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RESUMO 

Este estudo in vitro teve como objetivo avaliar o efeito da aplicação de uma camada de 

glaze, associada ao condicionamento com ácido hidrofluorídrico e silano, sobre a resistência 

de união de um agente de cimentação autoadesivo à cerâmica zircônia, bem como avaliar o 

efeito da degradação hidrolítica desta união através da termociclagem. Blocos cilíndricos pré-

sinterizados de cerâmica à base de zircônia reforçada por ítria foram seccionados e 

sinterizados para a obtenção de palitos com dimensões de 1 X 1 X 3.5 mm. Em seguida, os 

palitos de zircônia receberam 2 tratamentos experimentais: (1) Jateamento com partículas de 

óxido de Alumínio 110 µm (Conforme recomendação do fabricante) e (2) Zircônia glazeada 

que consiste na aplicação de uma porcelana de baixa fusão associada à aplicação de ácido 

hidrofluorídrico a 10% por 60 segundos. Para o preparo dos palitos de dentina, trinta e dois 

terceiros molares humanos hígidos foram selecionados e divididos em 4 grupos (n=8). Em 

seguida, os dentes tiveram as raízes e a parte superior da porção coronária seccionados 

transversalmente para a obtenção da porção dentinária sadia com 4 mm de altura. 

Posteriormente, foram realizados cortes nos eixos X e Y para a obtenção de palitos de dentina 

com dimensões de 1 X 1 X 4 mm. Os palitos de zircônia e dentina foram cimentados com um 

agente de união autoadesivo e submetidos ao teste de termociclagem e microtração. Os 

valores de resistência de união para os grupos tratados com uma zircônia glazeada foram 

estatisticamente superiores aos grupos tratados com jateamento com partículas de óxido de 

alumínio (p<0,05). Dentro de cada tratamento de superfície da cerâmica zircônia, a 

termociclagem influenciou negativamente os valores de resistência de união (p<0,05). 

Conclusões: A aplicação de uma zircônia glazeada promove um aumento significativo nos 

valores de resistência de união entre um cimento resinoso autoadesivo e a cerâmica zircônia. 

(2) O tratamento o jateamento com partículas de óxido de alumínio não promove um aumento 

nos valores de resistência de união à cerâmica zircônia.  
 

Palavras-chave: cerâmica zircônia, microtração, tratamento de superfície, agente de união 

autoadesivo. 
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ABSTRACT 

 

   This in vitro study aimed to evaluate the effect of a glaze layer application, associated 

with the hydrofluoric acid etching and silanization, on the bond strength of a self-adhesive 

luting agent to zirconia ceramic, as well as evaluating the effect of hydrolytic degradation of 

this union after thermal cycling. Then the zirconia beans received 2 experimental treatments: 

(1) Sandblasting with 110 µm aluminum oxide particles according to manufacturer 

instructions and (2) glazed zirconia which consists of applying a low-fusing porcelain 

associated with application of 10% hydrofluoric acid for 60 seconds and silanization. For the 

preparation of dentin beans, thirty two healthy third molars human were selected and divided 

into 4 groups (n = 8) . Then, the teeth have roots and the upper crown portion sectioned to 

achieve the healthy dentin portion with 4 mm in height. Subsequently, cuts in the X and Y 

axes were made to obtain dentin beans with dimensions of 1 X 1 X 4 mm. The zirconia and 

dentin beans were cemented with the self-adhesive luting agent and subjected to thermal 

cycling and microtensile bond test. The bond strength values of for the groups treated with a 

glazed zirconia were statistically superior to the groups treated with sandblasting with 

aluminum oxide particles (p < 0.05). Within each surface treatment of zirconia ceramics, the 

thermal cycling negatively influenced the values of bond strength (p < 0.05). Conclusions: 

The application of a glazed zirconia promotes a significant increase on the bond strength 

values between the self-adhesive resin luting agent and ceramic zirconia. The treatment 

sandblasting with of aluminum oxide particles does not promote an increase on the bond 

strength values to zirconia ceramic. 

