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IMPACTO POTENCIAL DESTA PESQUISA

O principal impacto desta pesquisa reside na consolidagao da manufatura aditiva por
Extrusdo de Material (MEX), nomeadamente a tecnologia Direct Ink Writing (DIW),
como alternativa viavel e eficiente a manufatura subtrativa de zircénia odontoldgica,
técnica tradicionalmente associada a elevado desperdicio de material e limitacoes
geométricas. Ao demonstrar alta densificagao, propriedades mecéanicas confiaveis,
desempenho tribolégico adequado e personalizagédo cromatica dentro de padrdes
clinicos aceitaveis, este estudo contribui para o avango de tecnologias mais
sustentaveis e versateis na odontologia restauradora. A capacidade de produzir
geometrias complexas, como coroas totais, abre perspectivas para a fabricagcéo
personalizada de dispositivos ceramicos, com potencial de otimizar fluxos digitais,

reduzir custos de producao e ampliar o acesso a solugdes protéticas de alta qualidade.

POTENTIAL IMPACT OF THIS RESEARCH

The primary impact of this research lies in establishing Direct Ink Writing (DIW) additive
manufacturing as a viable and efficient alternative to subtractive manufacturing of
dental zirconia — a technique traditionally associated with high material waste and
geometric constraints. By demonstrating high densification, reliable mechanical
properties, suitable tribological performance, and clinically acceptable chromatic
customization, this study advances the development of more sustainable and versatile
technologies in restorative dentistry. The ability to fabricate complex geometries, such
as full crowns, opens new avenues for the personalized production of ceramic devices,
with the potential to streamline digital workflows, reduce production costs, and broaden

access to high-quality prosthetic solutions.
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RESUMO

Silva J.F.G. Impressao 3D de pecas densas e translucidas de zirconia parcialmente
estabilizada com 5mol% de itria: efeito da sobreposicao de filamentos [tese]. Sdo José
dos Campos (SP): Universidade Estadual Paulista (UNESP), Instituto de Ciéncia e
Tecnologia; 2026.

A zirconia 5Y-PSZ é amplamente utilizada na manufatura subtrativa de restauragdes
protéticas, técnica que, contudo, implica no elevado desperdicio de material. Para
contornar essa limitagao, o presente trabalho desenvolveu uma pasta de zircénia 5Y-
PSZ para manufatura aditiva por extrusao via Direct Ink Writing (DIW), com o objetivo
de produzir componentes ceramicos densos para aplicagdes odontoldgicas,
empregando abordagem coloidal com pd nanométrico de zirconia (47 vol%)
combinado com agentes dispersantes, espessantes e floculantes. Amostras
impressas com diferentes percentagens de sobreposigéo entre filamentos (20%, 25%
e 30%) foram comparadas a um controle prensado uniaxialmente, sinterizadas e
caracterizadas quanto a densidade relativa, microestrutura, composicao de fases,
translucidez e resisténcia a flexdo, sendo que a sobreposi¢cao de 30% proporcionou
densificagao superior a 99%, translucidez comparavel ao grupo controle, dureza de
13.33 GPa, tenacidade a fratura de 3.6 MPa.m'? e resisténcia a flexdo de 432 + 37
MPa — com resisténcia caracteristica de Weibull de 420 MPa e moédulo de 7.0, valores
préximos aos do grupo prensado (658 MPa; m = 7.3). Nos ensaios triboldgicos, ndo
foram observadas diferengas significativas entre os grupos prensado e impresso,
sendo o0 ambiente de ensaio — seco ou umido — o fator de maior influéncia sobre o
desgaste. A otimizagao cromatica da pasta, realizada pela adigao de 0.05% em massa
de Fe,0; e 0.4% em massa de Er,03, resultou em cor compativel com a denticéo
natural, com AE,, < 1.8, dentro do limiar de aceitabilidade clinica; coroas totais
coloridas e n&o coloridas foram impressas com sucesso, apresentando densidade
relativa ligeiramente inferior (~96-98%) a das amostras em disco, reflexo da maior
complexidade geométrica da estrutura. Em conjunto, os resultados demonstram que
a formulacédo e a rota de processamento desenvolvidas viabilizam a impressao de
zircbnia 5Y-PSZ por DIW com alta densificagdo, translucidez adequada e boa
confiabilidade mecéanica, em conformidade com a norma ISO 6872, além de
desempenho tribologico satisfatério e possibilidade de personalizagdo cromatica,
configurando uma alternativa viavel a manufatura subtrativa para aplicacdes
odontoldgicas.

