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RESUMO 

 

O objetivo deste estudo foi determinar os efeitos da temperatura do silano, 

da acidificação do meio e do tratamento de superfície sobre a resistência de 

união entre uma cerâmica de dissilicato de lítio e um cimento resinoso dual. 

Espécimes cilíndricos (N=240) de cerâmica injetada de dissilicato de lítio foram 

confeccionados e divididos em 8 grupos (n=30). Metade dos espécimes recebeu 

tratamento de superfície com ácido fluorídrico 10% (HF) e a outra metade não 

recebeu nenhum tratamento. Os espécimes foram divididos e um subgrupo foi 

submetido apenas à aplicação do agente silano e o outro foi submetido à 

aplicação de ácido fosfórico (H3PO4) 37% para acidificação do meio.  Cada um 

desses dois subgrupos foi dividido em dois grupos para serem submetidos a 

diferentes temperaturas de aplicação do silano, (23ºC e 5ºC). Após os 

tratamentos, cilindros de cimento resinoso foram aderidos à superfície cerâmica e 

posteriormente foram armazenados por 24 h a 37°C. Os testes de 

microcisalhamento foram realizados na máquina de testes universal com 

velocidade de 0,5 mm/min. Os dados foram submetidos a ANOVA a 3 critérios e 

Teste de Games-Howell HSD (α=5%). O único fator significante foi a acidificação 

da superfície. Os grupos não apresentaram diferença, independente do tipo de 

tratamento superficial. Concluiu-se que o tratamento superficial não foi um fator 

determinante na resistência de união de uma cerâmica de dissilicato a um 

cimento resinoso dual.  

Palavras-chave: Silano, dissilicato de lítio, tratamento de superfície, 

Resistência de União,  microcisalhamento, temperatura, acidificação. 

 

Relevância Clínica 

O tratamento superficial com ácido fluorídrico e o resfriamento do silano 

não exerceu influência sobre a resistência de união do cimento dual em cerâmica 

de dissilicato de lítio. 
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INTRODUÇÃO 

 

 As cerâmicas odontológicas são consideradas um dos materiais de 

escolha para inlays, onlays, facetas laminadas e coroas.1 O sucesso clínico das 

restaurações cerâmicas chega a 97% nos primeiros anos2. Porém, este índice 

depende principalmente de um procedimento de cimentação correto, já que as 

taxas de sobrevivência com o tempo diminuem, principalmente devido a 

problemas de união adesiva.3,4. 

 Fatores como composição dos materiais cerâmicos, condicionamento 

da superfície cerâmica, composição e tipo de ativação do agente cimentante 

devem ser levados em consideração durante o processo de cimentação adesiva. 

5-7 

 As cerâmicas feldspáticas e as de dissilicato de lítio são classificadas 

como cerâmicas ácidossensíveis, pois sofrem alterações químico-estruturais na 

superfície quando condicionadas com ácido fluorídrico, criando nanorretenções 

na superfície devido à dissolução seletiva da matriz vítrea. A cimentação adesiva 

é a mais indicada para essas cerâmicas condicionáveis por ácido. 8-10 Entretanto, 

o ácido fluorídrico é um material reconhecidamente tóxico e de uso perigoso 

durante a fase de cimentação. Além disso, produz sais de fluoretos de sílica que 

permanecem na interface adesiva reduzindo as ligações químicas entre a 

estrutura cristalina das cerâmicas condicionáveis  e o cimento resinoso.11-15  

 Para a cimentação adesiva de cerâmicas recomenda-se a utilização de 

um agente de união a base de silano previamente ao agente cimentante onde o 

agente promove a ligação entre a fase inorgânica da cerâmica e a matriz 

orgânica dos agentes cimentantes resinosos5. Além disso, o agente silano 

aumenta a energia de superfície melhorando o contato do agente de cimentação 

sobre a cerâmica, promovendo uma interação microscópica entre as partes.5 O 

agente silano é usado rotineiramente no tratamento da superfície interna das 

cerâmicas para aumentar a sua adesão ao cimento resinoso e favorecer a 

longevidade das restaurações livres de metal. 6,16-18 

 Estudos têm demonstrado que o desempenho do silano pode ser 

melhorado quando há eliminação da água, do álcool e outros subprodutos da 

superfície das cerâmicas após a sua aplicação, além de auxiliar na reação de 

condensação entre os grupamentos silicato e silano formando ligações 
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covalentes na interface. 7,17,19-20 Um dos mecanismos apontados como 

catalizador da reação de condensação entre os grupamentos silicato e silano é a 

promoção de acidez do meio que possui a finalidade de aumentar a quantidade e 

a efetividade das ligações hidroxila.21-22  

 A eliminação do condicionamento ácido só é possível se o processo de 

silanização for extremamente eficiente,23 sendo necessário interação química, 

pois a reatividade deste agente é dual, através dos grupos hidrolisáveis alcóxi e 

hidroxila.17 

 O objetivo deste estudo foi determinar os efeitos da temperatura do 

silano, da acidez do meio e do tratamento de superfície sobre a resistência de 

união entre uma cerâmica de dissilicato de lítio e um cimento resinoso dual. A 

hipótese nula a ser testada de não haver diferenças entre os diferentes 

tratamentos de superfície na resistência ao cisalhamento de uma cerâmica de 

dissilicato de lítio a um cimento resinoso dual. 

 

MATERIAIS E MÉTODOS 

 

Preparo dos espécimes 

 Para a realização deste estudo foram confeccionados 240 cilindros de 

cerâmica injetada a base de dissilicato de lítio – LS2 (IPS e.max Press, Ivoclar 

Vivadent, Schaan, Liechtenstein) com dez milímetros (10 mm) de altura e cinco 

(5) mm de diâmetro utilizando o forno (EP 5000, Ivoclar Vivadent, Schaan, 

Liechtenstein), seguindo as orientações do fabricante. Após o término da 

confecção dos cilindros, estes foram lavados em ultrassom (Sultan Pró-Sonic 

300, Englewood, NJ) por dez (10) minutos para remoção das impurezas 

provenientes da inclusão. Em seguida, os cilindros foram incluídos em resina 

acrílica quimicamente ativada incolor (JET, Artigos Odontológicos Clássico, São 

Paulo, SP, Brasil), deixando exposta uma superfície de meio milímetro (0,5 mm) 

de altura.  

