
PRÓ-REITORIA DE PESQUISA E PÓS-GRADUAÇÃO 

PROGRAMA DE PÓS-GRADUAÇÃO EM ODONTOLOGIA - MESTRADO 

ÁREA DE CONCENTRAÇÃO: DENTISTICA RESTAURADORA 

 

 

 

 

 

 

 

MAYRA ALEJANDRA NUÑEZ ALDAZ 

 

 

 

 

EFEITO DA PRESENÇA DO MDP NO SILANO E/OU ADESIVO UNIVERSAL EM 

PROTOCOLOS DE CIMENTAÇÃO DE DIFERENTES CERAMICAS DE DISILICATO 

DE LITIO 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

PONTA GROSSA 

2020  



MAYRA ALEJANDRA NUÑEZ ALDAZ 

 

 

 

 

 

 

 

 

EFEITO DA PRESENÇA DO MDP NO SILANO E/OU ADESIVO UNIVERSAL EM 

PROTOCOLOS DE CIMENTAÇÃO DE DIFERENTES CERAMICAS DE DISILICATO 

DE LITIO 

 

Dissertação apresentada para a obtenção do 
título mestre em Odontologia pela Universidade 
Estadual de Ponta Grossa, no Curso de 
Mestrado em Odontologia Área de 
Concentração: Dentística Restauradora.  
 
Orientador: Prof. Dr. Alessandro Dourado 
Loguercio. 
Co-orientador: Prof. Dr. Mario Felipe Gutiérrez 

Reyes. 

 

 

 

 

PONTA GROSSA 

2020 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
Ficha catalográfica elaborada por Maria Luzia Fernandes Bertholino dos Santos- CRB9/986 

 

 

 

Nuñez Aldaz, Mayra Alejandra 

Efeito da presença do MDP no silano e/ou adesivo universal em protocolos 

de cimentação de diferentes cerâmicas de disilicato de litio/ Mayra Alejandra 

Nuñez Aldaz. Ponta  Grossa, 2020. 

46 f. 

 

Dissertação (Mestrado Odontologia - Área de Concentração: Dentística 

Restauradora), Universidade Estadual de Ponta Grossa. 

 

Orientador: Prof. Dr. Alessandro Dourado Loguercio. 

       Coorientador:  Mario Felipe Gutiérrez Reyes. 

 

1. Odontologia. 2. Microcisalhamento. 3. Silano. 4. Adesivo. 5. Cerâmica. I. 

Loguercio, Alessandro Dourado (orient.). II. Gutiérrez Reyes, Mario Felipe 

(coorient.). Universidade Estadual de Ponta Grossa.  Dentistica Restauradadora. 

III. T.  



ALEJANDRA NUÑEZ ALDAZ 

Efeito da presença do MDP no silano e/ou adesivo universal em protocolos de cimentação 

de diferentes cerâmicas de disilicato de lítio. 

Dissertação apresentada ao Programa de Pós graduação Stricto Sensu em Odontologia da 

Universidade Estadual de Ponta Grossa, como requisitos parcial à obtenção do título de Mestre 

em Odontologia, área de concentração em Dentística Restauradora, linha de pesquisa de 

Propriedades Físico Químicas e Biológicas dos Materiais. 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Aos meus pais, por serem minha inspiração, por ter acreditado nos meus sonhos, aos meus 

irmãos, pelo apoio durante o mestrado e as alegrias que eles trazem pra mim. A minha avó, 

ficaria orgulhosa de mim. 



AGRADECIMENTOS ESPECIAIS 

 

Agradeço primeiramente a Deus, e a Virgem, que guia meu caminho, com rotas até os lugares e 

com as pessoas certas. 

A meu orientador, professor Alessandro Dourado Loguercio, por me ensinar uma forma 

diferente de fazer pesquisa, a importância do trabalho em equipe, obrigada pelo exemplo do 

trabalho duro, por sempre estar disposto, com paciência e dedicação em me orientar.  Muito 

obrigada por me receber de tão longe e confiar, toda minha admiração e carinho. 

A minha professora da graduação do Equador, a professora Ana Armas, por abrir tudo um mundo 

novo pra mim, por me ensina a ser constante e que nada é impossível. 

Ao Felipe Gutiérrez, obrigada por transmitir seu conhecimento sem egoísmo, com você todos os 

dias, é uma lição aprendida, junto com Luisa, Pailover, e Luján, aprendi mais de vocês em uma 

conversa, do que em uma sala de aula. Obrigada por me ouvir, por chorar e rir comigo, por 

compartilhar seu tempo em cada cosa que faziam, pelas dicas e a sinceridade ao falar, obrigada 

pela inspiração, por sempre me motivar, pela paixão ao fazer as coisas, por horas no laboratório 

e especialmente nos fins de semana, vocês são minha família no Brasil. 

Aos colegas de mestrado, Karine, Renata, Elisama, Lourdes, Carol, Diego, obrigada por facilitar 

o tempo na universidade, pelas risadas, pelas conversas, pelo estresse e a diversão nos vídeos. 

As pessoas que estavam constantemente no laboratório, Adrielly, Veridiana, muito obrigada pelas 

dicas. 

Aos professores: Prof. Alfonso Sanchez Ayala, Prof. João Carlos Gomez, Prof. Cesar Augusto 

Galvão Arrais, as professoras: Profa Vanessa Migliorini Urban, Profa Geovanna Mongruel Gomes, 

Profa Osnara Maria Mongruel Gomes muito obrigada pelos conhecimentos transmitidos nas aulas. 

Ao pessoal da UEPG, Bianca, secretaria da pós graduação, muito obrigada por sempre estar à 

disposição a Professora Nara, pela ajuda durante o mestrado 

Um abraço imenso para o casal mais bonito, Andrés e Fernanda, representa o melhor dos dois 

países que eu amo, muito obrigado por tudo. 

  



DADOS CURRICULARES 

 

ALEJANDRA NÚÑEZ 

 

NASCIMENTO     06-06-1987 

      Tungurahua- Ambato- Equador 

 

FILIAÇÃO     Luis Humberto Núñez Padilla  

      Otilia Galud Aldaz Núñez 

 

2008-2014 Curso de Graduação em Odontologia, Universidad 

Central do Equador (UCE).  

 Quito- Equador  

   

2018-2020 Curso de Pós-graduação em Odontologia, 

Universidade Estadual de Ponta Grossa 

(UEPG), nível de Mestrado em Odontologia - 

Área de Concentração em Dentística 

Restauradora.   

 

 

 

 

 

 

 



RESUMO 

 

O objetivo deste estudo in vitro foi avaliar o efeito de um silano e de um adesivo contendo 

MDP, usados isoladamente ou em combinação, sobre materiais para restauração indireta 

na resistência de união ao microcisalhamento (RUM) em dois tempos, 24h de 

armazenamento em água e após envelhecimento térmico. Foram selecionadas um total 

de 54 blocos de quatro materiais CAD/CAM foram selecionados: 1) IPS e.max CAD 

(EMX), como cerâmica de disilicato de lítio; 2). VITA Suprinity (SUP), e 3). Celtra Duo 

(CEL), como cerâmicas de disilicato de lítio reforçadas com zircônia. Para cada material, 

18 blocos foram utilizados e processados conforme recomendado pelo fabricante. A 

seguir foram divididos em 3 condições experimentais (n=6) de acordo com: a) silano com 

MDP (MNB; Monobond N; Ivoclar Vivadent); b). adesivo com MDP (TBU; Tetric N Bond 

Universal; Ivoclar Vivadent); e c). silano com MDP + adesivo com MDP em combinação 

(MNB/TBU). Matrizes transparentes em forma de cilindro foram preenchidas com cimento 

resinoso (Variolink N Esthetic; Ivoclar Vivadent) e fotopolimerizadas. Os espécimes foram 

armazenados em água (37°C/24h), e testados em máquina de ensaio universal (1,0 

mm/min) em forma imediata e após 10.000 ciclos térmicos, os espécimes foram 

submetidos ao teste de microcisalhamento, numa velocidade de 1mm/min até a falha. As 

falhas foram observadas no microscópio óptico num aumento 100x e avaliadas em 

microscopia eletrônica de varredura (FEG) com uma magnificação de 150x. 

