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Ricco P. Impacto da energia livre de superficie de novas vitroceramicas
odontoldgicas no crescimento subcritico de trincas [dissertacdo]. S&o José dos
Campos (SP): Universidade Estadual Paulista (Unesp), Instituto de Ciéncia e
Tecnologia; 2020.

RESUMO

Este estudo tem o objetivo de determinar as propriedades mecanicas (dureza,
tenacidade a fratura e resisténcia inerte), microestrutura, susceptibilidade ao
crescimento subcritico de trincas (CST), a topografia superficial e energia livre de
superficie de quatro vitroceramicas, duas comerciais e duas experimentais. Foi
utilizado dissilicato de litio (IPS E.max CAD, IvoclarVivadent), silicato de litio
reforcado com diéxido de zircbnia (Celtra Duo, Dentsply), e vitroceramicas
experimentais a base de dissilicato de litio e a base de metassilicato de litio do
Departamento de Engenharinha de Materiais (DEMa/UFSCar). 60 discos de cada
material foram confeccionados, com dimensfes de 1,2 de espessura x 12 mm de
didmetro. Para a determinacao dos parametros de CST, inicialmente foi realizado o
teste de resisténcia a flexao biaxial em meio inerte (6leo mineral), sob a maior taxa
de tensdo (50 MPa/s). Os resultados foram submetidos a analise de Weibull. A
média de resisténcia e o0 modulo de Weibull foram de 382,8 MPa e 10,15, 148,5
MPa e 8,41, 233,5 MPa e 5,04 e 280,4 MPa e 6,87 para o Emax, Celtra Duo,
Dissilicato experimental e Metassilicato experimental respectivamente.O restante
das amostras foi testado sob cinco taxas de tenséo constante: 0,005; 0,05; 0,5; 5 e
50 MPa/s, também em flexdo biaxial.Cinco amostras de cada grupo foram
confeccionadas e utilizadas para determinacéo da energia livre de superficie (ELS)
através da goniometria, onde a vitroceramicaEmax apresentou o maior valor de
energia polar e total em comparagcdo com os demais materiais, que apresentaram
valores semelhantes. A analise fractograficafoi realizada em Estereomicroscopio e
Microscopio Eletrbnico de Varredura (MEV) para auxiliar na determinacdo das
caracteristicas e origem da fratura. MEV. Para avaliar o padrédo de cristalizacdo das
ceramicas foi usada a andlise por difracédo de raios-X (DRX). As médias de dureza e
tenacidade a fratura (MPa.m1/2) foram de 605,40 HV para Emax, 663,3 HV e 1,24
para Celtra Duo, 576,50 HV e 1,60 para o Dissilicato experimental e 560,60 HV e
1,9 para o Metassilicato experimental. O material que apresentou a maior
susceptibilidade ao CLT foi o Metassilicato experimental, e 0 que apresentou o
maior coeficiente de CLT foi o Celtra Duo.

Palavras-chave: Ceramica. Fratura. Resisténcia.



Ricco P. Mechanical properties and slow crack growth of new dental glass-ceramics
[dissertation]. Sdo José dos Campos (SP): Sdo Paulo State University (Unesp),
Institute of Science and Technology; 2020.

ABSTRACT

This study aims to determine the mechanical properties (hardness, fracture
toughness and inert strength), microstructure, and susceptibility to slow crack growth
of four glass-ceramics. The glass-ceramics used will be: lithium disilicate (IPS E.max
CAD, IvoclarVivadent) and lithium silicate reinforced by zirconium dioxide (Celtra
Duo, Dentsply), which are being used as a control group, and two experimental
glass-based lithium disilicate and lithium metasilicate. Sixty discs of each material
were made with dimensions of 1.2 mm of thickness x 12 mm of diameter. To
determine the slow crack growth parameters, the biaxial flexural strength test was
initially performed using an inert medium (mineral oil) under the highest stress rate
(50 MPa/s). The results were submitted to Weibull's analysis. The rest of the
specimens was tested in water under five constant stress rates: 0.005; 0.05; 0,5; 5
and 50 MPa/s. Throughout the biaxial flexural strength test, the specimens were
positioned in a circular metal base with three 3.2 mm diameter balls, equidistant from
each other, forming a plane (ISO 6872).Five samples from each group were used to
determine the free surface energy through goniometry, where the glass ceramic
Emax showed the highest value of polar and total energy compared to the other
materials, which presented similar values. The average strength and the Weibull
modulus were 382.8 MPa and 10.15, 148.5 MPa and 8.41, 233.5 MPa and 5.04 and
280.4 MPa and 6.87 for the Emax, Celtra Duo, experimental Dissilicate and
experimental Metassilicaterespectively.Thefractographic analysis was performed in
Stereomicroscope and Scanning Electron Microscope (SEM) to assist in the
determination of the fracture characteristics and failure origin. X-ray diffraction (XRD)
analysis was used to evaluate the crystallization pattern of the ceramics. The Vickers
hardness and fracture toughness (MPa.m?) were 605.40 HV for Emax, 663.3 HV
and 1.24 for Celtra Duo, 576.50 HV and 1.60 for Dissilicate, and 560.60 HV and 1.9
for the Metassilicate.The glass ceramic with the greatest susceptibility to CLT was
the experimental metasilicate, and the group with the highest SCG coefficient was
Celtra Duo.

Keywords: Ceramic. Crack. Fracture.
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1 INTRODUCAO

As ceramicas se destacam entre 0s materiais restauradores odontolégicos
indiretos devido as suas caracteristicas de biocompatibilidade e propriedades
mecanicas favoraveis, além da estética. Porém, no caso das ceramicas vitreas que
sd0 as mais estéticas, a matriz vitrea é altamente susceptivel a propagacdo de
trincas (Borba et al., 2011)

Dentre as vitroceramicas, o dissilicato de litio tornou-se o material de elei¢cao
de grande parte dos profissionais devido a resisténcia e tenacidade a fratura
intermediéarias, além de das propriedades Oticas que favorecem a restauracdo da
estrutura dentaria (Melo, 2017). Primeiramente descritas por Brodkin e
colaboradores em 1998, possuem propriedades épticas que promovem boa estética
(translucidez e opalescéncia), sdo originalmente compostas por 65% de dissilicato
de litio como composto cristalino, o que implica em alta resisténcia a flexdo. As
cerdmicas de dissilicato de litio sdo verséateis para o uso clinico, possibilitando
aplicacbes como em coroas parciais e coroas totais unitarias para uso em dentes
anteriores e posteriores, laminados, restauracdes inlays e onlays. A literatura mostra
gue este material pode ser utilizado em espessuras finas de até 0,5mm (Silva et al.,
2012) e permite restauracfes de maior longevidade quando comparadas as feitas
com infraestrutura em zirconia recobertas por porcelana (Guess et al., 2010).

Como exemplos comerciais de vitroceramicas odontolégicas podem ser
citados o Sistema IPS e.max Press (IvoclarVivadent), desenvolvido para a técnica de
injecdo, e o IPS e.max CAD (lvoclarVivadent), processado para técnica de usinagem
de blocos (Denry,Holloway, 2010). Para facilitar sua usinagem, o IPS e.max CAD,
possui duas fases: a primeira, composta por uma base de precipitado de
metassilicato de litio sob dupla nuclea¢do controlada e prensada em formato de
bloco, com aspecto azulado e, na segunda fase, sua infraestrutura € exposta a um
processo de cristalizacdo a 850°C, tornando-se dissilicato de litio. Na primeira fase,
contém resisténcia a flexdo de aproximadamente 130 a 150 MPa, capaz de suportar
o estresse da usinagem. Ja na segunda, apresenta aumento da resisténcia a flexdo

em torno de 360 a 420 MPa com cor semelhante ao dente natural (Rigolin, 2017).
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Recentemente, foram incluidas no mercado, ceramicas vitreas de composi¢ao
diferente daquela do dissilicato, os monossilicatos. Essas ceramicas possuem oS
cristais mais arredondados do que os de dissilicato (Ramos, 2016), e sdo a base de
silicato de litio contendo didxido de zircdnia, tendo como exemplo comercial Celtra
Duo (Dentsply) e Suprinity (Vita Zahnfabrik). S&o fabricadas, até o momento, em
blocos para o sistema CAD/CAM e possuem propriedades opticas e mecéanicas
favoraveis devido a microestrutura refinada e homogénea (da Cunha et al., 2015).
Os blocos se encontram na forma parcialmente cristalizada e o material Celtra Duo
pode ser utilizado neste estagio de cristalizacdo parcial, porém, com menor
resisténcia quando comparada ao dissilicato de litio, que necessita ser submetido a
altas temperaturas antes de ser cimentado (Zimmermann, 2017).

