37 (2011) avaliaram  o comportamento da degradação da 

união entre cimento (G-CEM)  e cerâmica silanizada (Procad)  sob 

condições simuladas da cavidade oral, por meio da comparação com três 

cimentos convencionais (Linkamx HV, Clearfil Esthetic Cement e 

SuperBond). Os silanos utilizados foram os recomendados pelos 

fabricantes (GC Ceramic Primer, Clearfil Ceramic Primer e Porcelain Liner 

M). Sorção máxima de água e solubilidade dos cimentos resinosos foram 

medidas de acordo com a norma ISO 4049, durante 6 semanas de 
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armazenamento de água. A resistência de união ao microcisalhamento foi 

testada depois de 0, 10.000, e 30.000 ciclos térmicos. Análise de 

Variância a dois fatores e Teste de Tukey foram utilizados para avaliar os 

dados de resistência de união. O cimento G-CEM teve sorção de água e 

solubilidade significativamente maior do que os cimentos convencionais. 

A análise estatística mostrou que a resistência de união de todos os 

grupos cimento/silano foi reduzida significativamente após ciclo térmico. A 

força adesiva do cimento G-CEM com os 3 silanos foi significativamente 

degradada do ciclo térmico 0 a 10.000, no entanto, a resistência de união 

parece estabilizar, sem degradação adicional significativa nos ciclos 

térmicos de 10.000 a 30.000. 

Paranhos et al.47 (2011) avaliaram o efeito do tratamento de 

superfície na resistência de união ao cisalhamento entre zircônia e resina. 

Oitenta e um blocos de zircônia Lava (3M ESPE) foram incluídos em 

resina acrílica, polidos e divididos aleatoriamente em três grupos, que 

receberam os seguintes tratamentos de superfície: sem abrasão, 

jateamento com óxido de alumínio (50 μm) e deposição triboquímica de 

sílica (CoJet, 3M ESPE). Cada grupo foi dividido em três subgrupos (n= 

18): laser Nd:YAG, laser CO2 ou sem irradiação laser. Seguida a 

aplicação de primer contendo monômero fosfatado (Clearfil Ceramic 

Primer, Kuraray), cilindros de cimento resinoso (Panavia F, Kuraray) 

foram construídos na superfície. O teste de resistência de união ao 

cisalhamento foi realizado após 24 horas de armazenamento em água. A 

rugosidade da superfície e topografia (MEV) foi avaliada depois do 

tratamento. De acordo com ANOVA e teste de Tukey (α= 0,05), a 

resistência de união depois do tratamento com laser Nd:YAG foi 

estatisticamente superior ao laser CO2 e sem irradiação laser. O laser 

Nd:YAG criou mais rugosidades na zircônia quando comparado ao laser 

CO2 ou tratamentos abrasivos. A deposição triboquímica de sílica 

aumentou a resistência de união da zircônia com ou sem laser.  
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O estudo de Scherrer et al.57 (2011) avaliou o comportamento da 

fadiga em água na cerâmica à base de zircônia Y-TZP após jateamento 

com partículas de alumina 30 μm revestidas por sílica (CoJet ™, 3M 

ESPE), objetivando verificar se o jateamento afetaria negativamente ou 

não o limite de fadiga e a sobrevida acumulada da cerâmica Y-TZP. Os 

quatro materiais testados foram Zeno (Wieland), Everest ZS (KaVo), Lava 

branco e Lava colorido (3M ESPE). Sessenta e seis barras (3,0 × 5,0 × 

40,0 mm) foram submetidas ao teste de fadiga, as quais metade foram 

jateadas com CoJet no centro do lado de tração. Fadiga cíclica foi 

realizada em três pontos de flexão, em um tanque de água. Os resultados 

demonstram que os "procedimentos de jateamento suave" (30 μm a 2,5 

bar) aumentou o limite de fadiga de  15-31%. Além disso, para todos os 

materiais avaliados, a tensão de ruptura na probabilidade de sobrevida 

média também foi aumentada. Jateamento com partículas de 30 μm fez 

melhorar significativamente o comportamento à fadiga de três dos quatro 

materiais cerâmicos Y-TZP.   

Miragaya et al.41 (2011) avaliaram a influência de quatro 

tratamentos de superfície na resistência de união de um cimento resinoso 

auto-adesivo à zircônia estabilizada com ítria (Lava, 3M ESPE). Quarenta 

placas (8,0 x 6,0 x 1,0 mm) de zircônia foram divididas aleatoriamente em 

quatro grupos (n = 10) de acordo com os tratamentos de superfície: 

controle, sem tratamento; jateamento com partículas de Al2O3 50 μm; 

primer à base de MDP e jateamento com sistema Rocatec. Em seguida, 

foram divididas em dois subgrupos de acordo com o cimento resinoso 

testado: RelyX ARC (convencional) e RelyX Unicem (auto-adesivo). Após 

armazenamento em água a 37°C durante 24 horas, as amostras foram 

submetidas ao teste de resistência de união ao microcisalhamento. Os 

tratamentos de superfície influenciaram significativamente a resistência de 

união. Independentemente do tratamento de superfície, o cimento 

resinoso auto-adesivo apresentou melhor desempenho em termos de 

resistência de união à zircônia do que o cimento resinoso convencional. 
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Para ambos os cimentos resinosos, o melhor resultado foi produzido pelo 

primer à base de MDP.  

O estudo in vitro de Attia, Kern10 (2011) investigou a durabilidade 

da resistência de união do cimento resinoso (Multilink Automix) à zircônia 

depois da aplicação de um primer universal. Noventa e seis discos 

fabricados em zircônia (e.max ZirCAD) foram condicionados com 

jateamento  (óxido de alumínio 110 μm) ou deposição de sílica. Então, os 

discos foram limpos com jatos de ar livre de óleo ou com limpeza em 

ultrassom com álcool. Um silano convencional (Espe Sil) ou um primer 

universal (Monobond Plus) foi aplicado na superfície condicionada. Cada 

grupo foi dividido em dois subgrupos, em que oito espécimes de cada 

foram armazenados em água a 37°C por três dias sem termociclagem ou 

em água por 150 dias e expostos a 37.500 ciclos térmicos. O primer 

universal promoveu união entre zircônia e resina significativamente 

melhor do que o silano convencional. Os métodos de limpeza tiveram 

pouco efeito na união entre zircônia e resina. E a deposição de sílica ou 

jateamento e aplicação de um primer universal melhorou a união entre 

resina e zircônia a longo prazo.  

O objetivo do estudo de Matinlinna, Lassila40 (2011) foi avaliar o 

efeito de cinco primers experimentais in vitro sobre a resistência de união 

ao cisalhamento de um cimento resinoso ligado à zircônia. Cento e 

quarenta e quatro amostras de zircônia (Procera AllZircon) foram 

submetidas a um tratamento de deposição triboquímica de sílica, divididas 

aleatoriamente em 12 subgrupos (n = 12), e silanizadas com soluções de 

1% de 3-acryloxypropyltrimethoxysilane, 3-

glycidoxypropyltrimethoxysilane, 3-methacryloxypropyltrimethoxysilane, 

styrylethyltrimethoxysilane e 3-isocyanatopropyltriethoxysilane, que foram 

preparados em etanol a 95% (pH 4,5). O silano pré-fabricado 3-

methacryloxypropyltrimethoxysilane (RelyX Ceramic Primer) foi utilizado 

como controle. O cimento resinoso RelyX Unicem foi unido a cada 

amostra de zircônia. Metade foi testada a seco e metade foi termociclada 
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com 6.000 ciclos, entre 5 e 55°C (30 segundos). A resistência ao 

cisalhamento foi medida por meio de uma máquina de ensaios universal a 

uma velocidade de 1,0 mm/min. A maior resistência ao cisalhamento foi 

obtida para o 3-acryloxypropyltrimethoxysilane em armazenagem a seco 

(11,7 ± 2,3 MPa) e glycidoxypropyltrimethoxysilane termociclado (17,6 ± 

4,1 MPa). Os menores valores de resistência ao cisalhamento foram 

obtidos com o silano do grupo controle com armazenagem a seco (4,5 

±1,3 MPa) e após termociclagem (6,5 ± 2,6 MPa). Ou seja, a silanização 

com cinco primers experimentais produzidos in vitro apresentou 

resistência de união ao  cisalhamento significativamente maior do que a 

união com o silano pré-fabricado do grupo controle. 

