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RESUMO  

 

 

Este estudo tem o objetivo de determinar as propriedades mecânicas (dureza, 
tenacidade à fratura e resistência inerte), microestrutura, susceptibilidade ao 
crescimento subcrítico de trincas (CST), a topografia superficial e energia livre de 
superfície de quatro vitrocerâmicas, duas comerciais e duas experimentais. Foi 
utilizado dissilicato de lítio (IPS E.max CAD, IvoclarVivadent), silicato de lítio 
reforçado com dióxido de zircônia (Celtra Duo, Dentsply), e vitrocerâmicas 
experimentais a base de dissilicato de lítio e a base de metassilicato de lítio do 
Departamento de Engenharinha de Materiais (DEMa/UFSCar). 60 discos de cada 
material foram confeccionados, com dimensões de 1,2 de espessura x 12 mm de 
diâmetro. Para a determinação dos parâmetros de CST, inicialmente foi realizado o 
teste de resistência à flexão biaxial em meio inerte (óleo mineral), sob a maior taxa 
de tensão (50 MPa/s). Os resultados foram submetidos à análise de Weibull. A 
média de resistência e o módulo 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 tensão constante: 0,005; 0,05; 0,5; 5 e 
50 MPa/s, também em flexão biaxial.Cinco amostras de cada grupo foram 
confeccionadas e utilizadas para determinação da energia livre de superfície (ELS) 
através da goniometria, onde a vitrocerâmicaEmax apresentou o maior valor de 
energia polar e total em comparação com os demais materiais, que apresentaram 
valores semelhantes. A análise fractográficafoi realizada em Estereomicroscópio e 
Microscópio Eletrônico de Varredura (MEV) para auxiliar na determinação das 
características e origem da fratura. MEV. Para avaliar o padrão de cristalização das 
cerâmicas foi usada a análise por difração de raios-X (DRX). As médias de dureza e 
tenacidade à 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 o que apresentou o 
maior coeficiente de CLT foi o Celtra Duo. 
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Ricco P. Mechanical properties and slow crack growth of new dental glass-ceramics 

[dissertation]. São José dos Campos (SP): São 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.m1/2) 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. 
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1 INTRODUÇÃO  

 

As cerâmicas se destacam entre os materiais restauradores odontológicos 

indiretos devido às suas características de biocompatibilidade e propriedades 

mecânicas favoráveis, além da estética. Porém, no caso das cerâmicas vítreas que 

são as mais estéticas, a matriz vítrea é altamente susceptível à propagação de 

trincas (Borba et al., 2011)  

Dentre as vitrocerâmicas, o dissilicato de lítio tornou-se o material de eleição 

de grande parte dos profissionais devido à resistência e tenacidade à fratura 

intermediárias, além de das propriedades óticas que favorecem a restauração da 

estrutura dentária (Melo, 2017). Primeiramente descritas por Brodkin e 

colaboradores em 1998, possuem propriedades ópticas que promovem boa estética 

(translucidez e opalescência), são originalmente compostas por 65% de dissilicato 

de lítio como composto cristalino, o que implica em alta resistência à flexão. As 

cerâmicas de dissilicato de lítio são versáteis para o uso clínico, possibilitando 

aplicações como em coroas parciais e coroas totais unitárias para uso em dentes 

anteriores e posteriores, laminados, restaurações inlays e onlays. A literatura mostra 

que este material pode ser utilizado em espessuras finas de até 0,5mm (Silva et al., 

2012) e permite restaurações de maior longevidade quando comparadas às feitas 

com infraestrutura em zircônia recobertas por porcelana (Guess et al., 2010).  

Como exemplos comerciais de vitrocerâmicas odontológicas podem ser 

citados o Sistema IPS e.max Press (IvoclarVivadent), desenvolvido para a técnica de 

injeção, e o IPS e.max CAD (IvoclarVivadent), 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 lítio sob dupla nucleação controlada e prensada em formato de 

bloco, com aspecto azulado e, na segunda fase, sua infraestrutura é exposta a um 

processo de cristalização à 850°C, tornando-se dissilicato de lítio. Na primeira fase, 

contém resistência à flexão de aproximadamente 130 a 150 MPa, capaz de suportar 

o estresse da usinagem. Já na segunda, apresenta aumento da resistência à flexão 

em torno de 360 a 420 MPa com cor semelhante ao dente natural (Rigolin, 2017).  
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Recentemente, foram incluídas no mercado, cerâmicas vítreas de composição 

diferente daquela do dissilicato, os monossilicatos. Essas cerâmicas possuem os 

cristais mais arredondados do que os de dissilicato (Ramos, 2016), e são à base de 

silicato de lítio contendo dióxido de zircônia, tendo como exemplo comercial Celtra 

Duo (Dentsply) e Suprinity (Vita Zahnfabrik). São fabricadas, até o momento, em 

blocos para o sistema CAD/CAM e possuem propriedades ópticas e mecânicas 

favoráveis devido à microestrutura refinada e homogênea (da Cunha et al., 2015). 

Os blocos se encontram na forma parcialmente cristalizada e o material Celtra Duo 

pode ser utilizado neste estágio de cristalização parcial, porém, com menor 

resistência quando comparada ao dissilicato de lítio, que necessita ser submetido a 

altas temperaturas antes de ser cimentado (Zimmermann, 2017).  

As cerâmicas Celtra Duo (Dentsply) e Suprinity (Vita Zahnfabrik) possuem 

composição semelhante, pois ambas são silicato de lítio contendo zircônia e 

possuem indicações clínicas, segundo os fabricantes, para restaurações de dentes 

unitários (anteriores e posteriores), coroas puras de cerâmica, inlays, onlays e 

facetas.  

A principal diferença microestrutural em comparação ao IPS e.max CAD e 

Press (dissilicato de lítio) é a formação de metassilicato de lítio e dissilicato de lítio 

na matriz contendo partículas de dióxido de zircônio (Denry, Kelly, 2014). Outra 

diferença em relação ao dissilicato de lítio é a formação de cristais de silicato quatro 

vezes menores, o que lhe atribui elevado teor vítreo, resultando em um aumento das 

propriedades ópticas de translucidez (Awadet al., 2015).   

Dessa forma, há interesse em desenvolver novas vitrocerâmicas ou modificar 

os materiais existentes para melhorar as suas propriedades.  O Departamento de 

Engenharia de Materiais da Universidade Federal de São Carlos (DEMa/UFSCar), 

desenvolveu novas vitrocerâmicas que visam combinar propriedades mecânicas e 

ópticas adequadas para o uso odontológico. Dois desses materiais, ambos 

direcionados para processamento em CAD/CAM, foram analisados no presente 

estudo: vitrocerâmica experimental de metassilicato de lítio, que não necessita de 

tratamento térmico após a usinagem, e a vitrocerâmica experimental de dissilicato de 

lítio, descrita por Andrade et al. (2015). Embora alguns estudos tenham sido feitos 

com estes materiais, ainda é necessário avaliar o avaliar o comportamento das 

cerâmicas sob fadiga.  
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O chamado efeito de capilaridade favorece a entrada de água em defeitos, 

aumentando a taxa de propagação de trincas. A tendência de a água entrar no 

defeito é decorrente da energia livre de superfície (Paranhos, 2008). A energia livre 

de superfície está ligada à polaridade do material, quanto mais polar (hidrofílico), 

maior a tensão superficial (Daltin, 2011). Quando sais são adicionados na água, 

Moléculas se ligam, diminuindo o efeito de capilaridade, pois a água já não possuirá 

seu potencial de interação com a superfície da trinca. 