Adicionalmente as cerâmicas foram submetidas ao teste de espectrometria de energia 

dispersiva (EDS) para avaliar sua composição elementar, e no teste de interação química 

Raman. O teste estatístico Two Way ANOVA foi predefinido com uma significância de α= 

0,05 e como resultado a aplicação apenas de um silano contendo MDP mostrou 

resultados estatisticamente mais altos em comparação ao grupo TBU e MNB/TBU (p < 

0.05), tanto no tempo imediato como após termociclagem. A resistência de união sob os 

três tipos de cerâmicas foi afetada significativamente pelo sistema adesivo utilizado. 

Assim usando unicamente o silano é possível obter uma adesão durável para o disilicato 

de lítio. 

 

Palavras chaves. Microcisalhamento, Silano, Adesivos, Cerâmicas. 

 

 

 

 

 

 

 



ABSTRACT 

 

The aim of this in vitro study was to evaluate the effect of a silane and an adhesive 

containing MDP, used alone or in combination, on indirect restorative materials on the 

microshear bond strength (μSBS) at two times, 24 h of storage in water and after thermal 

aging. A total of 54 blocks of four CAD/CAM materials were selected: 1) IPS e.max CAD 

(EMX), as lithium disilicate ceramic; 2). VITA Suprinity (SUP), and 3). Celtra Duo (CEL), 

as zirconia-reinforced lithium disilicate ceramics. For each material, 18 blocks were used 

and processed as recommended by the manufacturer. Then they were divided into 3 

experimental conditions (n=6) according to: a). silane with MDP (MNB; Monobond N; 

Ivoclar Vivadent); b). adhesive with MDP (TBU; Tetric N Bond Universal; Ivoclar Vivadent); 

and c). silane with MDP + adhesive with MDP in combination (MNB/TBU). Transparent 

cylinder-shaped matrices were filled with resin cement (Variolink N Esthetic; Ivoclar 

Vivadent) and light-cured. The specimens were stored in water (37°C/24h), and tested in 

a universal testing machine (1.0 mm/min) in immediate form and after 10,000 thermal 

cycles, the specimens were subjected to the microshear test at a speed of 1 mm/min until 

failure. The failures were observed in the optical microscope at 100x magnification and 

evaluated in scanning electron microscopy (FEG) at a magnification of 150x. Additionally 

the ceramics were subjected to energy dispersive spectrometry (EDS) testing to evaluate 

their elemental composition, and Raman chemical interaction testing. The Two Way 

ANOVA statistical test was preset with a significance of α= 0.05 and as a result the 

application of only one silane containing MDP showed statistically higher results 

compared to the TBU and MNB/TBU group (p < 0.05), both in the immediate time and 

after thermocycling. The bond strength under all three types of ceramics was significantly 

affected by the adhesive system used. Thus using only silane it is possible to obtain 

durable adhesion for lithium disilicate. 

 

Key words: Microshear, Silane, Adhesives, Ceramics.  
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1 INTRODUÇÃO 

Nos últimos anos, as cerâmicas tornaram-se os materiais mais utilizados para 

realizar restaurações indiretas sobre dentes severamente destruídos devido a 

fraturas, pigmentações ou para corrigir a estética perdida, tanto de dentes anteriores 

com os posteriores. (Guess et al. 1  2014; Guess et al. 2  2011; Üstün et al. 3  2018) 

adicionado a isto, com a tecnologia dos sistemas CAD-CAM (Computer Aided 

Manufacturing), os tratamentos são cada vez melhores e menos invasivos, 

restabelecendo a função, forma e estética dos dentes afetados. (Guess et al. 2  2011). 

As cerâmicas mais comumente utilizadas na odontologia se classificam em 3 

grupos principais: cerâmica de matriz de vidro, policristalinas e as cerâmica de matriz 

de resina (Gracis et al. 4  2015). 

As cerâmicas possuem propriedades químicas, mecânicas, físicas e térmicas 

que as distinguem dos outros materiais e entre eles (Gomes et al. 5  2015; Kelly e 

Benetti 6  2011). As propriedades estéticas e as expectativas dos pacientes junto com 

as dos clínicos deram um passo para identificar as cerâmicas como materiais 

restauradores alternativos, além do uso de resinas ou ionômeros de vidro (Üstün et 

al. 3  2018; Anusavice Kenneth 7  2013), mas conseguir uma adesão adequada ainda 

é um desafio (Siqueira et al. 8  2016). Há estudos publicados com o objetivo de 

modificar a química superficial das cerâmicas e melhorar sua capacidade de união 

(Guess et al. 2  2011; Ramos et al. 9 ; Filho et al. 10  2004; Özcan e Vallittu 11  2003). 

(Sakaguchi et al. 12  2012). 

Muitos protocolos de união mecânica e química têm sido recomendados para 

melhorar a adesão das restaurações cerâmicas a longo prazo (Ayad et al. 13  2008; 

Erdemir et al. 14  2014; Neis et al. 15  2015; Awada e Nathanson 16  2015). O sucesso 

das restaurações cerâmicas indiretas na odontologia restauradora depende 

substancialmente da obtenção de uma adesão adequada aos substratos (estrutura 

dentaria remanescente e materiais restauradores), deve haver retenção 

micromecânica e ligação química (Sciasci et al. 17  2015; Tian et al. 18  2014; Blatz et 

al. 19  2003; He e Swain 20  2011; Kern 21  2015). Dessa forma, um protocolo ideal do 

tratamento de superfície para materiais CAD/CAM que possa melhorar a adesão tem 

importância clínica para alcançar o sucesso a longo prazo das restaurações (Siqueira 

et al. 8  2016). 
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Um dos materiais utilizados para melhorar a adesão são os monômeros 

funcionais, e um deles é o 10-MPD, (di-hidrogênio 10-metacriloiloxidecilo fosfato) que 

são adicionados à composição da solução de silano e adesivo para aumentar o 

potencial de interação química. Essas soluções de silano contendo MDP podem ser 

usadas como primers de zircônia e disilicato de lítio. O monômero funcional ácido 10-

MDP é atualmente considerado como padrão ouro em termos de ligação química e 

longevidade clínica, pela estrutura química da cadeia de carbono longa e hidrofóbica. 

Essa simplificação torna o procedimento de adesão e cimentação clínica mais 

amigável do que ter que aplicar uma solução de silano e um adesivo separadamente 

(Cardenas et al. 22  2017; Peumans et al. 23  2016). 

 Embora os adesivos universais tenham a vantagem de uso conveniente, esse 

material não garante o sucesso clínico a longo prazo da cimentação adesiva para 

restaurações, (Yao et al. 24  2018) fabricantes de adesivos universais afirmam que 

adicionar o pré-tratamento com silano é desnecessário porque o agente de 

acoplamento de silano é incorporado em seus produtos (Lise et al. 25  2015). 