As ceramicas Celtra Duo (Dentsply) e Suprinity (Vita Zahnfabrik) possuem
composicdo semelhante, pois ambas séo silicato de litio contendo zircénia e
possuem indicagdes clinicas, segundo os fabricantes, para restauracdes de dentes
unitarios (anteriores e posteriores), coroas puras de ceramica, inlays, onlays e
facetas.

A principal diferenca microestrutural em comparacdo ao IPS e.max CAD e
Press (dissilicato de litio) é a formacdo de metassilicato de litio e dissilicato de litio
na matriz contendo particulas de diéxido de zircénio (Denry, Kelly, 2014). Outra
diferenga em relagdo ao dissilicato de litio € a formacgé&o de cristais de silicato quatro
vezes menores, o que lhe atribui elevado teor vitreo, resultando em um aumento das
propriedades Opticas de translucidez (Awadet al., 2015).

Dessa forma, ha interesse em desenvolver novas vitroceramicas ou modificar
0S materiais existentes para melhorar as suas propriedades. O Departamento de
Engenharia de Materiais da Universidade Federal de Sado Carlos (DEMa/UFSCar),
desenvolveu novas vitroceramicas que visam combinar propriedades mecanicas e
Opticas adequadas para o0 uso odontologico. Dois desses materiais, ambos
direcionados para processamento em CAD/CAM, foram analisados no presente
estudo: vitroceramica experimental de metassilicato de litio, que nao necessita de
tratamento térmico apds a usinagem, e a vitroceramica experimental de dissilicato de
litio, descrita por Andrade et al. (2015). Embora alguns estudos tenham sido feitos
com estes materiais, ainda € necessario avaliar o avaliar o comportamento das

ceramicas sob fadiga.
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O chamado efeito de capilaridade favorece a entrada de agua em defeitos,
aumentando a taxa de propagacdo de trincas. A tendéncia de a agua entrar no
defeito é decorrente da energia livre de superficie (Paranhos, 2008). A energia livre
de superficie esta ligada a polaridade do material, quanto mais polar (hidrofilico),
maior a tensdo superficial (Daltin, 2011). Quando sais sdo adicionados na agua,
Moléculas se ligam, diminuindo o efeito de capilaridade, pois a agua ja ndo possuira
seu potencial de interacdo com a superficie da trinca.

Todas as ceramicas sao passiveis de sofrer fadiga, que compreende o inicio e
evolucdo de trincas perante cargas insuficientes para promoverem fratura
catastréfica, denominado de crescimento subcritico de trincas (CST) ou slow crack
growth (SCG). A fratura ocorre quando o material é exposto ao fator de intensidade
de tensao critico K. e, abaixo desse fator, apenas acontece o crescimento subcritico
de trincas. O fenbmeno pode ser mensurado por uma lei de poténcia, em que o
coeficiente n representa a susceptibilidade ao crescimento de trinca que € uma
constante do material. Quanto maior € o valor de n, menos suscetivel o material sera
ao CST.

Gonzaga et al. (2011) evidenciaram que a partir dos parametros deste
crescimento lento de trincas consegue-se antecipar a longevidade clinica de
restauracdes ceramicas e determinar a susceptibilidade de um material ao fenébmeno
de corrosao, que € o principal mecanismo do CST, decorrente da reacdo quimica da
agua com a ponta da trinca, ou seja, a propagacdo de trincas se deve ao ataque
corrosivo do vapor d’agua na ponta da trinca.

No meio intraoral, as ceramicas estdo expostas a umidade e cargas oclusais,
sendo relevante compreender a degradacao da resisténcia devido a corrosao sob
tensdo, para que se possa prever o comportamento destes materiais em longo

prazo.

Até o momento, as informacdes sobre a suscetibilidade ao crescimento lento
de trinca do monossilicato de litio sdo limitadas, bem como ndo h4 ndo dados na
literatura sobre crescimento subcritico de trincas das ceramicas experimentais
mencionadas anteriormente. Reitera-se o fato de que as vitroceramicas
experimentais estdo sendo desenvolvidas no pais, e podem ser alternativas aos

materiais comerciais caso apresentem propriedades similares ou até superiores. E
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exatamente isso que pretendemos elucidar com o presente projeto de pesquisa.
Dessa forma, o presente estudo pretende caracterizar microestruturalmente e
determinar o coeficiente de crescimento subcritico de trinca, relacionando com a

energia livre de superficie desses materiais.
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2 REVISAO DE LITERATURA

2.1 Ceramicas na odontologia

As ceramicas sdo materiais descritos como biocompativeis, inorganicos e com
alta durabilidade. Podem possuir em sua composicdo: silica, caulim, quartzo,
feldspato, entre outros, e quando o material é exposto a temperaturas elevadas,
podem exibir propriedades mecéanicas e O6pticas favoraveis para 0 uso no meio
odontologico (Greig, 2012). Sua composicdo consiste em basicamente estruturas
nao metalicas e metalicas, o que possibilita, respectivamente uma fase vitrea,
referente a expanséo térmica e linear da ceramica e sua viscosidade, e uma fase
cristalina, referente as propriedades mecéanicas do material (Diegues et al., 2017)

O uso destes materiais ceramicos como material restaurador esta cada vez
maior, devido as suas propriedades como material biocompativel, estabilidade
quimica elevada e resisténcia a abrasdo, assim como suas propriedades Opticas
(opacidade, fluorescéncia e translucidez, entre outros) (Cesar, 2007).

A classificacao das ceramicas odontoldgicas pode ser feita de acordo com os
seguintes critérios: composicdo, temperatura de forno, seu uso, sistema ceramico,
microestrutura e propriedades opticas (Santander et al, 2010).

A classificacdo atual das ceramicas odontolégicas segundo Raposo et al.
(2012): ceramicas reforcadas e ceramicas convencionais (feldspaticas), como por
exemplo, o dissilicato de litio e a leucita. Quanto ao conteddo das ceramicas, a
classificacdo é dividida em: ceramicas vitreas, como por exemplo: o dissilicato de
litio, as feldspéticas e a leucita; e em ceramicas cristalinas ou policristalinas, como
por exemplo: alumina e zirconia.

As ceramicas feldspaticas foram as primeiras a serem confeccionadas em alta
fusdo. Promovem boa estética, porém, sua baixa resisténcia a flexao devido a grande
quantidade de matriz vitrea, restringiu seu uso clinico para reabilitacées protéticas de

pequeno porte e em areas de pouco estresse oclusal (Amoroso et al., 2012).
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Dentre as subdivisbes das ceramicas, as vitreas se destacam na odontologia,
devido a sua capacidade de promover restauracdes estéticas, que esté relacionada
ao mimetismo das propriedades Opticas da estrutura dental (Kelly, 2008).

O conteudo vitreo das ceramicas € composto por cadeias de tetraedros de
(Si04)~* onde cations de Si*t se apresentam no centro de cada tetraedro com anions
O- em cada extremidade, resultando em ligacdes covalentes e ibnicas. A porcao
Si/O é responsavel pela expansao térmica da ceradmica e sua viscosidade. A por¢cao
vitrea da cerAmica é responsavel pela translucidez do material. E de grande
relevancia conhecer a composicdo dos materiais ceramicos para determinar sua
aplicacao.

Para tentar melhorar as propriedades mecanicas das ceramicas,
componentes sao adicionados nas formulacdes dos materiais. Existem relatos na
literatura que apresentam que quanto maior o conteudo cristalino nas ceramicas,

menor a fase vitrea e maior sua resisténcia a fratura. (Martins et al., 2010).

