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Relatorio Descritivo de Patente de Invencéo
PARTICULA, PROCESSO PARA A PRODUQAO DE PARTICULA, USO DA
MESMA, RESINA COMPOSTA, CIMENTO ODONTOLOGICO
FOTOPOLIMERIZAVEL E ADESIVO DENTINARIO

Campo da Invencao

[0001] A presente invencdo descreve 0 processo para a producdo de
particulas de silicato de niébio pelo método sol-gel e seu uso em compdsitos
para uso biomédico e odontologico. A presente invencdo se situa no campo da
Quimica e das Ciéncias da Saude.

Antecedentes da Invencdo

[0002] Atualmente a grande parte das cargas inorganicas utilizadas em
compositos odontolégicos ndo possui bioatividade, o que é demonstrado no
presente invento. Comercialmente, existe um produto que apresenta um vidro
de fluoraluminio silicato como carga (Resina Beautifil II — Shofu- Kyoto, Japao),
com a intencdo de induzir a remineralizacdo de tecidos dentarios. As
propriedades mecénicas e a degradacdo do material, no entanto, sdo dados
como um problema destes materiais e isso se deve a pobre interacdo destas
particulas com a por¢do polimérica do compdésito. Tais particulas sdo muito
semelhantes as usadas em cimentos de ionémero de vidro, desenvolvidos no
inicio dos anos de 1970.

[0003] Diferentes cargas inorganicas vém sendo estudadas com a finalidade
de liberar ions bioativos para remineralizacdo de tecidos duros, contudo as
propriedades mecanicas destes materiais sdo afetadas por problemas de
interacdo entre a matriz resinosa e a carga inorganica, uma vez que estas
cargas nao apresentam boa interacdo com o0s agentes utilizados para fazer
essa unido. Além disso, estas particulas frequentemente possuem indices de
refracdo diferentes dos polimeros utilizados o que pode prejudicar a passagem
de luz e piorar as propriedades fisicas, mecanicas e opticas do material.

[0004] Os silicatos sdo compostos constituidos majoritariamente por silica e ja
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séo utilizados como cargas em resinas compostas, uma vez que a silica possui
uma interagdo satisfatoria com os agentes de unido utilizados nas resinas
compostas, permitindo que as tensdes sejam adequadamente dissipadas na
interface entre a carga inorganica e a matriz resinosa do compgdsito. Além
disso, os silicatos possuem indice de refracdo semelhante ao dos polimeros
utilizados, permitindo adequada passagem de luz durante a polimerizacéo das
resinas compostas.

[0005] O nidbio é um mineral com potencial para favorecer a remineralizacao
de tecidos duros humanos e sua capacidade de deposicdo mineral ja foi
testada em diferentes biomateriais.

[0006] Na busca pelo estado da técnica em literaturas cientifica e patentéria,
foram encontrados os seguintes documentos que tratam sobre o tema:

[0007] O documento JP2013203688 descreve a producéo de carga inorganica
para resina composta, com composicao de silica produzida por pulverizagdo. A
patente associa a silica metais como estroncio, lantanio, bario e zircénia.

[0008] O documento US20050176843 descreve a producdo de compositos
inorganicos para conferir radiopacidade. As particulas sdo produzidas pelo
método baseado em chamas e séo silicatos combinados com algum dos
seguintes elementos: Y, La, Ta, Ce, Pr, Nd, Sm, Eu, Gd, Tb, Dy, Ho, Er, Yb, Lu.
[0009] O documento GB200618963 descreve a producdo de compdsitos
reativos que podem conter cargas inorganicas de silica. A reatividade do
material desenvolvido compreende ag&do antimicrobiana, acdo sobre o DNA e
capacidade de consumo de agua.

[0010] O documento CA2233408 descreve compadsito a base de iondbmero de
vidro, onde sdao utilizadas cargas inorganicas compostas de fluoraluminio
silicato. O documento difere da presente invencao pela aplicacéo ser feita em
material diferente e a composi¢éo de carga inorganica ser diferente.

[0011] O documento CN104490609 descreve a modificacdo da superficie de
nanoparticulas de silica e grafeno com polimeros metacrilatos para aplicacao

em compaositos dentais.
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[0012] O documento JP2015137251 descreve uma produgcdo de cargas de
silica combinadas com polimeros organicos para aplicacdo em compdsitos
dentais.