O estudo de Dias de Souza et al.22 (2011) apresentou como 

objetivo avaliar a influência de primers de metal, cimentos resinosos, e 

envelhecimento sobre a resistência de união à microtração à zircônia. A 

zircônia (Lava, 3M ESPE) foi tratada com primers comerciais 

desenvolvidos para união a ligas metálicas (Metaltite, Metal Primer II, 

Alloy Primer ou Totalbond). Os espécimes que não foram condicionados 

eram considerados controle. Cem amostras em forma de disco (19,0 x 4,0 

mm) foram cimentadas a substratos de resina composta utilizando 

cimento resinoso Panavia ou RelyX Unicem (n = 5). O ensaio de 

resistência de união à microtração foi realizado após 48 horas e 5 meses, 

e modos de fratura foram classificados como tipo 1 (entre cerâmica / 

cimento), 2 (entre resina composta / cimento) ou 3 (mista). Os dados 

foram analisados por ANOVA três fatores e teste de Tukey (α = 0,05). A 

utilização de primers para metal melhorou significativamente a resistência 

de união do RelyX Unicem (p <0,001), enquanto que para Panavia, 

nenhum dos primers aumentou a resistência de união em comparação 

com o grupo controle. Após o envelhecimento, todos os grupos 

mostraram uma predominância de falhas do tipo 1. Embora os valores 

iniciais obtidos com Panavia fossem significativamente mais elevados do 
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que RelyX Unicem, após envelhecimento, ambos os agentes de 

cimentação, apresentaram desempenho estatisticamente semelhantes.  

Kulunk et al.36 (2011) avaliaram o efeito do jateamento com 

partículas de formas e tamanhos diferentes na resistência de união ao 

cisalhamento entre cimento resinoso e a infraestrutura de zircônia. 

Sessenta discos de zircônia foram produzidos e sinterizados. Os 

espécimes foram divididos em seis grupos para os procedimentos de 

jateamento. As superfícies dos espécimes foram tratadas com partículas 

de óxido de alumínio 30 μm silicatizadas, partículas sintéticas de 

diamante 1-3 μm, partículas com óxido de alumínio 110 μm, partículas 

sintéticas de diamante 30-50 μm e partículas de nitreto de boro cúbico 60-

80 μm. Os dez espécimes remanescentes não foram tratados e foram 

considerados grupo controle. Discos de resina composta foram 

cimentados aos espécimes de zircônia. Todos os espécimes foram 

armazenados em água destilada a 37°C por 24 horas e termociclados 

com 6.000 ciclos. O jateamento com diferentes materiais afetou a 

resistência de união. O jateamento com partículas sintéticas de diamante 

30-50 μm, partículas de nitreto de boro cúbico 60-80 μm e partículas com 

óxido de alumínio 110 μm mostraram valores mais elevados na 

resistência de união do que os outros métodos. 

Mochales et al.43 (2011) estudaram as transformações da fase 

tetragonal para monoclínica em amostras de zircônia Y-TZP (DC-Shrink, 

Suíça), manipuladas por meio de polimento, desgaste e fratura como 

pode ser encontrada na prática clínica. As transformações foram 

estudadas em três dimensões, a fim de compreender melhor a 

organização e extensão da fase monoclinica transformada. Por meio de 

análises de difração de raios-X, em conjunto com microscopia eletrônica e 

tomografia multimodal, foi possível visualizar e quantificar a distribuição 

das fases e em três dimensões. O procedimento simulando corte suave 

com ponta diamantada resultou em relações de transformação de menos 

de 0,1%. Enquanto que fraturas e rachaduras resultaram em zonas de 
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transformação muito mais espessa e homogêneas. Devido ao fato de que 

as zonas transformadas de tetragonal para monoclínica perderem a sua 

capacidade de tenacificação, técnicos dentários e dentistas deveriam 

tomar mais cuidado ao manipular mecanicamente a prótese dentária à 

base de cerâmica Y-TZP, após sua sinterização.  

O estudo de Chen et al.18 (2012) objetivou avaliar as propriedades 

adesivas de um cimento resinoso contendo MDP à zircônia, utilizando 

uma técnica experimental de revestimento da zircônia com diferentes 

condições de primer. Dezoito discos de zircônia foram cortados (Cercon 

base colorida) e divididos em dois grupos: o grupo controle e o grupo 

experimental com o recobrimento. A técnica de revestimento experimental 

foi baseada na sinterização das partículas de carga (a 1200°C durante 10 

minutos) de uma resina flow sobre a superfície da zircônia (Filtek supreme 

XT flow) não polimerizada. Durante o ciclo, a resina é queimada deixando 

as partículas de carga sobre a zircônia. Os espécimes de cada grupo 

foram divididos em três subgrupos (n=3) de acordo com as condições de 

primer: sem primer, primer contendo MDP (ED Primer II) e primer com 

agente de acoplamento silano (RelyX Ceramic Primer). Os discos de 

resina composta (FiltekTM Z250) foram unidos à superfície tratada usando 

um cimento resinoso contendo MDP (Panavia F 2.0). Os espécimes 

bicamada foram cortados em microbarras (1 x 1 mm). Total de vinte 

microbarras foi confeccionado, as quais metade foi armazenada em água 

a 37°C por 24 horas e metade foi armazenada por 30 dias. Depois do 

armazenamento, os espécimes foram submetidos ao teste de resistência 

de união à microtração. Os grupos foram analisados por meio da Análise 

de Variância (ANOVA) três fatores. O pré-tratamento de recobrimento, 

primer e períodos de armazenamento em água afetaram 

significativamente a resistência de união. Depois de 24 horas de 

armazenamento, a zircônia com recobrimento seguida de silanização 

mostrou uma valor significativamente maior. A aplicação de uma camada 

de revestimento à base de nanopartículas sobre a zircônia pode melhorar 
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a resistência de união e mantê-la por pelo menos 30 dias em água a 

37°C. Em contraste, os espécimes sem tratamento, dificilmente, 

mostravam alguma ligação após 30 dias. 

O lascamento da porcelana de cobertura de copings de zircônia 

tetragonal policristalina estabilizada por ítria (Y-TZP) tornou-se uma 

preocupação clínica comum. O estudo de Cristoforides et al.20 (2012) 

avaliou o efeito das diferentes abordagens de reparo sobre a resistência 

de união entre Y-TZP e resina composta, após o envelhecimento. Cem 

blocos Y-TZP (InCeram YZ) foram incluídos em resina acrílica, polidos e 

divididos aleatoriamente em 10 grupos (n= 10). As abordagens de reparo 

testadas incluíram quatro tratamentos de superfície: deposição 

triboquímica de sílica (Sistema CoJet), primer contendo MDP/silano 

(Clearfil SE Primer/Porcelain Bond Activator, Kuraray), jateamento (óxido 

de alumínio 50 μm, pressão de 2,8 bar, distância de 10 mm, por 15 

segundos) e primer Metal/Zircônia (Ivoclar). A limpeza com álcool foi 

utilizada como controle. O tratamento de superfície foi seguido pela 

aplicação de uma fina camada de cimento resinoso contendo MDP 

(Panavia F, Kuraray) ou não. Em seguida, a resina composta foi aplicada 

à superfície da cerâmica à base de zircônia, por meio de um molde 

cilíndrico (4 mm de diâmetro). Após o envelhecimento durante 60 dias de 

armazenamento em água, incluindo 6.000 ciclos térmicos, as amostras 

foram submetidas ao teste de resistência de união ao cisalhamento. A 

Análise de Variância e pós-teste de Tukey foram usados para a análise 

estatística inferencial (α= 0,05). O tratamento de superfície foi um fator 

estatisticamente significativo. A deposição triboquímica de sílica foi o 

único tratamento que teve um efeito significativamente positivo sobre a 

resistência de união após o envelhecimento. Considerando as 

abordagens avaliadas, a deposição triboquímica de sílica parece ser o 

melhor tratamento de superfície para reparos com resina composta das 

superfícies Y-TZP. 
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3 PROPOSIÇÃO 

Tendo em vista as considerações anteriores, este estudo se 

propôs a avaliar o efeito de diferentes tratamentos de superfície, 

agentes de união e envelhecimento hidrotérmico sobre a resistência 

de união ao cisalhamento entre infraestrutura de zircônia Y-TZP e 

resina composta empregada como reparo. 