2.2 Ceramicas vitreas de dissilicato de litio

Existem as vitroceramicas reforcadas por cristais de dissilicato de litio. A
propostade se acrescentar cristais de dissilicato de litio na ceramica é para lhe
proporcionar melhores propriedades mecanicas, levando a uma maior resisténcia do
material. Essa maior resisténcia nao interfere nas propriedades épticas do material,
que continua sendo uma boa alternativa para restauracdes estéticas (Higashi et al.,
2006). Essas ceramicas possuem propriedades mecanicas superiores quando
comparadas as ceramicas com alto conteudo vitreo (Van Noort, 2004).

Dentre os dissilicatos de litio que estdo disponiveis no mercado atual, se
destacam os sistemas IPS emax Press (lvoclarVivadent) e o IPS emaxCad
(IvoclarVivadent). A principal diferenca entre esses dois materiais € um aumento em
70% da parte cristalina, onde o0s cristais ficam mais homogéneos e com
propriedades mecanicas de resisténcia a flexdo de 340 MPa para 400 MPa
(Denry,Holloway, 2010).


https://www.sinonimos.com.br/finalidade/
https://www.sinonimos.com.br/finalidade/
https://www.sinonimos.com.br/finalidade/
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A ceramica IPS e.max CAD é um dissilicato de litio desenvolvido em blocos
para tecnologia CAD/CAM. O IPS e.max CAD é composto por éxidos de fésforo, de
potassio, alumina, dioxido de litio, quartzo, entre outros. Quanto a microestrutura, 0s
blocos pré-sinterizados apresentam 40% de cristais de metassilicato de litio em
forma de placas em uma matriz vitrea (Gehrt et al., 2013).

O IPS emax CAD possui duas fases, onde em seu estagio inicial, exibe uma
cor azulada e resisténcia a flexdo de aproximadamente 160 MPa, e pode ser
ajustado manualmente ou fresado através do sistema CAD/CAM. Segundo o
fabricante, o IPS
e.max CAD possui resisténcia média de 360 MPa, Dureza Vickers em média de
5800 MPa, e propriedades favoraveis como cor que mimetiza o substrato dental com
luminosidade e translucidez. (lvoclar, 2005). Na segunda fase o material € submetido
a uma queima a 850°C, tornando-se dissilicato de litio. Nessa fase, resisténcia a
flexdo aumenta para 360 a 420 MPa e possui estética semelhante ao dente natural.
Essas ceramicas apresentam na sua composicdo 70% em volume cristais de
dissilicato de litio (Holand et al., 2008).

2.3 Silicato de litio reforcado por zircénia

Ceramicas vitreas de composicao diferente do dissilicato, foram recentemente
incluidas no mercado. Sao materiais que possuem 0s cristais mais arredondados do
gue os de dissilicato (Ramos, 2016), e sdo a base de silicato de litio contendo
diéxido de zirconia, tendo como exemplo comercial Celtra Duo (Dentsply) e Suprinity
(Vita Zahnfabrik). Sao fabricadas em blocos para o sistema CAD/CAM e possuem
propriedades oOpticas mecanicas favoraveis devido a microestrutura refinada e
homogénea (da Cunha et al., 2015).

As ceramicas Celtra Duo (Dentsply) e Suprinity (Vita Zahnfabrik) sé&o
compostas de silicato de litio contendo zirconia e possuem indicacdes clinicas,
segundo os fabricantes, para restauracdes de dentes unitarios (anteriores e

posteriores), coroas puras de ceramica, inlays, onlays e facetas.



19

A vitroceramicaCeltra Duo possui como caracteristicas: um alto teor vitreo,
microestrutura com gréos pequenos de silicato de litio, 10% de diéxido de zirconio
dissolvidos totalmente na matriz vitrea do material. O material possui uma Dureza
Vickers em média de 5000 N/mmz (Dentsply, 2017).

O fato dessa ceramica possuir 10% de diéxido de zirconia, dissolvida em sua
matriz vitrea, faz com que seja um agente de nucleacdo, onde o processo de
cristalizacdo, quando aplicado, tem seu inicio na superficie do material (Krtger,
2013), o que promove cristais menores em sua microestrutura e faz com que o
material figue mais translicido quando comparado ao ao IPS e.max CAD e Press
(Awad et al., 2015).

Esse fenbmeno leva a formacdo de dissilicato de litio e também de
metassilicato de litio em sua matriz que contém particulas de dioxido de zirconia, e
isso é o que difere este material em relacdo ao IPS e.max CAD e Press, que possuli
apenas dissilicato de litio. A ceramica Celtra Duo possui duas fases: na primeira, ela
pode ser utilizada em sua forma pré-cristalizada e apresenta somente cristais de
metasilicato de litio, j& na segunda, a ceramica é submetida a queima para
cristalizacdo, que faz com que sua microestrutura possua dissilicato de litio, que é
obtido apds curto tratamento térmico a 840°C durante 8 minutos. (Denry,Kelly, 2014).

Diante do exposto, o Departamento de Engenharia de Materiais da
Universidade Federal de S&do Carlos (DEMa/UFSCar), com o interesse em criar
novas vitroceramicas ou modificar os materiais existentes para melhorar as suas
propriedades, desenvolveu novas vitroceramicas que visam combinar propriedades
mecanicas e opticas favoraveis para o uso na odontologia.

Dois desses materiais experimentais serdo analisados no presente estudo:
vitroceramica experimental de metassilicato de litio e a vitroceramica experimental
de dissilicato de litio, descrita por Andrade et al. (2015). Antes de se utilizar materiais
experimentais, alguns testes mecanicos e caracterizagdo S80 necessarios para
conhecer seu comportamento. Sendo assim, iremos caracterizar a microestrutura,
avaliar o comportamento da ceramica sob fadiga e relacionar os parametros de

crescimento lento de trincas com a energia livre de superficie de cada material.
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2.4 Fadiga em ceramicas

As ceramicas possuem uma resisténcia limitada devido aos defeitos
estruturais. O chamado crescimento subcritico de trincas (CST), que corresponde ao
inicio e evolucdo de trincas perante cargas que ndo conseguem promover fratura
catastrofica e reduz as propriedades mecanicas do material (Mitov, 2008).

Evidéncias clinicas indicam que a maior causa das fraturas em restauracoes
dentérias € devido a falha por fadiga, que é demonstrada pela evolucdo de trincas
microscopicas em areas que sofrem maior tensdo, sendo a fratura catastrofica o
resultado do carregamento ciclico que € maior do que o material poderia suportar.
(Wiskott, 1995) A resisténcia a propagacao de trincas da ceramica esta relacionada
com a tenacidade a fratura (Ki), que € uma propriedade do proprio material. As
trincas podem se originar em defeitos como: micro-trincas, grdos da microestrutura,
defeitos de superficie, porosidades (Kelly, 1989).

Um estudo feito por Gonzaga et al. (2011) mostrou que a partir dos
parametros do crescimento subcritico de trincas, é possivel prever a durabilidade
clinica de restauracdes ceramicas e estipular o quanto um material € susceptivel a
corrosdo. O desenvolvimento de trincas deve-se a corrosdo causada pelo vapor
d’agua na ponta da trinca; essa corrosdo sob tensao € o mecanismo predominante
do CST. O crescimento de trinca nesta regido € equilibrado pela taxa de reacao
entre a agua e a ceramica (ou vidro) e é agravado pela tensao aplicada. Séo fatores
gue contribuem para o crescimento lento de trincas: umidade relativa do ar, pH,
temperatura do ambiente e magnitude de K; (Wachtman et al., 2009).

Para se determinar os parametros de CST, dois principais procedimentos
podem ser utilizados, os ensaios de fadiga dindmica e fadiga estatica. Na fadiga
dindmica a resisténcia a flexdo é estabelecida em diferentes taxas de carregamento
e na fadiga estatica, o tempo de ruptura € mensurado para diferentes intensidades
de tensdo aplicada. Em ambos os métodos sdo empregados ensaios de flexao
uniaxial (em trés ou quatro pontos) ou biaxial, e a fratura catastréfica da-se a partir
das trincas inerentes ao material (Callister, 1991).