 As superfícies dos cilindros foram polidas em politriz rotatória 

(Aropol-E, AROTEC, São Paulo, SP, Brasil) com lixas de SiC de granulação 220, 

320, 400, 600, 1200, 1500, 2000 (3M do Brasil, Sumaré, SP, Brasil) e pastas 

diamantadas de 3, 1 e ¼ µm (AROTEC, São Paulo, SP, Brasil), com avaliação 
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em microscópio óptico  binocular com 50X de magnificação (Macro View MVX10, 

Olympus, Tóquio, Japão). 

Em seguida, os cilindros foram lavados em água corrente por um minuto e 

posteriormente levados ao banho de ultrassom (Sultan Pró-Sonic 300, 

Englewood, NJ) com água destilada por 10 minutos para remoção das impurezas 

provenientes do polimento.  Os materiais utilizados no estudo estão descritos na 

Tabela 1. 
 

 

Tabela 1: Descrição dos materiais utilizados no estudo. 

Materiais Fabricante Composição Lote 
IPS E-max Press 

 
Ivoclar Vivadent, 

Schaan, 
Liechtenstein  

SiO2, Li2O, K2O, MgO, 
ZnO, Al2O3, P2O5 e 

outros óxidos metálicos  

M26686 

Condac 
Porcelana  

FGM Produtos 
Odontológicos, 

Joinville, SC, Brasil 

      HF 10% 
 

L039248A 

Condac 37 FGM Produtos 
Odontológicos, 

Joinville, SC, Brasil 

H3PO4 37% L003860A 

Rely X Ceramic 
Primer 

3M ESPE, St Paul, 
MN, EUA 

ϒ-MPS (Metacrilato de 3-
Trimetoxissililpropilo < 2), 
água (20 - 30%) e álcool 

etílico (70 – 80%) 

8YX 

Single Bond 2 
 

3M ESPE, St Paul, 
MN, EUA 

Bis-GMA, HEMA, UDMA, 
copolímero do ácido 
polialcenóico, água, 

etanol 

9WP 

Rely X ARC 
 

3M ESPE, St Paul, 
MN, EUA 

Bis-GMA, TEGDMA, 
sílica e zircônia 

7WY 

 

 Os espécimes foram então divididos em dois grupos, onde metade 

foi condicionado com ácido fluorídrico 10% (Condac Porcelana, FGM Produtos 

Odontológicos, Joinville, SC, Brasil)  e a outra metade não recebeu nenhum 

condicionamento. Após o tratamento com ácido fluorídrico (HF), os espécimes 

foram lavados por 2 minutos em água corrente e levados à cuba ultrassônica 

(Ultrasonic Cleaner 1440D, Odontobrás, SP, Brasil) com água destilada durante 5 

minutos para a limpeza da superfície. 
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 Os espécimes foram novamente divididos em dois sub-grupos. Um 

subgrupo foi submetido apenas à aplicação do agente silano (Rely X™ Ceramic 

Primer, 3M ESPE, St Paul, MN) e o outro foi submetido à aplicação de ácido 

fosfórico 37% (Condac 37, FGM Produtos Odontológicos, Joinville, SC, Brasil) 

para acidificação do meio previamente ao silano. O ácido foi aplicado durante 30 

s, seguido de rinsagem durante 60 s e secagem com ar livre de óleo.   

Cada um desses dois subgrupos foi novamente dividido em dois grupos 

(n=30) para serem submetidos a diferentes temperaturas de aplicação do silano, 

a saber, 23ºC (controle - temperatura ambiente em sala controlada) e 5ºC 

(temperatura do agente silano retirado imediatamente da geladeira). A descrição 

dos grupos está apresentada na Tabela 2. 

 

Tabela 2: Descrição dos grupos experimentais.  

 

Tratamento da Cerâmica Acidificação Temp. do Silano Código do Grupo  

Não Condicionada (P) 

Não 
23°C PN-23°C 

5°C PN-5°C 

Sim 
23°C PA-23°C 

5°C PA-5°C 

Condicionada  

(C) 

Não 
23°C CN-23°C 

5°C CN-5°C 

Sim 
23°C CA-23°C 

5°C CA-5°C 

 

O agente silano foi aplicado em uma camada, seguido de um leve jato de 

ar para remoção do excesso. Depois de 5 minutos, o sistema adesivo Single 

Bond 2 (3M ESPE, St. Paul, MN) foi aplicado conforme as instruções do 

fabricante. A fotoativação do sistema adesivo foi realizada por 20 s com uma 

unidade fotopolimerizadora (Optilux 500, Demetron, Sybron Dental Specialties 

Inc., Orange, CA) operando com irradiância de 450 mW/cm2.  

Para confecção dos cilindros de cimento resinoso um tubo plástico incolor 

com 0,75 mm de diâmetro interno e 0,50 mm de altura foi posicionado sobre a 

superfície da cerâmica tratada coberta por uma fita adesiva dupla-face com um 
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orifício de mesmo diâmetro. O tubo foi mantido em posição até o cimento 

resinoso (Rely X™ ARC, 3M ESPE, St. Paul, MN) ser introduzido no interior do 

mesmo com uma ponta metálica acoplada a uma seringa (C-R® Syringe, Centrix 

Inc., Shelton, CT). Após a inserção, o cimento foi fotoativado com o aparelho de 

fotopolimerização (Optilux 500, Demetron, Sybron Dental Specialties Inc., 

Orange, CA) por 60 s. A unidade fotopolimerizadora foi submetida a um 

monitoramento com radiômetro a cada 10 espécimes para assegurar a 

manutenção da irradiância em um mínimo de 450 mW/cm2. 

Após armazenamento em água destilada a 37°C por 24 h, os tubos 

plásticos foram seccionados utilizando uma lâmina de bisturi (BD, São Paulo, SP, 

Brasil). O diâmetro de cada cilindro de cimento resinoso foi mensurado com 

paquímetro digital (CD6 CS, Mitutoyo, Kanagawa, Japão). 