A hipótese nula (H0) considerada foi que as diferentes técnicas 

de reparo e envelhecimento da zircônia resultam em resistências de 

união ao cisalhamento na interface resina composta/cerâmica à base 

de zircônia Y-TZP estatisticamente semelhantes. Adicionalmente, o 

estudo também se propôs a caracterizar por meio de microscopia 

eletrônica de varredura, microanálise e difratometria por raios-X a 

superfície tratada e analisar o modo de falha. 
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4 MATERIAL E MÉTODO 

- Materiais utilizados no estudo 
 

Os materiais que foram utilizados no estudo estão descritos no 

Quadro 1. 

 
Quadro 1 - Materiais utilizados no estudo  

 
Material 

Fabricante 

Zircônia 
LavaTM 

Dióxido de zircônio estabilizado por ítria 
3M ESPE, 
Seefeld, 

Alemanha 
Filtek Z350 

XT 
Resina composta bis-GMA, UDMA, TEGDMA, e bis-

EMA 
3M ESPE, St. 

Paul, EUA 

Jateamento 
Óxido de 
Alumínio 

Partículas de Al2O3 de 50 μm 

Bio-Art Equip. 
Odontol. Ltda., 

São Carlos, 
Brasil 

Rocatec 
Soft 

Partículas de Al2O3 modificadas por sílica 30 μm 
3M ESPE, 
Seefeld, 

Alemanha 

Clearfil SE 
Bond 

Bisphenol A diglycidylmethacrylate/ 2-hydroxyethyl 
methacrylate/ 10-Methacryloyloxydecyl dihydrogen 

phosphate 
 

3-trimethoxysilylpropyl methacrylate Hydrophobic 
aromatic dimethacrylate 

Kuraray, 
Okayama, 

Japão 

Clearfil 
Porcelain 

Bond 
Activator 

Kuraray, 
Okayama, 

Japão 

Cimento 
resinoso 

Panavia F 

BPEDMA/MDP/DMA/ Ba-B-Si/Sílica/Químico e 
fotoiniciadores 

Kuraray, 
Okayama, 

Japão 
Cimento 
resinoso 
RelyX 
U100 

TEGDMA/Sílica tratada com silano/Persulfato de sódio 
3M ESPE, 
Seefeld, 

Alemanha 

RelyX 
Ceramic 
Primer 

Etanol 
Metacriloxipropiltrimetoxil silano 

3M ESPE, 
Seefeld, 

Alemanha 
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As propriedades do dióxido de zircônio estabilizado por ítria LavaTM  

(3M ESPE, Seefeld, Alemanha) estão descritas no Quadro 2.  

 
Quadro 2 - Descrição das propriedades da zircônia estabilizada por ítria utilizada no 

estudo, de acordo com as informações do fabricante 

Zircônia para infraestrutura LavaTM 

Composição 

ZrO2 (94%), Y2O3 (3%), HF (3%)  

Zircônia policristalina tetragonal parcialmente 

estabilizada por ítria (3 mol -%) 

Resistência à flexão (#121473) > 1100 MPa 

Tenacidade à fratura (KIC) 5-10 MPa m1/2 

Módulo de Elasticidade (E) > 205 GPa 

Coeficiente de Expansão Térmico 10 ppm 

Ponto de fusão 2700°C 

Tamanho do grão 0,5 μm 

Dureza Vickers (HV 10) 1250 

 

 
- Ensaio de resistência de união ao cisalhamento 
 
. Confecção dos corpos-de-prova 
 

Corpos-de-prova de cerâmica à base de dióxido de zircônio 

(LavaTM , 3M ESPE) em forma de blocos (7,0 x 7,0 x 1,7 mm) foram 

confeccionados para o ensaio de resistência de união ao cisalhamento 

(n=14). 

A zircônia pré-sinterizada foi cortada aproximadamente 20% maior 

que o tamanho final adequado, para compensar a contração de 

sinterização empregando-se uma cortadora de precisão Isomet 1000 

(Buehler, Lake Bluff, Illinois, EUA).  

Os espécimes pré-sinterizados foram regularizados e polidos em 

polidora mecânica Metaserv (Buehler, Londres, Inglaterra) com lixas 
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sequenciais de carbeto de silício de granulação 600 e 1200, por cerca de 

3 minutos cada, a uma velocidade de 400 RPM. Todos os corpos-de-

prova foram limpos em ultrassom (Thornton; Inpec Eletrônica Ltda., 

Vinhedo, Brasil) com água destilada por 30 segundos e secos com jatos 

de ar livre de óleo. 

A sinterização foi realizada em forno do sistema Lava (Lava™ 

Therm Sintering furnace, 3M ESPE, Seefeld, Alemanha), de acordo com 

as instruções do fabricante. 

Foram confeccionados 360 espécimes, dos quais, aleatoriamente, 

metade foi submetida ao envelhecimento hidrotérmico em vapor a 134°C, 

3 bar e 8 horas34, em autoclave de esterilização (Modelo M9 UltraClave, 

Midmark Corporation, Ohio, EUA)14,26,33, sendo considerado o Grupo II. 

Por outro lado, a outra metade não sofreu envelhecimento hidrotérmico, 

compondo o grupo controle (Grupo I). 

 

. Caracterização da Amostra 
 

Três corpos-de-prova, representativos de cada grupo, foram 

aleatoriamente selecionados e preparados para análise de suas 

superfícies por meio de Microscópio Eletrônico de Varredura (Jeol JSM-

7500F-SII, Sony, Japão). Para a leitura no microscópio, os espécimes 

foram recobertos com uma fina camada de carbono para melhor 

visualização da superfície. As imagens de cada superfície foram 

registradas em ampliações de 300x, 500x, 1.000x ou 30.000x, 

dependendo do grupo selecionado. O microscópio foi utilizado com uma 

tensão de aceleração de 2,0 kV a 7,0 kV e distância de trabalho entre 8,0 

e 10,0 mm. 

A análise dos elementos químicos presentes nas amostras foi 

realizada por meio da técnica do EDS (Espectroscopia por Dispersão de 

Energia ou Energy Dispersive Spectroscopy), no espectrômetro NORAN 

SYSTEM 7, Thermo Scientific. 
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Além disso, as fases monoclínica e tetragonal de três espécimes de 

cada grupo foram identificadas por meio de difração de raios-X, utilizando 

Difratômetro Ultima IV Rigaku (Rigaku Corporation, Tóquio, Japão) com 

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

de 0,02o e 0,5 segundos de varredura por ponto de contagem. Os picos 

foram identificados, através de comparação com microfichas padrão dos 

arquivos do programa Search Match.  

 
. Tratamento de superfície 

 

Aleatoriamente, os corpos-de-prova de cada grupo foram divididos 

em nove subgrupos de acordo com o tratamento de superfície e agente 

de união empregados (Quadro 3). 