Em meio bucal, o material ceramico sofre o processo de corrosdo que €

influenciado pela carga mastigatoria, variacdo de temperatura e de pH (Mitov, 2008).
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Desta forma, a trinca pode evoluir de um defeito de maneira lenta inicialmente, até
que ocorra a falha. Ter conhecimento das propriedades mecéanicas dos materiais
restauradores é de suma importancia para entender e prevenir a falha e aumentar a
taxa de sucesso clinico (Cesar, 2007).

O limite de fadiga (valor de Kjp) representa o fator de intensidade
insuficiente para o crescimento da trinca. Sao estabelecidas trés regides, a primeira,
acima do limite de fadiga, onde a velocidade do CST depende de K, e do meio
(corrosao sob tensdo), a segunda, onde a velocidade do crescimento da trinca néo
depende de K, e é controlada pelo transporte de moléculas de &gua (agente
corrosivo) para a ponta da trinca, e na terceira, a velocidade do crescimento da trinca
passa a nao ser dependente do meio e a intensificar com K, sendo a regido
relacionada a fratura rapida (Figura 1). Sendo assim, tensées menores que o limite
de fadiga ndo séo suficientes para a propagacao da trinca.

Os estagios mais importantes para CST sdo o limite de fadiga e o
comportamento da primeira regido (regido I), pois as ceramicas nas restauracdes

dentarias, passam a maioria de sua vida Gtil nestas regiées (Wachtman et al., 2009).

Figura 1- Grafico v-K

log (velocidade da trinca, v)

Ky K
log (fator de intensidade de tensao, K))

Legenda: Representacao esquematica mostrando as trés regides de CST de um material fragil e a
curva de velocidade de propagacéo da trinca (v) em fung&o do fator de intensidade de tensdo (Ky).
Fonte: Wachtman et al., 2009.
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2.5Efeito de capilaridade e energia livre de superficie

Estudos evidenciaram que a resisténcia a fratura do material é
diretamente proporcional a taxa de tenséo, portanto, com uma menor taxa de tenséo,
menores serdo os valores de resisténcia a fratura. Isto ocorre devido ao maior tempo
em que o material serd exposto a fatores como cargas e umidade, e € iSso que
viabiliza o crescimento das trincas deixando o defeito maior (Gonzaga et al., 2011).
Esse fendmeno pode ser explicado pelo chamado efeito de capilaridade, que
favorece a entrada de agua em defeitos, aumentando a taxa de propagacdo de
trincas.

O efeito de capilaridade € a ocorréncia de atracdo ou repulsdo de um liquido
com uma superficie sélida, onde pode-se observar o liquido subindo ou descendo
conforme a molhabilidade da parede do sélido. Essa tendéncia de o liquido subir no
menor espaco, € chamada de capilaridade, e é devido a energia superficial do
material. (Trasatti, 2007).

Figura 2 - Efeito de capilaridade

Becker

Y

Tubo de vidro

Agua
/_,9

W v

Legenda: Imagem representando o efeito de capilaridade, onde o liquido tende a subir no menor
espago.
Fonte: Elaborada pelo autor.
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O silicato de litio que sera analisado neste estudo (Celtra Duo) possui 10% de
diéxido de zirconio dissolvidos totalmente na matriz vitrea em sua composi¢ao
(Dentsply, Konstanz, Alemanha). Segundo um estudo feito por Ramos(2016), ao
comparar um dissilicato de litio (IPS e.max CAD, IvoclarVivadent) com um silicato de
litio reforgado por zircénia (Vita Suprinity, Vita Zahnfabrik), o dissilicato possuiu uma
maior susceptibilidade a propagacdo de trincas, contudo ndo se sabe ao certo a
razdo pela qual o silicato de litio reforcado por zirconia apresentou melhores
resultados, o que pode ser devido a zirconia incorporada na matriz interferir na
polaridade e modificar o processo de crescimento de trincas, e isso pode ser
analisado através da mensuracao da energia livre de superficie dos materiais.

O conceito de energia de superficie consiste na interacdo entre um liquido e
uma superficie, e pode ser analisada através da medida do angulo de contato 8, que
€ definido como o angulo entre um plano tangente com uma gota do liquido em um

plano contendo a superficie onde o liquido se encontra (Figura 2) (Rulison, 1999).

Figura 3 - Angulo de contato 8 entre uma gota liquida e uma superficie plana e

horizontal

Legenda: Nesta figura, ¥'S é a energia de superficie do sélido e YLV é a tensédo superficial do liquido
em equilibrio com o vapor; ¥SL é a energia da interface liquido-solido.
Fonte: Rulison, 1999.
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3 PROPOSICAO

Os objetivos desse estudo séo:

a)

b)

Avaliar a dureza, tenacidade a fratura, caracteristicas de fratura, analisar a
topografia superficial e energia livre de superficie de quatro vitroceramicas:
dissilicato de litio (Emax CAD) e silicato de litio contendo diéxido de
zircbnia (Celtra Duo) e duasvitroceramicas experimentais a base de
dissilicato de litio e metassilicato de litio;

Caracterizar a microestrutura, conteddo cristalino e quimico
dasvitroceramicas comerciais e experimentais;

Testar a hip6tese nula de que os materiais comerciais e experimentais
apresentariam resisténcia a flexdo e confiabilidade estrutural, dureza,
tenacidade a fratura, energia livre de superficie, e susceptibilidadeao

crescimento lento de trincas equivalentes.
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4 MATERIAL E METODOS

4.1 Confeccéo dos espécimes

Foram confeccionadas 60 discos de cada uma das seguintes ceramicas:
Emax CAD (lvoclarVivadent, Schaan, Liechtenstein), Celtra Duo (Dentsply,
Konstanz, Alemanha) e duas ceramicas experimentais, de dissilicato de litio e a base
de metassilicato de litio. As amostras foram executadas a partir de blocos
parcialmente ou totalmente sinterizados. Um dispositivo circular metalico foi
acoplado em cada extremidade do bloco, formando uma guia de desgaste para que
o material se torne cilindrico, com 12mm de didmetro. Com a maquina de corte
(ISOMET 1000, Buehler, lllinois, EUA), o cilindro foi cortado em discos com as
dimensdes finais de aproximadamente 1,2mm de espessura e 12mm de diametro,
conforme a norma ISO/CD 6872.2. Os espécimes da vitroceramicaCeltra Duo néo
foram cristalizados em forno. As amostras dos materiais experimentais de dissilicato
de litio e a base de metassilicato de litio, assim como o material IPS e.max CAD,
necessitaram de um ciclo de cristalizagdo que se realizou no forno produzido pelo
Laboratério de Materiais Vitreos (LaMaV/UFSCAR) e no forno (Programat EP5000,
IvoclarVivadent), respectivamente, conforme as recomendacfes de temperatura
dadas pelosfabricantes(Quadro 1). Para o0 Emax e para o dissilicato experimental,
essa queima apdés usinagem (T3) é necessaria para cristalizacdo do material.
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Quadro 1 - Ciclo de Cristalizacao para o Emax® e os materiais experimentais

Emax® Metassilicato Dissilicato
Aumento de * 10 °C/min -
temperatura
Temperatura de * 460 °C 460 °C
queima T1
Tempo de * 5 min 3h
manutencéo H1
Aumento de 90°C/min 30 °C/min -
temperatura T2
Temperatura de 820°C 800 °C 760 °C
queima T2
Tempo de 10 min 3 min 10 min
manutencdo H2
Temperatura de 840 °C - 840 °C
queima T3
Tempo de 7 min - 80 min
manutencdo H3
Esfriamento lento 20°C/min 15°C/min -

Fonte: Segundo os fabricantes (lvoclarVivadent, Schaan, Liechtenstein; DEMA- UFSCAR). *Valores
nao indicados pelo fabricante. T1, T2 e T3 representam as respectivas temperaturas de queima, e H1,
H2 e H3 representam o tempo de manutencdo, onde as amostras ficam um determinado tempo na
temperatura correspondente.

Figura 4 - Procedimento de corte dos discos ceramicos

Fonte: Elaborada pelo autor.



27

Em seguida, as amostras foram regularizadas com lixas de SiC de
granulagdes #400, #600, #800 e #1200.