Todas as cerâmicas são passíveis de sofrer fadiga, que compreende o início e 

evolução de trincas perante cargas insuficientes para promoverem fratura 

catastrófica, denominado de crescimento subcrítico de trincas (CST) ou slow crack 

growth (SCG). A fratura ocorre quando o material é exposto ao fator de intensidade 

de tensão crítico KIc e, abaixo desse fator, apenas acontece o crescimento subcrítico 

de trincas. O fenômeno pode ser mensurado por uma lei de potência, em que o 

coeficiente n representa a susceptibilidade ao crescimento de trinca que é uma 

constante do material. Quanto maior é o valor de n, menos suscetível o material será 

ao CST.   

Gonzaga et al. (2011) evidenciaram que a partir dos parâmetros deste 

crescimento lento de trincas consegue-se antecipar a longevidade clínica de 

restaurações cerâmicas e determinar a susceptibilidade de um material ao fenômeno 

de corrosão, que é o principal mecanismo do CST, decorrente da reação química da 

agua com a ponta da trinca, ou seja, a propagação de trincas se deve ao ataque 

corrosivo do vapor d’água na ponta da trinca.   

No meio intraoral, as cerâmicas estão expostas à umidade e cargas oclusais, 

sendo relevante compreender a degradação da resistência devido à corrosão sob 

tensão, para que se possa prever o comportamento destes materiais em longo 

prazo. 

Até o momento, as informações sobre a suscetibilidade ao crescimento lento 

de trinca do monossilicato de lítio são limitadas, bem como não há não dados na 

literatura sobre crescimento subcrítico de trincas das cerâmicas experimentais 

mencionadas anteriormente. Reitera-se o fato de que as vitrocerâmicas 

experimentais estão sendo desenvolvidas no país, e podem ser alternativas aos 

materiais comerciais caso apresentem propriedades similares ou até superiores. É 
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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 subcrítico de trinca, relacionando com a 

energia livre de superfície desses materiais.  
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2 REVISÃO DE LITERATURA  

 

 

2.1 Cerâmicas na odontologia   

 

 

As cerâmicas são materiais descritos como biocompatíveis, inorgânicos e com 

alta durabilidade. Podem possuir em sua composição: sílica, caulim, quartzo, 

feldspato, entre outros, e quando o material é exposto a temperaturas elevadas, 

podem exibir propriedades mecânicas e ópticas favoráveis para o uso no meio 

odontológico (Greig, 2012).  Sua composição consiste em basicamente estruturas 

não metálicas e metálicas, o que possibilita, respectivamente uma fase vítrea, 

referente à expansão térmica e linear da cerâmica e sua viscosidade, e uma fase 

cristalina, referente às propriedades mecânicas do material (Diegues et al., 2017) 

O uso destes materiais cerâmicos como material restaurador está cada vez 

maior, devido às suas propriedades como material biocompatível, estabilidade 

química elevada e resistência à abrasão, assim como suas propriedades ópticas 

(opacidade, fluorescência e translucidez, entre outros) (Cesar, 2007).  

A classificação das cerâmicas odontológicas pode ser feita de acordo com os 

seguintes critérios: composição, temperatura de forno, seu uso, sistema cerâmico, 

microestrutura e propriedades ópticas (Santander et al, 2010).  

A classificação atual das cerâmicas odontológicas segundo Raposo et al. 

(2012): cerâmicas reforçadas e cerâmicas convencionais (feldspáticas), como por 

exemplo, o dissilicato de lítio e a leucita. Quanto ao conteúdo das cerâmicas, a 

classificação é dividida em: cerâmicas vítreas, como por exemplo: o dissilicato de 

lítio, as feldspáticas e a leucita; e em cerâmicas cristalinas ou policristalinas, como 

por exemplo: alumina e zircônia.  

As cerâmicas feldspáticas foram as primeiras a serem confeccionadas em alta 

fusão. Promovem boa estética, porém, sua baixa resistência à flexão devido à grande 

quantidade de matriz vítrea, restringiu seu uso clínico para reabilitações protéticas de 

pequeno porte e em áreas de pouco estresse oclusal (Amoroso et al., 2012).  
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Dentre as subdivisões das cerâmicas, as vítreas se destacam na odontologia, 

devido a sua capacidade de promover restaurações estéticas, que está relacionada 

ao mimetismo das propriedades ópticas da estrutura dental (Kelly, 2008).  

O conteúdo vítreo das cerâmicas é composto por cadeias de tetraedros de 

(𝑆𝑖𝑂4)−4 onde cátions de 𝑆𝑖4+ se apresentam no centro de cada tetraedro com ânions 

O- em cada extremidade, resultando em ligações covalentes e iônicas.  A porção 

Si/O é responsável pela expansão térmica da cerâmica e sua viscosidade. A porção 

vítrea da cerâmica é responsável pela translucidez do material. É de grande 

relevância conhecer a composição dos materiais cerâmicos para determinar sua 

aplicação.  

Para tentar melhorar as propriedades mecânicas das cerâmicas, 

componentes são adicionados nas formulações dos materiais. Existem relatos na 

literatura que apresentam que quanto maior o conteúdo cristalino nas cerâmicas, 

menor a fase vítrea e maior sua resistência à fratura. (Martins et al., 2010).  

 

 

2.2 Cerâmicas vítreas de dissilicato de lítio  

 

 

Existem as vitrocerâmicas reforçadas por cristais de dissilicato de lítio. A 

propostade se acrescentar cristais de dissilicato de lítio na cerâmica é para lhe 

proporcionar melhores propriedades mecânicas, levando à uma maior resistência do 

material. Essa maior resistência não interfere nas propriedades ópticas do material, 

que continua sendo uma boa alternativa para restaurações estéticas (Higashi et al., 

2006). Essas cerâmicas possuem propriedades mecânicas superiores quando 

comparadas às cerâmicas com alto conteúdo vítreo (Van Noort, 2004).  

Dentre os dissilicatos de lítio que estão disponíveis no mercado atual, se 

destacam os sistemas IPS emax Press (IvoclarVivadent) e o IPS emaxCad 

(IvoclarVivadent). A principal diferença entre esses dois materiais é um aumento em 

70% da parte cristalina, onde os cristais ficam mais homogêneos e com 

propriedades mecânicas de resistência à flexão 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 cerâmica IPS e.max CAD é um dissilicato de lítio desenvolvido em blocos 

para tecnologia CAD/CAM. O IPS e.max CAD é composto por óxidos de fósforo, de 

potássio, alumina, dióxido de lítio, quartzo, entre outros. Quanto a microestrutura, os 

blocos pré-sinterizados apresentam 40% de cristais de metassilicato de lítio em 

forma de placas em uma matriz vítrea (Gehrt et al., 2013).  