 Os espécimes foram analisados em microscópio óptico  binocular 

com 50× de magnificação (Macro View MVX10, Olympus, Tóquio, Japão) para 

avaliar a existência de falhas ou fendas na interface. Em seguida, os espécimes 

foram submetidos à realização do teste de microcisalhamento. 

 

Teste de resistência ao microcisalhamento 

Para a realização do teste de resistência de união, os espécimes foram 

posicionados em uma máquina de ensaio universal (EMIC, São José dos Pinhais, 

PR, Brasil). Cada cilindro de cimento resinoso foi fixado em um dispositivo 

metálico e submetido a uma força de cisalhamento exercida por uma lâmina 

metálica posicionada o mais próximo possível da interface entre o cimento 

resinoso e a superfície cerâmica. O teste foi realizado com célula de carga de 5 

Kgf e velocidade de 1 mm/min. Os dados obtidos após a fratura dos espécimes 

foram registrados em kgf e transformados posteriormente em MPa. 

 

Análise do tipo de fratura 

 As imagens das fraturas foram capturadas com aumento de 50× por 

uma câmera de vídeo (Sony Iris CCD, Sony, Tóquio, Japão) acoplada a um 

microscópio de luz binocular (BX 50, Olympus, Tóquio, Japão) e enviadas a um 

computador. As fraturas foram analisadas e classificadas como: A – adesiva 

entre a cerâmica e o cimento resinoso; C – coesiva no cimento resinoso; M – 

mista, com áreas de fratura adesiva e coesiva no mesmo espécime. 
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Análise estatística 

Os valores médios de resistência ao microcisalhamento foram submetidos 

ao teste de normalidade de Kolmogorov-Smirnov e ao teste de Lèvene para a 

verificação da homogeneidade de variâncias. Os dados foram submetidos a 

ANOVA a três critérios, onde os fatores considerados foram  tratamento da 

superfície da cerâmica, acidificação do meio e temperatura do silano. As 

comparações múltiplas foram realizadas pelo teste de Games-Howell. Todos os 

testes foram realizados com nível de significância de 5% (α=0,05). Os programa 

estatísticos utilizados foram Statistica 7.0 (StatSoft Inc., Tulsa, AZ) e SPSS 17.0 

(SPSS Inc., Chicago, IL).  

 

 

RESULTADOS 

 

 A Tabela 3 apresenta os resultados de ANOVA, indicando diferença 

significante somente para o fator acidificação (p<0,05). A Tabela 4 apresenta os 

valores médios de todos os grupos avaliados, os quais não apresentaram 

diferenças significantes entre si (p>0,05). 

 Quanto aos tipos de fratura, a maior parte dos grupos apresentou 

falhas predominantemente coesivas no cimento resinoso e mistas. (Tabela 5). 
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Tabela 3:  Resultados de ANOVA para os grupos avaliados.  

 

Source 

Type III Sum of 

Squares df 

Mean 

Square fF Sig. 

Observed 

Powerb 

Tratamento 29,190 1 29,190 ,268  0,6049   0,0810  

Acidificação 717,950 1 717,950 6,600  0,0108   0,7252  

Temperatura 11,397 1 11,397 ,105  0,7465   0,0620  

Tratamento * ácido 170,185 1 170,185 1,565  0,2123   0,2382  

Tratamento * Temperatura 1,276 1 1,276 ,012  0,9138   0,0513  

Acidificação * Temperatura 108,407 1 108,407 ,997  0,3192   0,1686  

Tratamento * Acidificação 

* Temperatura 

11,051 1 11,051 ,102  0,7502   0,0616  

Error 25236,185 232 108,777   

  

  

  

  

  

  

  

  

Total 377260,010 240   

  Corrected Total 26285,642 239 

  

 

 

Tabela 4: Valores médios de resistência ao cisalhamento dos grupos 

experimentais (MPa). 

 

 

 

 

 

 

 

 

Grupos Média ± DP 

CA-5ºC 41,90 ± 10,37 

CA-23ºC 40,42 ±   8,25 

PA-5ºC 38,95 ± 11,21 

PA-23ºC 38,61 ± 12,42 

PS-23ºC 37,75 ± 10,13 

CS-23ºC 37,05 ±   9,79 

PS-5ºC 36,26 ± 11,78 

CS-5ºC 34,99 ±   8,80 
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Tabela 5: Distribuição percentual dos tipos de fratura dos grupos 

avaliados. 

 

Grupos Tipo A (%) Tipo C (%) Tipo M (%) 

CA-5ºC 0 86,7 13,3 

CA-23ºC 0 86,7 13,3 

PA-5ºC 6,7 63,3 30,0 

PA-23ºC 0 26,7 73,3 

PS-23ºC 3,8 53,3 42,9 

CS-23ºC 13,1 47,6 39,3 

PS-5ºC 11,4 26,3 62,3 

CS-5ºC 5,3 49,1 45,6 
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Figura 1 – Gráfico representativo das médias de resistência ao 

cisalhamento dos grupos avaliados de acordo com os tratamentos realizados. 

 

 

 

 

DISCUSSÃO  

  

 Com o intuito de melhorar a reatividade do silano durante a 

cimentação, o presente estudo avaliou os efeitos da temperatura do silano, a 

acidificação e o tratamento da superfície de uma cerâmica a base de dissilicato 

de lítio.  

 Estudos demonstram que o condicionamento com ácido fluorídrico na 

superfície de dissilicato de lítio aumenta a sua rugosidade superficial e melhora a 

retenção mecânica do cimento resinoso.10,24 Todavia, o tempo de 

condicionamento e concentração do ácido são fatores que devem ser bem 

controlados, pois, com o aumento da concentração ou tempo de ação do ácido 

sobre a superfície, pode ocorrer dissolução dos  cristais dentro da matriz vítrea 

da cerâmica.25-30 Por ser hidrófilo, o ácido fluorídrico tem potencial para 
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enfraquecer a superfície cerâmica.25,29,31-33 Além disso, a sua utilização em 