Os protocolos de adesão das restaurações indiretas CAD/CAM são realizados 

por meio de um agente de união, sendo os mais comuns, os silanos. A função do 

silano é melhorar a resistência de união entre os cimentos resinosos e as cerâmicas. 

O silano constitui redes poliméricas entre partículas de sílica na superfície dos grupos 

cerâmicos e o metacrilato do cimento adesivo resinoso (Özcan e Vallittu 11  2003; 

Yenisey et al. 26  2016), melhorando a adesão bifuncional e criando uma interação 

química entre a sílica na fase vítrea da cerâmica e do grupo metacrilato da resina 

através de ligações de siloxano (Sciasci et al. 17  2015). 

Sabendo disso, investigamos o efeito do silano com MDP, adesivo com MDP e do 

silano com adesivo contendo MDP, na resistência de união ao microcisalhamento sobre 

materiais de restauração indireta tipo CAD/CAM, no tempo imediato e após envelhecimento 

térmico. 

As hipóteses nulas testadas foram: (1) que os diferentes protocolos de adesão 

não apresentam diferenças na resistência de união ao microcisalhamento para todas 

as cerâmicas; (2) o envelhecimento térmico não influenciaria na resistência de união 

ao microcisalhamento. 



15 

 

 

2 REVISÃO DE LITERATURA 

O termo cerâmica refere-se a qualquer produto confeccionado com material 

inorgânico e não metálico, geralmente preparado pela queima em alta temperatura 

para alcançar propriedades desejáveis (Sakaguchi et al. 12  2012). As cerâmicas 

odontológicas são estruturas não metálicas inorgânicas e contêm, principalmente, 

compostos de oxigênio com um ou mais elementos metálicos ou não metálicos 

(alumínio, cálcio, lítio, magnésio, fósforo, potássio, silício, sódio, titânio, e zircônia). 

Muitas cerâmicas odontológicas contêm uma fase vítrea baseada na estrutura de 

sílica. Esta é caracterizada por um tetraedro de Si-O no qual um cátion de Si4+ é 

posicionado ao centro com ânions de O- em cada uma das quatro extremidades.  A 

estrutura resultante não é compactada, e possui características tanto covalentes 

quanto iônicas, os tetraedros de SiO4 são unidos por meio do compartilhamento de 

suas extremidades (Anusavice Kenneth 7  2013). 

As aplicações gerais das cerâmicas em próteses odontológicas estão 

constantemente em expansão com a introdução de novos materiais e técnicas. Nos 

sistemas totalmente cerâmicos, suas indicações incluem inlays, onlays, facetas, 

próteses parciais fixas, bráquetes ortodônticos cerâmicos, conectores de implantes 

odontológicos e dentes cerâmicos para próteses (Sakaguchi et al. 12  2012). 

As cerâmicas são materiais dentários utilizados desde 1940, (Anusavice 

Kenneth 7  2013) e estas tem evoluído e, com o passar do tempo, melhoraram suas 

características e propriedades, e devido a isso, a classificação mudou também. As 

cerâmicas odontológicas podem ter várias classificações, de acordo com suas 

indicações, métodos de fabricação ou fase cristalina (Sakaguchi et al. 12  2012). No 

entanto, mencionaremos a classificação desenvolvida por Gracis em 2015, onde as 

cerâmicas se classificam em 3 grupos principais: 1. Cerâmicas de matriz de vidro, são 

cerâmicas inorgânicas não metálicas, materiais que contêm uma fase de vidro 

(feldespatica, cerâmica sintética e infusões de cerâmicas de  vidro). 2. Cerâmicas 

policristalinas, são inorgânicas não metálicas, materiais cerâmicos que não contêm 

uma fase de vidro (alumina, zircônia estabilizada, zircônia reforçado com alumina e, 

alumina reforçado com zircônia). 3. Cerâmicas de matriz de resina, são cerâmicas 

com matrizes poliméricas contendo refratários predominantemente inorgânicos 

compostos que podem incluir porcelanas, vidros, cerâmicas e vitro cerâmicas. Este 

último grupo é dividido de acordo com a composição em 3 sub-grupos 1. 
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Nanocerâmicas de resina 2.Vitrocerâmica em matriz de resina interpenetrante 3. 

Cerâmica de Zircônia–sílica numa matriz de resina interpenetrante (Gracis et al. 4  

2015; Ruse e Sadoun 27  2014; Yoshihara et al. 28  2016). 

Figura 1 Classificação das cerâmicas. 

 

 

Fonte Gracis et al., 2015 

Neste estudo vamos falar das 4 cerâmicas que foram utilizadas. O disilicato de 

lítio, cerâmica de matriz de vidro. - (IPS e.Max CAD, Disilicato de lítio. EMX). É a 

segunda geração das cerâmicas prensadas, contendo disilicato de lítio (Li2Si2O5) 

como a principal fase cristalina. Elas são prensadas em temperaturas entre 890oC e 

920oC. A microestrutura final consiste de aproximadamente 65% em volume de 
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interpenetrante de resina
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cristais prismáticos de disilicato de lítio interligados (5,2 μm em comprimento, 0,8 μm 

de diâmetro). dispersos em uma matriz vítrea (Sakaguchi et al. 12  2012). Presenta 

boas propriedades mecânicas como resistência à flexão de 300-530 MPa, (Sakaguchi 

et al. 12  2012) e sua dureza à fratura entre 2,8 a 3,5 MPa, tem uma translucidez muito 

atraente e é mais adequado do que restaurações à base de zircônia em áreas 

estéticas. O disilicato de lítio tem excelente aparência natural, translucidez e alta 

resistência mecânica (Fabbri et al. 29  2014; Zarone et al. 30  2016; Quinn et al. 31  2003; 

Chen et al. 32  2014).  

Pela aparência que tem esta cerâmica permite restaurações altamente 

estéticas e resistente e impede o desgaste excessivo da dentição oposta devido ao 

seu módulo de dureza semelhante ao esmalte (Peumans et al. 23  2016). Esta 

cerâmica é utilizada para fabricar restaurações dentárias simples, coroas, pontes de 

três unidades até o segundo pré-molar como um pilar distal, inlays, onlays, laminados, 

e restaurações de implantes (Hallmann Lubica 33  2018).  

A adesão de resina a cerâmicas de matriz de vidro é obtida condicionando a 

superfície com ácido fluorídrico 4,5% por 20 segundos para dissolver parcialmente a 

fase de vidro e criar porosidades para retenção micromecânica, (Tian et al. 18  2014; 

Prochnow et al. 34  2017). As vitro cerâmicas de disilicato de lítio são ácido sensíveis, 

isto gera, alterações topográficas que são promovidas pela remoção da matriz 

cristalina quando a superfície da cerâmica é condicionada com ácido fluorídrico (Lise 

et al. 25  2015; Prochnow et al. 34  2017). O protocolo de adesão tradicional para cerâmicas 

vítreas também precisa um agente de acoplamento de silano para fornecer ligação 

química, seguido do cimento resinoso (Filho et al. 10  2004; Tian et al. 18  2014; Fabbri et 

al. 29  2014).  

As cerâmica de CAD-CAM do tipo de disilicato de lítio reforçada com zircônia, 

(McLaren e Figueira 35  2015) apresentam as propriedades mecânicas da zircônia e 

as propriedades óticas das cerâmicas vítreas(Kanat et al. 36  2014; Sato et al. 37  2016; 

Elsaka e Elnaghy 38  2016).   