Palavras-chave: manufatura aditiva; propriedades reoldgicas; propriedades
mecanicas; materiais dentarios; 5Y-PSZ.



ABSTRACT

Silva JFG. 3D printing of dense and translucent zirconia partially stabilized with 5 mol%
yttria: effect of filament overlap [research project]. SGdo José dos Campos (SP): Sdo
Paulo State University (UNESP), Institute of Science and Technology; 2026.

5Y-PSZ zirconia is widely used in subtractive manufacturing of prosthetic restorations;
however, this technique entails substantial material waste. To address this limitation,
the present study developed a 5Y-PSZ zirconia paste for additive manufacturing by
extrusion via Direct Ink Writing (DIW), aiming to produce dense ceramic components
for dental applications, using a colloidal approach with nanometric zirconia powder (47
vol%) combined with dispersing, thickening, and flocculating agents. Specimens
printed with varying filament overlap percentages (20%, 25%, and 30%) were
compared to a uniaxially pressed control, sintered, and characterized for relative
density, microstructure, phase composition, translucency, and flexural strength; the
30% overlap condition yielded densification exceeding 99%, translucency comparable
to the control group, hardness of 13.33GPa, fracture toughness of 3.6 MPa.m'? and
flexural strength of 432 + 37 MPa — with a Weibull characteristic strength of 420 MPa
and modulus of 7.0, values close to those of the pressed group (658 MPa; m = 7.3).
Tribological testing revealed no significant differences between the pressed and
printed groups, with the testing environment — dry or wet — being the predominant
factor influencing wear behavior. Chromatic optimization of the paste, achieved by the
addition of 0.05 wt% Fe, O3 and 0.4 wt% Er,03, yielded a color compatible with natural
dentition, with AEy, < 1.8, within the clinically acceptable threshold; colored and
uncolored full crowns were successfully printed, exhibiting slightly lower relative
density (~96-98%) than disc-shaped specimens, reflecting the greater geometric
complexity of the structure. The developed formulation and processing route enables
the printing of 5Y-PSZ zirconia by DIW with high densification, adequate translucency,
and good mechanical reliability, in compliance with ISO 6872, alongside satisfactory
tribological performance and the possibility of chromatic customization — establishing
DIW as a viable alternative to subtractive manufacturing for dental applications.

Keywords: Additive manufacturing; Rheological properties; Mechanical properties;
Dental materials; 5Y-PSZ.
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1 INTRODUGAO

A zirconia parcialmente estabilizada com 5 mol% de itria (5Y-PSZ) é
amplamente utilizada na odontologia para a fabricagdo de coroas unitarias e pontes
fixas de até trés elementos em regiao anterior, devido a combinagao entre adequada
translucidez e resisténcia mecénica, de acordo com a classe 3 da norma ISO 6872-
2015 (Mao et al., 2018). A técnica Computed Aided Design and Computed Aided
Manufacturing (CAD/CAM) consiste no desenho da pega protética no computador
seguida da fresagem da pega final através da manufatura subtrativa. Essa técnica de
processamento é atualmente utilizada como abordagem padréo para a confecgéo de
restauracdes dentarias de zircbnia estabilizada com itria (Y,05-ZrO;) (da Silva
Rodrigues et al., 2024).