[0013] O documento US1306913 descreve uma producao de particulas vitreas
para aplicagdo em compdsitos odontoldgicos produzidos por calcinagdo a baixa
temperatura de polimeros inorganicos em gel seguido por pulso de tratamento
em altas temperaturas.

[0014] O documento W09920225 descreve a producdo de um composito
odontoldgico contendo particulas vitreas produzidas por método de moagem de
fibras de vidro em baixas temperaturas.

[0015] O documento EP3072498 descreve compdsitos dentais contendo
cargas inorganicas porosas como SBA-15, MCM-48, MSU-H e MCM-41.

[0016] O documento US20180015004 descreve uma producéo de cargas para
compositos a base de ceramica feldspatica, uma particula combinada com
componentes como Al, K e Na.

[0017] O documento WO0201534881 descreve a producdo de particulas
porosas de silica combinada com éxidos como alumina, zinco, titania, zircénia,
hafnia, yttria, boemita, fluoretos, fosfatos de célcio e hidroxiapatira.

[0018] O documento CA2254649 descreve a invencdo de compdsitos dentais
contendo cargas inorganicas com capacidade de liberar ions como Ca, P e OH.
[0019] O documento EP3053571 descreve a producdo de particulas de silica
por fluxo de gas pulsante combinada com 6xidos como alumina, zinco, titanio,
zircdnia, tungsténio, itérbio, bismuto, bério, estréncio, prata, tantalo, lantanio,
boro e cério.

[0020] O documento DE102005051387 descreve a producdo de particulas
vitreas a base de silica contendo alumina, zinco, titanio, zircénia, tungsténio,
itérbio, bismuto, bario, estréncio, prata, tantalo, lantanio, boro e cério.

[0021] O documento RU94021160 descreve a preparagdo de cristais de
silicato de nidbio pela sintese hidrotermal.

[0022] O documento BR200006787 descreve a sintese por sol-gel de
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particulas vitreas, mas ndo descreve: a composi¢cdo dos vidros produzidos, o
método utilizado na sintese sol-gel e ndo inclui o nidbio entre as opcbes de
modificadores minerais.

[0023] Assim, do que se depreende da literatura pesquisada, ndo foram
encontrados documentos antecipando ou sugerindo 0s ensinamentos da
presente invencéo, de forma que a solugdo aqui proposta possui novidade e
atividade inventiva frente ao estado da técnica.

[0024] A solucdo aqui proposta visa a prover particula apresentando
bioatividade e boas propriedades mecanicas.

Sumaério da Invencdo

[0025] Dessa forma, a presente invencdo resolve o problema do estado da
técnica a partir da maior bioatividade e adequada interacdo de particulas
bioativas com a matriz polimérica de compadsitos odontolégicos, permitindo que
estes materiais sejam capazes de auxiliar na remineralizacdo de tecidos
dentais, sem alteracao das propriedades do material, 0 que ocorre com outras
particulas bioativas, além de ser uma alternativa de menor custo.

[0026] O presente invento trata da formulacdo de um composto que une as
propriedades dos silicatos com as do niébio.

[0027] Como conceito inventivo, a presente invencao apresenta 0s seguintes
objetos:

[0028] Em um primeiro objeto tem-se a particula compreendendo ligacdes Si-
O-Nb, estar na forma de po6 vitreo e possuindo tamanho na faixa de 100 nm a
100 pm e area de superficie média entre 1 m?g e 1000 m?/g..

[0029] Em um segundo objeto tem-se 0 processo para a producao de particula,
definida no primeiro objeto, compreendendo o método sol-gel.

[0030] Como um terceiro objeto, a presente invencdo compreende o uso da
particula compreendendo aplicagdo em materiais odontologicos, meédicos,
farmacéuticos.

[0031] Em um quarto objeto tem-se resina composta compreendendo a
particula definida no primeiro objeto.
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[0032] Em um quinto objeto tem-se cimento odontoldgico fotopolimerizavel
compreendendo a particula definida no primeiro objeto na faixa de 50 a 65%.
[0033] Em um sexto objeto, a presente invengdo apresenta adesivo dentinario
compreendendo a particula definida no primeiro objeto na faixa de 1 a 2%.
[0034] Estes e outros objetos da invencédo serdo imediatamente valorizados
pelos versados na arte e seréo descritos detalhadamente a seguir.

Breve Descricdo das Figuras

[0035] As seguintes figuras sédo apresentadas:

[0036] A Figura 1 apresenta a caracterizacdo do pd obtido apds o processo,
quanto a difracéo de raios-X.