consultório pode causar risco à saúde como queimaduras por contato, cegueira e 

irritações.34-35 Adicionando esses fatores negativos ao fato de que uma 

resistência de união adequada entre a resina composta e a cerâmica pode ser 

obtida sem a necessidade da aplicação do condicionamento com ácido 

fluorídrico, alguns autores chegam a reportar que o condicionamento com ácido 

fluorídrico pode ser suprimido.17,23  

 Para padronização da superfície cerâmica e com o intuito de eliminar o 

efeito da retenção micromecânica com aumento da rugosidade, neste estudo, os 

discos de cerâmica foram polidos. Com base nos resultados obtidos pode-se 

sugerir ser principalmente química e não mecânica a interação entre a cerâmica 

avaliada e o cimento resinoso, pois os espécimes não condicionados obtiveram 

resistência de união semelhante aos condicionados com ácido fluorídrico. Este 

achado concorda com aqueles reportados em outros estudos que não 

demonstraram alterações significativas na resistência de cimentos resinosos com 

o condicionamento ácido com HF prévio de uma cerâmica a base de dissilicato 

de lítio.23,30,36 

 O silano é o agente que participa de forma efetiva no processo de 

cimentação adesiva de cerâmicas dentais, garantindo a união química dos 

componentes inorgânicos da cerâmica à porção orgânica do cimento resinoso.29 

A silanização funciona como um mediador, promovendo a união entre a matriz 

orgânica e inorgânica por uma dupla reatividade. O silano é um éster 

organofuncional de fórmula geral R-Y-SiX3, onde o R é um grupo orgânico não-

hidrolisável, Y é um agente de ligação (geralmente um propileno) e X é um grupo 

hidrolisável.37 Estes grupamentos possuem uma reatividade  dual, ou seja, o 

grupo funcional não hidrolisável liga-se por dupla ligação ao carbono do agente 

resinoso, enquanto o grupo hidrolisável alcóxi (por exemplo, metoxi-O-CH3, etoxi-

O-CH2CH3) reage com os grupos hidroxila, encontrados em abundância na 

superfície cerâmica.17 A questão é que após o condicionamento ácido, a 

cerâmica é lavada e a sua superfície absorve água, dificultando a ligação com o 

silano, pois os grupos hidroxila da cerâmica estão ligados à água.10,37   

 A qualidade da ligação do agente silano depende não só das 

especificações técnicas (pH da solução, concentração, natureza do solvente e 

tempo de hidrólise), mas também do protocolo de aplicação utilizado (condições 
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de secagem, tempo de evaporação do silano, temperatura, umidade do ar).38,39 

Quando aumenta a reatividade, melhora as ligações covalentes, 35, 41-42 se 

removida a película mais externa do silano, pode-se deixar somente a camada 

mais estável e quimicamente reativa. 42-45 Para acelerar o mecanismo de 

interação química entre o silano e as superfícies inorgânicas, a reação pode ser 

catalisada por tratamento térmico (aquecimento) 34-36  ou acidificação do meio.22,40  

A secagem após a silanização com ar quente em temperaturas que variam 

de 38ºC até 100ºC tem demonstrado um aumento significante da resistência de 

união entre a cerâmica e o agente cimentante resinoso.17,29,41-42 A elevação da 

temperatura aumenta a reatividade das moléculas do silano, melhorando as 

ligações covalentes durante a silanização. 35,41,42  Vários estudos tem 

demonstrado também que esse tipo de tratamento permite a remoção da película 

mais externa do silano, deixando somente a camada mais estável e 

quimicamente reativa.42-44  Roulet et al.,45 variando a temperatura de secagem do 

silano, reportaram que o jato de ar a 100ºC por 60 s aumentou significantemente 

a  resistência de união ao cisalhamento quando comparado à secagem em 

temperatura ambiente pelo mesmo tempo. Desta forma, o tratamento térmico 

adequado do silano dispensaria as retenções micromecânicas, pois favoreceram 

a evaporação e adsorção do silano à superfície da cerâmica42 . 

Cotes et al. 46 realizaram um estudo onde espécimes de cerâmica 

feldspática silanizados foram submetidos ao tratamento em forno a 100ºC ou jato 

de ar quente a 50ºC.  O grupo controle, somente condicionado com ácido 

fluorídrico e silanizado, resultou em maior resistência de união do que os grupos 

não condicionados e com aquecimento do silano, o que fez os autores concluirem 

que o tratamento térmico de silanos pré-hidrolizados, não substitue o uso do HF 

em cerâmicas feldspáticas.46 Com base nessa conclusão, o presente estudo não 

utilizou a técnica de aquecimento, pois como o silano é pré-hidrolizado, não 

responderia bem ao aquecimento.  

 

O ácido fosfórico não altera a morfologia da superfície cerâmica e, por 

isso, deve ser utilizado somente como agente de limpeza.47 Porém, como 

qualquer substância ácida, tem a capacidade de limpar a superfície removendo 

os sais de fluoreto e tornar o pH da superfície cerâmica acidificado, o que pode 

otimizar a ativação do agente silano.21,22,40   A reação entre o metoxisilano (Si-
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)CH3 do agente silano e o grupo OH da superfície cerâmica que forma ligações 

siloxano é iniciado e acelerado por catálise ácida.21 Silanos contendo monômeros 

funcionais fosfatados não necessitariam de superfície com pH mais baixo para 

aumentar a quantidade de moléculas hidrolisadas. Já os silanos não fosfatados, 

como o utilizado no presente estudo, tem sua efetividade dependente da 

concentração de íons H+ na superfície cerâmica.21 Aida et al.48 investigaram e 

relataram que o componente ácido do silano aumenta a formação de ligações 

siloxanos e melhora a união entre agentes resinosos e cerâmica, mesmo sem o 

condicionamento com ácido fluorídrico. Assim, o uso de um ácido sobre a 

superfície a ser silanizada melhoraria a reação com silano, como foi demonstrado 

no presente estudo, onde a acidez promoveu a limpeza da superfície e aumentou 

a efetividade do silano, independente do tratamento superficial da cerâmica.  

Entre os protocolos existentes para a cimentação adesiva de restaurações 

cerâmicas de feldspato e dissilicato de Litio, o condicionamento de superfície 

cerâmica de matriz vítrea com ácido fluorídrico seguido da aplicação do agente 

silano  ainda é o método mais utilizado para obtenção de adequada resistência 

de união. Este estudo demonstrou, que o condicionamento prévio visando um 

aumento da retenção mecânica pode ser substituído por uma acidificação do 

meio com um ácido menos corrosivo. além da utilização do silano em 

temperatura de 5ºC a 23ºC e a adequada evaporação do solvente com de jatos 

de ar. 