 O IPS emax CAD possui duas fases, onde em seu estágio inicial, exibe uma 

cor azulada e resistência à flexão 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 resistência média de 360 MPa, Dureza Vickers em média de 

5800 MPa, e propriedades favoráveis como cor que mimetiza o substrato dental com 

luminosidade e translucidez. (Ivoclar, 2005). Na segunda fase o material é submetido 

à uma queima à 850°C, tornando-se dissilicato de lítio. Nessa fase, resistência à 

flexão aumenta para 360 a 420 MPa e possui estética semelhante ao dente natural. 

Essas cerâmicas apresentam na sua composição 70% em volume cristais de 

dissilicato de lítio (Höland et al., 2008).  

 

 

2.3 Silicato de lítio reforçado por zircônia  

 

 

Cerâmicas vítreas de composição diferente do dissilicato, foram recentemente 

incluídas no mercado. São materiais que possuem os cristais mais arredondados do 

que os de dissilicato (Ramos, 2016), e são à base de silicato de lítio contendo 

dióxido de zircônia, tendo como exemplo comercial Celtra Duo (Dentsply) e Suprinity 

(Vita Zahnfabrik). São fabricadas em blocos para o sistema CAD/CAM e possuem 

propriedades ópticas mecânicas favoráveis devido à microestrutura refinada e 

homogênea (da Cunha et al., 2015).   

As cerâmicas Celtra Duo (Dentsply) e Suprinity (Vita Zahnfabrik) são 

compostas de silicato de lítio contendo zircônia e possuem indicações clínicas, 

segundo os fabricantes, para restaurações de dentes unitários (anteriores e 

posteriores), coroas puras de cerâmica, inlays, onlays e facetas.   
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A vitrocerâmicaCeltra Duo possui como características: um alto teor vítreo, 

microestrutura com grãos pequenos de silicato de lítio, 10% de dióxido de zircônio 

dissolvidos totalmente na matriz vítrea do material. O material possui uma Dureza 

Vickers em média de 5000 N/mm² (Dentsply, 2017). 

O fato dessa cerâmica possuir 10% de dióxido de zircônia, dissolvida em sua 

matriz vítrea, faz com que seja um agente de nucleação, onde o processo de 

cristalização, quando aplicado, tem seu início na superfície do material (Krüger, 

2013), o que promove cristais menores em sua microestrutura e faz com que o 

material fique mais translúcido quando comparado ao ao IPS e.max CAD e Press 

(Awad et al., 2015).  

Esse fenômeno leva a formação de dissilicato de lítio e também de 

metassilicato de lítio em sua matriz que contém partículas de dióxido de zircônia, e 

isso é o que difere este material em relação ao IPS e.max CAD e Press, que possui 

apenas dissilicato de lítio. A cerâmica Celtra Duo possui duas fases: na primeira, ela 

pode ser utilizada em sua forma pré-cristalizada e apresenta somente cristais de 

metasilicato de lítio, já na segunda, a cerâmica é submetida a queima para 

cristalização, que faz com que sua microestrutura possua dissilicato de lítio, que é 

obtido após 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 São Carlos (DEMa/UFSCar), com o interesse em criar 

novas vitrocerâmicas ou modificar os materiais existentes para melhorar as suas 

propriedades, desenvolveu novas vitrocerâmicas que visam combinar propriedades 

mecânicas e ópticas favoráveis para o uso na odontologia.   

Dois desses materiais experimentais serão analisados no presente estudo:  

vitrocerâmica experimental de metassilicato de lítio e a vitrocerâmica experimental 

de dissilicato de lítio, descrita por Andrade et al. (2015). Antes de se utilizar materiais 

experimentais, alguns testes mecânicos e caracterização são necessários para 

conhecer seu comportamento. Sendo assim, iremos caracterizar a microestrutura, 

avaliar o comportamento da cerâmica sob fadiga e relacionar os parâmetros de 

crescimento lento de trincas com a energia livre de superfície de cada material.  
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2.4 Fadiga em cerâmicas 

 

 

As cerâmicas possuem uma resistência limitada devido aos defeitos 

estruturais. O chamado crescimento subcrítico de trincas (CST), que corresponde ao 

início e evolução de trincas perante cargas que não conseguem promover fratura 

catastrófica e reduz as propriedades mecânicas do material (Mitov, 2008). 

Evidências clínicas indicam que a maior causa das fraturas em restaurações 

dentárias é devido à falha por fadiga, que é demonstrada pela evolução de trincas 

microscópicas em áreas que sofrem maior tensão, sendo a fratura catastrófica o 

resultado do carregamento cíclico que é maior do que o material poderia suportar. 

(Wiskott, 1995) A resistência à propagação de trincas da cerâmica está relacionada 

com a tenacidade à fratura (KIc), que é uma propriedade do próprio material. As 

trincas podem se originar em defeitos como: micro-trincas, grãos da microestrutura, 

defeitos de superfície, porosidades (Kelly, 1989).   

Um estudo feito por Gonzaga et al. (2011) mostrou que a partir dos 

parâmetros do crescimento subcrítico de trincas, é possível prever a durabilidade 

clínica de restaurações cerâmicas e estipular o quanto um material é susceptível à 

corrosão. O desenvolvimento de trincas deve-se à corrosão causada pelo vapor 

d’água na ponta da trinca; essa corrosão sob tensão é o mecanismo predominante 

do CST. O crescimento de trinca nesta região é equilibrado pela taxa de reação 

entre a água e a cerâmica (ou vidro) e é agravado pela tensão aplicada. São fatores 

que contribuem para o crescimento lento de trincas: umidade relativa do ar, pH, 

temperatura do ambiente e magnitude de KI (Wachtman et al., 2009).   

Para se determinar os parâmetros de CST, dois principais procedimentos 

podem ser utilizados, os ensaios de fadiga dinâmica e fadiga estática. Na fadiga 

dinâmica a resistência à flexão é estabelecida em diferentes taxas de carregamento 

e na fadiga estática, o tempo de ruptura é mensurado para diferentes intensidades 

de tensão aplicada. Em ambos os métodos são empregados ensaios de flexão 

uniaxial (em três ou quatro pontos) ou biaxial, e a fratura catastrófica dá-se a partir 

das trincas inerentes ao material (Callister, 1991).   

Em meio bucal, o material cerâmico sofre o processo de corrosão que é 

influenciado pela carga mastigatória, variação 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 mecânicas dos materiais 

restauradores é de suma importância para entender e prevenir a falha e aumentar a 

taxa de sucesso clínico (Cesar, 2007). 

         O limite de fadiga (valor de KI0) representa o fator de intensidade 

insuficiente para o crescimento da trinca. São estabelecidas três regiões, a primeira, 

acima do limite de fadiga, onde a velocidade do CST depende de KI e do meio 

(corrosão sob tensão), a segunda, onde a velocidade do crescimento da trinca não 

depende de KI e é controlada pelo transporte de moléculas de água (agente 

corrosivo) para a ponta da trinca, e na terceira, a velocidade do crescimento da trinca 

passa a não ser dependente do meio e a intensificar com KI, sendo a região 

relacionada à fratura rápida (Figura 1). Sendo assim, tensões menores que o limite 

de fadiga não são suficientes para a propagação da trinca.  