[0037] A Figura 2 apresenta as ligacdes quimicas observadas entre o Nb-O-Si,
caracterizando a formacao de silicato de nidbio.

[0038] A Figura 3 apresenta uma imagem por microscopia das particulas de
silicato de nidbio obtidas, em que é possivel se observar seu formato irregular.
[0039] A Figura 4 apresenta trés graficos mostrando a cinética de
polimerizacao das resinas compostas contendo silicato de niébio.

[0040] A Figura 5 mostra a média do pH apds imersdo em agua destilada em
diferentes tempos de avaliacéo.

[0041] A Figura 6 apresenta imagens da deposicdo mineral nas amostras ap6s
7, 14 e 28 dias de imersdo em fluido corporal simulado.

[0042] A Figura 7 mostra os graficos de cinética de polimerizacao dos cimentos
contendo particulas de silicato de niébio.

[0043] A Figura 8 apresenta os graficos de cinética de polimerizacdo dos
adesivos produzidos com particulas de silicato de niébio.

Descricdo Detalhada da Invencao

[0044] O presente invento trata do desenvolvimento de materiais compaositos
com atividade terapéutica, buscando agregar a estes materiais o potencial de
reducdo da carie secundaria, por meio de estratégias que promovam a
remineralizacdo na interface dente-restauracdo. Essa remineralizacdo de

tecidos dentarios pode ser obtida pela incorporacéo de cargas bioativas, como
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a demonstrada no presente invento, a matriz resinosa.
[0045] A presente invencao prové a producdo de compdsitos com potencial
atividade remineralizante sem alteracao das propriedades do material, o que
ocorre com outras particulas bioativas.
[0046] Em um primeiro objeto tem-se a particula compreendendo ligacdes Si-
O-Nb, estar na forma de po6 vitreo e possuindo tamanho na faixa de 100 nm a
100 pm e area de superficie média entre 1 m%g e 1000 m?/g..
[0047] Em uma realizacdo, a particula compreende formato irregular e
tamanho médio entre 100 nm a 100 um, opcionalmente de 2,054 um, e, area
de superficie média entre 1 m%g e 1000 m?/g, opcionalmente de 616,6 m?/g.
[0048] Em um segundo objeto, a presente invencao apresenta o processo para
a producao de particulas de silicato de niébio compreendendo o método sol-
gel.
[0049] Em uma realizacao, o processo compreende as etapas de:

a) hidrolise

b) adicdo de modificador mineral

c) producéo do sol e geleificacéo

d) tratamento térmico.
[0050] Em uma realizacdo, o processo compreende opcionalmente a etapa
adicional:

€) moagem para inser¢cao nas resinas.
[0051] Em uma realizacdo, a hidrélise de tetraetilortosilicato da etapa (a)
ocorre com acidos compreendidos do grupo de acido nitrico, acido citrico, acido
fluoridrico, &cido fosférico, acido acético e acido cloridrico 1M, opcionalmente o
acido é &cido cloridrico 1M.
[0052] Em uma realizacado, a propor¢ao de agua:tetraetilortosilicato € de 1:10 a
10:1, preferencialmente a proporgéo é de 1:10.
[0053] Em uma realizacao, a etapa (b) tem adicdo de modificador de reacdo
selecionado do grupo compreendido de pentacloreto de niobio ou oxalato de
nidbio amoniacal a mistura, e agitacao na faixa de 120 a 1800 rpm por 10 min a
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24 h, opcionalmente 1h.

[0054] Em uma realizagéo, a etapa (c) compreende descanso da mistura em
temperatura ambiente até que o gel seja formado, o tempo variando entre 20
min a 14 dias.

[0055] Em uma realizacdo, a etapa (d) compreende submissdo do gel a
tratamento térmico entre 70-600°C.

[0056] Em uma realizacéo, o dito tratamento térmico é dividido em fase inicial
na faixa de 70 a 120°C, opcionalmente 100°C e a fase posterior na faixa de
400 a 600°C, opcionalmente 500°C para a queima final.

[0057] Em uma realizacdo, a etapa (e) compreende moagem do p6 obtido, em
gue a moagem compreende ser manualmente, em moinho analitico, de bolas,
giratorio, de disco ou de martelo para inser¢cao em resinas.

[0058] Como um terceiro objeto, a presente invencdo compreende o uso da
particula, compreendendo aplicagdo em materiais odontologicos, médico,
farmacéutico.