Foi introduzido no mercado a VITA Suprinity, (Vita-zahnfabrik, SUP). Que é 

uma cerâmica de disilicato de lítio reforçado com zircônia com uma estrutura 

homogênea especialmente granulada para a fabricação de coroas na área anterior e 

posterior, supra-contrução em implantes, venner, inlays e onlays. A VITA Suprinity 

possui suas propriedades estéticas e físicas finais com a finalização da cristalização 
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em um forno de porcelana. (Al-Thagafi et al. 39  2016). Outra cerâmica de disilicato 

de lítio reforçado com zircônia é a Celtra Duo, (Dentsply Sirona, CEL) que é uma 

cerâmica de disilicato de lítio reforçada com zircônio e tem as mesmas indicações que 

a VITA Suprinity. 

Monômeros funcionais, como o 10-MDP, são adicionados à composição da 

solução de silano para aumentar o potencial de interação química. Portanto, essas 

soluções de silano contendo MDP podem ser usadas como primers de zircônia e 

disilicato de lítio. Essa simplificação torna o procedimento de cimentação clínica mais 

amigável do que ter que aplicar uma solução de silano e um adesivo separadamente 

(Cardenas et al. 22  2017). 

 A justificativa para o uso de um primer de 10-MDP na superfície das cerâmicas 

é criar uma superfície “reativa”, favorecendo a ligação das funcionalidades dos fosfato 

de 10-MDP com óxido das cerâmicas. (Peumans et al. 23  2016). Isso provavelmente 

devido à formação de sais de fosfatos na superfície da zircônia. No entanto, a 

interação de MDP com outros monômeros no primer, adesivo ou cimento pode 

comprometer a sua eficácia na ligação no grupo hidroxila da zircônia (Lopes et al. 40  

2016; Stefani et al. 41  2016). 

A adesão dos materiais CAD-CAM se realiza dependendo do material com um 

agente de ligação, e adesivos. Os adesivos universais podem ser utilizados  em vários 

substratos, incluindo compósitos, cerâmicas, zircônia, e ligas metálicas sem a 

necessidade de primers adicionais (Bömicke et al. 42  2016).  

A qualidade da interface adesiva também pode depender de uma interação 

química entre materiais restauradores e cimentos resinosos, que pode ser melhorado 

pela aplicação de um sistema de agentes com monômeros funcionais específicos (de 

Souza et al. 43  2014). A maioria dos adesivos universais contém monômeros, como o 

MDP, que melhora a ligação química a diferentes substratos (Cardenas et al. 44  2016; 

Muñoz et al. 45  2015; Tian et al. 46  2014). Os adesivos universais utilizados, que 

contém monômeros, como o di-hidrogénio 10-metacriloiloxidecilo fosfato (MDP), são 

indicados para a adesão de restaurações de zircônia (Lopes et al. 40  2016; Ahn et al. 

47  2015). Esses adesivos podem estabelecer uma ligação química com a superfície 

das cerâmicas, promovendo uma maior e mais durável resistência de união (Blatz et 

al. 48  2007; Karimipour-Saryazdi et al. 49  2014; P. Baldissara 50  2013). O êxito 
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encontrado na clínica, na adesão das cerâmicas é atribuído a presença de MDP, a 

molécula que da adesão na superfície das cerâmicas (Kern 21  2015).  

Alguns cimentos ácido-base e cimentos resinosos autoadesivos aderem aos 

tecidos dentais por quelação, envolvendo íons metálicos e grupos carboxílicos ou 

fosfatos. Cimentos resinosos requerem o uso de sistemas adesivos para estabelecer 

uma adesão forte à dentina. Os cimentos resinosos são compósitos de baixa 

viscosidade com distribuição de carga e conteúdo de iniciadores ajustados para 

permitir uma fina espessura de película e tempos de trabalho e presa adequados.     

Esses cimentos são indicados para inlays, pinos pré-fabricados e aparelhos 

ortodônticos, são utilizados para cimentação de cerâmicas de baixa resistência e de 

compósitos processados em laboratório, usados também com restaurações fundidas, 

especialmente em casos em que é necessária retenção extra. Podem ser utilizados 

cimentos de auto-ativados, foto-ativados, ou de presa dupla (Sakaguchi et al. 12  2012). 

Sendo que, os cimentos resinosos de dupla polimerização ainda são considerados o 

“padrão ouro” para cimentação adesiva como resultado de sua maior adesão, 

conforme vários estudos (Tian et al. 18  2014; Fabbri et al. 29  2014). 

Quatro fatores foram identificados para influenciar principalmente a fratura 

resistência das restaurações de cerâmica: o desenho da restauração, preparação dos 

dentes, cimentação e espessura do material (Zimmermann et al. 51  2017). Devido aos 

avanços dos promotores de adesão, atualmente, as restaurações indiretas constituem 

parte integrante da Odontologia minimamente invasiva. A esse respeito, não só a 

resistência de união da restauração, mas também a aderência dos cimentos tanto 

para os tecidos dentários como para os materiais restauradores é de importância para 

o sucesso clinico no longo prazo (Ozcan e Bernasconi 52  2015). 
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3 PROPOSIÇÕES 

3.1 Objetivo Geral 

 

Avaliar as propriedades adesivas de um silano com MDP e um adesivo 

universal com MDP usados isoladamente ou em associação, sobre materiais de 

restauração indireta tipo CAD/CAM em diferentes tempos. 

 

3.2 Objetivos Específicos 

 

1) Avaliar o efeito do silano, do adesivo e do silano junto com o adesivo, contendo 

MDP na resistência de união ao microcisalhamento sobre materiais de restauração 

indireta tipo CAD/CAM (cerâmica de disilicato de lítio; cerâmicas de disilicato de 

lítio reforçada com zircônia, no tempo imediato e após envelhecimento térmico. 

2) Avaliar o efeito do silano, do adesivo e do silano junto com o adesivo, contendo 

MDP no padrão de falha de materiais utilizados para restaurações indireta tipo 

CAD/CAM (cerâmica de disilicato de lítio; cerâmicas de disilicato de lítio reforçada 

com zircônia, no tempo imediato e após envelhecimento térmico. 

3) Avaliar qualitativamente no MEV e análises EDS (Espectrometria de energia 

dispersiva) para determinar a distribuição elementar das diferentes cerâmicas. 

4) Avaliar a potencial ligação química da aplicação do silano, do adesivo e do silano 

junto com o adesivo, contendo MDP sobre a superfície de diferentes materiais de 

restauração indireta tipo CAD/CAM (cerâmica de disilicato de lítio; cerâmicas de 

disilicato de lítio reforçada com zircônia). 
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4 MATERIAL E MÉTODOS 

4.1 Materiais utilizados  

 

Três cerâmicas tipo CAD/CAM foram selecionadas; 1). IPS e.max Cad (EMX), 

como cerâmica de disilicato de lítio, 2). VITA Suprinity (SUP). e, 3). Celtra Duo 

(CEL), como cerâmicas de disilicato de lítio reforçadas com zircônia. 

Um total de 54 blocos CAD/CAM, 18 por cada material foram utilizados no 

presente estudo. Por cada material, os blocos (12 x 12 x 6 mm3) foram cortados em 4 

seções retangulares (6 x 6 x 6 mm3), utilizando um disco de diamante a baixa 

velocidade (Isomet, Buehler, LakeBluff IL, EUA) sob resfriamento com água. Após 

limpeza ultrassónica com água destilada por 15 minutos, e processados conforme 

recomendado pelo fabricante. A composição, modo de aplicação e utilização dos 

materiais testados estão dispostos no quadro 1 e 2. 

 

Tabela 1 Descrição dos materiais, fabricantes, composições e indicações das cerâmicas CAD- CAM 

Marca comercial 

(Grupo experimental). 

