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Penteado MM. Processamento de vitroceramicas a base de dissilicato de litio com
gradiente funcional de porosidade [tese]. Sdo José dos Campos (SP):
Universidade Estadual Paulista (Unesp), Instituto de Ciéncia e Tecnologia; 2019

RESUMO

O desempenho das cerdmicas odontoldgicas € um aspecto bastante explorado na
literatura, uma vez que 0 aprimoramento das suas caracteristicas permite
desenvolver materiais com maior longevidade. Trincas, delaminagdes,
lascamentos e fraturas catastroficas sdo as falhas mais encontradas em
restauracdes ceramicas. O objetivo dessa pesquisa foi conhecer o comportamento
mecéanico de coroas monoliticas gradadas e avaliar a possibilidade de produzir
uma vitroceramica experimental a base de dissilicato de litio com gradiente
funcional de porosidade. Este trabalho foi dividido em duas partes: a primeira,
teorico/computacional e a segunda, a fabricacdo do produto. 1) Atraves de
software CAD foi modelado um molar inferior com preparo tradicional para coroa
total e uma coroa total monolitica com camada de cimento resinoso entreposto.
Quatro grupos foram compostos pela variacdo da composicdo das coroas totais:
Coroa rigida (E=80 GPa), flexivel (E=30 GPa), gradacéo bioinspirada (de 80 até
30 GPa) e gradacao inversa (de 30 até 80 GPa). O modelo foi exportado para o
software de anélise. Os materiais foram considerados isotropicos, linearmente
elasticos e homogéneos, com contatos ideais. Uma forca de 300N foi aplicada na
face oclusal, a base do modelo foi fixada em todas as dire¢fes. A tensdo maxima
principal, tensdo de VVon-Mises e deslocamento foram utilizadas para observar o
comportamento mecénico. 2) Uma mistura de éxidos foi homogeneizada e
submetida a fusdo. As fritas obtidas por resfriamento foram moidas e passaram
por diferentes tratamentos térmicos, seguido das analises de DSC e DRX. Seis
grupos experimentais foram obtidos: DL-E (vitroceramica densa a base de
dissilicato de litio simulando esmalte); DL-D (vitroceramica densa a base de
dissilicato de litio simulando dentina); DLGrad (vitroceramica gradada a base de
dissilicato de litio); YTZP-E (vitroceramica densa refor¢ada por YTZP simulando
esmalte); YTZP-D (vitroceramica densa reforcada por YTZP simulando dentina);
YGrad (vitroceramica gradada reforcada por YTZP). Suspensbes aquosas
contendo 23 e 30%-vol. de po de vidro foram preparadas e submetidos a técnica
de gel casting para formar um gradiente funcional. As vitroceramicas com e sem
gradiente funcional de porosidade foram caracterizadas pelas técnicas de DRX,
FEG, densidade e porosidade aparentes. Também foram realizados ensaios
mecanicos de resisténcia a flexdo biaxial e fractografia. Os resultados obtidos
foram estatisticamente avaliados por Anova 1 fator e Tukey (p<0,05). As
micrografias mostraram formacédo de gradiente funcional de porosidade apenas



nas vitroceramicasa base de dissilicato de litio. Ndo houve diferenca entre as
densidades de todos as vitroceramicas estudadas, porém YTZP-E, YTZP-D e
YTZP-Grad apresentaram porosidade 10% maior do que as vitroceramicassem
zirconia. Os defeitos criticos na superficie das vitroceramicas sdo semelhantes em
todas condicdes estudadas, porém a aleatoriedade de poros internos das
vitroceramicas contendo YTZP proporcionaram diminuicdo da resisténcia a
flexdo, com diferenca estatisticamente significante em relagdo as vitroceramicas
sem YTZP. Entre as vitroceramicas densas e gradadas ndo houve diferenca na
resisténcia a flexdo. Conclui-se que a adicdo de zirconia em sistema a base de
SiO,-Li,O alterou a temperatura de sinterizacdo, o padrdo de porosidade, a
resisténcia flexural e comprometeu a formacdo do gradiente funcional de
porosidade. O comportamento mecanico das vitroceramicas a base de dissilicato
de litio densas e gradadas séo similares.

Palavras-chave: Materiais dentarios. Dissilicato de litio. Gradiente de porosidade.
Cristalizacéo.



Penteado MM. Processing of glass-ceramic based of lithium disilicate with
functional gradient of porosity [doctorate thesis]. S&o José dos Campos (SP): Séo
Paulo State University (Unesp), Institute of Science and Technology; 2019.