  

 

CONCLUSÃO  

Dentro das limitações do presente estudo, pôde-se concluir que: 

- o tratamento com ácido fluorídrico (HF) não afetou a resistência de união 

entre o cimento resinoso dual e a cerâmica de dissilicato de lítio; 

- a temperatura do silano não afetou a resistência de união entre a 

cerâmica de dissilicato de lítio e o cimento resinoso, independente do pré-

tratamento utilizado; 

- a acidificação do meio com ácido fosfórico resultou em aumento da 

resistência adesiva do cimento ao dissilicato de lítio. 
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ABSTRACT 

 

The aim of this study was to determine the effects of silane temperature, 

acidification and surface treatment on the bond strength between a lithium 

disilicate ceramic and a dual resin cement. Cylindrical specimens (N = 240) were 

built with a lithium disilicate ceramic and divided into 8 groups (n = 30). Half of the 

specimens were treated with 10% hydrofluoric acid (HF), and the other half 

received no treatment. The specimens were divided, and one subgroup was 

subjected only to the application of the silane agent, while the other subgroup was 

subjected to the application of 37% phosphoric acid (H3PO4) for surface 

acidification. Each of these two subgroups was divided into two groups that 

underwent silane application with different temperatures (23° C or 5° C). After the 

treatments, composite cement cylinders were bonded to the ceramic surface and 

stored at 37° C for 24 hours. Microshear bond strength tests were performed in a 

universal testing machine at a speed of 0.5 mm/min. Data were analyzed by a 3-

way ANOVA and the Games-Howell HSD test (α = 5%). The only significant factor 

was acidification of the surface. Microshear bond strength results did not differ 

between groups with different types of surface treatments. Surface treatment was 

not a factor in the bond strength between a disilicate ceramic and a dual resin 

cement.  

Keywords: Silane, lithium disilicate, surface treatment, bond strength, 

microshear bond strength, temperature, acidification. 

 

Clinical Relevance 

Surface treatment with HF and silane did not influence the bond strength 

between a dual resin cement and a lithium disilicate ceramic. 
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INTRODUCTION 

 

 Dental ceramics are considered the materials of choice for inlays, 

onlays, veneers and crowns. 1 The clinical success of ceramic restorations is 97% 

in the first 2 years. 2 However, this index depends primarily on a correct 

cementation procedure, as survival rates decrease over time, primarily due to 

poor bonding. 3,4 

 Factors such as the composition of the ceramic material, the ceramic 

surface conditioning and the cementing agent composition and activation type 

must be taken into consideration during the adhesive cementation process. 5-7 

 Feldspathic and lithium disilicate ceramics are considered as acid- 

sensitive ceramics. Thus, they suffer chemical and structural changes on their 

surface when conditioned with hydrofluoric acid (HF), creating mechanical 

interlocking on the surface due to the selective dissolution of the glass matrix. 

Adhesive cementation is the most indicated procedure for acid-sensitive ceramics. 

8-10 However, HF is highly toxic and dangerous to use during the side-chair luting 

procedure. Furthermore, HF produces silica fluoride salts that remain in the 

adhesive interface, weakening the chemical bonds between the crystalline 

structure of acid-sensitive ceramics and the resin cement. 11-15  

 For the adhesive cementation of ceramics, the use of a silane-based 

agent prior to the luting agent is recommended. This agent causes bonding 

between the inorganic ceramic phase and the organic matrix of the resin cement 

agent.5 In addition, the silane agent increases the surface energy by improving the 

contact between the cementing agent and the ceramic, promoting a microscopic 

interaction between the parts. 5 A silane agent is routinely used in the treatment of 

the inner surface of ceramics to increase their adhesion to resin cement and 

promote the longevity of metal free restorations. 6,16-18 

 Studies have shown that the performance of silane can be improved 

when there is an elimination of water, alcohol and other by-products from the 

surface of the ceramics following application. This process promotes a 

condensation reaction between the silicate and silane groups, forming covalent 

bonds at the interface. 7,17,19-20 One of the mechanisms suggested as a catalyst for 

the condensation reaction between silicate and silane groups is the promotion of 

the acidity of the surface, which increases the number and effectiveness of the 
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hydroxyl bonds. 21-22  

 The elimination of acid conditioning is possible only if the silanization 

process is extremely efficient, 23 as chemical interactions are necessary due to the 

dual reactivity of this agent, via the hydrolysable alkoxy and hydroxyl groups. 17 

 The aim of the current study was to determine the effects of silane 

temperature, acidity and surface treatment on the bond strength between a lithium 

disilicate ceramic and a dual resin cement. The null hypothesis was that there 

would be no differences in the shear bond strength between a lithium disilicate 

ceramic and a dual resin cement between the groups with different surface 

treatments. 

 

MATERIALS AND METHODS 

 

Preparation of specimens 

 For this study, 240 ceramic cylinders, 10 mm in height and 5 mm in 

diameter, were created by injecting a lithium disilicate base (LS2, IPS e.max 

Press, Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) and using an oven (EP 5000, 

Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein), following the manufacturer's 

recommendations. After the cylinders were manufactured, they were cleaned in 

an ultrasound (Sultan Pro-Sonic 300, Englewood, NJ) for 10 minutes to remove 

impurities from the inclusion. The cylinders were then embedded in a chemically 

activated acrylic resin (JET, Artigos Odontológicos Clássico, São Paulo, SP, 

Brazil), leaving an exposed surface 0.5 mm high.  

 The surfaces of the cylinders were polished on a rotary polishing 

machine (Aropol-E, AROTEC, São Paulo, SP, Brazil) with 220, 320, 400, 600, 

1200, 1500, and 2000 SiC paper (3M do Brasil, Sumaré, SP, Brazil) and 3, 1 and 

¼ µm grain diamond pastes (AROTEC, São Paulo, SP, Brazil). The cylinders 

were evaluated using a binocular optical microscope with 50× magnification 

(MVX10 Macro View, Olympus, Tokyo, Japan). 