 
Quadro 3 - Descrição dos subgrupos experimentais 

Subgrupo Tratamento de superfície Agente de união 

1 
Jateamento 

Al2O3 (50 μm) 

Clearfil SE Bond + Clearfil Porcelain Bond Activator 

2 Panavia F 

3 RelyX U100 

4 
Rocatec Soft 

(30 μm) 

Clearfil SE Bond + Clearfil Porcelain Bond Activator 

5 Panavia F 

6 RelyX U100 

7 
Sem 

tratamento 

Clearfil SE Bond + Clearfil Porcelain Bond Activator 

8 Panavia F 

9 RelyX U100 

 

Para os subgrupos 1, 2 e 3 foi realizado tratamento de superfície 

por meio de jateamento com partículas de óxido de alumínio (Al2O3) com 

50 μm (Bio-Art Equip. Odontol. Ltda., São Carlos, Brasil). O jateamento foi 

realizado por meio de jateador (Basic Classic; Renfert GmbH, Hilzingen, 

Alemanha) de forma perpendicular sobre a superfície da zircônia, com 
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pressão de 2,5 bar, por 15 segundos, a uma distância de 10 mm, por 

meio de dispositivo padronizador.  

 Após essa etapa, os corpos-de-prova foram limpos com jatos de 

água da seringa tríplice por 30 segundos e, posteriormente, secos. 

Os subgrupos 4, 5 e 6 foram submetidos à deposição triboquímica 

de sílica, por meio do sistema Rocatec (Rocatec Soft, 3M ESPE, Seefeld, 

Alemanha), composto de partículas de óxido de alumínio de 30 μm 

revestidas com sílica. Foram utilizados os mesmos parâmetros de 

pressão, tempo e distância adotados no jateamento com partículas de 

óxido de alumínio. 

Entretanto, os corpos-de-prova desses subgrupos (4, 5 e 6) não 

foram submetidos ao procedimento de limpeza com jato de água após a 

deposição triboquímica de sílica, pois esse procedimento diminui a 

eficácia da adesão ao material de cimentos resinosos na superfície da 

zircônia Y-TZP3. 

Os subgrupos 7, 8 e 9 não foram submetidos a nenhum tipo de 

tratamento de superfície abrasivo.  

Para a caracterização da amostra, três espécimes de cada grupo 

foram selecionados aleatoriamente para realização da Microscopia 

Eletrônica de Varredura, Espectroscopia por Dispersão de Energia (EDS) 

e difração de raios-X, utilizando os mesmos parâmetros já comentados 

anteriormente. 

 

. Procedimento de união 
 

Um terço dos corpos-de-prova de cada tratamento de superfície foi 

aleatoriamente selecionado para aplicação de silano contendo o 

monômero adesivo MDP (Clearfil SE Bond + Clearfil Porcelain Bond 

Activator, Kuraray, Okayama, Japão) sobre a superfície tratada 

(subgrupos 1, 4 e 7).  
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 Primeiramente, a limpeza da superfície foi feita com ácido fosfórico 

por 5 segundos, seguida por lavagem e secagem, com exceção do grupo 

Rocatec. Para o preparo, uma gota do primer do Clearfil SE Bond e uma 

gota do Clearfil Porcelain Bond Activator foi dispensada em um frasco 

dappen. A mistura foi aplicada sobre a superfície da zircônia com o auxílio 

de um pincel, seca com jatos de ar por 2-3 segundos a fim de evaporar o 

solvente e permaneceu por pelo menos 60 segundos antes do 

procedimento restaurador.    

Outro terço dos corpos-de-prova de cada subgrupo (2, 5 e 8) 

também foi aleatoriamente selecionado para aplicação de cimento 

resinoso contendo monômero MDP (Panavia F, Kuraray, Japão). As 

pastas A e B foram misturadas por 20 segundos e uma fina camada do 

cimento resinoso aplicado. Em seguida, a fotopolimerização foi realizada 

por 20 segundos. 

Os demais corpos-de-prova (subgrupos 3, 6 e 9) foram submetidos 

à aplicação do cimento resinoso de dupla polimerização que contém 

(meta)acrilatos bifuncionais (RelyX U100, 3M ESPE, Seefeld, Alemanha). 

No caso dos subgrupos 3 e 9, as superfícies foram submetidas à 

limpeza com álcool, e secagem com ar isento de umidade antes da 

aplicação do cimento resinoso, seguindo as instruções do fabricante. 

Enquanto que apenas para o subgrupo 6, foi aplicado um silano próprio 

do sistema (RelyX Ceramic Primer, Seefeld, Alemanha) sobre a superfície 

tratada (Rocatec Soft), antes da fina camada do cimento resinoso. 

Todos os agentes de união foram aplicados sobre a superfície da 

zircônia, com o auxílio de uma matriz metálica com dimensões de 4 mm 

de diâmetro e 2 mm de espessura. 

 

. Procedimento restaurador 
 

Sobre a superfície da zircônia, foi construído um cilindro de resina 

composta (Filtek Z350 XT A2B, 3M, ESPE), também utilizando a matriz 
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metálica (4 mm de diâmetro x 2 mm de espessura). Incrementos de 1 mm 

de resina composta foram inseridos na matriz e cada porção 

fotopolimerizada por 20 segundos por meio de fotopolimerizador 

Bluephase (Ivoclar Vivadent AG, Schaan, Liechtenstein) com intensidade 

de 1200mW/cm2. 

Todos os corpos-de-prova foram submetidos à termociclagem em 

máquina de simulação de ciclos térmicos (modelo MSCT-3, Elquip, São 

Carlos, Brasil) empregando-se um total de 6.000 ciclos térmicos, com 

temperatura variando entre 5°C e 55°C e tempo de imersão de 30 

segundos em cada banho25. 

Após a termociclagem, os corpos-de-prova foram incluídos em 

resina acrílica quimicamente ativada incolor Jet (Artigos Odontológicos 

Clássico Ltda., São Paulo, Brasil). 

Em seguida, o ensaio de resistência de união ao cisalhamento foi 

realizado em máquina de ensaios mecânicos (EMIC DL2000; EMIC 

Equipamentos e Sistemas de Ensaio Ltda., São José dos Pinhais, Brasil), 

com célula de carga 1kN e velocidade de 0,5 mm/min até ocorrer a 

ruptura. Finalmente, o valor de tensão de ruptura (MPa) foi obtido por 

meio da divisão entre a carga de fratura em Newtons (N) pela área de 

união (mm2). 
 

. Microscopia para análise da fratura 
 

Após o término do ensaio de resistência ao cisalhamento, todos os 

corpos-de-prova foram analisados. 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.  
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. Planejamento experimental 
 

Para cada grupo experimental, 20 espécimes foram 

confeccionados, sendo 6 selecionados aleatoriamente para a 

caracterização da amostra, enquanto que 14 foram utilizados no ensaio 

de resistência de união ao cisalhamento. 
Uma vez que os valores originais da resistência ao cisalhamento 

(Tabelas 1A e 1B do Apêndice) não preencheram os requisitos para 

realização de testes paramétricos (distribuição normal e 

homocedasticidade), a transformação dos dados foi realizada 

empregando-se log10 (Tabelas 2A e 2B do Apêndice). Este artifício 

tornou possível a realização dos testes paramétricos.  

Os dados transformados foram analisados por meio de Análise de 

Variância (ANOVA) a três fatores (1. tratamento de superfície; 2. agente 

de união e 3. envelhecimento) e teste de Tukey, empregando-se o 

programa estatístico SPSS 11.0 e adotando nível de significância de 5%.   
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5 RESULTADO 

Para caracterização da amostra, Microscopia Eletrônica de 

Varredura com uma ampliação de 500x, 1.000x e 30.000x foi realizada 

no GRUPO I sem envelhecimento hidrotérmico, compondo o controle 

(Figuras 1, 2 e 3), e também no GRUPO II, aquele em que o 

envelhecimento hidrotérmico da zircônia foi obtido (Figura 4, 5 e 6). 

Principalmente na ampliação de 30.000x, pode-se observar uma 

aparente rugosidade nas superfícies dos grãos de zircônia Y-TZP 

envelhecida hidrotermicamente. 

 

       Figura 1 - MEV do grupo controle, magnificação de 500x.  
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      Figura 2 - MEV do grupo controle, magnificação de 1.000x. 

                     

      Figura 3 - MEV do grupo controle, magnificação de 30.000X. 
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Figura 4 - MEV do grupo envelhecido hidrotermicamente, magnificação de 500x. 