4.2 Dureza e tenacidade a fratura

Conforme a norma ASTM C1327.03, as amostras foram submetidas a
procedimentos de indentagcBes com uma sequéncia de cargas progressivas, até que
um defeito com dimenséao suficiente para que as medidas fossem precisas foi gerado
(Anstis, 1981), conforme o padrdo apresentado na Figura 5. Assim, a carga de
indentacdo de 4.903N foi definida para cada ceramica. As amostras foram
indentadas com uma ponta de diamante Vickers no centro de cada disco.
Posteriormente, no microscopio acoplado ao durémetro (20 X), foram mensuradas as

diagonais da marcacéao e a extensao das trincas radiais superficiais.

Figura 5 - Representacdo de uma trinca radial

Dirugho da
Uagkn
-— o - -

Fonte: adaptado de Cook et al., 1982.

A dureza Vickers (HV) sera calculada pela seguinte equacéao:

1,8544P
V=—a
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Onde P é a carga e d é a média das medidas das diagonais da indentacédo. A

tenacidade & fratura (K.) (em MPa.m*?

) foi estimada a partir da medicao das fissuras
radiais formadas pela indentacéo, utilizando a seguinte equacao proposta por Anstis

et al.

Onde: E = médulo de elasticidade (GPa); Hv = dureza Vickers (GPa); P =
carga aplicada (N); ¢ = comprimento da semi-diagonal de impressao + trinca (m).

Os valores utilizados para E das especificacbes do fabricante sdo: 95 GPa
para o Emax (IvoclarVivadent, Schaan, Liechtenstein), 70 GPa para o Celtra Duo
(Dentsply, Konstanz, Alemanha), 100 GPa para o Dissilicato de litio experimental
(DEMA- UFSCAR) e 125 GPa para o Metassilicato de litio experimental (DEMA-
UFSCAR).

4.3 Difracéo de raios-X

Foi realizada difratometria de raios-X, ou DRX, (Modelo X'pertPowder,
PANalytical, Holanda) utilizando o banco de dados do software X'PertHighScore
(PANalytical, Holanda) em 2 amostras de cada grupo para visualizacdo do padréao de

cristalizacdo das ceramicas.

4.4 Microscopia eletrénica de varredura

Os espécimes foram analisados em microscopio eletrdnico de varredura com

canhdo de emissdo de campo (MEV-FEG, Mira 3, Tescan, Brno-Kohoutovice,
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CzechRepublic) para visualizar os microconstituintes de cada ceramica, o formato e

o tamanho dos gréos.

4.5 Parametros do crescimento subcritico de trincas

Inicialmente, foi realizado o teste de resisténcia a flexao biaxial inicial um meio
inerte (6leo mineral) sob a maior taxa de tensdo (50 MPa/s) para determinar o
(resisténcia na configuracao de equilibrio instavel para trincas em funcdo da tracéo
aplicada e das forcas residuais de contato). Os resultados foram submetidos a
andlise estatistica de Weibull. O restante das foi testado em &gua destilada, sob
cinco taxas de tensao constante: 0,005; 0,05; 0,5; 5 e 50 MPa/s. As taxas de tenséo
foram obtidas com taxas de carregamento controladas, que correspondem as taxas
de tensdo mencionadas. Para determinacdo da resisténcia a flexdo, a amostra foi
posicionada em uma base circular metalica com trés esferas de 3,2 mm de diametro,
equidistantes uma das outras, formando um plano (ISO 6872). Uma ponta romba de
1,6 mm de diametro foi acoplada a uma maquina de ensaio universal (Emic DL-1000,
Emic, Sdo José dos Pinhais, PR, Brasil), e a carga foi aplicada. Durante o teste de
flexdo biaxial a amostra foi recoberta com uma fita do lado de compressao para que
0 contato com a ponta aplicadora da carga nao produzisse defeitos e para que fosse

possivel preservar os fragmentos em posicéo (Figura 6).
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Figura 6 - Teste de flex&o biaxial

Legenda: Espécime posicionado submerso em agua.
Fonte: Elaborado pelo autor.

O calculo de resisténcia a flexao biaxial (o) (MPa) dos discos foi obtido

deacordo com a descricdo da norma ISO 6872:

X-Y)
b2

c= —0,2387P
Onde P é a carga em N, X e Y sdo parametros relacionados as propriedades
elasticas do material (Raz&o de Poisson em Mddulo Elastico) e bé a espessura do

espécime na origem da fratura em mm.

Para os célculos dos parametros de crescimento subcritico de trincas, esta

sendo utilizada a férmula abaixo de acordo com a norma ASTM C 1368-00:

logo; = - loga’ + logoi,

+1

Onde, of € a resisténcia a flexdao (MPa), n é o coeficiente de susceptibilidade
ao crescimento subcritico de trincas, o’ € a resisténcia caracteristica e oo € um

parametro escalar.
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4.6 Andlise da energia livre de superficie (ELS)

Para ELS, foram analisadas cinco amostras de cada grupo por goniometria. O
tensiobmetro oOptico TL 1000 - Invoicedfreight, Theta Lite (Attension, Lichfield,
Staffordshire, Reino Unido) foi utilizado para a medi¢do do angulo de contato médio
em 5 areas distintas por amostra com a técnica de gota séssil com dois liquidos de
diferentes tensbes superficiais: dgua destilada e diiodometano em temperatura
ambiente. Previamente a analise, cada amostra foi submetida em banho ultrassénico
(@lcool isopropilico) durante 5 min e manuseada com cuidado (luvas) evitando
contaminacdo. Uma seringa graduada (GastightSyringes #1001 — 1ml, Hamilton,
Reno, Nevada, EUA) com agulha hidrofébica depositou a gota e, apos o tempo de
espera de 5 s, o angulo de contato médio foi calculado (OneAttension,
BiolinScientific,Lichfield, Staffordshire, Reino Unido) a partir da aquisicdo de 60
imagens por segundo durante 10 s. A energia livre de superficie, em mJ/m?, foi
calculada de acordo com o método proposto por Owens e Wendt (1969).

O angulo de contato consiste em um equilibrio entre as energias presentes na
interface entre sélido e liquido (Craig, 1993). Através da formula da média
harménica, sdo geradas duas equacdes para obtencao da energia livre de superficie

através de dois liquidos (Combe et al., 2004):

4y1a%2¢ 4y1A"Y2"
v1a'y2¢ Y1a"y2"

1- Wiz = v1a(1 + €0s0,) =

4y18°y2" 4y18"Y2"
v1e'y2* Y18"Y2"

2- Wiz = v18(1 + cosOg) =

Na primeira formula (1) foram utilizadas as informacdes referentes ao liquido 1
(diiodometano): cosseno do angulo de contato obtido e suas variaveis dispersiva e
polar ja conhecidas (Quadro 2) (Combe et al., 2004). Desta forma, foi obtida a
variavel dispersiva do solido. A partir do valor encontrado para a variavel dispersiva
do sélido, do cosseno do angulo de contato obtido do liquido 2 (agua) e suas

variaveis dispersiva e polar, foi obtida a variavel polar do sélido através da segunda
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formula (2). A energia livre de superficie do sélido equivale a soma de suas variaveis

dispersiva e polar.

Quadro 2 - Componentes dispersivo (y) e polar (yp) e energia de superficie (yT) dos

liquidos utilizados para medidas de angulo de contato, em mN/m

Liquido yd(mN/m) yp(mN/m) yT
(mN/m)

Agua deionizada 21,8 51,0 72,8
Diiodometano 50,8 0,0 50,8

Fonte: Combe et al., 2004.