[0059] Em uma realiza¢do, 0 uso compreende aplicacdo na area odontoldgica,
em resinas compostas, resinas adesivas, selantes dentinarios, infiltrantes
resinosos, cimentos endodonticos, cirdrgicos e cimentos fotoativaveis e duais
para cimentacdo de pecas protéticas ou outros materiais compositos na area
biomédica.

[0060] Em um quarto objeto tem-se resina composta, compreendendo a
particula de silicato de niébio definida no primeiro objeto e suas realizacdes.
[0061] Em um quinto objeto tem-se cimento odontolégico fotopolimerizavel,
compreendendo a particula de silicato de nidbio, na faixa de 50 a 65%.

[0062] Em um sexto objeto, tem-se adesivo dentinario, compreendendo a
particula de silicato de niébio, na faixa de 1 a 2%.

Exemplos
Exemplo 1 — Producdo das particulas de silicato de ni6hio

[0063] O silicato de nidébio foi produzido pelo método sol-gel. Como precursor
da reacéo foi utilizado o Tetraetilortosilicato (TEOS). A hidrdlise foi realizada
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com a mistura de 9,1 mL de TEOS e 100 mL de acido cloridrico 1M. Apds este
periodo, foi utilizado 0,0789 g de pentacloreto de nidbio (NbCls) como
modificador da reacdo. O NbClIsfoi adicionado a mistura em agitador magnético
e mantido sob agitacdo durante 1h.

[0064] Apds esse periodo o sol foi mantido em temperatura ambiente por 5-15
dias para geleificacdo e o gel foi submetido a tratamento térmico entre 70°C e
600°C. O po obtido pode ou ndo ser moido em moinho analitico para insercao
nas resinas.

Exemplo 2 — Caracterizacdo das particulas

[0065] O pd6 obtido foi caracterizado quanto a difracdo de raio-X (Figura 1),
sendo obtida uma particula vitrea, o que é importante para a passagem da luz
pelo material no momento em que este é fotocurado para a aplicacdo em
restauracoes dentais.

[0066] Além disso, foram observadas ligacdes quimicas entre o Nb-O-Si
(Figura 2) caracterizando a formacéo de silicato de niodbio. As particulas obtidas
apresentam-se com formato irregular (Figura 3) e possuem tamanho médio de
2,054pum com &rea de superficie média de 616,6m?/g.

Exemplo 3 — Aplicacéo das particulas

[0067] As particulas desenvolvidas foram adicionadas as resinas compostas,
cimentos odontoldgicos fotoativaveis e adesivos dentinarios.

Resina Composta

[0068] As particulas desenvolvidas foram incorporadas a resinas compostas
para restauracdes dentarias. A adicdo das particulas desenvolvidas néo alterou
a conversao de monémeros dos materiais desenvolvidos. A conversédo ocorreu
de forma mais lenta para os grupos que tiveram a adicdo das particulas de
silicato de nidbio com maior taxa maxima de polimerizacdo quando comparado
aos grupos utilizados como controle. As particulas ndo promoveram
citotoxicidade quando incorporadas a estas resinas compostas e ndo afetaram
a resisténcia a flexdo dos materiais. O indice de refracdo das resinas contendo

silicato de niodbio variou entre 1,43 e 1,45 na faixa espectral entre 320nm-
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480nm. A radiopacidade das resinas avaliadas foi de 1,39 mmAl (Tabela 1,

Figura 4). As resinas produzidas com as particulas de silicato de nidbio

apresentaram dureza inicial

de 54,71 com

reducdo para 48,20 apos

amolecimento em alcool (Tabela 2). As resinas produzidas com particulas de

silicato de niébio resultaram em aumento de pH quando imersas em &gua

(Figura 5).

Tabela 1. Grau de conversao, citotoxicidade, resisténcia a flexao, indice de

refracé@o e radiopacidade das resinas compostas contendo silicato de niébio.

Grau de | Citotoxicidade | Resisténcia | Indice Radiopacidade
Converséo | (%) a Flexdo de (mmAL)
(%) (MPa) Refracédo
SiNb 52,49 102,06 77,00 1,43-1,45 | 1,39
(+1,36)* | (£3,96)" (+15,53) # (+0,15)®
SiBa 48,32 82,51 71,30 1,50-1,52 | 2,14
(+4,50)" | (£6,92)° (+11,95) # (+0,22)*
Resina | - - - 1,52-1,53 | -
sem
carga

Letras maiusculas diferentes indicam diferenca estatistica entre os grupos (mesma

coluna)

Tabela 2. Amolecimento em solvente apds imersdo das resinas compostas

produzidas com silicato de niébio em alcool.