No entanto, o processo de manufatura subtrativa apresenta limitacdes
significativas, como o desgaste acentuado das ferramentas e a consideravel perda de
material (Campos et al., 2024). Estima-se que cerca de 80% da massa inicial do
material seja perdida — aproximadamente 30% como particulas finas geradas durante
a fresagem e cerca de 50% como material residual ndo usinado (Benalcazar-Jalkh et
al., 2025; Campos et al., 2024; Tao et al., 2017). Em consequéncia, as tecnologias de
manufatura aditiva (Additive Manufacturing - AM), frequentemente denominadas como
impressdao 3D, tém emergido como uma alternativa promissora aos meétodos
convencionais de CAD/CAM na odontologia moderna (Jung et al., 2023; Lamnini et
al., 2022; Olhero et al., 2022).

Entre as diversas técnicas de impressao 3D atualmente disponiveis, o Direct
Ink Writing (DIW) — também conhecido como Robocasting — insere-se na categoria
de extrusdo de material (MEX) e permite a confecgdo de pegas com geometrias
complexas a partir de pastas ceramicas com alto teor de soélidos e baixa quantidade
de aditivos orgéanicos, quando comparado a outras tecnologias de manufatura aditiva
para ceramicas (C. dos Santos et al., 2024; V. |. dos Santos et al., 2024; Peng et al.,
2018a). Esse processo geralmente se baseia na confec¢do de uma suspenséo
coloidal com uma dispersdo homogénea dos pos ceramicos e adequadas
propriedades reoldgicas o que permite a obtencdo de estruturas ceramicas densas
(Peng et al., 2018a; Shojai et al., 2000).
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No entanto, alcancgar alta densificagdo e desempenho mecanico adequado em
amostras de 5Y-PSZ ainda constitui um grande desafio, tendo em vista que a literatura
sobre a impressao 3D desse material é notavelmente escassa (C. dos Santos et al.,
2024; C. Santos et al., 2022; Teegen et al., 2023). Essa limitagdo pode ser atribuida,
em parte, ao desenvolvimento das pastas, ja que normalmente sdo obtidos baixos
teores de sdélidos — possivelmente devido a elevada area superficial dos pos de
ceramica utilizados (Maillard et al., 2025). Além disso, a formacgao de vazios entre os
filamentos durante o processo de impressdo compromete tanto a integridade
estrutural quanto as propriedades 6pticas das pecas finais, aspectos criticos para
aplicacdes odontolégicas (Baltazar et al., 2022; C. dos Santos et al., 2024).

Diversos estudos identificaram fatores-chave que podem ser controlados no
processo de DIW para alcangar estruturas ceramicas densas (Baltazar et al., 2021a,
2022; Faria et al., 2023; M’Barki et al., 2017; Rau et al., 2023), nomeadamente: (i) a
otimizacao da formulagédo da pasta, de modo a apresentar propriedades reoldgicas
adequadas a impresséo, e (ii) o ajuste dos parametros de impressao, como o diametro
do bico, a velocidade de impresséo e o padrao de preenchimento (Baltazar et al.,
2022; Faria et al., 2023; M’Barki et al., 2017; Rau et al., 2023). No que diz respeito a
otimizacao reoldgica, a capacidade de impressao (printability) de pastas ceramicas
com alto teor de solidos € garantida quando esta apresenta um estado semelhante a
um sélido (solid-like material) quando estda em repouso, um comportamento
semelhante a um liquido (liquid-like material) sob aplicagdo de tensdo de
cisalhamento, e a recuperagao do estado soélido apds a remogao da tensao (Inés dos
Santos et al., 2024; Lu et al., 2025; M’Barki et al., 2017; Rau et al., 2023; Strasser et
al., 2023). Esse comportamento assegura a estabilidade estrutural antes e depois da
impressao, além de permitir o escoamento adequado durante a extrusdo (Peng et al.,
2018a; Shojai et al., 2000).