          

Figura 5 - MEV do grupo envelhecido hidrotermicamente, magnificação de 1.000x. 
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Figura 6 - MEV do grupo envelhecido hidrotermicamente, magnificação de 30.000x. 

               

 

 

Os resultados do EDS para o grupo controle (GRUPO I) estão 

apresentados no Gráfico 1, com a presença dos elementos químicos 

Zr, O e C. O elemento Carbono está presente, devido ao fato da 

necessidade de aplicação de uma fina camada para melhor 

visualização da imagem no Microscópio Eletrônico de Varredura. 
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Gráfico 1 - EDS do grupo controle. 

 

 

O gráfico 2 mostra o resultado do EDS do GRUPO II, após o 

envelhecimento hidrotérmico, também com a presença dos elementos 

químicos Zr, O e C. 
 

Gráfico 2 - EDS do grupo com envelhecimento hidrotérmico. 
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O resultado da difração de raios-X do grupo controle (GRUPO I) 

está apresentado no gráfico 3, demonstrando que apenas a fase 

tetragonal foi observada. Por outro lado, na difração de raios-X do 

GRUPO II (gráfico 3), aparecem os picos característicos tanto da fase 

tetragonal, como também da fase monoclínica, após a zircônia ser 

submetida ao envelhecimento hidrotérmico. 

  
 Gráfico 3 - Difração de raios-x do grupo controle e do grupo envelhecido. 

                

Após os tratamentos de superfície, MEV também foi realizada. 

MEV do GRUPO I após jateamento com óxido de alumínio pode ser 

observada nas Figuras 7 e 8, com ampliações de 500x e 1.000x, 

respectivamente.  
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Figura 7 - MEV do grupo controle após jateamento com óxido de alumínio, magnificação 

de 500x. 

     
Figura 8 - MEV do grupo controle após jateamento com óxido de alumínio, magnificação 

de 1.000x.                           
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Além disso, MEV do GRUPO II realizada após o jateamento com 

óxido de alumínio pode ser observada nas Figuras 9 e 10, também com 

ampliações de 500x e 1.000x, respectivamente.  

 
Figura 9 - MEV do grupo envelhecido após jateamento com óxido de alumínio, 

magnificação de 500x. 
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Figura 10 - MEV do grupo envelhecido após jateamento com óxido de alumínio, 

magnificação de 1.000x. 

                    
 

 

MEV do GRUPO I após deposição triboquímica de sílica (Rocatec 

Soft) pode ser observada nas Figuras 11 e 12, com ampliações de 500x e 

1.000x, respectivamente. 
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Figura 11 - MEV do grupo controle após deposição triboquímica de sílica, magnificação 

de 500X. 

      

Figura 12 - MEV do grupo controle após deposição triboquímica de sílica, magnificação 

de 1.000x. 
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MEV do GRUPO II após deposição triboquímica de sílica também 

foi realizada, com ampliações de 500x e 1.000x, nas Figuras 13 e 14, 

respectivamente. De acordo com as análises em MEV, a topografia e 

textura da superfície da zircônia diferiram entre os grupos. Os espécimes 

tratados por meio de jateamento com óxido de alumínio utilizando 

partículas de 50 μm apresentaram maior rugosidade superficial, enquanto 

que os grupos sem tratamento de superfície abrasivo exibiram superfície 

mais lisa e uniforme.  
 

Figura 13 - MEV do grupo envelhecido após deposição triboquímica de sílica, 

magnificação de 500x. 
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Figura 14 - MEV do grupo envelhecido após deposição triboquímica de sílica, 

magnificação de 1.000x. 

                
 

Os resultados do EDS para o GRUPO I após jateamento com óxido 

de alumínio estão apresentados no Gráfico 4, com a presença dos 

elementos químicos Zr, O, Al e C. 

 
Gráfico 4 - EDS do grupo controle, após jateamento com óxido de alumínio. 
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O EDS para o GRUPO I após deposição triboquímica de sílica 

(Rocatec) está apresentado no Gráfico 5, com a presença dos elementos 

químicos Zr, O, Si, Al e C. 

 
Gráfico 5 - EDS do grupo controle, após deposição triboquímica de sílica. 

   
Os resultados do EDS para o GRUPO II após jateamento com 

óxido de alumínio estão apresentados no Gráfico 6, também com a 

presença dos elementos químicos Zr, O, Al e C. 

 
Gráfico 6 - EDS do grupo envelhecido, após jateamento com óxido de alumínio. 

  O EDS para o GRUPO II após utilização do Rocatec está 

apresentado no Gráfico 7, com a presença dos elementos químicos Zr, O, 

Si, Al e C. 
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Gráfico 7 - EDS do grupo envelhecido, após deposição triboquímica de sílica. 

 
 

 

A difração de raios-X do GRUPO I, após jateamento com óxido de 

alumínio e deposição triboquímica de sílica, pode ser observada no 

Gráfico 8. Os picos característicos tanto da fase tetragonal, como também 

da fase monoclínica estão presentes, embora nessas amostras, a zircônia 

não tenha sido envelhecida hidrotermicamente. 
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Gráfico 8 - Difração de raios-x do grupo controle, após jateamento com óxido de alumínio 

ou deposição triboquímica de sílica. 

          

 

 A difração de raios-X do GRUPO II com envelhecimento 

hidrotérmico, após jateamento com óxido de alumínio e deposição 

triboquímica de sílica, pode ser observada no Gráfico 9. Da mesma forma, 

os picos característicos tanto da fase tetragonal, como também da fase 

monoclínica estão presentes.  
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Gráfico 9 - Difração de raios-x do grupo envelhecido, após jateamento com óxido de 

alumínio ou deposição triboquímica de sílica. 

  
O deslocamento da resina composta da zircônia durante a 

ciclagem térmica foi observado em todos os corpos-de-prova sem 

tratamento de superfície abrasivo (jateamento com óxido de alumínio ou 

Rocatec Soft) e esses grupos foram excluídos da análise. Portanto, dos 

dezoito grupos comentados anteriormente, apenas os doze grupos 

restantes foram submetidos ao ensaio de resistência de união ao 

cisalhamento e analisados estatisticamente. 

 No Apêndice (Tabelas 1A e 1B), estão apresentados os dados 

originais, médias (MPa), desvios-padrão e coeficientes de variação da 

resistência ao cisalhamento. Ainda nesta seção, as Tabela 2A e 2B 

apresentam os dados originais transformados (log 10) para realização da 

análise estatística. 
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Os resultados da ANOVA 3 fatores (Tabela 1) indicaram diferença 

estatisticamente significativa para tratamento de superfície (p<0,001), 

para agente de união (p<0,001) e interações (p<0,001). 

 

 
Tabela 1 - ANOVA 3 fatores. 

Fonte de 
variação 

Soma dos 
quadrados 

G.L. Quadrados 
médios 

F p 

Tratamento 0,507 1 0,507 42,052 <0,001 

Agente união 0,278 2 0,139 11,518 <0,001 

Envelhecimento 0,023 1 0,023 1,916 >0,05 

Tratamento x 
Agente união 

0,985 2 0,493 40,843 <0,001 

Tratamento x 
Envelhecimento 

0,214 1 0,214 17,711 <0,001 

Agente união x 
Envelhecimento 

0,297 2 0,148 12,297 <0,001 

Tratamento x 
Agente união x 
Envelhecimento 

0,142 2 0,071 5,906 <0,01 

Resíduo 1,881 156 0,012   

Variação total 98,992 168    

 
 

 Na Tabela 2, baseada nos dados originais, estão apresentadas as 

médias, desvios-padrão (±) e os grupamentos estatísticos da resistência 

ao cisalhamento, apontados pelo teste de Tukey. 
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Tabela 2 - Médias (MPa), desvios-padrão (±) e grupamentos estatísticos da resistência 

ao cisalhamento. 