Composição Indicação  

IPS e.max Cad (EMX). 

Ivoclar Vivadent, 

Schann, Liechtenstein 

Cerâmica de Disilicato de 

lítio, SiO2, Li2O, K2O, 

P2O5, ZrO2, ZnO, outros 

óxidos, óxidos corantes 

1. Ácido fluorídrico 5% 

durante 20s. 

2. Lavado com água por 

30s. 

3. Secado com ar isento de 

óleo durante 30s. 

4. Limpo ultrassonicamente 

com água destilada por 

180s. 

5. Solução de Silano: 

Monobond N (Ivoclar 

Vivadent). 60s. 

6. Adesivo por 20s, e 

fotopolimerizar 
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VITA Suprinity (SUP). 

VITA Zahnfabrik, Bad 

Sackingen, Germany 

Cerâmica de disilicato de 

lítio reforçada com 

zircônia, dióxido de 

zircônio 8-12%, -dióxido de 

silício 56-64%, óxido de 

lítio 15-21%, vários > 10% 

1. Aplique na face interna da 

restauração um gel de 

ácido fluorídrico a 5% por 

20 segundos (VITA 

CERAMICS ETCH). 

2. Lavar abundantemente a 

restauração com água 

corrente 

3. Secar 

4. Solução de Silano: 

Monobond N (Ivoclar 

Vivadent). 60 s. 

5. Adesivo por 20s, e foto 

polimerizar.  

Celtra Duo (CEL). 

(Dentsply Sirona, 

Alemanha). 

Cerâmica de disilicato de 

lítio reforçada com zircônia, 

contém SiO2; P2O5; Al2O3; 

Li2O; K2O; ZrO2; CeO2; 

Na2O; Tb4O7; V2O5; 

Pr6O11; Cr; Cu; Fe; Mg; 

Mn; Si; Zn; Ti; Zr e Al. 

1.  Colocar ácido fluorídrico 

a 5% mantendo-o em 

contato por 30 segundos. 

2. Lavar abundantemente 

com água corrente. 

3. Secar. 

4. Aplicar o Silano: 

Monobond N (Ivoclar 

Vivadent). 60 s. 

5. Adesivo por 20s, e foto 

polimerizar. 

 

Tabela 2 Descrição dos materiais, fabricantes, composições e indicações dos materiais utilizados: 

 

Marca comercial (Grupo 

experimentais). 

Composição 

Silano com MDP Monobond N 

[MNB]; Ivoclar Vivadent 

Solução alcoólica de metacrilato de silano, etanol, 10 

MDP e metacrilato de sulfeto. 
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Adesivo Tetric N Bond 

Universal [TBU]; Ivoclar 

Vivadent 

Adesivo que contém metacrilatos, etanol, agua, 

dióxido de silício- altamente disperso,  

Cimento dual Variolink N 

[VLN] Ivoclar Vivadent 

A matriz de monômero do Variolink N é composta de 

BisGMA, dimetacrilato de uretano e dimetacrilato de 

trietilenoglicol. Os materiais de carga inorgânicos são 

constituídos por vidro de bário, trifluoreto de itérbio, 

vidro de fluorsilicato de bário, alumínio e óxidos 

mistos esferoidais. Componentes adicionais são 

iniciadores, estabilizadores e pigmentos. 

Ácido Fluorídrico 5% (Vita 

ceramics etch). 

1 ml de ácido VITA CERAMICS ETCH contém 0,047 

gramas de ácido fluorídrico. 

Ácido Fluorídrico 5% (Condac 

FGM). 

Ácido Fluorídrico a 4, 5 %. 

Fonte: Autor 

4.2 Delineamento Experimental 

 

Para cada material indireto, os espécimes (n=18) foram aleatoriamente 

distribuídos (http:/www.sealedenvelope.com) em 6 grupos de acordo com as variáveis 

independentes indicadas na Figura 2. 

Figura 2 Delineamento Experimental dos grupos 
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 [MNB], 2. Adesivo [TBU], 3. Silano [MNB] + adesivo [TBU].  

Fonte: O autor 

 

4.3 Preparo das amostras 

 

Todas as amostras das cerâmicas foram montadas, individualmente em um anel 

de PVC e preenchido com resina acrílica (AutoClear, DentBras, Pirassununga, São 

Paulo, Brasil) exibindo a superfície da amostra com uma altura de 3mm no topo do 

cilindro. As amostras foram limpas ultrassonicamente em água destilada por 180s, 

lavadas com etanol a 96% e secas com ar isento de óleo. 

Figura 3 Matrizes de PVC, blocos de cerâmica embutidos 

 

a). Matrizes de PVC. b). Blocos de cerâmicas. c). Blocos de cerâmicas embutidos.  

Fonte: O Autor 

Nas cerâmicas o ácido foi aplicado por 20 segundo, seguido de lavagem. O 

silano MNB e o adesivos TBU foram aplicados de acordo com as instruções do 

respetivo fabricante, e um único operador realizou todos os procedimentos de adesão. 

Posteriormente, oito tubos Tygon Medical Tubing Transparents (Tygon Medical 

Tubing Formulation 56-HL, Saint Gobain Performance Plastics, Akron OH, EUA), com 

diâmetro interno de 0,8 mm e altura de 0,5 mm foram posicionados sobre a superfície 

da cerâmica em cada espécime.  
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O cimento resinoso Variolink N (VLN) foi cuidadosamente aplicado dentro de 

cada tubo, e uma tira de matriz de Mylar foi colocada sobre o tubo Tygon e 

pressionado suavemente no lugar. O cimento resinoso foi fotopolimerizado por 20s 

usando uma unidade de fotopolimerização LED de 1000mW/cm2 (VALO Ultradent Inc., 

South Jordan, USA). 

 

Figura 4 Protocolo aplicado para o Disilicato de lítio. 

.  

Fonte: O Autor 

Estes procedimentos foram realizados sob lupas de aumento (Muñoz et al. 53). 

Após o armazenamento dos espécimes das cerâmicas em água destilada por 24 

horas a 37oC, os tubos de Tygon foi cuidadosamente removido com uma lâmina para 

expor os cilindros de cimento. Cada espécime foi examinado sob um 

estereomicroscópio com aumento de 10x. Os espécimes foram testados 

imediatamente e após 10.000 ciclos térmicos em água destilada entre banhos de água 

mantendo a 5 ° e 55 ° C, com um tempo de permanência de 1 minuto por ciclo. 

(Inokoshi et al. 54  2013). 

  Os espécimes foram unidos a um dispositivo de teste de microcisalhamento 

(Odeme Biotecnologia, Joaçaba, SC, Brasil), e testados em uma máquina universal 

de ensaios (Kratos IKCL 3-USB, Kratos Equipamentos Industrias Ltda., Cotia, São 

Paulo, Brasil). Cada espécime foi posicionado na máquina de teste universal e um fino 

fio ortodóntico (0,2 mm de diâmetro) foi enrolado em torno da base de cada cilindro. 

A configuração foi mantida alinhada (interface cimento–cerâmica, fio e centro da célula 
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de carga) para garantir a orientação correta das forças de cisalhamento (Shimada et 

al. 55  2002), numa velocidade de 1mm/min até a falha. O µSBS (MPa) foi calculado 

dividindo a carga na falha pela área da superfície (mm2). Após o teste, as falhas dos 

espécimes foram classificadas. 

