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RESUMO 

A obtenção de uma união duradoura da interface zircônia/cerâmica de cobertura 
é uma preocupação para sucesso clínico de restaurações livres de metal. No 
entanto, as evidências existentes indicam que a técnica para tratamento da 
superfície da zircônia com melhor previsibilidade e durabilidade ainda não foi 
determinada. Para aumentar a força de união entre a zircônia tetragonal 
policristalina estabilizada por óxido de ítrio (Y-TZP) e o revestimento cerâmico e, 
consequentemente, reduzir a incidência de fraturas por cisalhamento durante a 
vida da prótese, foram propostos vários tratamentos da superfície da Y-TZP, 
antes do processo de revestimento. Um novo método de tratamento de superfície 
da Y-TZP utilizando a deposição de um filme por vapor químico melhorado por 
plasma (plasma enhanced chemical vapor deposition – PECVD) está avançando 
nas pesquisas a fim de obter melhores conhecimentos e resultados. O presente 
estudo teve por objetivo avaliar a resistência de união entre a zircônia (sem e 
com tratamentos de superfície) e a cerâmica de cobertura (nano-fluoarpatita), 
após 24 horas de armazenamento em água destilada à temperatura ambiente. 
Para isso foram utlizadas 60 amostras de zircônia (13×5,4×5 mm) que foram 
aleatoriamente dividadas em 6 grupos (n=10), de acordo com o tratamento de 
superfície: controle/sem tratamento (C), jateamento com partículas de óxido de 
alumínio de 27 µm (Al₂₇), jateamento com partículas de óxido de alumínio de 110 
µm (Al₁₁₀), jateamento com partículas de óxido de alumínio de 250 µm (Al₂₅₀), 
aplicação de liner para zircônia (L), e o filme por PECVD (P). Após o tratamento 
de superfície, foi feita a aplicação da cerâmica de cobertura em todas as 
amostras. O ensaio de resistência de união entre a zircônia e a cerâmica de 
cobertura foi realizado em uma máquina de ensaio universal (Instron Model 4400 
Universal Testing System, Instron Coorporation) usando uma velocidade 
transversal de 1 mm/min na interface zircônia/cerâmica de cobertura. As 
amostras foram submetidas ao teste de resistência de união após 24 horas de 
armazenamento em temperatura ambiente. Os dados obtidos foram submetidos 
ao teste de aderência à curva normal e submetidos à análise de variância e teste 
Tukey HSD (α=0,05). A resistência ao cisalhamento entre a Y-TZP e a cerâmica 
de cobertura foi influenciada pelo tratamento de superfície (P<0,0001). O grupo 
P mostrou os maiores valores de resistência ao cisalhamento. Os demais grupos 
foram similares ao controle (P>0,05). Pode-se concluir que o filme depositado 



 

por PECVD mostrou bons resultados de resistência de união entre a Y-TZP e a 
cerâmica de cobertura. 

Palavras-chave: Zircônio. Cerâmica. Gases em plasma. Resistência ao 
cisalhamento.  
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ABSTRACT 