 
 

Sem 

envelhecimento 

Com 

envelhecimento 

Al2O3 (50 μm) 

Clearfil SE Bond + 

Clearfil Porcelain Bond 

Activator 

5,90 ± 1,64 Ab 5,71 ± 1,44 Abc 

Panavia F 3,66 ± 1,06 Bc 7,15 ± 1,87 Aab 

RelyX U100 4,55 ± 1,12 Abc 4,55 ± 1,24 Ac 

Rocatec Soft 

(30 μm) 

Clearfil SE Bond + 

Clearfil Porcelain Bond 

Activator 

5,81 ± 1,20 Ab 4,99 ± 1,11 Ac 

Panavia F 5,63 ± 1,67 Ab 5,39 ± 1,32 Abc 

RelyX U100 10,19 ± 2,00 Aa 8,79 ± 1,76 Aa 

letras minúsculas diferentes indicam diferença significativa nas colunas (P<0,05) 

letras maiúsculas diferentes indicam diferença significativa nas linhas (P<0,05) 

 

Independentemente da condição de envelhecimento, o tratamento 

de superfície não influenciou a resistência ao cisalhamento do Clearfil SE 
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Bond + Clearfil Porcelain Bond Activator (p>0,05). Diferentemente, o 

RelyX U100 apresentou resistência significativamente maior após 

tratamento com Rocatec Soft (p<0,001). Com relação aos grupos que 

utilizaram o Panavia F como agente de união, o tratamento de superfície 

afetou a resistência ao cisalhamento apenas quando a zircônia não sofreu 

envelhecimento, com superioridade do Rocatec Soft (p<0,01). 

O envelhecimento influenciou apenas o grupo jateado com 

partículas de Al2O3 (50 μm) e Panavia F como agente de união, 

promovendo aumento significativo da sua resistência ao cisalhamento 

(p<0,001).  

Na condição sem envelhecimento, a maior resistência ao 

cisalhamento foi alcançada pelo grupo tratado com Rocatec Soft e com 

RelyX U100 como agente de união, enquanto a menor resistência ao 

cisalhamento foi encontrada no grupo jateado com partículas de Al2O3 (50 

μm) e com Panavia F. As demais combinações entre tratamento de 

superfície e agente de união ficaram em posição intermediária.   

Na condição com envelhecimento, a combinação entre Rocatec 

Soft e RelyX U100 manteve-se como a melhor opção, juntamente com o 

grupo jateado com partículas de Al2O3 (50 μm) e unido com Panavia F. Os 

menores valores de resistência ao cisalhamento foram encontrados no 

grupo jateado com partículas de Al2O3 (50 μm) e unido com RelyX U100 e 

aquele tratado com Rocatec Soft e Clearfil SE Bond + Clearfil Porcelain 

Bond Activator como agente de união. 

 A superfície de fratura dos corpos-de-prova foi analisada de forma 

qualitativa, após o ensaio de resistência ao cisalhamento, com o auxílio 

de um estereomicroscópio e o modo de fratura determinado para todas as 

amostras de cada grupo foi a falha adesiva (100%).   
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6 DISCUSSÃO 

 

As restaurações com infraestrutura em zircônia não estão 

completamente livres de complicações e os maiores problemas 

relacionados são a fratura e o lascamento da porcelana de 

cobertura4,21,45,48,56,58-59. Na tentativa de solucionar esse problema, o 

reparo intraoral com resina composta deve ser uma intervenção a ser 

considerada. Dentre os escassos estudos avaliando reparo de 

restaurações cerâmicas com infraestrutura em zircônia9,20, Attia9 (2010) 

observou que o reparo com resina composta aumentou a longevidade de 

coroas fraturadas. 

Nos estudos sobre reparo realizados por Attia9 e Cristoforides20, os 

corpos-de-prova foram confeccionados a partir de zircônia tetragonal 

parcialmente estabilizada. Entretanto, de acordo com as investigações de 

Tholey et al.64 (2009); Tholey et al.63 (2010), uma transformação estrutural 

de tetragonal para monoclínica ocorre na superfície do material Y-TZP 

precocemente, devido à desestabilização da fase tetragonal na interface 

zircônia/porcelana de cobertura, durante a fase de recobrimento com 

porcelana feldspática ainda no laboratório. 

Além disso, o problema de envelhecimento acelerado inerente tem 

sido identificado na zircônia em presença de água. O fenômeno de 

envelhecimento é conhecido como degradação à baixa temperatura, 

caracterizando-se pela transformação de cristais de zircônia da fase 

tetragonal para fase monoclínica, iniciando na superfície dos grãos e 

progredindo para o interior do material4. 

Kim et al.32 (2009), Cattani-Lorente et al.16 (2011), Hallmann et al.31 

(2011), Kohorst et al.34 (2012) e Flinn et al.26 (2012) simularam 

envelhecimento da zircônia Y-TZP em longo prazo e observaram aumento 

significativo na fase monoclínica, associado a um efeito prejudicial sobre 

as características mecânicas da zircônia. 
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Por esses motivos, o presente estudo diferencia-se por realizar o 

reparo com resina composta sobre uma zircônia envelhecida. O processo 

de envelhecimento hidrotérmico foi realizado por meio de autoclave de 

esterilização, também utilizada nos estudos de Kim et al.33 (2010), 

Borchers at al.14 (2010), Kohorst et al.34 (2012) e Flinn et al.26 (2012). 

De acordo com Chevalier et al.19 (1999), a simulação de 

degradação à baixa temperatura em autoclave a 134°C durante 1 hora 

tem um impacto comparável ao de 3 a 4 anos in vivo a 37°C. No entanto, 

fatores adicionais em que as restaurações de zircônia estão expostas no 

ambiente oral (carga cíclica mecânica, térmica e variação química) não 

são considerados neste cálculo e, portanto, há evidência de que o 

envelhecimento pode provavelmente proceder mais rapidamente in vivo. 

Os resultados da difração de raios-X confirmaram o 

envelhecimento acelerado do GRUPO II, onde picos característicos da 

fase tetragonal (30°) e da fase monoclínica (28° e 31,2°) estavam 

presentes, após a zircônia ser submetida ao tratamento na autoclave, 

enquanto que as amostras de zircônia do grupo controle exibiram apenas 

a fase tetragonal parcialmente estabilizada. 

Outro achado interessante na difração de raios-X do presente 

estudo foi o aparecimento de picos característicos de fase monoclínica 

nas amostras do grupo controle, após os tratamentos de superfície por 

meio de jateamento com óxido de alumínio ou deposição triboquímica de 

sílica, mesmo utilizando partículas de 50 μm e 30 μm, respectivamente. 

Da mesma forma, o estudo de Ural et al.66 (2010) afirmou que 

diferenças no tamanho das partículas de óxido de alumínio e o tempo de 

aplicação podem induzir discrepâncias nos resultados alcançados. A 

pressão excessivamente elevada durante o jateamento pode iniciar a 

transição de fase da zircônia (tetragonal para monoclínica) e acarretar 

microtrincas, reduzindo, então, as propriedades mecânicas da zircônia. 

Por outro lado, no presente estudo, os tratamentos de superfície 

(jateamento com óxido de alumínio ou deposição triboquímica de sílica) 
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foram essenciais na união resina composta/zircônia Y-TZP. A totalidade 

dos corpos-de-prova que não foi submetida aos tratamentos de superfície 

abrasivos apresentou falha adesiva ainda durante a ciclagem térmica. 

Pode ser observado também nas análises em MEV, que as 

características superficiais da zircônia diferem bastante entre os grupos 

com e sem tratamento de superfície com jateamentos abrasivos, 

indicando o papel da rugosidade superficial no mecanismo da adesão.  

A hipótese nula deste estudo foi rejeitada, ou seja, existiu diferença 

estatisticamente significativa para tratamento de superfície (p<0,001), 

para agente de união (p<0,001) e para as interações entre os fatores 

(p<0,001).  