The cylinders were then washed in running water for 1 minute and 

immersed in an ultrasound bath (Sultan Pro-Sonic 300, Englewood, NJ) with 

distilled water for 10 minutes to remove impurities. The materials used in the 

study are described in Table 1. 
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Table 1: Description of materials used in the study. 

Materials Manufacturer Composition Lot 
IPS E-max 

Press 
 

Ivoclar Vivadent, 
Schaan, 

Liechtenstein  

SiO2, Li2O, K2O, MgO, 
ZnO, Al2O3, P2O5 and 

other metal oxides  

M26686 

Condac 
Porcelain  

FGM Produtos 
Odontológicos, 

Joinville, SC, Brasil 

      10% HF 
 

L039248A 

Condac 37 FGM Produtos 
Odontológicos, 

Joinville, SC, Brasil 

37% H3PO4 L003860A 

Rely X Ceramic 
Primer 3M ESPE, St Paul, 

MN, USA 

ϒ-MPS (3-
(Trimethoxysilyl)propyl 

methacrylate < 2), water 
(20 - 30%) and ethanol 

(70 – 80%) 

8YX 

Single Bond 2 
 3M ESPE, St Paul, 

MN, USA 

Bis-GMA, HEMA, UDMA, 
polyalkenoic acid 
copolymer, water, 

ethanol 

9WP 

Rely X ARC 
 3M ESPE, St Paul, 

MN, USA 

Bis-GMA, TEGDMA, 
silica and zirconia 

7WY 

 

 The specimens were then divided into two groups, one was 

conditioned with 10% HF (Condac Porcelana, FGM Produtos Odontológicos, 

Joinville, SC, Brazil) and the other not conditioned. After treatment with HF, the 

specimens were rinsed for 2 minutes in running water and immersed in an 

ultrasonic bath (Ultrasonic Cleaner 1440D, Odontobrás, SP, Brazil) with distilled 

water for 5 minutes to clean the surface. 

 The specimens were again divided into two subgroups. One 

subgroup was subjected only to the application of the silane agent (Rely X™ 

Ceramic Primer, 3M ESPE, St Paul, MN) and the other subgroup was subjected 

to the application of 37% phosphoric acid (Condac 37, FGM Produtos 

Odontológicos, Joinville, SC, Brazil) to acidify the surface prior to the silane 

application. The acid was applied for 30 seconds, rinsed for 60 seconds, and 

dried with oil free air.   

Each of these two subsets was again divided into two groups (n = 30) and 

subjected to one of two silane application temperatures, either 23° C (room 



 

  "$   

temperature in a controlled room) or 5° C (temperature of silane agent 

immediately upon removal from the refrigerator). Descriptions of the groups are 

shown in Table 2. 

 

Table 2: Description of the experimental groups.  

Ceramic treatment Acidification Silane temp. Group code  

Not 

Conditioned (P) 

No 
23° C PN-23°C 

5° C PN-5°C 

Yes 
23° C PA-23°C 

5° C PA-5°C 

Conditioned  

(C) 

No 
23° C CN-23°C 

5° C CN-5°C 

Yes 
23° C CA-23°C 

5° C CA-5° C 

 

The silane agent was applied in one layer, followed by a gentle air jet to 

remove excess material. After 5 minutes, the Single Bond 2 adhesive system (3M 

ESPE, St. Paul, MN) was applied, according the manufacturer's instructions. The 

adhesive system was light-cured for 20 seconds with a light curing unit (Optilux 

500, Demetron, Sybron Dental Specialties Inc., Orange, CA) operating at 450 

mW/cm2 irradiance.  

The composite cement cylinders were built using a colorless plastic tube 

with a 0.75 mm inner diameter and a 0.50 mm height placed on the treated 

ceramic surface and coated with double-sided adhesive tape with a hole of the 

same diameter. The tube was kept in position until the cement (Rely X™ ARC, 3M 

ESPE, St. Paul, MN) was introduced into the interior of the tube with a metallic tip 

coupled to a syringe (CR® Syringe, Centrix Inc., Shelton, CT). After insertion, the 

cement was lightly cured with a curing unit (Optilux 500, Demetron, Sybron Dental 

Specialties Inc., Orange, CA) for 60 seconds. The curing unit was monitored with 

a radiometer after every 10 samples to ensure maintenance of a minimum 

irradiance level of 450 mW/cm2. 

After storage in distilled water at 37° C for 24 hours, the plastic tubes were 

sectioned using a scalpel blade (BD, São Paulo, SP, Brazil). The diameter of each 
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resin cement cylinder was measured with a digital caliper (CD6 CS, Mitutoyo, 

Kanagawa, Japan). 

 The specimens were examined under a binocular optical microscope 

with 50× magnification (Macro View MVX10, Olympus, Tokyo, Japan) to evaluate 

the existence of faults or cracks in the interface.  

 

Microshear bond strength test 

The specimens were placed in a universal testing machine (EMIC, São 

José dos Pinhais, PR, Brazil). Each resin cement cylinder was fixed on a metallic 

device and subjected to a shear load exerted by a metal plate positioned as 

closely as possible to the interface between the resin cement and the ceramic 

surface. The test was performed with a load cell of 5 kgf and a cross-head speed 

of 1 mm/min. The data obtained after the fracture of the specimens were recorded 

in kgf and subsequently transformed into MPa. 

 

Analysis of mode of failure 

 The images of the fractures surfaces were captured at 50× 

magnification by a video camera (Sony Iris CCD, Sony, Tokyo, Japan) coupled to 

a binocular light microscope (BX 50, Olympus, Tokyo, Japan) and sent to a 

computer. The fractures were analyzed and classified into the following: A - 

adhesive between the ceramic and resin cement; C - cohesive in the resin 

cement; and M - mixed with areas of adhesive and cohesive fractures in the same 

specimen. 

 

Statistical analysis 

The mean values of the microshear bond strength were assessed by the 

Kolmogorov-Smirnov test and the Levene test to verify the normality of distribution 

and homogeneity of variances respectivelly. Data were analyzed by a 3-way 

ANOVA, where the factors were surface treatment, acidification and the silane 

temperature. Multiple comparisons were performed using the Games-Howell test. 