ABSTRACT

The performance of dental ceramics is very explorated at literature, once the
enhancement of yours features allow the development of materials with higher
longevity. Cracks, delamination, chipping and catastrophic fracture are the
faillures most finds at ceramics restorations. The aim of this research was knew
the mechanical behavior of monolithics graded crows and it was evaluated the
possibility to produce a glass ceramic based of lithium disilicate with gradient of
porosity. This research was divided into two parts: the first one, theoretical
computational and the second, the manufacturing product. 1) Using a CAD
software, a lower molar received a full-crown preparation. The monolithic crown
was modeled with a resin cement layer of 0.1 mm. Four groups were distributed
according to the full crown elastic modulus (E):(a)Bioinspired crown with
regressive elastic gradation (from 80 to 30 GPa); (b) Crown with regressive elastic
gradation (from 30 to 80 GPa); (c) Rigid crowns and (d) Flexible crown. The
model was exported to the analysis software and meshed into 385,240 tetrahedral
elements and 696,310 nodes. Materials were considered isotropic, linearly elastic,
and homogeneous, with ideal contacts. A 300-N load was applied at the occlusal
surface and the base of the model was fixed in all directions. The results were
required in Maximum principal stress, Von-Mises Stress and Displacement. 2) A
mixture of oxides was homogenized and it was melted at fusion. The glass frits
get by cooling were grinded and passed through heat treatment accordin to CSD
and RXD. Six groups were obtained: DL-E (glass ceramic dense based of lithium
disilicate simulating enamel); DL-D (glass ceramic dense based of lithium
disilicate simulating dentin); DL-Grad (glass ceramic graded based of lithium
disilicate); YTZP-E (glass ceramic dense reforced by YTZP simulating enamel);
YTZP-D (glass ceramic dense reforced by YTZP simulating dentin); YTZP-Grad
(glass ceramic graded and reforced by YTZP). Twenty-three and 40% of glass
powder were prepared through dispersion water and it was submitted for
techinique of gel casting to form functional gradient. The samples with and
without functional gradient of porosity were characterized by RXD, FEG, density
and porosity apparent. They were passed to mechanical tests of flexural strength
and fractograpy. The results were statistic evaluated by Anova 1 factor and Tukey
(p<0,05). The micrographys show development of functional gradient of porosity
only ate groups based of lithium disilicate. There is no difference between density
of all the groups, however YTZP-E, YTZP-D and YTZP-Grad showed porosity



10% greater the groups without zirconia. The critical flaw at surface of the
ceramics were similar to the groups, however the random of internal pores at
groups with YTZP get the flexural strength lower, with statistical difference with
the groups without YTZP. Among the dense and graded groups were not
statistical differences at flexural strength. It concluded that add of zirconia at
ceramic system based of SiO,-Li,O changed the temperature of sintering, the
standard of porosity, flexural strength and compromised the development of
functional gradient of porosity. The mechanical behavior of ceramics based at
lithium disilicate dense and graded were similar.

Keywords: Dental materials. Gradient. Crystallization.
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1 INTRODUCAO

A ceramica odontoldgica é um material frequentemente utilizado nos casos
de reabilitagdo oral. Muitos estudos sobre a falha desses materiais séo realizados
no sentido de aprimora-los (Anusavice 2012; Sonza et al., 2014; Zhang et
al.,2016). Basicamente os esforcos estdo em conter as trincas originadas em
defeitos estruturais inerentes ao material, que se propagam quando em uso. 2016).
A etiologia das falhas estd associada a diversos fatores como espessura da
ceramica (Benetti et al., 2011), incompatibilidade térmica entre as ceramicas de
infra-estrutura e de cobertura (Benetti et al., 2010, 2013), formato inadequado da
coroa (Corazza et al., 2013), problemas de processamento principalmente na
sinterizacdo e resfriamento (Guazzato et al., 2010; Tholey et al., 2011; Benetti et
al., 2014).

O principio das restauracfes metal free surgiu a partir das coroas metalo-
ceramicas até entdo bem estabelecidas (Zarone et al., 2011). As coroas apresentam
infra-estrutura de ceramica extremamente rigida como a zirconia ou alumina, que
ajuda a reduzir o indice de fratura catastréfica das restauracGes, mas que sdo
desfavoraveis no aspecto estético (Benetti et al., 2014; D" Arcangelo et al., 2016).
Para contornar esta desvantagem é aplicada uma camada com outro tipo de
ceramica como feldspatica, leucita ou dissilicato de litio para obter ganho nas
caracteristicas opticas (Lee et al., 2015).