 

4.4 Avaliação qualitativa do padrão de fratura e quantificação de componentes nas 

amostras 

 

Para avaliar o padrão de falha da adesão entre cerâmicas que já foram testadas 

foram examinadas primeiro no estereomicroscópio com aumento de 10x, e após disso 

foram levadas para o CLABMU algumas superfícies das cerâmicas foram examinadas 

com um microscópio Mira 3- TESCAN ORSAY HOLDING, Warrendale, PA, EUA para 

determinar o modo de falha que foi classificado em três tipos: A, fratura adesiva entre 

cerâmica e cimento sem sinais de cimento residual na superfície das cerâmicas; C, 

falha coesiva do cimento com área total apresentando restos de cimento; M, fratura 

mista com áreas representando descolagem do adesivo e algum cimento residual 

indicando falha coesiva parcial.(De-Paula et al. 56  2017).  

Algumas amostras selecionadas de cada grupo foram observadas no 

Microscópio TESCAN, equipado com espectroscópio de energia, sob 20,0kV de 

voltagem e 150x de magnificação. As avaliações na Espectrometria de energia 

dispersiva (EDS) quantificaram os níveis dos componentes das cerâmicas. 

 

4.5 Envelhecimento por termociclagem 

 

Após os teste imediatos, as cerâmicas foram preparadas com os mesmos 

parâmetros iniciais, mas estas amostras foram colocadas na máquina de 

termociclagem (Termocicladora OMC300- Odeme Dental Research, Luzerna, SC, 

Brasil), para ser submetidas a 10.000 ciclos de termociclagem, alternando a 

temperatura de 5 e 55ºC, com um tempo de permanência de 1 minuto por ciclo e 

tempo de transferência de 2 s entre elas (Inokoshi et al. 54  2013). Após o tempo dos 

ciclos, as amostras foram testadas no microcisalhamento na máquina de ensaios 
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universal (Kratos, Cotia, São Paulo, Brasil), as amostras formam levadas para 

análises de microscopia de varredura e espectrometria de energia dispersa (EDS). 

4.6  Interação química do monômero com as cerâmicas CAD/CAM 

 

Dois exemplares das cerâmicas CAD/CAM foram analisados para cada grupo 

de tratamento experimental. Um espectrômetro micro-Raman (Horiba Scientific, 

Tokyo, Nagoya, Japão) foi primeiro calibrado para zero e depois para valores de 

coeficiente usando uma amostra de silício. As amostras foram analisadas usando os 

seguintes parâmetros Raman: laser HeNe de 20 mW com comprimento de onda de 

632,8 nm, resolução espacial de ≈ 3 µm, resolução espectral ≈ 5 cm-1, tempo de 

acumulação de 30 s, com 3 co-adições, e ampliação de x20 (Olympus UK, Londres, 

UK) para um diâmetro de feixe de 1 µm na faixa de 0 a 2000 cm-1. Primeiro, foram 

tomados espectros do adesivo TBU não fotopolimerizado, do silano MNB e das 

superfícies das cerâmicas separadamente. Em seguida, cada tratamento foi aplicado 

de acordo com as instruções do respectivo fabricante (Quadro 2). Os espécimes foram 

posteriormente lavados durante 1 min, em água destilada (30 s) e etanol absoluto (30 

s), conforme descrito por Yoshihara (Yoshihara et al. 63 2011), para remover os 

componentes que permaneceram na superfície da zircônia sem interação química 

com o substrato. Os espectros foram obtidos em triplicata e a comparação foi feita por 

subtração de espectros, sendo assim, analisados qualitativamente. 

 

4.7 Análise estatística  

 

Antes de submeter os dados para análise usando o teste two way ANOVA, o 

teste de Kolmogorov-Snirnov foi realizado para avaliar se os dados seguem uma 

distribuição normal, seguido do teste de Barlett para avaliação da igualdade de 

variância (Montgomery 57  2005). Como a suposição normalidade e igualdade foram 

confirmadas, os dados do resistência de união foram analisados usando análise de 

variância de dois fatores (estratégia vs. tempo). O teste post-hoc Tukey foi utilizado e 

a significância estatística foi determinada para α = 0,05. Vale mencionar que, os 

valores de resistência de união finais dos espécimes foram obtidos através da média 

dos valores individuais obtidos em cada tubo de PVC.  
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5 RESULTADOS 

5.1 Microcisalhamento 

 

Para e.max CAD, a aplicação de MBN resulto em SBS estatisticamente mais 

elevado no tempo imediato e após termociclagem quando comparado com os de TBU 

e MBN+ TBU. A aplicação de TBU mostrou o SBS médio mais baixo no tempo 

imediato.  

Para VITA Suprinity não houve diferença entre as três aplicações, no tempo 

imediato, contudo a aplicação de MBN resulta em SBS estatisticamente mais 

elevado após termociclagem, foram comparados com a aplicação no tempo imediato, 

e comparados com TBU e MBN+ TBU após termociclagem. A aplicação de MBN+TBU 

mostrou o SBS médio mais baixo após a termociclagem. 

Quando as aplicações foram avaliadas na cerâmica CELTRA, a aplicação de 

MBN resulto em SBS estatisticamente mais elevado no tempo imediato e após 

termociclagem quando comparado com as de TBU e MBN+ TBU. A aplicação de TBU 

e MBN+TBU mostrou no SBS os valores mais baixos no tempo imediato. (Tabela 1; 

p > 0,05). 

Tabela 3 Média e desvio padrão de resistência de união ao microcisalhamento (MPa) para cada 

condição experimental no tempo imediato e após termociclagem. 

 

  
e.max CAD VITA Suprinity Celtra Duo 

TI  ET TI ET TI ET 

Silane MDP 32,4± 3,1 A  29,0 ± 4,5 A 29,3± 4,7 ab 30,5± 5,6 a 33,7±3,0A 29,3± 3,1AB 

Adhesive 
MDP 

16,3±1,4 C 18,7± 1,1B C 25,1±2,5 ab 20,3± 2,5 ab 16,1±2,0C 21,3± 3,6BC 

Silane MDP+ 
Adhesive 

MDP 

26,2 ±2,7  AB 20,3 ± 3,1 BC 23,2± 4,3 ab 18,5 ± 2,9 b 17,4± 1,8C 20,5 ± 4.9BC 

As comparações são válidas apenas dentro da cerâmica. As médias identificadas com a mesma letra 
maiúscula ou minúscula, com letras subscritas ou não subscritas são estatisticamente semelhantes. 
(Teste de Tukey, p≥0,05). 
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5.2 Padrão de falha 

 

Tanto no tempo imediato quanto após termociclagem os padrões de falha foram 

predominantemente adesivos/mistas para as cerâmicas utilizadas. A Figura 5 mostra 

os padrões de fratura avaliados através de microscopia eletrônica de varredura de 

baixo vácuo (FEG-SEM). Tanto no tempo imediato, quanto após termociclagem e 

independente do tratamento de superfície, observamos um predomínio de falhas 

adesivas em todas as cerâmicas. Na tabela 2, apresenta as porcentagens dos 

padrões de fratura encontrados para o cimento resinoso. Houve um predomínio de 

falhas adesivas e mistas, algumas coesivas em cerâmica, porém nenhuma coesiva 

em cimento resinoso. 