Os estágios mais importantes para CST são o limite de fadiga e o 

comportamento da primeira região (região I), pois as cerâmicas nas restaurações 

dentárias, passam a maioria de sua vida útil nestas regiões (Wachtman et al., 2009).  

 

 

Figura 1- Gráfico v-K 

 

Legenda: Representação esquemática mostrando as três regiões de CST de um material frágil e a 

curva de velocidade de propagação da trinca (v) em função do fator de intensidade de tensão (KIc). 

Fonte: Wachtman et al., 2009. 

 



22 

 

 
 

2.5Efeito de capilaridade e energia livre de superfície 

 

 

        Estudos evidenciaram que a resistência à fratura do material é 

diretamente proporcional à taxa de tensão, portanto, com uma menor taxa de tensão, 

menores serão os valores de resistência à fratura. Isto ocorre devido ao maior tempo 

em que o material será exposto a fatores como cargas e umidade, e é isso que 

viabiliza o crescimento das trincas deixando o defeito maior (Gonzaga et al., 2011). 

Esse fenômeno pode ser explicado pelo chamado efeito de capilaridade, que 

favorece a entrada de água em defeitos, aumentando a taxa de propagação de 

trincas.  

O efeito de capilaridade é a ocorrência de atração ou repulsão de um líquido 

com uma superfície sólida, onde pode-se observar o líquido subindo ou descendo 

conforme a molhabilidade da parede do sólido. Essa tendência de o líquido subir no 

menor espaço, é chamada de capilaridade, e é devido à energia superficial do 

material. (Trasatti, 2007).  

 

Figura 2 - Efeito de capilaridade 

 

 
Legenda: Imagem representando o efeito de capilaridade, onde o líquido tende a subir no menor 

espaço.  

Fonte: Elaborada pelo autor. 
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O silicato de lítio que será analisado neste estudo (Celtra Duo) possui 10% de 

dióxido de zircônio dissolvidos totalmente na matriz vítrea em sua composição 

(Dentsply, Konstanz, Alemanha). Segundo um estudo feito por Ramos(2016), ao 

comparar um dissilicato de lítio (IPS e.max CAD, IvoclarVivadent) com um silicato de 

lítio reforçado por zircônia (Vita Suprinity, Vita Zahnfabrik), o dissilicato possuiu uma 

maior susceptibilidade à propagação de trincas, contudo não se sabe ao certo a 

razão pela qual o silicato de lítio reforçado por zircônia apresentou melhores 

resultados, o que pode ser devido à zircônia incorporada na matriz interferir na 

polaridade e modificar o processo de crescimento de trincas, e isso pode ser 

analisado através da mensuração da energia livre de superfície dos materiais.   

O conceito de energia de superfície consiste na interação entre um líquido e 

uma superfície, e pode ser analisada através da medida do ângulo de contato θ, que 

é definido como o ângulo entre um plano tangente com uma gota do líquido em um 

plano contendo a superfície onde o líquido se encontra (Figura 2) (Rulison, 1999).  

 

 
 
Figura 3 - Ângulo de contato θ entre uma gota líquida e uma superfície plana e 

horizontal 

 

Legenda: Nesta figura, S é a energia de superfície do sólido e LV é a tensão superficial do líquido 
em equilíbrio com o vapor;  SL é a energia da interface líquido-sólido.  
Fonte: Rulison, 1999.  
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3 PROPOSIÇÃO  

 

 

Os objetivos desse estudo são:   

 

a) Avaliar a dureza, tenacidade à fratura, características de fratura, analisar a 

topografia superficial e energia livre de superfície de quatro vitrocerâmicas: 

dissilicato de lítio (Emax CAD) e silicato de lítio contendo dióxido de 

zircônia (Celtra Duo) e duasvitrocerâmicas experimentais à base de 

dissilicato de lítio e metassilicato de lítio; 

b) Caracterizar a microestrutura, conteúdo cristalino e químico 

dasvitrocerâmicas comerciais e experimentais; 

c) Testar a hipótese nula de que os materiais comerciais e experimentais 

apresentariam resistência à flexão e confiabilidade estrutural, dureza, 

tenacidade à fratura, energia livre de superfície, e susceptibilidadeao 

crescimento lento de trincas equivalentes. 
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4 MATERIAL E MÉTODOS  

 

 

4.1 Confecção dos espécimes 

 

 

Foram confeccionadas 60 discos de cada uma das seguintes cerâmicas: 

Emax CAD (IvoclarVivadent, Schaan, Liechtenstein), Celtra Duo (Dentsply, 

Konstanz, Alemanha) e duas cerâmicas experimentais, de dissilicato de lítio e a base 

de metassilicato de lítio. As amostras foram executadas a partir de blocos 

parcialmente ou totalmente sinterizados. Um dispositivo circular metálico foi 

acoplado em cada extremidade do bloco, formando uma guia de desgaste para que 

o material se torne cilíndrico, com 12mm de diâmetro. Com a máquina de corte 

(ISOMET 1000, Buehler, Illinois, EUA), o cilindro foi cortado em discos com as 

dimensões finais de aproximadamente 1,2mm de espessura e 12mm de diâmetro, 

conforme a norma ISO/CD 6872.2. Os espécimes da vitrocerâmicaCeltra Duo não 

foram cristalizados em forno. As amostras dos materiais experimentais de dissilicato 

de lítio e a base de metassilicato de lítio, assim como o material IPS e.max CAD, 

necessitaram de um ciclo de cristalização que se realizou no forno produzido pelo 

Laboratório de Materiais Vítreos (LaMaV/UFSCAR) e no forno (Programat EP5000, 

IvoclarVivadent), respectivamente, conforme às recomendações de temperatura 

dadas pelosfabricantes(Quadro 1). Para o Emax e para o dissilicato experimental, 

essa queima após usinagem (T3) é necessária para cristalização do material. 
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Quadro 1 - Ciclo de Cristalização para o Emax® e os materiais experimentais 

 Emax® Metassilicato Dissilicato 

Aumento de 

temperatura  

* 10 ºC/min - 

Temperatura de 

queima T1 

* 460 ºC 460 ºC 

Tempo de 

manutenção H1 

* 5 min 3h 

Aumento de 

temperatura T2 

90ºC/min 30 ºC/min - 

Temperatura de 

queima T2 

820ºC 800 ºC 760 ºC 

Tempo de 

manutenção H2 

10 min 3 min 10 min 

Temperatura de 

queima T3 

840 ºC - 840 ºC 

Tempo de 

manutenção H3 

7 min - 80 min 

Esfriamento lento 20ºC/min 15ºC/min - 

Fonte: Segundo os fabricantes (IvoclarVivadent, Schaan, Liechtenstein; DEMA- UFSCAR). *Valores 

não indicados pelo fabricante. T1, T2 e T3 representam as respectivas temperaturas de queima, e H1, 

H2 e H3 representam o tempo de manutenção, onde as amostras ficam um determinado tempo na 

temperatura correspondente. 

 

 

Figura 4 - Procedimento de corte dos discos cerâmicos 

 
Fonte: Elaborada pelo autor. 
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Em seguida, as amostras foram regularizadas com lixas de SiC de 

granulações #400, #600, #800 e #1200.  