Em contrapartida, o dente natural composto por esmalte e dentina contém
uma juncado entre esses dois componentes que transita a partir de uma estrutura
com mddulo elastico maior, para outra de modulo elastico menor, de forma
gradual (Du et al., 2013). Essa combinacédo é responsavel pela maior rigidez ao
sistema, mantendo-o sem fraturas em situagdes de uso dentro da normalidade (Al-

Magqtari et al., Coldea et al., 2014). A partir desse conceito, surgiram 0s materiais
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bio-inspirados com gradiente funcional em multicamadas que apresentam melhor
distribuicdo de tensdo, principalmente na cerdmica de cobertura, evitando que
haja fratura na regido de contato oclusal (Du et al., 2013, 2015). Também surgiram
as coroas monoliticas produzidas por um Unico material, as quais dispensam a
camada de cobertura tradicionalmente utilizada ate entdo. Essa préatica diminui o
estresse residual e evita delaminagcGes, porém nem sempre atende as exigéncias
estéticas de acordo com as condic¢des do remanescente dental (Schwindling et al.,
2017).

A literatura contemporanea compartilha o conceito biomimético como uma
tendéncia de desenvolver novos materiais que possam reproduzir o
comportamento mecéanico e estético dos dentes naturais (Kelly etal., 2011; Magne
etal., 2012; Schlichting et al., 2014). Para isso, é necessario amplo conhecimento
da composicdo e da microestrutura personalizada das ceramicas vitreas
responsavel pelos aspectos de resisténcia, dureza e estética (Huang et al., 2017).
Muitos achados estédo disponiveis na literatura em relacdo ao dissilicato de litio,
alumina e zircénia (Demir et al., 2014; Lawsona et al., 2016; Fabris et al.,
Teichmann et al., 2017).

O dissilicato de litio é uma ceramica que desperta bastante interesse devido
as suas caracteristicas oticas semelhantes a um dente natural (Kelly et al., 2011) e
suas boas propriedades mecénicas. Essa associagdo 0 mantém como destaque de
material restaurador promissor (Holand et al., 2006a). Atualmente o sistema
comercial IPS Emax oferece duas técnicas para manuseio: cera perdida (IPS Emax
Press) e CAD/CAM (IPS Emax CAD). Ambas podem produzir infraestruturas
que posteriormente séo envolvidos por uma camada de ceramica feldspatica (IPS
Emax Ceram) ou podem fabricar coroas puramente monoliticas (lvoclair
Vivadent AG (Catalogo 06/2009); Alkadi, Ruse, 2016).

A limitacdo do dissilicato de litio é a resisténcia considerada baixa em

relacdo a outras ceramicas como alumina ou zircénia. Essa caracteristica torna a
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coroa mais suscetivel a fratura em condicGes de fadiga, em contrapartida
apresenta caracteristicas de rigidez mais préxima ao remanescente dental, o que
pode evitar a fratura exatamente desse remanescente (Homaei et al., 2016).
Inicialmente era indicada apenas para dentes anteriores, mas com O
desenvolvimento dos novos sistemas, o dissilicato de litio e é utilizado também
em coroas posteriores (Alkadi, Ruse, 2016). Uma das abordagens lancadas para
aprimorar a resisténcia a fadiga desse material é o reforco com particulas de
zirconia distribuidas de forma homogénea (Héland et al., 2006b; Apel et al., 2007,
Ramos et al., 2016). A VITA Suprinity (VITA) e a Celtra Due (Dentsply Sirona)
surgiram para aplicar esse conceito, apresentando uma ceramica a base de silicato
de litio reforcado por zirconia, a qual oferece translucidez adequada associada
com propriedades mecanicas favoraveis (Denry, Kelly, 2014).

Ja a zirconia € a cer@mica mais resistente no ambito odontoldgico e,
portanto, apresenta alto modulo de elasticidade (Zarone et al., 2010).
Morfologicamente apresenta-se em 3 fases polimorficas: monoclinica, cubica e
tetragonal. Essas fases sdo determinadas pela diferenca de equilibrio na estrutura
cristalina, o que ocorre com alteracdo de temperatura. Em seu estado puro e em
temperatura ambiente apresenta-se na fase cristalina monociclica, porém com a
elevacdo da temperatura em torno de 1170°C transforma-se em tetragonal e acima
de 2340°C em cubica. O resfriamento gera expansao volumétrica e consequente
formacdo de fendas na ceramica. Para evitar esse comportamento, adiciona-se
alguns 6xidos como o Ca0, MgO, CeO,, Y,03 que estabilizam a rea¢do expansiva
(Sundh et al., 2014).