Tabela 4 Número de espécimenes acordo com o Padrão de falha 

Imediato (IM) 

*Sistema 

Adesivo 

Cerâmica de disilicato 

de lítio 

IPS e.max 

 Cerâmicas de disilicato de 

lítio reforçada com 

zircônia 

 VITA Suprinity 

 
Cerâmicas de disilicato de 

lítio reforçada com zircônia  

Celtra Duo 

A/M CR CC  A/M CR CC  A/M CR CC 

Silano (MBN) 
30 

(100) 
0 (0) 0 (0) 

 
29 (97) 0 (0) 1 (3) 

 
27 (90) 0 (0) 3 (10) 

Adesivo (TBU) 
30 

(100) 
0 (0) 0 (0) 

 
28 (93) 0 (0) 2 (7) 

 
30 (100) 0 (0) 0 (0) 

Silano (MBN) + 

Adesivo (TBU) 

28 

(93) 
0 (0) 2 (7) 

 
26 (87) 0 (0) 4 (13) 

 
28 (93) 0 (0) 2 (7) 

Após Termociclagem (TC) 

Silano (MBN) 
30 

(100) 
0 (0) 0 (0) 

 
30 (100) 0 (0) 0 (0) 

 
30 (100) 0 (0) 0 (0) 

Adesivo (TBU) 
30 

(100) 
0 (0) 0 (0) 

 
30 (100) 0 (0) 0 (0) 

 
30 (100) 0 (0) 0 (0) 

Silano (MBN) + 

Adesivo (TBU) 

30 

(100) 
0 (0) 0 (0) 

 
30 (100) 0 (0) 0 (0) 

 
30 (100) 0 (0) 0 (0) 

(*) A/M adesiva/mista; CR Coesiva de cimento resinoso; CC Coesiva de Cerâmica. 
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Figura 5 Imagens de FEG dos padrões de fratura de cada cerâmica 

 

 

Imagens de FEG-SEM de exemplo dos padrões de fratura de cada cerâmica: EMX- disilicato de 

lítio, CEL- Celtra Duo, SUP- Vita Suprinity e CZI- Ceramill ZI, nos tempos imediato e após 

termociclagem. Nas figuras A, B, C, F, G, e H, as flechas indicam o padrão de fratura adesiva 

encontrado nas cerâmicas, que foi a mais prevalente. Na figura D, pode-se observar um indício 

de falha mista, já que apenas parte o cimento ficou aderido a peça cerâmica. Já na Figura I, pode 

ser observado uma falha coesiva de cimento.  

5.3 Espectrometria de energia Dispersa (EDS) 

 

As cerâmicas foram submetidas ao teste de Espectrometria de energia dispersa 

e os resultados são apresentados na Tabela 3. Pode ser observado que a quantidade 

de silício nas cerâmicas de disilicato de lítio ou disilicato de lítio reforçado com zircônia 

é maior. (Tabela 3).  

As Figuras 6 a 8 apresentam uma visão mais detalhada da composição de cada 

cerâmica. Para a EMX, disilicato de lítio na composição elementar da cerâmica há 

36,47% de Silício (SiO2), e os outros elementos como o potássio (K2O), magnésio 

(MgO), alumina (Al2O3), fósforo (P2O5) e outros óxidos representam o 8% da 

composição (Figura 6). Para a CEL, cerâmica de disilicato de lítio reforçada com 
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zircônio, o silício (SiO2) tem 30,66%, em quanto o Al, Zr, K, Ce, Tb, juntos têm 8,2% e 

o Zircônio está numa quantidade de 8,51% (Figura 7). Para a SUP, cerâmica de 

disilicato de lítio reforçada com zircônia, o silício (SiO2) tem 31,9%, em quanto o Al, 

Zr, K, Ce, Tb, juntos têm 8,39% e o Zircônio está numa quantidade de 8,36% (Figura 

8).  

 

Tabela 5 Porcentagem (%) elementar dos componentes das cerâmicas obtidas por Espectrometria de 
energia Dispersa (EDS). 

Elementos EMX CEL SUP 

O 55,02 52,37 51,34 

Al 1,05 1,18 1,14 

Si 36,47 30,66 31,91 

Zr 2,75 8,51 8,36 

K 3,84 1,79 1,67 

Y - - - 

P - 2,8 2,58 

Ce - 1,38 1,62 

Tb - 1,05 1,38 

Zn 1,05 - - 

Zn, Na, Mn, Fe, Cu, Mg, Pr, Ti, V, Cr, teve valores menores que 0. 

 

Figura 6 Espectro de soma de mapas dos componentes da cerâmica de disilicato de litio reforçada 
com zircônia (EMX) 
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Figura 7 Espectro de soma de mapas dos componentes da cerâmica de disilicato de litio reforçada 
com zircônia. (CEL) 

 

 

 

Figura 8 Espectro de soma de mapas dos componentes da cerâmica de disilicato de lítio reforçada 
com zircônia (SUP). 

 

 

5.4 Espectroscopia de micro-RAMAN 

 

A interação química observada na análise da espectroscopia de Raman esta 

demonstrada nas figuras 11 a 14. Os picos de Si-O-Si e Si-O podem ser observados 

na região 410 (Figura 9) e 1100cm-1 (Figuras 11-13). Já os picos relativos a zircônia, 

praticamente não foram observados nas cerâmicas CEL e SUP (Figuras 10 e 11). Já 

a presença de MDP no adesivo e no silano, caracteriza-se pela observação dos picos 

1610cm-1 e 1640cm-1 (C=C) e 1710cm-1 (C=O). (Figuras 9 a 11). 
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Figura 9 Raman do disilicato de lítio-EMX. 

 

Espectros da superfície da EMX tratados de acordo com os diferentes grupos experimentais. 

Identificamos os picos do disilicato de litio, (410 e 1100 cm-1). E do MDP queestão presentes no adesivo 

e no silano. Na cerâmica EMX, os picos foram muito semelhantes, independentemente se o adesivo 

e/ou silano foram aplicados separados ou juntos (1610, 1640, 1710 cm-1). 

 

Figura 10 Raman do disilicato de lítio reforçado com zircônia CEL 

 

 

Tratados de acordo com os diferentes grupos experimentais. Os picos 1610, 1640,1710 estão 

presentes nos grupos do adesivo e do adesivo com o silano. 

CEL+MNB 

CEL+TBU 

CEL+MNB+TBU 
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Espectros da superfície da SUP tratados de acordo com os diferentes grupos experimentais. Observe 

que, os picos são maiores quando o adesivo e o silano são aplicados juntos. Este mesmo pico pode 

ser identificado também com o adesivo.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 11 Raman do disilicato de litio reforçado com zircônia SUP 



35 

 

 

6 DISCUSSÃO  

Este estudo foi realizado com o objetivo de avaliar a resistência de união ao 

microcisalhamento de três cerâmicas, com composições diferentes e submetidos à 

diferentes protocolos adesivos. Os protocolos utilizados foram colocar silano com 

MDP, adesivo com MDP e silano junto com o adesivo, com um cimento resinoso de 

fotopolimerização. 

 Em relação as cerâmicas, a influência do MDP no silano puderam ser 

observadas após termociclagem, em que para todas as cerâmicas demonstraram 

maiores resultados quando utilizado o silano isoladamente. Assim a hipóteses nula de 

que os diferentes protocolos de adesão não apresentam diferenças na resistência de 

união ao microcisalhamento para todas as cerâmicas; deve ser rejeitada, pois houve 

diferenças entre os protocolos em cada cerâmica CAD/CAM. A segunda hipótese nula 

de que o envelhecimento térmico não influenciaria na resistência de união ao 

microcisalhamento foi aceita, pois manteve os mesmos resultados do que no tempo 

imediatos, com maiores resultados utilizando só o silano com MDP. 

O 10-MDP incorporado nos primers de cerâmicas ou nos cimentos auto-

adesivos, melhoram a capacidade de adesão das cerâmicas, proporcionando 

longevidade clínica, (Peumans et al. 58  2015), em especial quando um silano que 

contém MDP seja aplicado.  