Key-words: ceramic zirconia, microtensile bond test, surface treatment, self-adhesive luting 

agent. 
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INTRODUÇÃO 

A odontologia adesiva atua no campo da odontologia estética e promove a preservação 

de estrutura dental sadia devido à realização de preparos dentais mais conservadores. Desta 

forma, restaurações indiretas cimentadas por agentes de união resinosos, em contrapartida 

com a retenção mecânica promovida pelo desgaste dental das próteses com infraestruturas 

metálicas, podem ser consideradas parte integrante dos procedimentos de preservação das 

estruturas dentais.1 Restaurações indiretas estéticas confeccionadas em cerâmica zircônia 

apresentam uma crescente demanda nas reabilitações dentais devido suas propriedades como 

translucidez, fluorescência, estabilidade química, biocompatibilidade, alta resistência à 

compressão e coeficiente de expansão térmica similar à estrutura dental, reforçando a 

demanda crescente deste material para as reabilitações dentais .2-4 Devido sua alta resistência 

flexural, restaurações em zircônia são preferíveis em áreas de grande carregamento oclusal.5  

O tratamento de superfície das cerâmicas é um importante fator que deve ser 

considerado dentro do processo de cimentação devido a durabilidade da resistência de união 

dos agentes de cimentação resinosos ser diretamente dependente da sua ótima interação com a 

superfície da cerâmica e pode ser obtida por meio de microretenção ou interação química.6 

Tratamentos convencionais como jateamento com óxido de alumínio, condicionamento com 

ácido hidrofluorídrico e silanização não são capazes de promover uma forte e durável 

resistência de união às cerâmicas com alto teor cristalino à base de óxido de alumínio e 

zircônio,4,7-9 embora sejam tratamentos eficientes para as cerâmicas à base de vidro e 

disilicato.6,10 Na tentativa de se obter um tratamento de superfície eficaz à cerâmica zircônia, 

vários métodos vêm sendo propostos como a formação de microretenção mecânica através de 

jateamento com partículas de óxido de alumínio,4,12-14 associado ou não à silanização,4 

tratamentos físico-químicos através da cobertura de sílica,15-17 ativação química de agentes de 

cimentação com monômeros funcionais em sua composição,18 spray de plasma,12 primers para 

cerâmica,19 Er: YAG Laser,8 condicionamento com infiltração seletiva e maturação induzida 

por sinterização19,20, além da aplicação de um tratamento aditivo na superfície interna da 

cerâmica zircônia com uma camada de glaze.1,4,21,22 

Os protocolos de união durante a cimentação de uma restauração confeccionada em 

cerâmica livre de metal envolvem muitos fatores como o tratamento de superfície da cerâmica 

e dos substratos dentais, bem como da interação dos agentes de união adesivos que funcionam 

com um promotor de união entre a cerâmica e os substratos dentais.21,24 Estas múltiplas etapas 

conferem um tempo clínico considerável ao processo de cimentação, além de sensibilidade 
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técnica.1 Baseado nisto, alguns fabricantes vem desenvolvendo agentes de união autoadesivos 

que, associado à praticidade de sua utilização, apresentam em sua composição monômeros de 

metacrilatos fosfatados que interagem com a superfície da cerâmica zircônia e dos substratos 

dentais.24 Algumas pesquisas apresentam resultados similares ou superiores de resistência de 

união à cerâmica zircônia para os agentes de cimentação autoadesivos quando comparados 

aos agentes de união resinosos convencionais,24-26 tornado viável a utilização destes agentes 

de cimentação. 

Baseado nestas considerações, um protocolo simples e de fácil acesso aos clínicos que 

visa a promoção de um tratamento de superfície eficaz no aumento da resistência de união à 

cerâmica zircônia, ainda não está fundamentado na literatura. Desta forma, este estudo in vitro 

teve como objetivo avaliar o efeito da aplicação de uma camada de glaze, associada ao 

condicionamento com ácido hidrofluorídrico e silano, sobre a resistência de união de um 

agente de cimentação autoadesivo à cerâmica zircônia, bem como avaliar o efeito da 

degradação hidrolítica desta união através da termociclagem. As hipóteses nulas testadas 

foram: (1) não há diferença estatística entre a aplicação de uma camada de glaze e jateamento 

com partículas de óxido de alumínio e (2) a termociclagem não afeta os valores de resistência 

de união. 
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MATERIAIS E MÉTODOS 

 Projeto submetido e aprovado pelo Comitê de Ética em Pesquisa da Universidade de 

Uberaba pelo CAAE: 42529615.5.0000.5145. 