All tests were performed with a significance level of 5% (α = 0.05). The statistical 

programs used were Statistica 7.0 (StatSoft Inc., Tulsa, AZ) and SPSS 17.0 

(SPSS Inc., Chicago, IL).  

 



 

  "&   

RESULTS 

 

 Table 3 shows the results of the ANOVA, which indicate a significant 

difference only for the acidification factor (p < 0.05). Table 4 presents the mean 

values of all the evaluated groups, which showed no significant differences (p > 

0.05). 

 The majority of the groups showed predominantly cohesive and 

mixed failures in the resin cement (Table 5). 

 

Table 3: ANOVA results.  

Source 

Type III Sum of 

Squares df 

Mean 

Square F Sig. 

Observed 

Powerb 

treatment 29,190 1 29,190 ,268 0,6049   

0,0810  

acidification 717,950 1 717,950 6,600 0,0108   

0,7252  

temperature 11,397 1 11,397 ,105 0,7465   

0,0620  

treatment * acid 170,185 1 170,185 1,565 0,2123   

0,2382  

treatment * temperature 1,276 1 1,276 ,012 0,9138   

0,0513  

acidification * temperature 108,407 1 108,407 ,997 0,3192   

0,1686  

treatment * acidification * 

temperature 

11,051 1 11,051 ,102 0,7502   

0,0616  

Error 25236,185 232 108,777   

  

  

  

  

  

  

  

  

Total 377260,010 240   

  Corrected Total 26285,642 239 
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Tabela 4: Mean shear strength values (MPa). 

 

Group Mean ± DP 

CA-5ºC 41,90 ± 10,37 

CA-23ºC 40,42 ±   8,25 

PA-5ºC 38,95 ± 11,21 

PA-23ºC 38,61 ± 12,42 

PS-23ºC 37,75 ± 10,13 

CS-23ºC 37,05 ±   9,79 

PS-5ºC 36,26 ± 11,78 

CS-5ºC 34,99 ±   8,80 

 

 

 

Tabela 5: Fracture type percentage distributions. 

 

Group Type A (%) Type C (%) Type M (%) 

CA-5ºC 0 86,7 13,3 

CA-23ºC 0 86,7 13,3 

PA-5ºC 6,7 63,3 30,0 

PA-23ºC 0 26,7 73,3 

PS-23ºC 3,8 53,3 42,9 

CS-23ºC 13,1 47,6 39,3 

PS-5ºC 11,4 26,3 62,3 

CS-5ºC 5,3 49,1 45,6 
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Figure 1: Representative graph of the mean microshear bond strength by 

treatment group. 

 

  

 

 

DISCUSSION  

  

 The present study evaluated the effects of silane temperature, 

acidification and surface treatment on a lithium disilicate-based ceramic to 

improve the reactivity of silane during cementation.  

 Previous studies show that HF conditioning on the surface of lithium 

disilicate increases surface roughness and improves the mechanical retention of 

resin cement. 10,24 However, conditioning time and acid concentration are 

variables that must be properly controlled. Therefore, with increasing 

concentration or time of application of the acid, the dissolution of crystals can 

occur within the ceramic's glassy matrix. 25-30 Because it is hydrophilic, HF has the 
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potential to weaken the ceramic surface. 25,29,31-33 In addition, the use of HF in 

practice may cause health risks, such as contact burns, blindness and irritation. 34-

35 Coupling these negatives with the finding that adequate bond strength can be 

obtained between the resin composite and ceramic without the application of HF 

has led some authors to suggest that the use of HF can be eliminated. 17,23 

 In the current study, the ceramic discs were polished to standardize the 

ceramic surface and to eliminate the increased roughening as a result of 

micromechanical retention. The results of this study suggest that the interaction 

between the evaluated ceramic and resin cement is primarily chemical and not 

mechanical, as specimens not treated with HF showed similar bond strengths as 

those conditioned with HF. This finding agrees with those reported in previous 

studies, which showed no significant changes in the bond strength of resin 

cements with prior HF conditioning of a lithium disilicate-based ceramic. 23,30,36 

 Silane participates effectively in the adhesive cementation process of 

dental ceramics and ensures the chemical bonding of the inorganic components 

of the ceramic with the organic components of the resin cement.29 Silane works as 

a mediator, promoting the bond between the organic and inorganic matrix through 

a double reactive process. Silane is an organo-functional ester with the general 

formula R-Y-SiX3, where R is a non-hydrolysable organic group, Y is a coupling 

agent (typically a polypropylene) and X is a hydrolyzable group. 37 These groups 

have dual reactivity, such that the non-hydrolyzable functional group is attached to 

the carbon of the resinous agent by a double bond, while the hydrolyzable alkoxy 

group (e.g., methoxy-O-CH3, ethoxy-O-CH2CH3) reacts with hydroxyl groups, 

found in abundance on the ceramic surface. 17 One complication with this process 

is that the surface of the ceramic absorbs water when the ceramic is rinsed 

following conditioning; this absorption compromises the silane bonding because 

the hydroxyl groups of the ceramic are bonded to water. 10,37  

 The bonding quality of the silane agent depends not only on technical 

specifications (solution pH, concentration, solvent nature and hydrolysis time) but 

also on the application protocol used (drying conditions, silane evaporation time, 

temperature, and humidity). 38,39 When reactivity increases, covalent bonds 

improve, 35,41-42 and if the outermost film of the silane is removed, only the most 

stable and chemically reactive layer remains. 42-45 To accelerate the chemical 

interaction mechanism between silane and inorganic surfaces, the reaction may 
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be catalyzed by heat treatment 34-36 or moderate acidification. 22,40 

Post-silanization drying with hot air at temperatures ranging from 38° C to 

100° C has been shown to significantly increase the bond strength between the 

ceramic and resin cement. 17,29,41-42 A rise in temperature increases the reactivity 

of the silane molecules, improving the covalent bonds during silanization. 35,41,42 

Several studies have also demonstrated that this type of treatment allows the 

removal of the outermost film of the silane, leaving only the most stable and 

chemically reactive layer. 42-44 Roulet et al., 45 varying the silane drying 

temperature, reported that an air blast at 100° C for 60 seconds significantly 

increased the shear bond strength compared to drying at room temperature for 

the same length of time. Thus, appropriate heat treatment of the silane negates 

micromechanical retentions because the heat causes evaporation and adsorption 

of the silane into the ceramic surface. 42 

Cotes et al. 46 conducted a study where silanized feldspathic ceramic 

specimens were treated in an oven at 100° C or with an air blast at 50° C. The 

results for the control group, which was only conditioned with HF and silanized, 

showed higher bond strength than groups without conditioning and with silane 

heating, which led the authors to conclude that the heat treatment of pre-

hydrolyzed silanes does not replace the use of HF in feldspathic ceramics.46 

Based on this conclusion, the present study did not use the heating technique 

because pre-hydrolyzed silane would not respond well to high temperatures.  