O envelhecimento afetou apenas o grupo que combinou 

Jateamento com óxido de alumínio e Panavia F, o qual quando aplicado 

na zircônia sem envelhecimento alcançou 3,66 ± 1,06 MPa e com 

envelhecimento, 7,15 ± 1,87 MPa. Esse fato poderia ser explicado devido 

ao envelhecimento hidrotérmico da zircônia, em que ocorre aumento de 

fase monoclínica, como também aumento da rugosidade superficial, 

podendo favorecer a imbricação mecânica entre a fina camada de 

cimento resinoso Panavia F e a zircônia.  

A simulação de degradação à baixa temperatura realizada por 

Alghazzawi et al.5 (2012) utilizou microscopia de força atômica para 

mensurar a rugosidade da superfície e o grau de transformação de 

tetragonal para monoclínica foi determinada usando difração de raios-X. 

O envelhecimento resultou em aumento da rugosidade da superfície e 

frações de fase monoclínica.  

Entretanto, a relação entre envelhecimento hidrotérmico da 

zircônia, aumento da rugosidade superficial e maior resistência adesiva 

não se estabeleceu para os outros grupos, pois não ocorreu esse 

aumento na união da zircônia envelhecida. 

O maior valor de resistência de união, considerando-se apenas a 

condição sem envelhecimento, foi a combinação Rocatec + RelyX U100. 
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Isso também foi observado na condição sem envelhecimento, juntamente 

ao grupo Jateamento com óxido de alumínio associado ao Panavia F.  

A silicatização ou deposição triboquímica de sílica (Rocatec e 

CoJet), é indicada para uso em laboratório e para aplicação em 

consultório (3M ESPE, Alemanha). Com esse método, a superfície não é 

somente abrasionada, mas se torna incorporada a uma cobertura de sílica 

derivada das partículas de óxido de alumínio recobertas com sílica11, 

promovendo rugosidade e viabilizando a união química que se consagra 

com a aplicação de um silano. 

Essa cobertura de sílica foi comprovada, neste estudo, por meio 

dos resultados do EDS para os corpos-de-prova que utilizaram o Rocatec, 

tanto do grupo controle, como também do grupo envelhecido, com a 

identificação dos elementos químicos Zr, O, Si, Al e C.  

Além disso, a aplicação do RelyX Ceramic Primer (Etanol / 

Metacriloxipropiltrimetoxil silano) na zircônia após deposição triboquímica 

de sílica e antes do RelyX U100, pode ter desempenhado um importante 

papel na maior resistência de união nesses grupos.  

Silanos possuem a estrutura química geral X-(CH2)3Si-(OR)3 e têm 

a capacidade de ligação química com superfícies tanto orgânicas quanto 

inorgânicas69. O silano contribui para a força de união por meio da 

promoção de uma ligação química a materiais resinosos via ligações 

cruzadas com os grupos metacrilato e a materiais cerâmicos. Além da sua 

capacidade de promover união química, os silanos melhoram o 

molhamento da superfície8, contribuindo para união mecânica. 

Entretanto, a zircônia tem mínimo ou nenhum conteúdo de sílica na 

sua composição química para reagir com o silano; consequentemente, a 

aplicação de um silano convencional à superfície da zircônia sem um 

recobrimento com sílica não deve ser recomendado10. 

Uma investigação da influência de tratamentos de superfície na 

durabilidade do reparo de resina composta em coroas cerâmicas 

fraturadas, com infraestrutura em zircônia9, verificou que a deposição de 
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sílica utilizando CoJet seguido por silanização aumentou 

significativamente a carga de fratura das coroas reparadas. De acordo 

com alguns estudos revisados3,8,10,47, os resultados da comparação entre 

diferentes tratamentos de superfície da cerâmica à base de zircônia 

confirmaram que a deposição de sílica aumenta significativamente a 

resistência de união zircônia/resina ou cimento resinoso. 

O outro estudo de reparo da zircônia, conduzido por Cristoforides 

et al.20 (2012) avaliou o efeito das diferentes abordagens de reparo sobre 

a resistência de união entre Y-TZP e resina composta e também verificou 

que a deposição triboquímica de sílica parece ser o melhor tratamento de 

superfície para reparos com resina composta das superfícies Y-TZP. 

Por outro lado, no presente estudo, os menores valores de 

resistência de união, nos grupos sem envelhecimento, foi a combinação 

Jateamento com óxido de alumínio e Panavia F. Esse resultado pode ser 

considerado inesperado, pois alguns estudos da literatura apontam essa 

combinação como método eficaz na união zircônia/resina. 

No estudo de Quaas et al.50 (2007), a utilização do jateamento 

também como método de limpeza da superfície cerâmica à base de 

zircônia após contaminação com saliva teve influência significativa na 

resistência de união resina-cerâmica. O jateamento da zircônia 

contaminada foi considerado o método mais eficaz na resistência de 

união da zircônia com o cimento resinoso Panavia F 2.0. 

Além desse, Blatz et al.13 (2004) avaliaram a resistência de união 

em diferentes associações entre silanos e cimentos para zircônia jateada 

com óxido de alumínio 50 μm. Os grupos com Clearfil SE Bond/Clearfil 

Porcelain Bond Activator + Panavia F apresentaram médias 

significativamente superiores de resistência ao cisalhamento em 

comparação ao controle (cimento Panavia sem silano).  

A aplicação de um primer contendo MDP mais silano para melhorar 

a adesão de cimentos resinosos à zircônia produz resultados positivos65. 

Primers com monômeros adesivos, como os monômeros de éster fosfato, 
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como o MDP (10- metacriloiloxidecil diidrogenofosfato) são creditados por 

ter habilidade de formar ligações químicas com óxidos metálicos, forças 

secundárias como Forças de Van der Waals ou pontes de hidrogênio na 

interface resina-zircônia, resultando na melhoria da retenção de cimentos 

resinosos à zircônia71. 

No presente estudo, se a aplicação do cimento Panavia F fosse 

antecedido pelo primer contendo MDP/silano como Clearfil SE 

Bond/Clearfil Porcelain Bond Activator, isso poderia ter gerado uma 

resistência de união superior em comparação à fina camada de cimento 

resinoso com MDP (Panavia F). Entretanto, esses agentes de união foram 

aplicados em grupos separados para testar a eficácia de cada um, 

isoladamente. 

Outra explicação que poderia ser levantada para os menores 

valores de resistência de união da combinação Jateamento com óxido de 

alumínio e Panavia F é o fato da presença dos elementos químicos Zr, O, 

Al e C nos resultados do EDS, mesmo após a limpeza dos corpos-de-

prova com jatos de água. Como este estudo simulou um reparo intraoral, 

então, a limpeza realizada após o jateamento foi feita apenas com jatos 

de água, enquanto que nos estudos que avaliam cimentação, ocorre 

limpeza com ultrassom para remoção das partículas soltas de óxido de 

alumínio, após o jateamento. Entretanto, isso não explica completamente, 

pois nos outros grupos jateados, o mesmo efeito não ocorreu.  

Os menores valores de resistência de união, nos grupos com 

envelhecimento, foi a combinação Jateamento com óxido de alumínio 

mais RelyX U100 (4,55 ± 1,24 MPa) e também o grupo Rocatec mais 

Clearfil SE Bond/Clearfil Porcelain Bond Activator (4,99 ± 1,11 MPa). 

Esses resultados, até certo ponto, foram esperados. Como comentado 

anteriormente, os monômeros de éster fosfato (MDP) do Clearfil SE 

Bond/Clearfil Porcelain Bond Activator parecem formar ligações químicas 

com óxidos metálicos, ou seja, a própria superfície da zircônia, sem 

necessidade de recobrimento com sílica. Por outro lado, o cimento 
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resinoso RelyX U100 (cimento resinoso de dupla polimerização que 

contém metacrilatos bifuncionais), parece se comportar melhor em uma 

superfície recoberta com sílica, conforme foi discutido. 