The obtainment of a durable zirconia/veneer ceramic interface bond is a 
preoccupation for clinical success of metal-free restorations. However, in the 
existing evidences indicates that the technique with improved predictability and 
durability has not yet been determined. To increase the bond strength between 
the yttria stabilized tetragonal zirconia (Y-TZP) to the veneer ceramic and, 
consequently, reduce the incidence of shear fractures during the life of the 
prosthesis, several Y-TZP zirconia surface treatments were proposed prior to the 
coating process. A new method of surface treatment of zirconia using a plasma 
enhanced chemical vapor deposition (PECVD) is advancing in the researches in 
order to obtain better knowledge and results. The aim of the present study was 
to evaluate the bond strength between the zirconia (without and with surface 
treatments) to the veneer ceramic after 24 hours of storage in distilled water at 
room temperature. For this, a total of 60 Y-TZP samples (13×5.4×5 mm) were 
divided in 6 groups, according the surface treatment: control – no treatment (C), 
airborne-particle with 27 µm aluminum oxide (Al27), airborne-particle with 110 µm 
aluminum oxide (Al110), airborne-particle with 250 µm aluminum oxide (Al250), 
zirconia liner (L) and the film by PECVD (P). The bond strength test between the 
zirconia and the cover ceramic was performed in a universal test machine (Instron 
Model 4400 Universal Testing System, Instron Coorporation) using a transverse 
velocity of 1 mm/min at the zirconia / veneer ceramic interface. The samples were 
submitted to the bond strength test after 24 hours storage at room temperature. 
The data were submitted to the test of adherence to the normal curve and 
submitted to analysis of variance and Tukey HSD test (α = 0.05). The shear 
strength between Y-TZP and cover ceramic was influenced by surface treatment 
(P <0.0001). The P group showed the highest values of shear. The other groups 
were similar to control (P> 0.05). It can be concluded that the film deposited by 
PECVD showed a improve in the bond strength between the Y-TZP and the 
veneer ceramic. 
 
Keywords: Zirconia. Non-thermal plasma. Shear bond strength. Ceramics.  
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INTRODUÇÃO 

A cerâmica vítrea de nano-fluorapatita destaca-se por suas excelentes 

qualidades estéticas, como translucidez, fluorescência, opacidade, brilho e textura, 

biomimetizando a estrutura dentária [1,2]. Contudo, apresenta alto grau de friabilidade, 

alto módulo de elasticidade, além de baixa tenacidade à fratura, podendo resultar em 

fraturas internas [3,4]. Objetivando superar essas limitações, a zircônia tetragonal 

policristalina estabilizada por óxido de ítrio (Y-TZP) destaca-se devido ao seu alto 

conteúdo cristalino, apresentando excelentes resultados de resistência à fratura, porém 

com propriedades estéticas reduzidas [5-7]. Ainda, a zircônia é considerada o material 

cerâmico com propriedades mecânicas superiores às demais cerâmicas odontológicas 

[6,8,9]. No entanto, devido a sua alta opacidade e características estéticas reduzidas, 

tornou-se o material de escolha para a fabricação de infraestrutura de próteses dentárias 

fixas, unitárias ou múltiplas [10-12]. 

A associação desses materiais cerâmicos gera uma restauração altamente 

resistente, devido à utilização da zircônia como infraestrutura, e altamente estética, 

devido à cerâmica vítrea a base de nano-fluorapatita utilizada como cobertura dessa 

estrutura em zircônia [3,9,13,14]. Contudo, a interface presente entre esses dois 

materiais cerâmicos é um dos aspectos mais relevantes e críticos, pois a força de união 

é diretamente influenciada pela inércia química apresentada pela Y-TZP [2,7,15]. Assim, 

o lascamento da cerâmica de cobertura é descrito na literatura como o maior problema 

das restaurações livres de metal a base de Y-TZP [5,6,16]. Diversos estudos [2,16,17] 

propõem tratamentos de superfície da Y-TZP para controlar essa questão, uma vez que 

uma suficiente resistência de união entre a cerâmica de cobertura e o substrato de 

zircônia é uma preocupação para o sucesso clínico a longo prazo [7,16].  

Dentre esses tratamentos, o jateamento com partículas de óxido de alumínio 

(Al2O3) é o mais frequentemente utilizado, apresentando bons resultados com relação à 

resistência de união [10,18]. Entretanto, seu efeito ainda é controverso pois, segundo 

alguns autores [7,19], uma alteração na rugosidade superficial da zircônia é 

imprescindível para se obter uma boa união entre esses dois materiais. Porém, para 

outros [20,21], pode gerar zonas de tensão e trincas na superfície da zircônia. Além do 

jateamento, a indicação de liners para zircônia é igualmente controversa [7,22]. 

Enquanto muitos fabricantes recomendam sua aplicação, previamente à da cerâmica 

de cobertura, a fim de melhorar a resistência de união [18] através de melhora na 

molhabilidade da zircônia [7], há relatos que sua aplicação pode aumentar a 
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possibilidade de falhas interfaciais, reduzindo a resistência de união na interface desses 

materiais [7,18,22].  