4.7 Andlise fractografica

Uma analise complementar foi realizada em Estereomicroscépio
(Discovery V20, CarlZeiss, Jena, Thuringia, Alemanha) e MEV para auxiliar na

determinacao das caracteristicas e origem da fratura.
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5 RESULTADOS

5.1 Dureza e tenacidade a fratura

Foi realizado ANOVA 1 fator e Teste de Tukey (95%) para as analises
estatisticas, e os dados de dureza e tenacidade a fratura encontram-
seapresentadosnas Tabelas 1 e 2. Foram encontradas diferencas estatisticamente
significantes entre as durezas Vickers dos grupos (p=0,000). A vitroceramicaCeltra
Duo apresentou a maior média de dureza, o Emax e o Dissilicato Experimental
apresentaram uma dureza semelhantes e intermediaria em relacdo aos outros
grupos, enquanto o Metassilicato experimental apresentou o menor resultado.
Também foram encontradas diferencas estatisticamente significantes entre os
valores de tenacidade a fratura dos grupos (p=0,000). O metassilicato experimental
apresentou maior tenacidade a fratura, seguido pelo dissilicato experimental e o
Emax, que foram semelhantes, e o celtra, que mostrou a menor tenacidade.lmagens

representativas das indentacées encontram-se nas Figuras 7 e 8.

Tabela 1 — Médias das durezas dos materiais

Média e Desvio-padréao Grupamento

Material de Dureza (HV) (Tukey 95%)
Emax 605,40 + 11,62 B
Celtra Duo 663,30 + 47,0 A
Metassilicato Experimental 560,60 + 15,44 C
Dissilicato Experimental 576,50 + 9,52 BC

Legenda: Letras apresentadas na coluna de grupamento mostram o Teste deTukey (95%), sendo que
letras diferentes representam diferencas estatisticamente significantes.
Fonte: Elaborada pelo autor.



Tabela 2 — Médias das tenacidades a fratura dos materiais
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Média e Desvio-padrao de

Grupamento

Material Tenacidade a Fratura (Kc) (Tukey 95%)
(em MPa.m?)
Emax 1,51+0,01 B
Celtra Duo 1,24 + 0,04 C
Metassilicato 191+0,13 A
Experimental
Dissilicato 1,60+ 0,12 B

Experimental

Legenda:Letras apresentadas na coluna de grupamento mostram o Teste de Tukey (95%), sendo que
letras diferentes representam diferengas estatisticamente significantes.

Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 7 - Fotos das indentacfesVickers

Legenda: A: Emax, B: Celtra Duo.
Fonte: Elaborada pelo autor.
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Figura 8 - Fotos das indentacfesVickers

Legenda: C: Metassilicato de Litio Experimental, D: Dissilicato de Litio Experimental.
Fonte: Elaborada pelo autor.

5.2 Microestrutura

5.2.1 Espectroscopia por Dispersao de Energia (EDS)

As amostras foram analisadas quanto aos seus constituintes quimicos para
facilitar a atribuicdo dos picos de cristalizagdo realizada por difragcdo de raios-X
(Tabela 3).0 elemento quimico Litio ndo é detectavel pelo EDS devido ao seu baixo
peso molecular.



Tabela 3 — Composi¢cdo em massa das ceramicas do estudo por analise com EDS

Elementos Emax Celtra Metassilicato Dissilicato
Quimicos Duo Experimental Experimental

@) 63.7% 66.11% 64.38% 63.79%

Si 21.84% | 17.30% 22.18% 21.76%

Zr - 2.82% - R

C 8.23% | 11.53% 9.37% 8.10%

K 2.16% 1.07% 2.17% 3.14%

Al 1.89% 1.18% 1.91% 1.18%

Fonte: Elaborada pelo autor.

5.2.2 Difratometria de raios-X (DRX)

36

Os espectros de DRX estdo apresentados na Figura 9. As amostras de

Dissilicato litio experimental (DIS) e de Emax (EMAX) apresentaram fases de

dissilicato de litio semelhantes. As ceramicas Celtra Duo (CELTRA) e Metassilicato

de litio experimental (META) apresentaram fases de metassilicato semelhantes,

7

porém, a fase vitrea da Celtra Duo € mais evidente e demonstra que o material

possui maior teor vitreo
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Figura 9 - Difratometra de raio X (DRX) das vitroceramicas, Intensidade relativa (u.a)

d d DIS
| EMAX

m

M m

glass
CELTRA

Legenda: d= dissilicato e m= metassilicato.
Fonte: Elaborada pelo autor.

5.2.3 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

Para se observar as caracteristicasmicroestruturais de cada material, foi
realizada a microscopia eletronica de varredura. Primeiramente, observou-se a
superficie polida de cada material (Figura 10) e, entdo, a disposicao e forma dos
cristais na matriz vitrea (Figura 11).

A vitroceramicaEmax apresentou grdos arredondados, menores e mais
organizados quando comparados aos do Dissilicato experimental, que por sua vez
apresentou grados maiores com cantos vivos como agulhas. O Metassilicato
experimental apresentou sua estrutura formada por placas ndo arredondadas e com
cantos vivos, ja o Celtra Duo apresentou graos menores e arredondados e dispostos

em varias direcoes.



Figura 10 - MEV das amostras apés polimento

N ¢ b -
" s N .
SEM HV: 5.0 kV WD: 4.96 mm i MIRA3 TESCAN SEM HV: 30.0 KV WD: 10.04 mm | MIRA3 TESCAN
View field: 20.8 pm Det: In-Beam SE ‘ 5 pm View field: 20.8 pm Det: BSE

SEM MAG: 10.0 kx LAS - INPE SEM MAG: 10.0 kx LAS - INPE

& A r ; A 4
SEM HV: 30.0 kV WD: 9.97 mm MIRA3 TESCAN SEM HV: 30.0 kV WD: 12.00 mm MIRA3 TESCAN
View field: 208 ym Det: BSE View field: 20.8 ym Det: BSE
SEM MAG: 1.00 kx LAS - INPE SEM MAG: 10.0 kx LAS - INPE

Legenda: Observar a presenca de poros remanescentes na superficie dos materiais experimentais.
A= Emax, B= Celtra Duo, C= Dissilicato Experimental e D= Metassilicato Experimental.
Fonte: Elaborada pelo autor.
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Figura 11 - MEV das amostras ap6s condicionamento acido

WO: 4.67 mm

mm
Viow field: .64 um  Det: In-Beam SE

WD: 4.67 mm
i 1 Det In-Beam SE | 2um
SEM MAG: 50.0 kx _ Date(mielly): 02/28/19 LAS - INPE

SEM HV=30.0 kv WD: 5.40 mm nIRA3 TESCA SEM HV- 30.0 KV WD: 5.40 mm MIRA3 TESCA| SEM HV: 30.0 kV. WD: 5.40 mm MIRA3 TESCAN
View fleld: 27.7 pm  Det: In-Beam SE |5 pm View field: 13.8 m | Det: In-Beam SE | 2 um [View fleld: 5.53 um  Det: In-Beam SE
SEM MAG: 10.0 kx_ Date{m 19 LAS - INPE SEM MAG: 20.0 kx  Dat{micly): 01/29/18 LAS - INPE SEM MAG: 50.0 kx _Date{m/d, 8019 LAS - INPE

Dissilicato

SEM HV: 30.0 kv WD: 4.63 mm
View fleld: 5.5 pm  Det: In-Beam SE |1 pm

3 - 3
MIRA3 TESCA SEM HV:
918

WD: 4. |
Det: In-Beam SE | 6 um View flelet: 13.8 um i
SEM MAG: 500 kx _ Date(midy]

fdiy): 01129118 LAS - INPE SEM MAG: 20.0 kx

SEM MAG: 10.0 kx| Datel

SEM HV: 30,0 kY W: 5.22 mm MIRAS TESCAN

View field: 5.64 pm_ Dat: In-Beam SE

SEM MAG: 50.0 kx _ Date{mid)y): 01/29/13 LAS - INFE

MIRA3 TESCA

LAS - INPE

Legenda:Setasazuis indicam:Emax: grdos alongados, pequenos
Celtra: grdos mais espacgados, pequenos e arredondados; Dissilicato experimental: graos alongados e
com aspecto mais agulhado que o dissilicato comercial. Metassilicatoexperiemntal: microestrutura em

e dispostos préximos uns dos outros;

forma de placas, com cantos vivos.
Fonte: Elaborada pelo autor.
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5.3 Resisténciaa flexdo biaxial (inerte) e médulo de Weibull

Os valores de resisténcia a flexdo biaxial inerte (amostras testadas em oleo
mineral na maior taxa de tensdo) foram usados para a analise de Weibull. Com esta
andlise, foram determinados os mdédulos de Weibull (quanto maior o valor, maior a
homogeinidade estrutural do material) e a resisténcia caracteristica (valor de
resisténcia em 63,2% das amostras irdo falhar). O grafico e a tabela correspondem a

analise encontram-se a seguir (Figura 12 e Tabela 4).