4.2 Dureza e tenacidade à fratura 

 

 

Conforme a norma ASTM C1327.03, as amostras foram submetidas à 

procedimentos de indentações com uma sequência de cargas progressivas, até que 

um defeito com dimensão suficiente para que as medidas fossem precisas foi gerado 

(Anstis, 1981), conforme o padrão apresentado na Figura 5. Assim, a carga de 

indentação de 4.903N foi definida para cada cerâmica. As amostras foram 

indentadas com uma ponta de diamante Vickers no centro de cada disco. 

Posteriormente, no microscópio acoplado ao durômetro (20 X), foram mensuradas as 

diagonais da marcação e a extensão das trincas radiais superficiais.   

 

 

Figura 5 - Representação de uma trinca radial 

 

 
 

Fonte: adaptado de Cook et al., 1982.  

 

 

A dureza Vickers (HV) será calculada pela seguinte equação:   

 

𝐇𝐕 =
𝟏, 𝟖𝟓𝟒𝟒𝐏

𝐝𝟐
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Onde P é a carga e d é a média das medidas das diagonais da indentação. A 

tenacidade à fratura (KIc) (em MPa.m1/2) foi estimada a partir da medição das fissuras 

radiais formadas pela indentação, utilizando a seguinte equação proposta por Anstis 

et al. 

 

𝐊𝐈𝐂 =   
𝐄

𝐇𝐯
 

𝟏

𝟐

.
𝐏

𝐂𝟑/𝟐
 

 

 

Onde: E = módulo de elasticidade (GPa); Hv = dureza Vickers (GPa); P = 

carga aplicada (N); c = comprimento da semi-diagonal de impressão + trinca (m).  

Os valores utilizados para E das especificações do fabricante são: 95 GPa 

para o Emax (IvoclarVivadent, Schaan, Liechtenstein), 70 GPa para o Celtra Duo 

(Dentsply, Konstanz, Alemanha), 100 GPa para o Dissilicato de lítio experimental 

(DEMA- UFSCAR) e 125 GPa para o Metassilicato de lítio experimental (DEMA- 

UFSCAR). 

 

 

4.3 Difração 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 visualização do padrão de 

cristalização das cerâmicas.  

 

 

4.4 Microscopia eletrônica de varredura  

 

 

Os espécimes foram analisados em microscópio eletrônico de varredura com 

canhão de emissão de campo (MEV-FEG, Mira 3, Tescan, Brno-Kohoutovice, 
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CzechRepublic) para visualizar os microconstituintes de cada cerâmica, o formato e 

o tamanho dos grãos. 

 

 

4.5 Parâmetros do crescimento subcrítico de trincas 

 

 

 

Inicialmente, foi realizado o teste de resistência à flexão biaxial inicial um meio 

inerte (óleo mineral) sob a maior taxa de tensão (50 MPa/s) para determinar σm 

(resistência na configuração de equilíbrio instável para trincas em função da tração 

aplicada e das forças residuais de contato). Os resultados foram submetidos à 

análise estatística de Weibull. O restante das foi testado em água destilada, sob 

cinco taxas de tensão constante: 0,005; 0,05; 0,5; 5 e 50 MPa/s. As taxas de tensão 

foram obtidas com taxas de carregamento controladas, que correspondem às taxas 

de tensão mencionadas. Para determinação da resistência à flexão, a amostra foi 

posicionada em uma base circular metálica com três esferas de 3,2 mm de diâmetro, 

equidistantes uma das outras, formando um plano (ISO 6872). Uma ponta romba de 

1,6 mm de diâmetro foi acoplada a uma máquina de ensaio universal (Emic DL-1000, 

Emic, São José dos Pinhais, PR, Brasil), e a carga foi aplicada. Durante o teste de 

flexão biaxial a amostra foi recoberta com uma fita do lado de compressão para que 

o contato com a ponta aplicadora da carga não produzisse defeitos e para que fosse 

possível preservar os fragmentos em posição (Figura 6).   
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Figura 6 - Teste de flexão biaxial 

 
 
Legenda: Espécime posicionado submerso em água.  

Fonte: Elaborado pelo autor.  

 

O cálculo de resistência à flexão biaxial (σ) (MPa) dos discos foi obtido 

deacordo com a descrição da norma ISO 6872:  

 

𝛔 =  −𝟎, 𝟐𝟑𝟖𝟕𝐏 
 𝐗 − 𝐘 

𝐛𝟐
 

 

Onde P é a carga em N, X e Y são parâmetros relacionados às propriedades 

elásticas do material (Razão de Poisson em Módulo Elástico) e bé a espessura do 

espécime na origem da fratura em mm.  

 

Para os cálculos dos parâmetros de crescimento subcrítico de trincas, está 

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

 

𝒍𝐨𝐠𝛔𝐟 =
𝟏

𝐧 + 𝟏
𝐥𝐨𝐠𝛔′ + 𝐥𝐨𝐠𝛔𝐟𝟎 

 

Onde, σf é a resistência à flexão (MPa), n é o coeficiente de susceptibilidade 

ao crescimento subcrítico de trincas, σ’ é a resistência característica e σf0 é um 

parâmetro escalar.  
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4.6 Análise da energia livre de superfície (ELS) 

 

 

Para ELS, foram analisadas cinco amostras de cada grupo por goniometria. O 

tensiômetro óptico TL 1000 – Invoicedfreight, Theta Lite (Attension, Lichfield, 

Staffordshire, Reino Unido) foi utilizado para a medição do ângulo de contato médio 

em 5 áreas distintas por amostra com a técnica de gota séssil com dois líquidos de 

diferentes tensões superficiais: água destilada e diiodometano em temperatura 

ambiente. Previamente à análise, cada amostra foi submetida em banho ultrassônico 

(álcool isopropílico) durante 5 min e manuseada com cuidado (luvas) evitando 

contaminação. Uma seringa graduada (GastightSyringes #1001 – 1ml, Hamilton, 

Reno, Nevada, EUA) com agulha hidrofóbica depositou a gota e, após o tempo de 

espera de 5 s, o ângulo de contato médio foi calculado (OneAttension, 

BiolinScientific,Lichfield, Staffordshire, Reino Unido) a partir da aquisição de 60 

imagens por segundo durante 10 s. A energia livre de superfície, em mJ/m2, foi 

calculada de acordo com o método proposto por Owens e Wendt (1969).   