Phosphoric acid does not alter the morphology of the ceramic surface and, 

therefore, should only be used as a cleaning agent. 47 However, as with any acidic 

substance, phosphoric acid has the ability to clean the surface by removing 

fluoride salts and reducing the pH of the ceramic surface, which can optimize the 

activation of the silane agent. 21,22,40 The reaction between the methoxysilane (Si)-

CH3 of the silane agent and the OH group of the ceramic surface, forming 

siloxane bonds, is initiated and accelerated by an acidic catalysis. 21 Silanes 

containing phosphatized functional monomers do not require the surface to have 

a lower pH to increase the number of hydrolyzed molecules. The effectiveness of 

non-phosphatized silanes, as used in this study, depends on the concentration of 

H+ ions on the ceramic surface. 21 Aida et al. 48 reported that the acid component 

of silane increases the formation of siloxane bonds and improves the bond 

between ceramic and resin agents, even without HF conditioning. Thus, the use of 
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an acid on the surface improves the reaction with silane, as shown in the current 

study, where acidity promoted cleaning and increased the effectiveness of the 

silane, regardless of the ceramic surface treatment.  

Among the existing adhesive cementation protocols for feldspar and lithium 

disilicate ceramic restorations, glassy matrix ceramic surface conditioning with HF 

followed by the application of a silane agent remains the most commonly used 

method for obtaining adequate bond strength. The current study demonstrated 

that preconditioning to increase mechanical retention may be replaced by 

moderate acidification with a less corrosive acid, with the use of silane at 

temperatures of 5° C to 23° C, and with proper evaporation of the solvent with air 

blast. 

 

CONCLUSION  

Within the limitations of this study, the following conclusions can be 

reached: 

- treatment with HF did not affect the bond strength between dual resin 

cement and lithium disilicate ceramic; 

- silane temperature did not affect the bond strength between the lithium 

disilicate ceramic and resin cement, regardless of the pre-treatment used; 

- moderate acidification with phosphoric acid increased the bond strength 

of the cement and lithium disilicate. 
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ANEXOS 

Anexo A – Ilustrações de Materiais e Métodos  

 

 

Figura 1: Cilindro de cerâmica injetada a base de Dissilicato de Lítio 

incluída em resina acrílica.  

 

  

 

Figura 2: Politriz rotatória para polimento das superfícies dos espécimes de 

cerâmica. 
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Figura 3: Tubo plástico posicionado para injetar o cimento resinoso com a 

ponta da seringa (Centrix). 

 

 

Figura 4: Cilindros de cimento resinoso confeccionados após a remoção 

dos tubos plásticos. 
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Figura 5:  Máquina de ensaio universal (EMIC). 

 

Figura 6: Espécime posicionado na máquina de testes universal para o 

teste de resistência ao microcisalhamento. 

 

 

 

 

 

             



 

  #)   

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 7: Microscopia óptica de uma falha do tipo mista. A – falha adesiva 

na interface cerâmica/cimento resinoso; B – falha coesiva no cimento resinoso. 
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A

B

C 

Figura 8: Diferentes tipos de fraturas após o teste de resistência ao 

microcisalhamento. 

A : Falha coesiva em cimento resinoso 

B : Falha Mista 

C : Falha coesiva em cerâmica 
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Anexo B – Tabelas de Análise Estatística 
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Anexo C – NORMAS DA REVISTA OPERATIVE DENTISTRY 

 

Operative Dentistry requires electronic submission of all manuscripts. All 

submissions must be sent to Operative Dentistry using the Allen Track upload 

site. Your manuscript will only be considered officially submitted after it has been 
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fixed. You will have 6 days from when you start the process to submit and 
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submission, your submission will be removed from the server.  You are still able to 
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not meet our formatting and data requirements listed below will be sent back to 

the corresponding author for correction. 

 

GENERAL INFORMATION 

 

All materials submitted for publication must be submitted exclusively to 

Operative Dentistry. 

The editor reserves the right to make literary corrections. 

Currently, color will be provided at no cost to the author if the editor deems 

it essential to the manuscript. However, we reserve the right to convert to gray 

scale if color does not contribute significantly to the quality and/or information 

content of the paper. 

The author(s) retain(s) the right to formally withdraw the paper from 

consideration and/or publication if they disagree with editorial decisions. 
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REQUIREMENTS 

 

FOR ALL MANUSCRIPTS 
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address which will be used for all communication with the journal.  
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ANEXOS EM INGLÊS 

APPENDICES 

Appendix A – Illustrations of Materials and Methods 

 

 

Figure 1: Lithium dissilicate ceramic cylinder embedded in acrylic resin.  

 

 

   

 

Figure 2: Polishing machine used for the flattening the ceramic specimen 

surfaces.  
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Figure 3: Plastic tube positioned for injecting the resin cement with the 

syringe tip (Centrix). 

 

 

  

 

 

 

Figure 4: Resin cement cylinders bonded to the ceramic surfaces after the 

removal of plastic tubes.  
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Figure 5: Universal testing machine with the microshear bond strength 

testing device. 

 

 

 

  

 

Figure 6: Specimen positioned in the universal testing machine for the 

microshear bond stregth test. 
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Figure 7: Fotomicrograph of a 

mixed-type failure. A – adhesive 

failure at the interface between ceramic and resin cement; B – cohesive failure in 

resin cement. 
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Figure 8: Different types of fractures observed after the microshear bond 

strength test. A: Cohesive failure in resin cement; B: Mixed failure; C: Cohesive 

failure in ceramic.  
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Appendix B – Statistical Analysis Tables 
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