Figura 12 - Gréfico representativo do modulo de Weibull

+ ™ / ;z”.” —8— (Cdtra

—— Emax
A0 / "} 4; /. —& - Meta
0 Y —&— Dissilicate
n
a0 ,.*" Shape  Scale  Corr
50 ’ 54157 148561 0,933
40 / / 10,1524 382,848 0,953
30 X 6.8728 280424 0961
2 /f I 50423 233544 0.958

Percent

7
AR
I
s

MPa

o

g o

&

Legenda: Shape indicam os médulos de Weibull, scale indicam os valores de resisténcia caracteristica
e Corr indica o indice de correlagao das retas.
Fonte: Elaborada pelo autor



Tabela 4 — Analise de Weibull
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Grupo m ICdom Go IC da oy

Emax 10,15 A 7,47 - 13,79 382,84 A 366,79 - 399,60
Celtra 8,41 A 6,93 - 10,20 148,56 C 140,82 - 156,71
Dissilicato 5,04 B 3,96 - 6,41 233,54 B 213,95 - 254,93
Metassilicato 6,87 AB 5,28 - 8,93 280,42 B 263,09 - 298,89

Legenda: m representa o modulo de Weibull, o a resisténcia caracteristica e IC é o intervalo de
confianga respectivamente. Letras semelhantes nas colunas indicam semelhancas entre os grupos de

acordo com a sobreposicdo dos intervalos de confianca.

Fonte: Elaborada pelo autor.

5.4Parametros do Crescimento Subcritico de Trincas

Para os parametros do crescimento subcritico de trincas, as amostras foram

testadas em agua destilada, sob cinco taxas de tenséo constante: 0,005; 0,05; 0,5; 5

e 50 MPa/s. Os resultados foram analisados e estdo apresentados nas Figuras a

seguir (Figuras 13, 14, 15 e 16). E possivel observar o comportamento de fadiga

dindmica caracteristico, em que com a maior taxa, o valor de resisténcia é mais alto

do que para as menores taxas.



Figura 13 - Grafico representativo dos parametros de CST para o Emax
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 14 - Gréfico representativo dos parametros de CST para o Celtra Duo

180
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0

0,001 0,01 0.1 1 10 100 1000
Taxa de carregamento (MPals)

Fonte: Elaborada pelo autor.
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Figura 15 - Gréfico representativo dos parametros de CST para o Dissilicato

Experimental
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Fonte: Elaborada pelo autor.
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Figura 16 - Gréfico representativo dos parametros de CST para o Metassilicato

Experimental
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Fonte: Elaborada pelo autor.
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Todos os valores foram analisados e foi calculado o coeficiente de

crescimento subcritico de trincas (n) para todos os grupos estudados (Tabela 5).



Tabela 5 — Valores de coeficiente de crescimento lento de trincas (n)

Fonte:

Grupo n + desvio-padréo Coef. Variagdo
Emax 18,2+ 25 13%

Celtra 25,5+5,8 22,5%

Dissilicato 23,2+8,1 34,8%
Metassilicato 151+2,1 13,7%

Elaborada pelo autor.
5.5Andlise da Energia Livre de Superficie (ELS)
Cinco  amostras cada grupo foram analisadas

goniometria.Imagens representativas de cada grupo para ELS estéo na figura

a sequir (Figura 17).
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Figura 17 - Fotos das intera¢gBes das gotas de agua com as superficies das amostras

Fonte:

Dissilicato

Experimenta

Elaborada pelo autor.
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Através da mensuracao dos angulos de contato dos diferentes liquidos (agua e
diliodometano) com as superficies das amostras, foi calculada a energia livre de

superficie de cada grupo (Tabela 6).

Tabela 6 — Analise da energia livre de superficie das amostras por goniometria

MATERIAL ENERGIA POLAR ENERGIA TOTAL
DISPERSIVA
H: 43.74 + 0.47 H: 28.18 + 0.57 H: 71.92 + 0.34
EMAX
G: 45.04 + 0.64 G:25.87 + 0.65 G:70.90 = 0.32
H: 34.18 + 0.70 H: 34.36 + 0.31 H: 68.55 + 0.71
CELTRA DUO
G:32.56 +0.79 G:33.08+0.36 G:65.65+0.77
DISSILICATO H: 34.68 + 0.76 H: 34.98 + 0.58 H: 69.65 + 0.77
EXPERIMENTAL
G: 32.97 +0.90 G: 33.79 + 0.65 G: 66.75 + 0.83
METASSILICATO H: 30.10 + 0.61 H: 32.97 + 0.58 H: 63.08 + 0.66
EXPERIMENTAL G:28.18 +0.77 G: 31.48 + 0.65 G:59.66 + 0.71

Legenda: “H” representa os dados em Harménico e “G” representa os dados em Geométrico. Unidade
de medida: em (mN/m).
Fonte: Elaborada pelo autor.

5.6 Andlise Fractografica

Os defeitos originadores da fratura das amostrasforampredominantemente
localizados nas superficies, no lado de tracdo. As imagens podem ser observadas
nas Figuras18,19, 20 e 21 em 80x e 200x de aumento.

N&o foram observadas diferencas entre os defeitos originadores das fraturas

das amostras testadas em taxas rapidas e testadas em taxas lentas.



Figura 18 - Andlise fractografica de uma amostra de Emax

25.00kV| 80x | 6.0 116.0mm ETD ICT - UNESP 25.00 kV| 200x | 6.0 |16.1 mm|ETD| ICT - UNESP

Legenda: Seta amarela indica origem da fratura; letras “H” indicam “hackles”.
Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 19 - Andlise fractografica de uma amostra de Celtra Duo
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WD | det HV |mag O|spot| WD | det 500 pm
25.00 kV] 80x | 6.0 16.3mm|ETD ICT - UNESP 25.00 kV| 200 x | 6.0 [16.3 mm|ETD ICT - UNESP

Legenda: Seta amarela indica origem da fratura. letras “H” indicam “hackles”.
Fonte: Elaborada pelo autor.
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Figura 20 - Andlise fractografica de uma amostra de Dissilicato experimental

5 — '
25.00 kvl 80x 6.0 114.8 mm ETD ICT - UNESP [25.00 kv| 200x [6.0 14.9 mm|ETD ICT - UNESP

Legenda: Seta amarela indica origem da fratura; letras “H” indicam “hackles”.
Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 21 - Andlise fractografica de uma amostra de Metassilicato experimental

ICT - UNESP M 2500 kv| 200x | 6.0 [16.2mm|ETD ICT - UNESP

Legenda: Seta amarela indica origem da fratura; letras “H” indicam “hackles”.
Fonte: Elaborada pelo autor.
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6 DISCUSSAO

As vitroceramicas sao materiais muito utilizados na odontologia e, atualmente,
sua principal forma de apresentacdo € em blocos para CAD/CAM. Materiais como o
IPS e.max CAD® (Ivoclar) e Celtra Duo® (Dentsply) sdo exemplos de vitroceramicas
odontoldgicas, o primeiro contendo graos de dissilicato de litio e ortofosfato de litio
(P20s), que néo foi quantificado nas analises de EDS devido a baixissima quantidade,
sendo este Ultimo responsavel pela microseparacdo de fases que induz a
cristalizacdo. Ja o Celtra consiste em cristais de metassilicato de litio e ZrO, que teria
o0 mesmo efeito do ortofosfato no processo de cristalizagdo mas a priori traria efeitos
benéficos como certo reforco do material. Dentro deste pensamento, alterando-se
composicdo e formas/cinética de cristalizacdo, outras ceramicas vitreas foram
desenvolvidas no pais. Portanto, no presente estudo, caracterizou-se a
microestrutura, determinou-se o coeficiente de crescimento subcritico de trincas e
mediu-se a energia livre de superficie das vitroceramicas comerciais e
experimentais.A hipétese nula (Hp) de que os materiais comerciais e 0s materiais
experimentais apresentariam 0 mesmo comportamento de crescimento lento de
trincas, e resisténcia a flexdo, dureza e tenacidade a fratura e energia livre de
superficie equivalentes foi rejeitada.