O ângulo de contato consiste em um equilíbrio entre as energias presentes na 

interface entre sólido e líquido (Craig, 1993). Através da fórmula da média 

harmônica, são geradas duas equações para obtenção da energia livre de superfície 

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

 

1- 𝐖𝟏𝟐𝐀 =  𝛄𝟏𝐀(𝟏 + 𝐜𝐨𝐬𝛉𝐀) =  
𝟒𝛄𝟏𝐀ᵈ𝛄𝟐ᵈ

𝛄𝟏𝐀ᵈ𝛄𝟐ᵈ
 +  

𝟒𝛄𝟏𝐀ᵖ𝛄𝟐ᵖ

𝛄𝟏𝐀ᵖ𝛄𝟐ᵖ
 

 

 

2- 𝐖𝟏𝟐𝐁 =  𝛄𝟏𝐁(𝟏 + 𝐜𝐨𝐬𝛉𝐁) =  
𝟒𝛄𝟏𝐁ᵈ𝛄𝟐ᵈ

𝛄𝟏𝐁ᵈ𝛄𝟐ᵈ
 +  

𝟒𝛄𝟏𝐁ᵖ𝛄𝟐ᵖ

𝛄𝟏𝐁ᵖ𝛄𝟐ᵖ
 

 

Na primeira fórmula (1) foram utilizadas as informações referentes ao líquido 1 

(diiodometano): cosseno do ângulo de contato obtido e suas variáveis dispersiva e 

polar já conhecidas (Quadro 2) (Combe et al., 2004). Desta forma, foi obtida a 

variável dispersiva do sólido. A partir do valor encontrado para a variável dispersiva 

do sólido, do cosseno do ângulo de contato obtido do líquido 2 (água) e suas 

variáveis dispersiva e polar, foi obtida a variável polar do sólido através da segunda 
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fórmula (2). A energia livre de superfície do sólido equivale à soma de suas variáveis 

dispersiva e polar.  

 

 

Quadro 2 - Componentes dispersivo (γ) e polar (γp) e energia de superfície (γT) dos 

líquidos utilizados para medidas de ângulo de contato, em mN/m 

 

Líquido                      γd(mN/m)                      γp(mN/m)                            γT 

(mN/m) 

Água deionizada             21,8                              51,0                                      72,8 

Diiodometano                  50,8                              0,0                                        50,8 

Fonte: Combe et al., 2004. 
 

 

 

4.7 Análise fractográfica 

 

 

        Uma análise complementar foi realizada em Estereomicroscópio 

(Discovery V20, CarlZeiss, Jena, Thuringia, Alemanha) e MEV para auxiliar na 

determinação das características 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 análises 

estatísticas, e os dados de dureza e tenacidade à fratura encontram-

seapresentadosnas Tabelas 1 e 2. Foram encontradas diferenças estatisticamente 

significantes entre as durezas Vickers dos grupos (p=0,000). A vitrocerâmicaCeltra 

Duo apresentou a maior média de dureza, o Emax e o Dissilicato Experimental 

apresentaram uma dureza semelhantes e intermediária em relação aos outros 

grupos, enquanto o Metassilicato experimental apresentou o menor resultado. 

Também foram encontradas diferenças estatisticamente significantes entre os 

valores de tenacidade à fratura dos grupos (p=0,000). O metassilicato experimental 

apresentou maior tenacidade à fratura, seguido pelo dissilicato experimental e o 

Emax, que foram semelhantes, e o celtra, que mostrou a menor tenacidade.Imagens 

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

 

Tabela 1 –  Médias das durezas dos materiais 

  

 

Material 

Média e Desvio-padrão 

de Dureza (HV) 

Grupamento 

(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 diferenças estatisticamente significantes. 
Fonte: Elaborada pelo autor.  
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Tabela 2 –  Médias das tenacidades à fratura dos materiais 

 

 

Material 

Média e Desvio-padrão de 

Tenacidade à Fratura (KIc) 

(em MPa.m1/2) 

Grupamento 

(Tukey 95%) 

Emax 1,51 ± 0,01 B 

Celtra Duo 1,24 ± 0,04 C 

Metassilicato 

Experimental 

1,91 ± 0,13 A 

Dissilicato 

Experimental 

1,60 ± 0,12 B 

 

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

 

 

Figura 7 - Fotos das indentaçõesVickers 

 

Legenda: A: Emax, B: Celtra Duo.  
Fonte: Elaborada pelo autor. 

 

 

 

 

 

A  B  
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Figura 8 - Fotos das indentaçõesVickers 

 

 

Legenda: C: Metassilicato de Lítio Experimental, D: Dissilicato de Lítio Experimental.  

Fonte: Elaborada pelo autor.  

 

 

 

5.2 Microestrutura  

 

 

5.2.1 Espectroscopia por Dispersão de Energia (EDS)  

 

 

As amostras foram analisadas quanto aos seus constituintes químicos para 

facilitar a atribuição dos picos de cristalização realizada por difração de raios-X 

(Tabela 3).O elemento químico Lítio não é detectável pelo EDS devido ao seu baixo 

peso molecular. 

 

 

 

 

 

 

 

 

C  D  
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Tabela 3 – Composição em massa das cerâmicas do estudo por análise com EDS 

 

Elementos 

Químicos 

Emax Celtra 

Duo 

Metassilicato 

Experimental 

Dissilicato 

Experimental 

O 63.7% 66.11% 64.38% 63.79% 

Si 21.84% 17.30% 22.18% 21.76% 

Zr - 2.82% - - 

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) 

 

 

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

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

dissilicato de lítio semelhantes. As cerâmicas Celtra Duo (CELTRA) e Metassilicato 

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

porém, a fase vítrea da Celtra Duo é mais evidente e demonstra que o material 

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

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

 

 

5.2.3 Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV)  

 

 

Para se observar as característicasmicroestruturais de cada material, foi 

realizada a microscopia eletrônica de varredura. Primeiramente, observou-se a 

superfície polida de cada material (Figura 10) e, então, a disposição e forma dos 

cristais na matriz vítrea (Figura 11). 

A vitrocerâmicaEmax apresentou grãos arredondados, menores e mais 

organizados quando comparados aos do Dissilicato experimental, que por sua vez 

apresentou grãos maiores com cantos vivos como agulhas. O Metassilicato 

experimental apresentou sua estrutura formada por placas não arredondadas e com 

cantos vivos, já o Celtra Duo apresentou grãos menores e arredondados e dispostos 

em várias direções. 

 

 

 



38 

 

 
 

Figura 10 - MEV das amostras após polimento 

  

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
Legenda: Observar a presença de poros remanescentes na superfície dos materiais experimentais. 
A= Emax, B= Celtra Duo, C= Dissilicato Experimental e D= Metassilicato Experimental. 
Fonte: Elaborada pelo autor. 

 

 

 

 

  

A B 

C D 
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Legenda:Setasazuis indicam:Emax: grãos alongados, pequenos e dispostos próximos uns dos outros; 

Celtra: grãos mais espaçados, pequenos e arredondados; Dissilicato experimental: grãos alongados e 

com aspecto mais agulhado que o dissilicato comercial.Metassilicatoexperiemntal: microestrutura em 

forma de placas, com cantos vivos. 

Fonte: Elaborada pelo autor. 

Emax 

Celtra 

Dissilicato 

Metassilicato 

Figura 11 - MEV das amostras após condicionamento ácido 
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5.3 Resistênciaà flexão biaxial (inerte) e módulo de Weibull 

 

 

Os valores de resistência à flexão biaxial inerte (amostras testadas em óleo 

mineral na maior taxa de tensão) foram usados para a análise de Weibull. Com esta 

análise, foram determinados os módulos de Weibull (quanto maior o valor, maior a 

homogeinidade estrutural do material) e a resistência característica (valor de 

resistência em 63,2% das amostras irão falhar). O gráfico e a tabela correspondem à 

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

 

 

Figura 12 - Gráfico representativo do módulo de Weibull 

 

 
Legenda: Shape indicam os módulos de Weibull, scale indicam os valores de resistência característica 

e Corr indica o índice de correlação das retas. 