Preparo dos palitos de cerâmica à base de zircônia 

 Blocos cilíndricos pré-sinterizados de cerâmica à base de zircônia reforçada por Ítrio 

(Cercon, Degudent, Hanau, Germany) com dimensões de 16 mm de diâmetro transversal e 10 

cm de comprimento foram seccionados longitudinalmente em uma cortadeira metalográfica 

de precisão (Isomet 1000, Buehler, Lake Bluff, USA) para a obtenção de discos de cerâmica 

com dimensões de 16 mm de diâmetro e 5 mm de altura. Posteriormente, estes discos foram 

novamente seccionados nos eixos X e Y para a obtenção de palitos de dimensões 1.3 X 1.3 X 

5 mm. 

 Após a obtenção dos palitos de cerâmica à base de zircônia reforçada por Ítria, os 

palitos foram submetidos ao ciclo de sinterização em um forno para cerâmicas de alto ponto 
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de sinterização (CerconHeat, Degudent, Hanau, Germany), seguindo a programação 

designada pelo fabricante da cerâmica, atingindo temperatura máxima de sinterização de 1350 

⁰C. Após o processo de sinterização, os palitos de cerâmica apresentaram, devido à contração 

volumétrica, dimensões de 1 X 1 de área e 3.5 mm de altura. 

Tratamentos de superfície dos palitos da cerâmica à base de zircônia 

 Os palitos sinterizados foram analisados com o auxílio de uma lupa estereoscópica em 

aumento de 40X, para a seleção de palitos com a secção retangular livre de imperfeições. Em 

seguida, os palitos receberam 2 tratamentos experimentais: (1) Jateamento com partículas de 

óxido de Alumínio 110 µm, conforme orientação do fabricante da cerâmica e (2) Aplicação 

de uma porcelana de baixa fusão (Cercon Ceram Kiss, Degudent, Hanau, Germany) associada 

à aplicação de ácido hidrofluorídrico a 10% (Dentsply, Milford, USA) e silanização (zircônia 

glazeada).  

 A aplicação de uma porcelana de baixa fusão foi realizada através da aplicação de um 

liner cerâmico (Cercon Ceram Liner, Degudent), seguido da aplicação de uma porcelana de 

baixa fusão (Cercon Ceram Glaze, Degudent), ambos aplicados com auxílio de um pincel # 

01 (Cosmedent, USA) e sinterizados de acordo com as recomendações do fabricante. Em 

seguida, os palitos foram condicionados com ácido hidrofluorídrico a 10% (Dentsply, 

Milford, USA) por 60 segundos, lavados em água destilada por 1 minuto, colocados em 

banho ultrassônico por 10 minutos e secos em estufa a 37⁰C por 2 horas. Em seguida, foram 

aplicadas 2 camadas de silano (Ceramic Primer, 3M  ESPE, USA).  

Preparo dos palitos do substrato dentinário 

 Trinta e dois terceiros molares humanos hígidos recém-extraídos foram inicialmente 

limpos com curetas periodontais e receberam profilaxia com pedra-pomes e água. Em 

seguida, os dentes foram lavados com água destilada e armazenados em cloramina T a 0,5% 

(ISO 11404) até o momento de sua utilização, não ultrapassando um período superior a um 

mês após as extrações.  

 Para cada grupo foram selecionados 8 dentes (n=8) que tiveram as raízes e a parte 

superior da porção coronária seccionados transversalmente em uma cortadeira metalográfica 

de precisão (Isomet 1000, Buehler, Lake Bluff, USA) para a obtenção da porção dentinária 

sadia com 4 mm de altura. Em seguida, foram realizados cortes nos eixos X e Y para a 
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obtenção de palitos de dentina com dimensões de 1 mm2 de seção transversal e 4 mm de 

altura. Após a obtenção dos palitos, estes foram armazenados em água destilada a 37±1 ⁰C até 

o momento de sua utilização. 