O tratamento pela deposição de filmes a plasma tem mostrado ser promissor na 

modificação das propriedades químicas e físicas de biomateriais [23,24], no controle 

bacteriano [23], na melhora da adesão de restaurações ao substrato dentário [23], além 

de uma nova opção de tratamento de superfície de materiais cerâmicos [22,24]. O 

tratamento pela deposição de filmes através de vapor químico melhorado por plasma 

(PECVD - Plasma Enhanced Chemical Vapor Deposition) consiste em uma combinação 

de monômeros e/ou gases ionizados, contendo uma mistura de partículas altamente 

reativas, incluindo moléculas, elétrons, íons e radicais livres, depositados na superfície 

da zircônia após excitação por radiofrequência [21,23,25].  

Com a utilização de monômero de hexametildissiloxano (HMDSO) e de gases 

como argônio (Ar) e metano (CH4), é possível produzir um filme capaz de melhorar as 

propriedades superficiais da zircônia [23,25,26], transformando sua superfície inerte em 

quimicamente ativa, sem que haja algum dano estrutural à sua superfície [2,25,27]. Esse 

filme fino é depositado sobre a zircônia após tratamento por PECVD, alterando a 

hidrofilicidade e molhabilidade, produzindo regiões quimicamente ativas para a união 

com outras moléculas [2,21,23,25-27]. Apesar desses efeitos sobre os sistemas 

cerâmicos, nenhum estudo avaliou a associação de HMDSO, Ar e CH4 para melhora da 

resistência de união entre a zircônia Y-TZP e uma cerâmica vítrea de nano-fluorapatita. 

Sabe-se que a obtenção de uma união duradoura da interface Y-TZP/cerâmica 

de cobertura é uma preocupação para sucesso clínico de restaurações livres de metal. 

No entanto, devido à grande variedade de métodos de tratamento de superfície, as 

evidências existentes indicam que a técnica com melhor previsibilidade e durabilidade 

ainda não foi determinada.  
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OBJETIVO 

 
O presente estudo teve por objetivo avaliar a resistência de união entre a  Y-TZP 

(sem e com tratamentos de superfície) e a nano-fluorapatita, após 24 horas de 

armazenamento em água destilada à temperatura ambiente. A hipótese deste estudo 

foi que o tratamento por PECVD promoveria um aumento dos valores de resistência ao 

cisalhamento quando comparado aos demais grupos. 
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MATERIAIS E MÉTODOS 

Delineamento experimental 

 

Sessenta amostras retangulares (13x5,4x5mm) (Figura 1) de Y-TZP foram 

randomizadas em 6 grupos, de acordo com o tratamento de superfície: controle – sem 

tratamento (C), jateamento com partículas de Al2O3 de 27 µm (Al27), 110 µm (Al110), 250 

µm (Al250), aplicação de liner para zircônia (L) e pela deposição de filmes por PECVD 

(P). A resistência de união entre a Y-TZP e a cerâmica de cobertura foi testada foi 

testada após 24 horas de armazenamento em água destilada à temperatura ambiente 

(Figura 2). 

 

Figura 1: Amostras retangulares (13×5,4×5 mm) (N=10) confeccionadas a partir de 

blocos pré-sinterizados de zircônia Y-TZP (ICE Zirkon Translucent, Zirkonzahn GmBh) 

 

 
 

Figura 2: Desenho esquemático do delineamento experimental. 
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Confecção das amostras 

Foram confeccionadas 60 amostras retangulares (13×5,4×5 mm) (N=10) a partir 

de blocos pré-sinterizados de zircônia Y-TZP (ICE Zirkon Translucent, Zirkonzahn 

GmBh), para análise de resistência de união. Os blocos foram fresados de acordo com 

a recomendação do fabricante, sendo submetidos à sinterização final com 1530ºC de 

temperatura durante 5 horas e 52 minutos.   