Fonte: Elaborada pelo autor  
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Tabela 4 – Análise de Weibull 

 

Grupo m IC do m  0 IC da 0 

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 módulo de Weibull, 0 a resistência característica e IC é o intervalo de 

confiança respectivamente. Letras semelhantes nas colunas indicam semelhanças entre os grupos de 

acordo com a sobreposição dos intervalos de confiança. 

Fonte: Elaborada pelo autor. 

 

 

5.4Parâmetros do Crescimento Subcrítico de Trincas  

 

 

Para os parâmetros do crescimento subcrítico de trincas, as amostras foram 

testadas em água destilada, sob cinco taxas de tensão constante: 0,005; 0,05; 0,5; 5 

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

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

dinâmica característico, em que com a maior taxa, o valor de resistência é mais alto 

do que para as menores taxas. 
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Figura 13 - Gráfico representativo dos parâmetros de CST para o Emax 

 

Fonte: Elaborada pelo autor.  

 

 

Figura 14 - Gráfico representativo dos parâmetros de CST para o Celtra Duo 

 

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

Experimental 

 
Fonte: Elaborada pelo autor. 

 

 

Figura 16 - Gráfico representativo dos parâmetros de CST para o Metassilicato 

Experimental 

 

Fonte: Elaborada pelo autor.  

 

 

Todos os valores foram analisados e foi calculado o coeficiente de 

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



44 

 

 
 

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

Grupo n  desvio-padrão Coef. Variação  

Emax 18,2  2,5 13% 

Celtra 25,5  5,8 22,5% 

Dissilicato 23,2  8,1 34,8% 

Metassilicato 15,1  2,1 13,7% 

Fonte: Elaborada pelo autor. 

 

 

5.5Análise da Energia Livre de Superfície (ELS) 

 

 

Cinco amostras de cada grupo foram analisadas por 

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

a seguir (Figura 17). 

 

Figura 17 - Fotos das interações das gotas de água com as superfícies das amostras 

 

 

Fonte: Elaborada pelo autor.  
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Através da mensuração dos ângulos de contato dos diferentes líquidos (água e 

diiodometano) com as superfícies das amostras, foi calculada a energia livre de 

superfície de cada grupo (Tabela 6).  

 

 

Tabela 6 – Análise da energia livre de superfície das amostras por goniometria 
 

 MATERIAL  ENERGIA POLAR  ENERGIA  TOTAL  

DISPERSIVA  

 

EMAX  

H: 43.74 ± 0.47 

 

G: 45.04 ± 0.64  

H: 28.18 ± 0.57  

G:25.87 ± 0.65  

H: 71.92 ± 0.34 

G:70.90 ± 0.32  

 

CELTRA DUO  

H: 34.18 ± 0.70  

 

G: 32.56 ± 0.79  

H: 34.36 ± 0.31  

 

G: 33.08 ± 0.36  

H: 68.55 ± 0.71  

G:65.65 ± 0.77  

DISSILICATO 

EXPERIMENTAL  

H: 34.68 ± 0.76  

 

G: 32.97 ± 0.90  

H: 34.98 ± 0.58  

 

G: 33.79 ± 0.65  

H: 69.65 ± 0.77  

 

G: 66.75 ± 0.83  

METASSILICATO  

EXPERIMENTAL  

H: 30.10 ± 0.61  

 

G: 28.18 ± 0.77  

H: 32.97 ± 0.58  

 

G: 31.48 ± 0.65  

H: 63.08 ± 0.66  

 

G: 59.66 ± 0.71  

Legenda: “H” representa os dados em Harmônico e “G” representa os dados em Geométrico. Unidade 

de medida: em (mN/m). 

Fonte: Elaborada pelo autor.  

 

 

5.6 Análise Fractográfica 

 

 

Os defeitos originadores da fratura das amostrasforampredominantemente 

localizados nas superfícies, no lado de tração. As imagens podem ser observadas 

nas Figuras18,19, 20 e 21 em 80x e 200x de aumento. 

Não foram observadas diferenças entre os defeitos originadores das fraturas 

das amostras testadas em taxas rápidas e testadas em taxas lentas. 
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Figura 18 - Análise fractográfica de uma amostra de Emax 

 

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

 

Figura 19 - Análise fractográfica de uma amostra de Celtra Duo 
 

 

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

 

 

 

 

 

 

 

H H 

H H 

H H 



47 

 

 
 

Figura 20 - Análise fractográfica de uma amostra de Dissilicato experimental 

 

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

Fonte: Elaborada pelo autor.  
 

 

Figura 21 - Análise fractográfica de uma amostra de Metassilicato experimental 
 

 

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

 

 

 

 

 

 

  

H H 
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6 DISCUSSÃO 

 

 

As vitrocerâmicas são materiais muito utilizados na odontologia e, atualmente, 

sua principal forma de apresentação é em blocos para CAD/CAM. Materiais como o 

IPS e.max CAD® (Ivoclar) e Celtra Duo® (Dentsply) são exemplos de vitrocerâmicas 

odontológicas, o primeiro contendo grãos de dissilicato de lítio e ortofosfato de lítio 

(P2O5), que não foi quantificado nas análises de EDS devido à baixíssima quantidade, 

sendo este último responsável pela microseparação de fases que induz a 

cristalização. Já o Celtra consiste em cristais de metassilicato de lítio e ZrO2 que teria 

o mesmo efeito do ortofosfato no processo de cristalização mas a priori traria efeitos 

benéficos como certo reforço do material. Dentro deste pensamento, alterando-se 

composição e formas/cinética de cristalização, outras cerâmicas vítreas foram 

desenvolvidas no país. Portanto, no presente estudo, caracterizou-se a 

microestrutura, determinou-se o coeficiente de crescimento subcrítico de trincas e 

mediu-se a energia livre de superfície das vitrocerâmicas comerciais e 

experimentais.A hipótese nula (H0) de que os materiais comerciais e os materiais 

experimentais apresentariam o mesmo comportamento de crescimento lento de 

trincas, e resistência à flexão, dureza e tenacidade à fratura e energia livre de 

superfície equivalentes foi rejeitada. 

Primeiramente, as tenacidades à fratura dos materiais foram diferentes entre si, 

provavelmente isso deve-se à diferentes capacidades de sofrer “crack deflection” e 

“crack bridging”, determinantes da tenacidade à fratura nas vitrocerâmicas. 