Processo de cimentação adesiva 

Para cada dente foram selecionados 8 palitos de dentina que foram cimentados aos 

palitos obtidos através da cerâmica à base de zircônia tratados com jateamento com partículas 

de óxido de alumínio 110 µm ou com a porcelana de baixa fusão, seguida do ácido 

hidrofluorídrico.  

 Um agente de cimentação autoadesivo Rely-X U100 (3M Espe, USA) foi empregado 

de acordo com as recomendações do fabricante. Comprimentos iguais das pastas base e 

catalisadora foram misturadas uniformemente e, cuidadosamente, a mistura foi levada na 

interface de união entre o palito de cerâmica e o palito de dentina, sendo que os excessos 

foram removidos com um micropincel (Bisco Inc., Schaumburg, USA). A região da interface 

de união foi fotoativada por 40 segundos com uma fonte de luz LED com irradiância de 1.200 

mW/cm2 (Radii-cal, SDI inc., USA).  

 Após os procedimentos de cimentação, os palitos foram armazenados em água 

destilada a 37±1 ⁰C por 24 horas. Em seguida, os espécimes foram submetidos ao teste de 

microtração ou ao teste de termociclagem e, posteriormente, ao teste de microtração, 

totalizando 4 grupos experimentais.  

Termociclagem 

 Os palitos confeccionados em dentina/cerâmica designados ao teste de termociclagem 

(MSTC-3, São Carlos, SP, Brasil) foram submetidos a 500 ciclos, onde cada ciclo os 

espécimes foram imersos em água destilada, por 20 segundos, nas temperaturas estipuladas de 

5 ⁰C, 37 ⁰C e 55 ⁰C. Após o término do teste de termociclagem, os palitos foram 

encaminhados para o teste de resistência de união de microtração. 

Teste resistência de união de microtração 

 Previamente ao teste de microtração, os palitos foram mensurados com o auxílio de 

um paquímetro digital (Carl Mahr, GmbH, Esslinger, Germany) e os valores da secção 

transversal foram anotados para posterior cálculo dos valores em MPa. Em seguida, os palitos 
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foram individualmente fixados em suas extremidades com o auxílio de um gel adesivo à base 

de cianocrilato (Super Bonder, Henkel Loctite Adesivos LTDA, Itapevi, SP, Brasil) em uma 

máquina de ensaio (EMIC DL 3000, São José dos Pinhais, PR, Brasil). O teste de microtração 

foi realizado a uma velocidade de 0,5 mm/mim com uma célula de carga de 50 Kgf 

devidamente calibrada à máquina de ensaio universal. 

Análise do padrão de fratura em microscopia eletrônica de varredura 

 Após a realização do teste de microtração, as duas porções fraturadas dos palitos 

foram cuidadosamente removidas da matriz de aço inoxidável e armazenadas em eppendorfs 

mantidos a 37 ⁰C até sua fixação em stubs metálicos (Procind Mecânica e Instalações 

Industriais, Piracicaba, SP), com o auxílio de fitas adesivas de carbono. Em seguida, os stubs 

metálicos foram colocados em um metalizador Super Cool (modelo SCD 050, Balzers, 

Germany) para que recebam o recobrimento em ouro.  Os espécimes metalizados foram 

levados à Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) (JEOL JSM 5600LV, JEOL, Japan) 

para a visualização e classificação do padrão de fratura. 

 O padrão de fratura foi classificado de acordo com a região mais predominante na 

amostra e classificado em (1) fratura coesiva na cerâmica, (2) fratura coesiva no substrato 

dentinário, (3) fratura coesiva no agente de cimentação, (4) fratura adesiva entre cerâmica e 

agente de cimentação e (5) fratura adesiva entre dentina e agente de cimentação. 

Análise estatística 

 Os valores de resistência de união convertidos em MPa foram analisados por meio da 

Análise de Variância (ANOVA) em 2 fatores, em esquema fatorial 2 X 2, adotando-se o nível 

de significância de 5 % (α = 0,05). Quando diante de diferença estatística significativa entre 

as médias examinadas, o teste de Tukey, em nível de 5 % de significância (α = 0,05), foi 

realizado para comparação entre as médias. 