KHN1

KHN2

%KHN

SiNb

54,71 (+16,67)*

48,20 (+13,16)

12,61 (+4,84)"
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SiBa 44,05 (£5,02)* | 37,95 (+1,64)* | 13,36 (+7,11)"

Letras mailsculas diferentes indicam diferenca estatistica entre os grupos (mesma
coluna)
Letras mindsculas diferentes indicam diferenca estatistica entre diferentes analises no

mesmo grupo (mesma linha)

Cimento Odontoldgico Fotopolimerizavel

[0069] Os cimentos odontoldgicos fotopolimerizaveis contendo silicato de
niébio foram testados com duas concentracfes distintas: 50 e 65% em peso.
Maior concentracéo de silicato de nidbio resultou em maior diferenca no indice
de refracdo quando comparado a base resinosa sem nenhuma carga
inorganica. A polimerizacdo iniciou de forma mais lenta para 0S grupos
contendo silicato de nidbio e a taxa de polimerizacdo foi menor para estes
materiais. O grau de conversao, contudo, foi semelhante para ambos os
grupos. A radiopacidade dos cimentos foi menor para o grupo contendo silicato
de niébio quando comparado ao controle e os cimentos contendo silicato de
nidbio apresentaram menor espessura de filme, apresentando valores em
concordancia com a ISO 4049:2009. Houve menor amolecimento em solvente
nos grupos contendo silicato de niébio e a adigdo das particulas desenvolvidas
apresentou resultados de resisténcia a flexdo comparaveis as do grupo
controle. Apds seis meses de armazenamento, a resisténcia a flexdo dos
materiais diminuiu. A analise da resisténcia de unido ao microcilhamento
apresentou maiores valores para o grupo contendo 65% de silicato de niébio na
analise imediata com reducédo apds 6 meses de armazenamento. Os cimentos
foram avaliados quanto a diferenca de cor imediatamente ap0s seu preparo e
apos 6 meses em 4gua. A alteracdo de cor foi menor para os cimentos

contendo silicato de nidbio em comparacéo ao controle.

Tabela 3: indice de refracdo, grau de conversdo, taxa de polimerizacao,
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radiopacidade e espessura de pelicula dos cimentos formulados com silicato de

niébio.
indice de | Grau de | Radiopacidade | Espessura
refracéo conversao (%) | (mmAl) de filme
(nm)
SiNb 50% 1.52-1.48 | 65,07 (+1,5)" 1.13 (+0.1)° 16.66
(5.7)"
SiNb 65% | 1.54-1.51 | 66,58 (x7,9)" 1.23 (+0.1)° 20.00
(£6.9)"
SiBa 50% 1.50 - 1.45 | 55,30 (x0,9)° 2.08 (+0.2)° 36.33
(+5.6)°
SiBa 65% 1.52 - 1.47 56,8 (+1,7)° 2.98 (+0.1)* 36.33
(+5.6)°
Agente de| 1.50-1.48 - - -
cimentacao
livre de
cimentacéo

Letras mailsculas diferentes indicam diferenga estatistica entre os grupos (mesma

coluna)

Tabela 4: Média dos valores de dureza antes e apds a imersao dos cimentos
em alcool. A porcentagem de reducdo da dureza indica o amolecimento em

solvente do material.

KHN1 KHN2 AKHN (%)
SiNb 50% | 26,04 (+1,8)"@ 24,12 (+1,7)2 7,32 (+ 3,6)"
SiNb 65% | 40,7 (+7,6)™ 35,58 (+4,7)* 11,98 (+ 5,1)*
SiBa50% | 32,15 (+9,2)" 19,42 (+2,5)° 37,31(+14,4)°
SiBa 65% | 37,27(+10,4)"* 18,15 (+0,2)° 48,02 (+17,4)°

Letras maiusculas diferentes indicam diferenca estatistica entre os grupos (mesma

coluna)
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Letras mindsculas diferentes indicam diferenca estatistica entre diferentes analises no

mesmo grupo (mesma linha)

Tabela 5: Média dos valores de AL*, Aa*, Ab* e AE analisados no teste de

colorimetria dos cimentos antes e apds imersao em agua.