Claramente, a tenacidade à fratura é maior quanto maiores forem os cristais (Hallman 

et al., 2019), haja vista que os cristais do metassilicato experimental são cerca de 5 

vezes maiores (~ 5µm) que os cristais das outras vitrocerâmicas, Emax (~ 0,5 µm), 

Celtra Duo (~ 1 µm) e dissilicato experimental (~ 1 µm), como pôde ser observado na 

Figura 10 de microscopia eletrônica de varredura. Além disso, contribuem para a 

maior tenacidade, os grãos de metassilicato achatados e dispostos em diversas 

direções, de maneira não organizada. Neste sentido, esse tipo de cristal corresponde 

ao metassilicato de lítio que também está presente no Celtra mas, em menor 

tamanho, provavelmente devido à baixas temperaturas usadas durante a produção 

(Hallman et al., 2019). Tal aspecto e a maior quantidade de fase vítrea evidenciada 

pelo halo no difratograma de raios X, proporcionam menor resistência comparada aos 
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outros materiais. A ausência de zircônia no difractograma também mostra que este 

elemento está disperso na fase vítrea e funciona apenas como modificador de rede 

(Hallman, 2019.) e não como elemento tenacificador (Ramos et al.,  2016). A zircônia 

pode ter atuado impedindo a cristalização e o crescimento do grão.  

Em relação a dureza, o material Celtra Duo foi maior que nas outras 

vitrocerâmicas, possivelmente devido às tensões compressivas impostas durante a 

fabricação do material (e da própria confecção dos espécimes deste trabalho, na 

etapa de polimento) que foram conservadas porque o material não foi submetido à 

queima de cristalização, como os demais (Zhang et al., 2019).   

A energia livre de superfície está relacionada com a hidrofilia do material de 

forma que quanto maior a energia polar, mais hidrofílica será a superfície deste 

material (Daltin, 2011). Wiederhorn em 1968, afirmou que o meio em que um material 

vítreo é testado possui grande influência sobre os defeitos de superfície e, 

consequentemente, sobre a resistência. O autor cita o exemplo de um vidro testado 

em um meio com umidade que apresentou resistência quatro vezes menores do que 

os que foram testados em vácuo, pois existiria uma interação entre a umidade e os 

defeitos do material. Esse fenômeno pode ser explicado pelo efeito de capilaridade, 

que se dá através da afinidade de uma superfície pela água, que promove a entrada 

de água nos defeitos do material, favorecendo a propagação de trincas até uma falha 

catastrófica (Gonzaga et al., 2011). 

O crescimento lento de trincas (CLT) acontece quando uma falha pré-existente 

ou provocada não leva à fratura inicialmente sob tensões de carregamento 

subcríticas. Assim, o crescimento da trinca é lento, até que atinja o tamanho crítico e 

ocorra uma falha catastrófica, levando à ruptura no material (Quinn, 2016). 

Clinicamente, as cerâmicas odontológicas suportam os efeitos das cargas oclusais e 

fraturam-se após algum tempo em uso. 

O dissilicato de lítio comercial IPS Emax CAD, que apresentou maior energia 

livre de superfície total, foi um dos mais susceptíveis ao crescimento lento de trincas, 

evidenciando a influência da afinidade pela água com a propagação de trincas. Por 

outro lado, considerando os resultados obtidos da interação do Metassilicato 

experimental com água - a microestrutura mais grosseira pode ter colaborado para 

menor afinidade - e tendo este material apresentado o menor coeficiente de 

crescimento lento de trincas, não se pode aplicar o raciocínio anterior. Dessa forma, a 
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explicação dada ao crescimento de trinca subcrítico em materiais policristalinos como 

a zircônia parece razoável, qual seja: a microestrutura alongada dos grãos da 

cerâmica, que poderia dificultar o crescimento da trinca, parece ser impedida pela 

sensibilidade do material à fadiga (Quinn, 2016).  

As análises em DRX evidenciaram um halo maior na vitrocerâmicaCeltraDuo, o 

que indica um maior conteúdo vítreo. O dissilicato de lítio experimental, apresentou 

fases de dissilicato de lítio semelhantes ao Emax, assim como a cerâmica comercial 

CeltraDuo e o metassilicato de lítio experimental apresentaram as fases de 

metassilicato de lítio.  

Apesar de possuírem as mesmas fases, o maior módulo de Weibull foi o da 

vitrocerâmica comercial Emax, e o menor foi o do dissilicato de lítio experimental. 

Quanto maior o módulo de Weibull, maior a homogeneidade estrutural dos materiais, 

portanto o material que apresentou o maior valor, possui maior confiabilidade e o 

inverso também é verdadeiro. As diferenças nos módulos devem-se à variabilidade 

nos tamanhos e distribuição dos efeitos críticos para fratura. Ficou evidente pelas 

micrografias que os materiais menos homogêneos foram as vitrocerâmicas 

experimentais, que apresentaram poros variados na superfície. 

A análise fractográfica das quatro vitrocerâmicas sugere que os defeitos 

originadores da fratura estão quase sempre nas superfícies dos materiais - com 

exceção da imagem do dissilicato experimental que apresentou um poro interno como 

defeito originador. É possível observar os poros arredondados ou elípticos, e 

superfícies de fratura menos vítreas para os materiais experimentais em comparação 

com os materiais comerciais.  

Portanto, apesar de algumas propriedades vantajosas como a alta tenacidade 

à fratura, fases semelhantes às dos materiais comerciais, resistência e dureza 

semelhantes à dos materiais que já estão no mercado, os materiais experimentais 

apresentaram menor homogeneidade estrutural. A variabilidade de resistências no 

dissilicato experimental foi notada inclusive nos resultados do teste de fadiga 

dinâmica, com aumento do desvio-padrão em cada taxa de carregamento.  

Do de vista mecânico e de susceptibilidade à fadiga, qualquer uma das 

vitrocerâmicas podem ser utilizadas na clínica, tendo em vista que materiais 

feldspáticos, com maior quantidade de fase vítrea e menos resistentes são utilizados 

para os mesmos fins. Porém, a microestrutura dos materiais experimentais, com 
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grãos maiores podem afetar as propriedades ópticas dasvitrocerâmicas, o que requer 

testes e estudos futuros para se determiná-las. 
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7 CONCLUSÃO 

 

 

Com base nos resultados obtidos, é possível concluir: 

 

a) As quatro vitrocerâmicas apresentaram microestruturas distintas. O 

Emax apresentou grãos alongados e pequenos (~ 0,5µm), comparado 

aos grãos do dissilicato experimental (~1 µm), de aspecto alongado e 

agulhado; oCeltraDuo apresentou grãos de metassilicatoarredondados e 

achatados menores (~1 µm) que aqueles do metassilicatoexperimental 

(~5 µm), que apresentou grãos em forma de placas, com cantos vivos; 

b) A alta tenacidade à fratura dometassilicato de lítio experimental pode ser 

atribuída ao tamanho e disposição dos grãos na microestrutura; 

c) A vitrocerâmica que apresentou maior dureza foi o CeltraDuo; 

d) O dissilicato comercial (Emax) e o Celtra possuem maior 

homogeineidade estrutural, seguido pelo metassilicato e dissilicato 

experimental; 

e)  A maior energia livre de superfície foi determinada para o grupo Emax, 

e a menor para o metassilicato experimental; 

f) 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. Já o metassilicato experimental, 

vitrocerâmica com o maior tamanho de cristal, foi o que apresentou a 

maior susceptibilidade ao crescimento lento de trinca. As vitrocerâmicas 

com tamanhos de cristal por volta de 1 µm apresentaram os maiores 

coeficientes, isto é, foram menos susceptíveis ao crescimento subcrítico 

de trincas.  
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