Primeiramente, as tenacidades a fratura dos materiais foram diferentes entre si,
provavelmente isso deve-se a diferentes capacidades de sofrer “crack deflection” e
“crack bridging”, determinantes da tenacidade a fratura nas vitroceramicas.
Claramente, a tenacidade a fratura é maior quanto maiores forem os cristais (Hallman
et al., 2019), haja vista que os cristais do metassilicato experimental sdo cerca de 5
vezes maiores (~ 5um) que os cristais das outras vitroceramicas, Emax (~ 0,5 um),
Celtra Duo (~ 1 um) e dissilicato experimental (~ 1 um), como pbéde ser observado na
Figura 10 de microscopia eletronica de varredura. Além disso, contribuem para a
maior tenacidade, os grdos de metassilicato achatados e dispostos em diversas
direcOes, de maneira ndo organizada. Neste sentido, esse tipo de cristal corresponde
ao metassilicato de litio que também esta presente no Celtra mas, em menor
tamanho, provavelmente devido a baixas temperaturas usadas durante a producéo
(Hallman et al., 2019). Tal aspecto e a maior quantidade de fase vitrea evidenciada

pelo halo no difratograma de raios X, proporcionam menor resisténcia comparada aos
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outros materiais. A auséncia de zirconia no difractograma também mostra que este
elemento esta disperso na fase vitrea e funciona apenas como modificador de rede
(Hallman, 2019.) e ndo como elemento tenacificador (Ramos et al., 2016). A zirconia
pode ter atuado impedindo a cristalizac&o e o crescimento do gréo.

Em relagdo a dureza, o material Celtra Duo foi maior que nas outras
vitroceramicas, possivelmente devido as tensGes compressivas impostas durante a
fabricacdo do material (e da propria confeccdo dos espécimes deste trabalho, na
etapa de polimento) que foram conservadas porque o material ndo foi submetido a
gueima de cristalizagdo, como os demais (Zhang et al., 2019).

A energia livre de superficie esta relacionada com a hidrofilia do material de
forma que quanto maior a energia polar, mais hidrofilica serd a superficie deste
material (Daltin, 2011). Wiederhorn em 1968, afirmou que o meio em que um material
vitreo é testado possui grande influéncia sobre os defeitos de superficie e,
consequentemente, sobre a resisténcia. O autor cita o exemplo de um vidro testado
em um meio com umidade que apresentou resisténcia quatro vezes menores do que
os que foram testados em vacuo, pois existiria uma interacdo entre a umidade e os
defeitos do material. Esse fendbmeno pode ser explicado pelo efeito de capilaridade,
que se da através da afinidade de uma superficie pela agua, que promove a entrada
de agua nos defeitos do material, favorecendo a propagacéao de trincas até uma falha
catastrofica (Gonzaga et al., 2011).

O crescimento lento de trincas (CLT) acontece quando uma falha pré-existente
ou provocada ndo leva a fratura inicialmente sob tensdes de carregamento
subcriticas. Assim, o crescimento da trinca é lento, até que atinja o tamanho critico e
ocorra uma falha catastréfica, levando a ruptura no material (Quinn, 2016).
Clinicamente, as ceramicas odontoldgicas suportam os efeitos das cargas oclusais e
fraturam-se ap6s algum tempo em uso.

O dissilicato de litio comercial IPS Emax CAD, que apresentou maior energia
livre de superficie total, foi um dos mais susceptiveis ao crescimento lento de trincas,
evidenciando a influéncia da afinidade pela agua com a propagacao de trincas. Por
outro lado, considerando os resultados obtidos da interacdo do Metassilicato
experimental com agua - a microestrutura mais grosseira pode ter colaborado para
menor afinidade - e tendo este material apresentado o menor coeficiente de

crescimento lento de trincas, ndo se pode aplicar o raciocinio anterior. Dessa forma, a
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explicacdo dada ao crescimento de trinca subcritico em materiais policristalinos como
a zircobnia parece razoavel, qual seja: a microestrutura alongada dos gréos da
ceramica, que poderia dificultar o crescimento da trinca, parece ser impedida pela
sensibilidade do material a fadiga (Quinn, 2016).

As analises em DRX evidenciaram um halo maior na vitrocerdmicaCeltraDuo, o
que indica um maior contetdo vitreo. O dissilicato de litio experimental, apresentou
fases de dissilicato de litio semelhantes ao Emax, assim como a ceramica comercial
CeltraDuo e o0 metassilicato de litio experimental apresentaram as fases de
metassilicato de litio.

Apesar de possuirem as mesmas fases, o maior modulo de Weibull foi o da
vitroceramica comercial Emax, e o menor foi o do dissilicato de litio experimental.
Quanto maior o modulo de Weibull, maior a homogeneidade estrutural dos materiais,
portanto 0 material que apresentou o maior valor, possui maior confiabilidade e o
inverso também é verdadeiro. As diferencas nos modulos devem-se a variabilidade
nos tamanhos e distribuicdo dos efeitos criticos para fratura. Ficou evidente pelas
micrografias que o0s materiais menos homogéneos foram as vitroceramicas
experimentais, que apresentaram poros variados na superficie.

A andlise fractografica das quatro vitroceramicas sugere que os defeitos
originadores da fratura estdo quase sempre nas superficies dos materiais - com
excecdo da imagem do dissilicato experimental que apresentou um poro interno como
defeito originador. E possivel observar os poros arredondados ou elipticos, e
superficies de fratura menos vitreas para 0s materiais experimentais em comparagao
com oS materiais comerciais.

Portanto, apesar de algumas propriedades vantajosas como a alta tenacidade
a fratura, fases semelhantes as dos materiais comerciais, resisténcia e dureza
semelhantes a dos materiais que ja estdo no mercado, 0s materiais experimentais
apresentaram menor homogeneidade estrutural. A variabilidade de resisténcias no
dissilicato experimental foi notada inclusive nos resultados do teste de fadiga
dindmica, com aumento do desvio-padrdo em cada taxa de carregamento.

Do de vista mecanico e de susceptibilidade a fadiga, qualquer uma das
vitroceramicas podem ser utilizadas na clinica, tendo em vista que materiais
feldspaticos, com maior quantidade de fase vitrea e menos resistentes sao utilizados

para os mesmos fins. Porém, a microestrutura dos materiais experimentais, com
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grdos maiores podem afetar as propriedades Opticas dasvitroceramicas, o que requer
testes e estudos futuros para se determina-las.
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7 CONCLUSAO

Com base nos resultados obtidos, é possivel concluir:

a)

b)

d)

f)

As quatro vitrocerdmicas apresentaram microestruturas distintas. O
Emax apresentou grdos alongados e pequenos (~ 0,5um), comparado
aos graos do dissilicato experimental (~1 um), de aspecto alongado e
agulhado; oCeltraDuo apresentou gréaos de metassilicatoarredondados e
achatados menores (~1 pum) que agueles do metassilicatoexperimental
(~5 um), que apresentou graos em forma de placas, com cantos vivos;

A alta tenacidade a fratura dometassilicato de litio experimental pode ser
atribuida ao tamanho e disposi¢cao dos grdos na microestrutura;

A vitroceramica que apresentou maior dureza foi o CeltraDuo;

O  dissilicato comercial (Emax) e o Celtra possuem maior
homogeineidade estrutural, seguido pelo metassilicato e dissilicato
experimental;

A maior energia livre de superficie foi determinada para o grupo Emax,
e a menor para o metassilicato experimental,

A microestrutura foi um fator que influenciou o coeficiente de CLT. O
Emax- material com o menor tamanho de cristal- mostrou um dos
menores coeficientes de CLT. Ja& 0 metassilicato experimental,
vitroceramica com o maior tamanho de cristal, foi o que apresentou a
maior susceptibilidade ao crescimento lento de trinca. As vitroceramicas
com tamanhos de cristal por volta de 1 um apresentaram 0s maiores
coeficientes, isto €, foram menos susceptiveis ao crescimento subcritico

de trincas.
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