 

RESULTADOS 

Os valores de resistência de união para os grupos tratados com uma porcelana de baixa 

fusão, associada ao condicionamento com ácido hidrofluorídrico e silanização, foram 

estatisticamente superiores aos valores de resistência de união para os grupos tratados com 

jateamento com partículas de óxido de alumínio (p<0,05). 
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Dentro de cada tratamento de superfície em que a cerâmica zircônia foi submetida, os 

grupos que não receberam a termociclagem mostraram valores de resistência de união 

estatisticamente superiores aos grupos que receberam a termociclagem (p<0,05). 

Para os grupos tratados com jateamento com partículas de óxido de alumínio, o padrão 

de fratura mostrou 100% de fraturas adesivas entre o agente de cimentação autoadesivo e a 

superfície da cerâmica zircônia. Para os grupos que receberam o tratamento com uma 

porcelana de baixa fusão, associada ao condicionamento com ácido hidrofluorídrico e 

silanização, houve uma mudança no padrão de fratura sendo observada predominância de 

fraturas adesivas entre o agente de cimentação resinoso dual e a dentina (Figura 2), seguido de 

fraturas adesivas entre o agente de cimentação resinoso dual e a cerâmica zircônia (Figura 3) 

e, em menor incidência, fraturas coesivas no agente de cimentação (Figura 4)(Gráfico1). 

 

DISCUSSÃO 

A utilização de restaurações confeccionadas em cerâmica livre de metal tem ganhado 

popularidade devido à estética dentro da odontologia. Para a reabilitação de restaurações 

indiretas que recebem grande carregamento oclusal ou próteses extensas, a cerâmica à base de 

zircônia apresenta um papel de destaque devido a sua estabilidade química e propriedades 

mecânicas superiores às demais cerâmicas.2 Desta forma, uma resistência de união estável à 

cerâmica zircônia vem sendo alvo das pesquisas odontológicas, na busca de se ampliar suas 

aplicações clínicas e buscar maior interação entre o agente de cimentação resinoso e a 

superfície da cerâmica zircônia.2,4 O tratamento que preconiza a aplicação de uma camada de 

uma porcelana de baixa fusão, associada ao condicionamento com ácido hidrofluorídrico e 

silanização, visa promover uma camada vítrea na superfície da zircônia.4 Como as cerâmicas 

vítreas são passíveis de alterações morfológicas ao serem submetidas ao tratamento 

convencional de condicionamento com ácido hidrofluorídrico e silanização, o que torna a 

superfície da zircônia capaz de promover interações micromecânicas e químicas com os 

agentes de cimentação, com concomitante aumentos nos valores de resistência de união.1,4,22 

 A hipótese nula em que não há diferença estatística nos valores de resistência de união 

entre o agente de cimentação resinoso autoadesivo e a cerâmica zircônia tratada com uma 

camada de glaze e jateamento com partículas de óxido de alumínio foi rejeitada. Neste 

experimento, o tratamento superficial com aplicação de uma camada de glaze, associado ao 
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condicionamento com ácido hidrofluorídrico e silano, foi capaz de promover um aumento 

significativo nos valores de resistência de união entre o agente de cimentação resinoso 

autoadesivo e a cerâmica zircônia, quando comparado ao tratamento que utiliza jateamento 

com partículas de óxido de alumínio, como preconizado pelo fabricante da cerâmica zircônia. 

Estes achados corroboram com outras pesquisas que utilizaram a aplicação de glaze sobre a 

superfície da cerâmica zircônia em associação com condicionamento com ácido 

hidrofluorídrico ou jateamento com partículas abrasivas.1,4,22,23  

Desta forma, devido a este aumento significativo nos valores de resistência de união 

entre o agente de cimentação e a cerâmica zircônia, a utilização de restaurações indiretas 

confeccionadas com este material poderia ser ampliada para preparos expulsivos e com coroas 

clínicas curtas. Esta afirmativa se torna viável ao analisarmos que o padrão de fratura para os 

grupos tratados com uma porcelana de baixa fusão, associada ao condicionamento com ácido 

hidrofluorídrico e silanização, apresentou predominância de fraturas adesivas entre a dentina e 

o agente de cimentação autoadesivo (Figura 1) (Gráfico 1). Corroborando com estes 