Essas caracteristicas podem ser descritas por parametros reolégicos como o
moédulo de armazenamento (G’) e a tensdo de escoamento (ty — flow stress) ou
tensdo de cedéncia (t, — yield stress). Um equilibrio adequado entre esses
parametros é essencial para garantir ideal rigidez e fluidez, a fim de evitar a separagao
de fases (solido/liquido) durante a impressao (Maillard et al., 2025; Shojai et al., 2000;
Teegen et al., 2023). Além disso, a adequada otimizagao da pasta ajuda a prevenir a

aglomeracado antes da confeccdo do corpo verde, que é fundamental para um
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processo de impressao eficiente. A presenga de aglomerados pode obstruir o bico de
extrusao e reduzir a fidelidade e a precisdo geométrica das pecas, especialmente
quando se utilizam pds de tamanho nanométrico (C. dos Santos et al., 2024; Shojai et
al., 2000). Além disso, é essencial determinar a concentragdo adequada dos aditivos
na pasta, com o intuito de minimizar a quantidade de material organico necessaria,
facilitar o processo de eliminagao de ligantes (debinding) e reduzir a retragdo durante
a secagem (Peng et al., 2018a).

Um fator critico na fabricagdo de estruturas ceramicas densas por DIW é
garantir que os filamentos cilindricos depositados pelo bico fluam o suficiente apds a
extrusao para preencher os vazios inevitaveis formados durante a sobreposicao de
camadas, ao mesmo tempo em que resistam ao colapso da estrutura impressa
(Baltazar et al., 2021a; Goksel, Koos, et al., 2024; Jang et al., 2021; M’Barki et al.,
2017). Caso a deformagcdo ou o espalhamento dos filamentos nao seja
adequadamente controlado, a fidelidade dimensional e a precisdo das pecas podem
ser comprometidas, o que prejudicaria a reproducgao fiel do modelo tridimensional
(M’'Barki et al., 2017). A sobreposigdo de filamentos tem sido apontada como um
parametro de impressao capaz de minimizar defeitos em processos baseados em
extrusao (H. Yoon et al., 2025), embora ainda pouco explorado para ceramicas,
especialmente para a zircénia 5Y-PSZ. Uma sobreposicao adequada entre filamentos
adjacentes pode promover uma ligagao interfacial mais forte e reduzir a formagéo de
vazios interfilamentares, o que contribui para a densificacdo das ceramicas.

Essa otimizacdo € fundamental para viabilizar a fabricagcdo de estruturas
anatdébmicas complexas, como coroas totais, garantindo que os filamentos extrudados
possuam estabilidade suficiente para sustentar a construgdo tridimensional ao longo
do processo de impressao (Alves et al., 2024; C. dos Santos et al., 2024). A validagéo
da qualidade da pasta por meio da impressdo de geometrias complexas constitui,
portanto, uma etapa indispensavel, pois permite avaliar simultaneamente sua
processabilidade e integridade estrutural em condigdes proximas as da aplicagao
clinica (Tu et al., 2024).

Além do desafio relacionado a impressao de uma coroa dentaria, a obtengao
de propriedades Opticas clinicamente aceitaveis representa outro requisito
fundamental para a aplicagdo da zircOnia produzida por manufatura aditiva na

odontologia restauradora, uma vez que o material deve reproduzir a cor natural dos
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dentes (Shahmiri et al., 2018; Theis et al.,, 2024). Na manufatura subtrativa, a
coloragao é geralmente alcangada pela incorporacédo de éxidos croméforos ao pé de
zircOnia antes da fabricagcdo dos blocos. Entre os 6xidos mais comumente utilizados
destacam-se Fe,03, Bi,03, CeO,, Er,03;, MnO, e PrsO;; (Balabanov et al., 2020;
Balica et al., 2020; Sadeq & Abdo, 2021; Theis et al., 2024; Yakovlev et al., 2020)