AL* Aa* | Ab* AE
SiNb 50% 1 06 [-2,7 |43
SiNb 65% 2 01 |[-2 4,005"
Vidro de Bario 50% | -7 1 0,7 25,24°
Vidro de Béario 65% | -6 05 [-04 [18,2°

Letras maiusculas diferentes indicam diferenca estatistica entre os grupos (mesma

coluna)

Tabela 6: Resisténcia a flexdo e resisténcia ao comicrocisalhamento

imediatamente e apds 6 meses de andlise.

FS (24h) FS (6m) uSBS (1w) uSBS (6m)
SiNb 50% | 57.06 (+6.2)* | 41.04 21.01 (¢6.1)*® | 18.34
(£5.9)%° (+4.7)°2
SiNb 65% | 54.29 (£3.2)*2 | 39.04 45.22 (+5.8)"® | 36.83
(3.2)%° (£5.3)*°
Vidro de |59.96 (+5.1)* | 51.02 24.19 (¢6.4)*® | 21.08
bario 50% (6.5)"° (£6.2)%°
Vidro de |57.65 (+6.8)" | 48.57 31.14 (£6.1)% | 24.79
bario 65% (*3.7)"° (+4.8)%°

Letras mailsculas diferentes indicam diferenca estatistica entre os grupos (mesma

coluna)

Letras mindsculas diferentes indicam diferenca estatistica entre diferentes analises no

mesmo grupo (mesma linha)

Adesivo Dentinario

[0070] As particulas de silicato de niébio foram incorporadas a adesivos
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dentinarios nas concentracdes de 1% e 2%. A adicdo destas particulas néo
resultou em alteracdo no grau de conversdo e no amolecimento em solvente
dos materiais desenvolvidos. Houve reducdo da taxa de polimerizacdo dos
materiais desenvolvidos. A resisténcia do material ndo foi alterada pela adicédo
das particulas e com 2% de silicato de niébio houve aumento da resisténcia ao
microcisalhamento. A incorporacdo de particulas de silicato de nidbio ndo

alterou a viabilidade de células de polpa dos materiais desenvolvidos.

Tabela 7: grau de conversdo e amolecimento em solvente dos adesivos

desenvolvidos contendo as particulas de silicato de nidbio.

Group DC (%) KHN1 KHN2 AKHN (%)
Gertre 65,61 18,41 09,66 47,47
(+3,33)" (+00,68)"? (+00,38)° (+01,42)*
Gsinb1% 64,50 17,06 08,62 49,36
(+3,08)" (+00,97)"2 (+01,09)° (+08,27)"
Gsinb2% 65,29 22,08 10,00 54,71
(+1,10)" (+00,99)2 (+02,33)° (+12,14)*

Letras mailsculas diferentes indicam diferenca estatistica entre os grupos (mesma
coluna)
Letras mindsculas diferentes indicam diferenca estatistica entre diferentes analises no

mesmo grupo (mesma linha)

Tabela 8: Resisténcia a tracdo, resisténcia ao microcisalhamento, indice de

refracéo e viabilidade celular dos adesivos dentinarios desenvolvidos.

Grupo Resistencia | Resistencia | Indice de refragdo | Viabilidade
a tracdo | de unido ao celular (%)
(MPa) microcisalh | Min max
amento
(MPa)
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Gerre 18,20 24,00 01,49 01,50 84,58 (+11,99)"
(+07,15)* (+05,81)°

Gsinbios | 19,89 25,00 01,48 01,55 88,02 (+07,67)"
(+06,01)" (+10,34)°

Gsinbzos | 18,13 33,00 (09, | 01,50 01,54 87,99 (x07,45)"
(+09,79)* 18)*

Letras maiusculas diferentes indicam diferenca estatistica entre os grupos (mesma

coluna)
[0071] Os versados na arte valorizardo os conhecimentos aqui apresentados e

poderdo reproduzir a invengcdo nas modalidades apresentadas e em outras
variantes e alternativas, abrangidas pelo escopo das reivindicagdes a seguir.
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Reivindicacdes

1. Particula, caracterizada por compreender ligacbes Si-O-Nb, estar
na forma de po vitreo e possuir tamanho médio na faixa de 100 nm a 100 pm e
area de superficie média entre 1 m%g e 1000 m?/g.