As amostras foram polidas em politriz automática (AutoMet 250, Buehler), com 

irrigação constante de água e pressão manual por meio de lixa metalográfica de 

granulação #320 (CarbiMet 2; Buehler) [25,28]. Em seguida, foram submetidas a banho 

de ultrassom (Lavadora Ultrasonic Cleane, Unique) em água deionizada por 1 minuto, 

seguido de banho em solução de álcool etílico a 99,3º por 5 minutos e, novamente em 

banho em água deionizada por 1 minuto, para remoção das impurezas presentes na 

superfície das mesmas [27]. 

Tratamentos de superfície 

No grupo C não foi realizado nenhum tratamento de superfície após a limpeza 

das amostras. Para os grupos que receberam o jateamento, o mesmo foi realizado com 

partículas de Al2O3 de 27 µm (grupo Al27) (Aluminum Oxide, Danville Materials), 110 µm 

(grupo Al110) (Famox, Polidental® Ind. e Com. Ltda) ou 250 µm (grupo Al250) (Famox, 

Polidental® Ind. e Com. Ltda) em um microjateador (Basic Master; Renfert), sob pressão 

de 0,4 MPa por 20 segundos, a uma distância de 10 mm perpendicularmente à 

superfície das amostras, realizando movimentos circulares a fim de tratar toda a face da 

amostra [29]. No grupo L, o protocolo de aplicação seguiu rigorosamente as orientações 

do fabricante, onde o pó do liner (IPS e.max Ceram ZirLiner; Ivoclar Vivadent) foi 

misturado com o respectivo líquido (Build-up Liquid; Ivoclar Vivadent) até se obter uma 

consistência cremosa, aplicado sobre a superfície das amostras e queimado de acordo 

com as recomendações do fabricante. 

No grupo P, as amostras foram submetidas ao tratamento por PECVD em um 

reator de aço desenvolvido no Laboratório de Plasmas Tecnológicos (LaPTec, Instituto 

de Ciências e Tecnologia/UNESP, Sorocaba, Brasil). Inicialmente, foi realizado o 

sputtering das amostras com gases de Ar durante 10 minutos, previamente à deposição 

por PECVD. O sputtering foi realizado com pressão de 20 Pa de Ar, com 70 W de 

potência de sinal de radiofrequência de 13,56 MHz aplicados no eletrodo inferior (porta-

amostras), enquanto o superior permaneceu aterrado. Após o sputtering, o reator foi 

preparado para as condições de deposição de filmes por PECVD. A aplicação do filme 
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foi realizada com pressão base de 3,4 Pa, com a mistura de 78% de CH4, 14% de 

HMDSO e 8% de Ar, com 250 W de potência de sinal de radiofrequência de 13,56 MHz, 

sendo aplicada no eletrodo superior. O eletrodo inferior recebeu pulsos de 500 V 

negativos por meio de um autotransformador (Variac) durante todo o processo. A 

pressão total de trabalho foi mantida constante a 9,2 Pa durante os 30 minutos de 

deposição. Após esse período, os gases de HMDSO e CH4 foram interrompidos e 

apenas o Ar foi mantido no reator durante 8 minutos, mantendo iguais todas as 

condições. 

Resistência ao cisalhamento 

Para realização do ensaio de resistência ao cisalhamento, foi aplicada a 

cerâmica vítrea de nano-fluorapatita (IPS e.max Ceram, Ivoclar Vivadent AG) sobre os 

blocos de Y-TZP, pelo método da condensação, de acordo com as orientações do 

fabricante para preparo da massa, condensação, temperatura e tempo de cocção. O 

forno de sinterização utilizado foi o recomendado pelo fabricante da cerâmica 

(Programat P300, Ivoclar Vivadent AG). A cerâmica foi aplicada manualmente na forma 

de um retângulo com 3 mm de altura, 5,4 mm de largura e 4 mm de profundidade, 

seguindo o método Schmitz-Schulmeyer [30] para análise de resistência de união entre 

dois materiais. 