resultados, algumas pesquisas mostram que o agente de cimentação autoadesivo testado 

apresenta monômeros de metacrilato fosfatados em sua composição que fornecem uma boa 

interação química com a cerâmica zircônia,21,25,27 além da interação micromecânica e química 

pelo tratamento com uma porcelana de baixa fusão, associada ao condicionamento com ácido 

hidrofluorídrico e silanização . Por outro lado, os grupos tratados com jateamento com 

partículas de óxido de alumínio apresentam 100 % de fraturas adesivas entre o agente de 

cimentação autoadesivo e a cerâmica zircônia (Figura 3), evidenciando com a resistência de 

união entre o agente de cimentação autoadesivo e a dentina supera a interação promovida pelo 

tratamento à base de jateamento com partículas de óxido de alumino.  

Os grupos submetidos ao envelhecimento por termociclagem apresentaram valores de 

resistência de união estatisticamente inferiores aos grupos não termociclados (p < 0,0000). 

Estes achados podem ser explicados pela metodologia de microtração em zircônia 

desenvolvida neste trabalho em que os palitos foram submetidos ao teste de termociclagem, 

promovendo assim uma avaliação completa dos efeitos de termociclagem em cada ponto da 

unidade experimental (dente) analisada. Outra possível explicação para a diminuição dos 

valores de resistência de união após a termociclagem se dá devido à degradação hidrolítica 

acentuada pelos diferentes coeficientes de expansão térmica entre os substratos presentes nas 

interfaces adesivas, o que promove uma fadiga térmica nas interfaces adesivas, na tentativa de 

simular o estresse térmico que acontece clinicamente.1,22,27 Desta forma, a hipótese nula em 
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que a termociclagem não afeta os valores de resistência de união entre um agente de 

cimentação resinoso autoadesivo e a cerâmica zircônia foi rejeitada. Devido a aplicação de 

uma porcelana de baixa fusão na superfície interna de infraestruturas confeccionadas em 

cerâmica zircônia se apresentar promissor dentro dos tratamentos propostos na literatura, 

pesquisas futuras deveriam correlacionar este tratamento com a adaptação marginal. 

 

CONCLUSÕES 

Dentro das limitações deste estudo in vitro, podemos concluir que: 

1. O tratamento superficial com a aplicação de uma porcelana de baixa fusão associada ao 

condicionamento com ácido hidrofluorídrico e silanização promove um aumento significativo 

nos valores de resistência de união entre um cimento resinoso autoadesivo e a cerâmica 

zircônia. 

2. O tratamento superficial com o jateamento com partículas de óxido de alumínio não 

promove um aumento significativo nos valores de resistência de união à cerâmica zircônia. 

3. A termociclagem promove um decréscimo nos valores de resistência de união entre um 

agente de cimentação resinoso autoadesivo e a cerâmica zircônia para os tratamentos testados. 
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TABELA 

 

Tabela 1. Valores de resistência de união e desvio padrão, expressos em MPa, para o 

teste de microtração dos espécimes submetidos ou não ao teste de termociclagem 

 

  Jateamento 110 µm Zircônia Glazeada  
 

Sem Termociclagem 13.31 (1.81) Ab 26.48 (4.72) Aa 

Termociclagem   3.49 (1.23) Bb 18.07 (2.68) Ba 
 

 

Letras maiúsculas comparam o efeito da termociclagem e letras minúsculas comparam 

os tratamentos de superfície à cerâmica zircônia 
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  GRÁFICO 

 

Gráfico 1. Padrão de fratura dos grupos submetidos ou não ao teste de termociclagem 
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FIGURAS 

 

 

 

 

 

Figura 1: Fratura adesiva entre o agente de cimentação autoadesivo e a dentina em aumento de 
60 X (A) e 500 X (B) 

 

 

 

 

 

 
 

 

Figura 2: Fratura adesiva entre o agente de cimentação autoadesivo e a cerâmica zircônia em 
aumento de 60 X (A) e 500 X (B) 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 3: Fratura coesiva no agente de cimentação autoadesivo em aumento de 60 X (A) e 500 X 
(B) 
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ANEXO 2 
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