2. Particula, de acordo com a reivindicacdo 1, caracterizada por
compreender tamanho médio entre 100 nm a 100 um, opcionalmente de 2,054
um, e, area de superficie média entre 1 m%g e 1000 m?/g, opcionalmente de
616,6 m?/g.

3. Processo para a producdo de particula, conforme definida na
reivindicacdo 1 ou 2, caracterizado por compreender o método sol-gel.

4. Processo, de acordo com a reivindicagdo 3, caracterizado por
compreender as etapas:

a) hidrélise;

b) adicdo de modificador mineral,

c) producédo do sol e geleificacéo;

d) tratamento térmico; e

€) moagem para inser¢ao nas resinas,

em que a etapa (e) € opcional.

5. Processo, de acordo com a reivindicacdo 4, caracterizado pela
etapa (a) compreender hidrolise de tetraetilortosilicato com acido compreendido
do grupo: &cido nitrico, &cido citrico, acido fluoridrico, acido fosférico, acido
aceético e/ou &cido cloridrico 1M.

6. Processo, de acordo com a reivindicacdo 5, caracterizado pela
hidrélise de tetraetilortosilicato ocorrer na proporcdo de &gua
tetraetilortosilicato de 1:10 a 10:1, opcionalmente a proporcao é de 1:10.

7. Processo, de acordo com a reivindicagdo 4, caracterizado pela
etapa (b) compreender adicdo de modificador de reacao selecionado do grupo
compreendendo: pentacloreto de niobio e/ou oxalato de nidbio amoniacal a
mistura e agitacdo na faixa de 120 a 1800 rpm por 10 min a 24h,
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opcionalmente a mistura ocorre por 1h.

8. Processo, de acordo com a reivindicagdo 4, caracterizado pela
etapa (c) compreender descanso da mistura em temperatura ambiente até que
o gel seja formado, o tempo variando entre 20 min a 14 dias.

9. Processo, de acordo com a reivindicagdo 4, caracterizado pela
etapa (d) compreender submissdo do gel a tratamento térmico entre 70-600°C,
em que o dito tratamento térmico é dividido em fase inicial na faixa de 70 a
120°C, opcionalmente 100°C e, a fase posterior na faixa de 400 a 600°C,
opcionalmente 500°C para a queima final.

10. Uso da particula, conforme definida na reivindicacdo 1 ou 2,
caracterizada por compreender aplicacdo em materiais odontologicos,
meédico, farmacéutico, agronegacio.

11. Uso, de acordo com a reivindicacdo 10, caracterizado por ser em
resinas compostas, resinas adesivas, selantes dentinarios, infiltrantes
resinosos, cimentos endoddénticos, cirdrgicos e cimentos fotoativaveis e duais
para cimentacdo de pecas protéticas ou outros materiais compositos na area
biomédica.

12. Composicao, caracterizada por compreender a particula,
conforme definida na reivindicacdo 1 ou 2.

13. Resina composta, caracterizada por compreender a particula de
silicato de nidbio.

14. Cimento odontologico fotopolimerizavel, caracterizado por
compreender a particula de silicato de niébio, conforme definida na
reivindicacdo 1 ou 2.

15. Adesivo dentinario, caracterizado por compreender a particula de
silicato de nidbio, conforme definida na reivindicagéo 1 ou 2.
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Figuras
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Figura 3
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Figura 4
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Figura 5
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Figura 7
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Figura 8
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Resumo
PARTICULA, PROCESSO PARA A PRODUCAO DE PARTICULA, USO DA
MESMA, RESINA COMPOSTA, CIMENTO ODONTOLOGICO
FOTOPOLIMERIZAVEL E ADESIVO DENTINARIO

A presente invencao trata da sintese de particulas de silicato de nidbio pelo
método sol-gel e a aplicacdo destas particulas em materiais compositos
odontologicos. As particulas sé@o produzidas a partir da hidrélise do
tetraetilortosilicato em meio acido para a producdo do sol, que € modificado
pela adicdo de pentacloreto de niébio. O sol € mantido em temperatura
controlada por 5-15 dias e ap0s esse tempo, passa por processo térmico entre
70 e 600°C. A partir disso, as particulas podem ou ndo passar por processo de
moagem em moinho analitico para a insercdo em diferentes materiais com
matriz polimérica. Estas particulas podem ser aplicadas em resinas compostas,
resinas adesivas, selantes dentinarios, infiltrantes resinosos, cimentos
endodénticos e cimentos fotoativaveis e duais para cimentacdo de pecas

protéticas.
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