Apesar da diversidade na composicdo das ceramicas odontologicas, 0S
conceitos biomiméticos associados com gradiente funcional despertam grande
interesse nas pesquisas contemporaneas. Ha relatos de que um gradiente funcional
de concentracdo de infiltrado com coeficiente de expansdo térmico e Poisson

similares a ceramica base pode aumentar a superficie vitrea sem introduzir tenséo
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residual, pois 0 modulo elastico mais baixo dissipa tensdo de flexdo, tracdo e
compressao, diminuindo a formacéo de trincas por deslizamento (Suresh et al.,
1997; Jitcharoen et al., 1998; Zhang, Kim, 2009).

Dessa forma, a disposi¢cao das camadas de dentina e esmalte nos dentes
naturais inspiram a producdo de ceramicas gradadas. O gradiente funcional
almejado € a criacdo de um material, com uma composicao Unica, que apresente
diferencgas de rigidezes em seu interior (Marshall et al., 2001), sem apresentar
problemas de interface durante a sinterizacéo.

A forma mais utilizada para produzir ceramicas odontoldgicas e que
possibilita a criagdo de um gradiente funcional é a prensagem. O método permite
que a pressdo compacte o po ceramico, deforme as particulas através do atrito e
as rearranje. A sinterizacao resulta em um compacto com propriedades mecanicas
favoraveis (Dong et al.,1992; Hallman et al., 2018). Outra alternativa, utilizada na
area de Engenharia para producdo de materiais € o gel-casting, um processo
coloidal que polimeriza macromoléculas de monbémeros organicos em gel
dispostos em suspensdo com particulas ceramicas. O resultado é um veiculo de
baixa viscosidade passivel de ser vertido em moldes com a geometria almejada.
Conforme ocorre a secagem, redes 3D de polimeros em gel sdo formadas através
das reagdes entre os mondmeros e o produto final supera limitacdes de outras
técnicas (Omatete et al., 1997; Gilissen et al., 2002), como por exemplo a reducédo
da formacdo de poros (Prabhakaran et al., 2009; Falkowski et al., 2010; Yang et
al., 2011). Além de oferecer alto rendimento, demanda menos tempo e apresenta
custo baixo (Gilissen et al., 2002; Yang et al., 2011).

Diante das diversas op¢6es de ceramicas e de técnicas de manufatura das
coroas, a decisdo de qual material utilizar € individual para cada caso, de acordo
com a maior necessidade de resisténcia ou de estética (Della Bona, Kelly, 2008;

Seydler, Schmitter, 2015). Apesar de todas as solugbes disponiveis atualmente,
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deparar-se com um material resistente e estético concomitantemente, com
longevidade extensa, ainda € um desafio.

A partir de lacunas na literatura, surgiram alguns questionamentos sobre a
producéo de ceramicas odontoldgicas: 1) Qual a real influéncia da zirconia em um
sistema a base de dissilicato de litio? 2) O método de processamento pode
influenciar nas caracteristicas e nas propriedades mecanicas das ceramicas? 3)
Uma ceramica na forma gradada pode ter comportamento mais favoravel do que
as ceramicas densas?

Nesse contexto, 0 presente estudo teve como objetivo conhecer o
comportamento mecanico de coroas monoliticas gradadas e avaliar a
possibilidade de produzir uma vitroceramica experimental a base de dissilicato de

litio com gradiente funcional de porosidade.
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7 CONCLUSAO

Com base nos resultados obtidos nessa pesquisa, pode concluir que:

a)

b)

Em relacdo aos resultados de analise por elementos finitos, o arranjo
de gradacdo de modulo elastico em coroas monoliticas modifica a
distribuicdo de tensbes nas restauracdes e 0 conceito de bioinspiracdo
apresentou resultados promissores em relagcdo a menor concentracéo
de tensdo no remanescente dentario;

A adicdo de ZrO,-Y,03; ou ZrSiO, proporcionam diminuicdo na
resisténcia flexural das vitroceramicas, devido a modificagdo na micro
estrutura e a menor densificacéo;

O método de processamento de prensagem ou gel casting nao
influenciou na micro estrutura das vitroceramicas;

O processamento por gel casting pode produzir vitroceramica com
maior resisténcia flexural;

A diferenca da quantidade de sélidos na suspensdo para realizar gel
casting foi capaz de criar um gradiente de rigidez;

A gradacdo de vitroceramicas monoliticas ndo aprimora a resisténcia
a flexdo das vitroceramicas, mas pode ser uma alternativa promissora

para 0 remanescente dentario.
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