A incorporagao desses Oxidos metalicos altera o perfil de absor¢do e a
resposta espectral do material por meio da substituicao parcial dos ions de zircénio
na rede cristalina, influenciando diretamente a aparéncia final da restauracao
(Tabatabaian, 2019). Diante disso, torna-se essencial avaliar a incorporagéo de 6xidos
metalicos — especificamente 6xido de ferro (Fe,O3) e 6xido de érbio (Er,O3;) — a fim
de compreender sua influéncia nas propriedades 6pticas e na cor final de proteses em
5Y-PSZ obtidas por impressao (Sadeq & Abdo, 2021; Yakovlev et al., 2020). O
estabelecimento de correlagdes entre caracteristicas microestruturais e
comportamento espectral pode fornecer informacodes relevantes para a otimizagao dos
parametros de processamento, permitindo alcancar resultados estéticos mais
previsiveis em restauragdes produzidas por manufatura aditiva.

Além de toda a formulagado adequada da pasta, a fim de viabilizar a confec¢ao
de pegas anatbmicas, é importante assegurar que a pega final apresente desempenho
satisfatério frente as demandas mecanicas do ambiente oral, sobretudo em relacéo
ao desgaste triboldgico (Dal Piva et al., 2020; De Angelis et al., 2022) resultante do
contato continuo durante a mastigacao — fator determinante para a longevidade das
restauragdes odontoldgicas.

Dessa forma, destaca-se a importancia de uma otimizagdo adequada da
composicao e das propriedades reoldgicas da pasta ceramica, uma vez que esses
fatores influenciam diretamente a qualidade de impressao, a densificacdo apds a
sinterizacao e, consequentemente, as propriedades mecanicas e opticas do material
resultante. Diante disso, este estudo tem como objetivo analisar o comportamento do

material desenvolvido em relagao as propriedades supracitadas.
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7 CONCLUSAO

Os resultados obtidos permitem concluir que a rota de manufatura aditiva por
Direct Ink Writing (DIW), associada a uma formulagao coloidal otimizada de zirconia
5Y-PSZ, é capaz de produzir componentes ceramicos com elevada densificagao,
microestrutura homogénea e propriedades Opticas e mecanicas compativeis com
aplicagbes odontoldgicas. A condicdo com 30% de sobreposigdo entre filamentos
destacou-se como a mais eficiente, proporcionando densidade relativa superior a
99%, translucidez comparavel a do material prensado e resisténcia a flexdo com boa
confiabilidade estatistica — atendendo aos requisitos estabelecidos pela norma ISO
6872 e demonstrando que a manufatura aditiva, quando devidamente otimizada, pode
alcancar desempenho préximo ao de técnicas convencionais.

O comportamento triboldgico da zircénia 5Y-PSZ nao foi significativamente
influenciado pelo método de processamento, revelando-se, contudo, dependente do
ambiente de ensaio. Em condi¢cdo seca, observaram-se maiores taxas de desgaste,
associadas a abrasao severa e a microfratura, ao passo que o0 meio umido promoveu
reducao significativa do desgaste volumétrico, porém resultou em superficies mais
heterogéneas, com aumento da rugosidade e indicios de fadiga superficial e acdo de
terceiro corpo. As analises microestruturais e por difracdo de raios X confirmaram a
ocorréncia de transformacao de fase induzida por tensdo — mais pronunciada em
ambiente seco —, evidenciando a interagdo entre resposta estrutural e mecanismos
de desgaste.

Por fim, a adicdo de agentes cromoéforos — Fe,O3; e Er,O; — mostrou-se
eficaz na obtencdo de coloracdo compativel com a denticdo natural, sem
comprometimento das propriedades funcionais do material. A fabricacdo bem-
sucedida de coroas totais reforca a viabilidade pratica da técnica, ainda que desafios
relacionados a densificagdo em geometrias complexas persistam. Em conjunto, os
resultados consolidam a manufatura aditiva por DIW como alternativa promissora a
manufatura subtrativa de zircbnia odontolégica, com potencial para redugado de
desperdicio de material, maior liberdade de design e desempenho funcional

satisfatorio para aplicagdes clinicas.
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