O presente estudo identificou a superioridade da combinação entre 

o tratamento de superfície por deposição triboquímica de sílica (Rocatec) 

e união por meio de uma fina camada de cimento resinoso (RelyX U100) 

sobre outras. Entretanto, investigações futuras ainda são necessárias 

para explicar esse fenômeno do envelhecimento e sua influência sobre a 

união resina/zircônia, assim como para melhor compreensão dos 

fenômenos envolvidos e desenvolvimento de técnicas para este tipo de 

restauração.  
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7 CONCLUSÃO 
 

De acordo com os resultados obtidos nesse estudo experimental, 

pode-se concluir que: 

 

1. As técnicas de reparo resultaram em resistências de união ao 

cisalhamento na interface resina composta/zircônia Y-TZP com 

diferenças estatisticamente significativas. A condição 

envelhecimento afetou apenas o grupo Jateamento com Al2O3 e 

Panavia F, aumentando sua resistência de união; 

 
2. Na condição com envelhecimento, os grupos Rocatec Soft + RelyX 

U100 e Jateamento com Al2O3 + Panavia F foram as melhores 

combinações. O cimento resinoso RelyX U100 antecedido por 

Rocatec promoveu os melhores resultados de resistência de união, 

na condição sem envelhecimento; 

 
3. A topografia e textura da superfície da zircônia diferiram entre os 

grupos quanto ao tratamento de superfície abrasivo, de acordo 

com análises em MEV; 

 
4. Os resultados do EDS confirmaram a presença do elemento Si e Al 

após deposição triboquímica de sílica e Al após jateamento com 

óxido de alumínio; 

 
5. A difração de raios-X demonstrou picos característicos de fase 

monoclínica também nos grupos de zircônia sem envelhecimento 

hidrotérmico que foram submetidos ao tratamento de superfície 

abrasivo; 
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APÊNDICE 
 

Tabela 1A - Valores originais, médias, desvios-padrão (DP) e coeficientes de 

variação (CV) da resistência de união ao cisalhamento (MPa) dos grupos sem 

envelhecimento hidrotérmico (controle). 

 
Al2O3 + 

Clearfil 

Al2O3 + 

Panavia F 

Al2O3 + 

RelyX 

Rocatec + 

Clearfil 

Rocatec + 

Panavia F 

Rocatec + 

RelyX 

1 5,10 4,54 4,63     4,83 
 

4,54 10,21 

2 4,42 3,27 2,56 8,98 5,95 7,30 

3 9,34 2,22 4,65 6,29 4,96 10,69 

4 5,15 4,07     2,05 
 

5,29 4,79 8,32 

5 4,49 4,88 4,89 4,90 8,36 9,17 

6 5,88 1,83 4,32 6,91 5,67 7,40 

7 4,06 3,06     4,30 
 

6,56 6,36 8,35 

8 6,63 3,14     4,78 
 

5,11 8,67 12,59 

9 5,20 2,57 6,61 4,03 6,02 13,68 

10 4,32 5,68 5,06 5,69 3,29 11,84 

11 8,70 4,09 4,44 5,16 3,08 11,38 

12 5,52 4,30 4,78     5,26 
 

4,72 12,27 

13 6,21 3,78 5,64 6,39 5,02 9,00 

14 7,54 3,84     4,96 
 

5,88 7,40 10,51 

Média 5,90 3,66 4,55 5,81 5,63 10,19 

DP 1,64 1,06 1,12 1,20 1,67 2,00 

CV (%) 27,78 28,88 24,72 20,74 29,61 19,66 
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Tabela 1B - Valores originais, médias, desvios-padrão (DP) e coeficientes de 

variação (CV) da resistência de união ao cisalhamento (MPa) dos grupos com 

envelhecimento hidrotérmico (envelhecido). 

 

Al2O3 + 

Clearfil 

Al2O3 + 

Panavia F 

Al2O3 + 

RelyX 

Rocatec + 

Clearfil 

Rocatec + 

Panavia F 

Rocatec + 

RelyX 

1 7,63 4,22 4,96 6,11 3,90 8,11 

2 5,17 7,91 4,58 5,28 8,42 10,45 

3 5,80 9,13 4,09 5,88 5,14 9,16 

4 5,36 4,83 3,21 3,87 3,87 12,57 

5 4,82 5,09 4,94 4,82 6,54 7,83 

6 8,33 7,41 7,53 3,32 4,08 11,18 

7 6,30 7,14 4,88 3,72 4,56 9,58 

8 4,85 9,53 4,42 4,81 6,13 7,12 

9 5,44 11,01 4,43 5,44 4,49 8,68 

10 4,29 6,43 3,00 4,28 5,75 8,12 

11 3,50 6,73 4,06 4,17 6,70 6,99 

12 5,64 6,93 3,18 4,73 4,16 6,27 

13 4,61 6,11 3,96 6,10 5,81 7,44 

14 8,16 7,64 6,50 7,33 5,91 9,54 

Média 5,71 7,15 4,55 4,99 5,39 8,79 

DP 1,44 1,87 1,24 1,11 1,32 1,76 

CV (%) 25,27 26,14 27,26 22,23 24,50 19,99 
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Tabela 2A - Valores transformados (log10) e médias da resistência de união ao 

cisalhamento (MPa) dos grupos sem envelhecimento hidrotérmico (controle). 

Al2O3 + 

Clearfil 

Al2O3+ 

Panavia F 

Al2O3 + 

RelyX 

Rocatec + 

Clearfil 

Rocatec + 

Panavia F 

Rocatec + 

RelyX 

1 0,707570 0,657056 0,665581 0,683947 0,657056 1,009026 

2 0,645422 0,514548 0,408240 0,953276 0,774517 0,863323 

3 0,970347 0,346353 0,667453 0,798651 0,695482 1,028978 

4 0,711807 0,609594 0,311754 0,723456 0,680336 0,920123 

5 0,652246 0,688420 0,689309 0,690196 0,922206 0,962369 

6 0,769377 0,262451 0,635484 0,839478 0,753583 0,869232 

7 0,608526 0,485721 0,633468 0,816904 0,803457 0,921686 

8 0,821514 0,496930 0,679428 0,708421 0,938019 1,100026 

9 0,716003 0,409933 0,820201 0,605305 0,779596 1,136086 

10 0,635484 0,754348 0,704151 0,755112 0,517196 1,073352 

11 0,939519 0,611723 0,647383 0,712650 0,488551 1,056142 

12 0,741939 0,633468 0,679428 0,720986 0,673942 1,088845 

13 0,793092 0,577492 0,751279 0,805501 0,700704 0,954243 

14 0,877371 0,584331 0,695482 0,769377 0,869232 1,021603 

Média 0,756444 0,545169 0,642046 0,755947 0,732420 1,000359 
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Tabela 2B - Valores transformados (log10) e médias da resistência de união ao 

cisalhamento (MPa) dos grupos com envelhecimento hidrotérmico (envelhecido). 

 

Al2O3 + 

Clearfil 

Al2O3 + 

Panavia F 

Al2O3 + 

RelyX 

Rocatec + 

Clearfil 

Rocatec + 

Panavia F 

Rocatec 

+ RelyX 

1 0,882525 0,625312 0,695482 0,786041 0,591065 0,909021 

2 0,713491 0,898176 0,660865 0,722634 0,925312 1,019116 

3 0,763428 0,960471 0,611723 0,769377 0,710963 0,961895 

4 0,729165 0,683947 0,506505 0,587711 0,587711 1,099335 

5 0,683047 0,706718 0,693727 0,683047 0,815578 0,893762 

6 0,920645 0,869818 0,876795 0,521138 0,610660 1,048442 

7 0,799341 0,853698 0,688420 0,570543 0,658965 0,981366 

8 0,685742 0,979093 0,645422 0,682145 0,787460 0,852480 

9 0,735599 1,041787 0,646404 0,735599 0,652246 0,938520 

10 0,632457 0,808211 0,477121 0,631444 0,759668 0,909556 

11 0,544068 0,828015 0,608526 0,620136 0,826075 0,844477 

12 0,751279 0,840733 0,502427 0,674861 0,619093 0,797268 

13 0,663701 0,786041 0,597695 0,785330 0,764176 0,871573 

14 0,911690 0,883093 0,812913 0,865104 0,771587 0,979548 

Média 0,744013 0,840365 0,644573 0,688222 0,720040 0,936168 
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