O monômero 10-MDP melhora a adesão criando uma superfície "reativa", 

favorecendo a ligação do grupamento fosfato do 10-MDP com os óxidos de zircônia, 

quando testada sobre esta cerâmica. (Xie et al. 59  2015). O tratamento de superfície 

das cerâmicas e a formação de uma união confiável com o cimento resinoso é de 

extrema importância para garantir o sucesso clínico (Karimipour-Saryazdi et al. 49  

2014). Ao alterar a superfície da cerâmica, seja por condicionamento ácido no caso 

das cerâmicas vítreas, essa mudança resultará em melhor molhabilidade do substrato, 

e consequente potencial adesivo (Lise et al. 25  2015). 

No estudo de Elsayed  (Elsayed et al. 60  2017), a resistência de união ao 

disilicato de lítio foi estatisticamente afetada pelo protocolo adesivo utilizado, sendo 

que, o silano utilizado isoladamente promoveu uma união estável e durável. Já o uso 

de sistemas universais contendo silano na sua composição não mostrou bons 
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resultados. Por outro lado, neste mesmo estudo de Elsayed (Elsayed et al. 60  2017), 

os autores demostraram que o efeito da termociclagem na superfície cerâmica 

depende muito do tipo do adesivo utilizado e da quantidade de ciclos a que foi 

submetido, sendo que, após termociclagem os valores de resistência diminuíram 

significativamente. Entretanto, isto não aconteceu neste estudo. Possivelmente, a 

diferença entre o número de ciclos entre os dois estudos pode ter influenciado nos 

resultados. 

Em relação as cerâmicas de disilicato de lítio, de acordo com Siqueira (Siqueira 

et al. 8  2016) a presença do MDP dentro dos adesivos universais não tem significativa 

influência nos valores de resistência de união, porém os resultados podem variar de 

acordo com o tipo de cerâmicas utilizado. Neste estudo foram testadas a cerâmica 

Feldespatica, a cerâmica Leucita, Disilicato de litio e a Zircônia. 

A inclusão de monômeros funcionais ácidos, com o MDP, na composição da 

maioria dos adesivos universais, lhes confere versatilidade para aderir a substratos 

odontológicos de diferentes características, incluindo as cerâmicas, sem necessidade 

de aplicar primers adicionais (Bömicke et al. 42  2016). Apesar disso, este estudo 

mostro que a presença do MDP no adesivo universal TBU teve influência significativa 

nos valores de resistência de união, comparado com o uso de silano com MDP, 

facilitando assim um protocolo mais simples e eficaz. É possível que a presença do 

silano seja suficiente para promover a união na superfície das cerâmicas CAD/CAM, 

resultando valores de resistência de união semelhantes para todas as amostras dos 

grupos experimentais. 

O potencial de ligação química do MDP a cerâmicas foi estudado por vários 

autores (De-Paula et al. 56  2017; May et al. 61  2010; Gutiérrez Reyes et al. 62  2020), 

sendo que, neste estudo um método de avaliação muito semelhante de avaliação dos 

espectros de Micro-Raman entre MDP e as cerâmicas. Os picos 1636 cm-1 e 1803 

cm-1 referem-se ao Zr-O de Y-TZP. Já os picos a 1630 cm-1 e 1710 cm-1 de C=C e 

C=As vibrações de 10-MDP, respectivamente. O que coincide com os resultados no 

presente estudo, quando foi colocado o adesivo e o silano junto com o adesivo. 

Infelizmente estes dois grupos mostraram resultados inferiores quando comparados 

com o silano foi aplicado isoladamente. 
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A adesão do monômero funcional 10-MDP no disilicato de lítio foi relatado por 

Siqueira, (Siqueira et al. 63  2019) e mostram os picos a 1630 cm--1 no espectro 

Raman, que é relativo a C=C e 1710 cm--1, e também a C=O também pode sugerir a 

adesão do MDP à superfície disilicato de lítio como estas vibrações, além da molécula 

de silano. Neste estudo, o uso da espectroscopia Raman permitiu observar as 

vibrações do grupo fosfato, que são interpretados como prova do potencial de ligação 

do MDP à superfície do disilicato de lítio. Este mesmo pico foi observado nas amostras 

EMX, SUP e CEL, tanto com os protocolos de adesivo, e silano junto com adesivo. 

Infelizmente, quando foi colocado apenas o silano, os resultados da caracterização 

química foram inconsistentes. 

Nos estudos de resistência da união, as restaurações são submetidas a 

diferentes condições de envelhecimento para ser testadas no longo prazo. Enquanto 

o armazenamento de água simula o envelhecimento devido à captação de água e 

degradação hidrolítica, a termociclagem representa o envelhecimento hidrotérmico in 

vitro (Ozcan e Bernasconi 52  2015). Mudanças de temperatura e a concomitante 

contração e expansão que ocorrem dentro do espécime ou na interface como 

resultado da termociclagem, deverá levar ao enfraquecimento da adesão aos 

diferentes materiais (Ozcan e Bernasconi 52  2015). Isto pode estar associado ao 

pequeno tamanho molecular e alta concentração molar da água, o que permite 

penetrar nos espaços de tamanho nanométrico entre cadeias de polímeros ou se 

agrupar em torno de grupos funcionais capazes de se ligar ao hidrogênio (Attia e Kern 

64  2011). No entanto, neste estudo, a condição de termociclagem não afetou, uma 

vez que os valores que eram elevados no tempo imediato, foram elevados também 

após a termociclagem. 

Quanto à análise do Padrão de fratura, para as três cerâmicas, a maioria dos 

espécimes apresentou falhas adesivas, e poucas mistas, Nos testes de EDS, todas 

as cerâmicas confirmaram os dados que são publicados por cada fabricante, sendo 

que a cerâmica EMX, apresentam óxidos de silício, assim como as cerâmicas SUP e 

CEL, que são reforçadas com oxido de zircônio apresenta em sua composição 

maioritariamente óxidos de zircônia e uma parte de ítria. 

Uma das limitações deste estudo é que a superfície adesiva que utilizamos in vitro é 

diferente em tamanho, em comparação com o que ocorre clinicamente com as 

restaurações indiretas. Além disso no presente estudo, foi utilizado 10,000 ciclos de 
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termociclagem, que equivalem a 1 ano aproximadamente de fadiga térmica em boca 

(Gale e Darvell 65  1999). Mesmo que o armazenamento de água a longo prazo e a 

fadiga térmica são condições desafiantes para testar a união entre diferentes 

substratos (Gale e Darvell 65  1999) a esperança é que as restaurações dentarias 

indiretas durem muito mais do que um ano, e por estas razões estudos laboratoriais 

com ciclos de termociclagem mais longos são necessários para confirmar os 

resultados deste estudo.  
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7 CONCLUSÃO 

Dentro das limitações desse estudo e com base nos resultados obtidos, pode-se 

concluir que:  

1). A aplicação de silano com MDP, ao invés de um adesivo com MDP ou da 

associação de um silano com adesivo, ambos com MDP, é suficiente para garantir 

melhores resultados de adesão imediata e após o envelhecimento.  

2). O padrão de falha foi predominantemente adesivo para todas as cerâmicas, 

independente da sua composição.  

3). Foram observados indícios de ligação química entre o MDP (presente no silano 

e adesivo utilizado). Entretanto as ligações foram mais presentes quando o 

adesivo sozinho foi aplicado ou quando associados o adesivo ao silano.  
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