Figura 3: Desenho esquemático da amostra após aplicação da cerâmica de cobertura. 
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Após a aplicação da cerâmica de cobertura as 60 amostras (n=10) foram 

submetidas ao ensaio de resistência de união, 24 h após armazenamento em água 

destilada, em uma máquina de ensaio universal (Instron Model 4400 Universal Testing 

System, Instron Coorporation) com velocidade transversal de 1 mm/min na interface 

entre os dois materiais [31]. Um dispositivo foi utilizado para fixar os espécimes na 

máquina e o valor da carga, até que houvesse a fratura, foi determinado em N.  

Análise estatística 

A análise de variância (ANOVA) de um fator (fator 1: tratamento de superfície em 

6 níveis) foi utilizada para investigar o efeito dos diferentes tratamentos de superfície. A 

ANOVA de um fator foi usada para verificar a influência dos tratamentos de superfície 

na resistência de união entre a Y-TZP e a cerâmica de cobertura. O teste de Tukey HSD 

foi utilizado para comparar os valores médios entre os grupos (α = 0,05) (SPSS version 

20.0 — Statistical Package for the Social Sciences, IBM Corp). 
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 RESULTADOS 

Resistência de união da interface Y-TZP/cerâmica de cobertura 

 A resistência ao cisalhamento entre a Y-TZP e a cerâmica de cobertura foi 

influenciada pelo tratamento de superfície (P<0,0001). O tratamento por PECVD 

aumentou os valores de resistência ao cisalhamento da interface Y-TZP/cerâmica de 

cobertura quando comparado a todos os demais grupos (P<0,05). 

Figura 4: Valores de resistência de união (N) entre Y-TZP e cerâmica de cobertura em 

função dos diferentes tratamentos de superfície. Letras diferentes representam 

diferença estatística entre os grupos (P<0,05; Tukey HSD test). 
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DISCUSSÃO 

A hipótese deste estudo de que o tratamento por PECVD promoveria 

alteração nos valores de resistência ao cisalhamento foi aceita, uma vez que o 

filme depositado por PECVD aumentou significativamente a resistência ao 

cisalhamento da Y-TZP com a cerâmica vítrea de nano-fluorapatita. 

Os bons resultados obtidos pelo tratamento por PECVD foram alcançados 

diante do desenvolvimento da composição do filme. Os elementos utilizados 

foram selecionados a fim de somar os efeitos que os gases de Ar, CH4 e o 

monômero a base de HMDSO proporcionam individualmente na superfície da 

zircônia, quando excitados pelo processo de tratamento por PECVD. O objetivo 

foi formar, em todos os passos, uma superfície super-hidrofílica. O filme 

depositado foi elaborado utilizando o Ar como tratamento inicial (sputtering) e 

final das superfícies de Y-TZP, devido à sua capacidade de produzir uma 

superfície hidrofílica [32]. O Ar proporciona uma limpeza e ativação superficial, 

gerando um aumento na molhabilidade e energia de superfície [22]. Esses 

fatores influenciam diretamente no aumento da força de ligação entre materiais 

cerâmicos. Além disso, induz ligações químicas resistentes, proporcionando 

novas regiões quimicamente reativas sem causar efeitos deletérios à estrutura 

da Y-TZP [2,25,26]. Assim, mesmo isoladamente, é capaz de promover um 

aumento nos valores de resistência de união entre a Y-TZP e a cerâmica de 

cobertura [22,24].  

O filme depositado por PECVD composto por monômero de HMDSO, em 

associação com gases de Ar, já foi previamente descrito [25] e apresentou bons 

resultados na manutenção da topografia superficial e melhora na energia de 

superfície de cerâmicas vítreas odontológicas.  

Em uma recente revisão [23] sobre o uso do tratamento com filmes 

depositados a plasma na odontologia, foi relatado que esse tratamento é eficaz 

na modificação das propriedades químicas superficiais de diversos materiais 

restauradores, além de ser considerado um mecanismo auxiliar na adesão 

desses materiais. Ainda, foi reportado que a zircônia tratada pela deposição do 

filme apresenta baixos índices de carbono (C) em sua superfície, atribuídos à 

contaminantes orgânicos [2,21,23].  
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Devido à composição e às propriedades dos liners se assemelharem à da 

cerâmica de cobertura, espera-se uma união mais efetiva na interface 

cerâmica/liner do que na interface liner/zircônia [7,18]. Diante da capacidade de 

aumentar o molhamento da zircônia, o liner é usado como material intermediário 

entre a zircônia e a cerâmica de cobertura [7]. Entretanto, estudos [7,18,22] 

relatam que a ação dos liners pode ser prejudicial à resistência de união, 

aumentando a possibilidade de falha interfacial entre a zircônia e a cerâmica de 

cobertura. Apesar de ser frequentemente descrito com bons resultados, no 

presente estudo o grupo L apresentou resultados de resistência ao cisalhamento 

semelhante ao grupo controle e aos grupos jateados. 

No grupo onde foi realizado o jateamento com partículas de Al2O3 de 250 

µm, foram encontrados os menores valores de resistência ao cisalhamento. A 

utilização de maiores partículas de Al2O3 no jateamento gera menor taxa de 

sobrevivência da zircônia [10,34]. Como o efeito do bombardeamento das 

partículas de Al2O3 provoca regiões de tensão compressiva e presença de 

microtrincas, ocasionadas pela mudança de fase na Y-TZP [35], fraturas da 

cerâmica de cobertura podem ocorrer com mais frequência. Assim, esse 

tratamento pode influenciar negativamente na taxa de sobrevida da resistência 

de união entre esses materiais. Entretanto, ao se utilizar partículas de menor 

tamanho, é possível gerar uma modificação superficial sem induzir dano 

excessivo e, consequentemente, concentração de estresse à superfície tratada 

[10,33], gerando menos zonas de concentração de estresse.  

Diferentes testes são realizados para se avaliar a resistência de união 

entre a Y-TZP e a cerâmica de cobertura, como teste de cisalhamento, teste de 

carga de três ou quatro pontos, teste de flexão biaxial ou por compressão direta 

[14]. Deve-se levar em conta que o ensaio de resistência de união por 

cisalhamento apresenta limitações quando comparado com situações clínicas 

reais. Contudo, é um dos métodos mais amplamente utilizados quando se 

objetiva avaliar a resistência interfacial de materiais odontológicos, necessitando 

interpretar os resultados com cuidado [24]. Assim, o teste de cisalhamento 

proposto por Schmitz & Schulmeyer [30] utilizado neste estudo, pode ser 

considerado efetivo ao avaliar a resistência de união entre dois materiais 

cerâmicos [36], uma vez que as tensões geradas durante o teste são dirigidas, 
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principalmente, na interface entre os materiais, originando uma distribuição 

uniforme das tensões interfaciais [36,37]. 

É preciso ressaltar que, apesar dos resultados laboratoriais promissores 

e satisfatórios, poucos estudos na área odontológica foram realizados com este 

tipo de tratamento, o PECVD e, ainda, está avançando nas pesquisas a fim de 

obter melhores conhecimentos e resultados. Este estudo apresentou como 

limitações ser um estudo in vitro, necessitando de extrapolação clínica para a 

comprovação da real efetividade do tratamento por PECVD para a melhora da 

resistência ao cisalhamento e manutenção das propriedades da Y-TZP. Sugere-

se a utilização dessa metodologia de deposição de filmes a plasma em ensaios 

de fadiga mecânica com coroas. Ainda, diante dos bons resultados apresentados 

por PECVD assistido por bombardeamento iônico, motiva-se a presença de um 

reator em laboratórios de prótese, a fim de realizar esse tratamento previamente 

à estratificação da cerâmica de cobertura. 
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CONCLUSÃO 

Pode-se concluir que o filme depositado por PECVD mostrou resultados 

superiores de resistência de união entre a Y-TZP e a cerâmica de cobertura, 

quando comparados aos outros tratamentos de superfície. 
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