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Resumo

Para um biomaterial ceramico, as variaveis de temperatura de queima, formato de particula, distribuicdo de tamanho
de particula e composicdo quimica podem ter um impacto significativo na formacdo da sua microestrutura. Assim
sendo, é crucial examinar o material processado usando a técnica de ceramografia. Desta forma, devem ser analisadas
caracteristicas das fases cristalinas, tais como porcentagem de cristalinidade, distribuicdo do tamanho de graos e
formato dos gréos formados, entre outras. Um material bioceramico sinterizado consiste tipicamente de fase cristalina
circundada por uma fase vitrea, porém este tipo de dado ndo se encontra facilmente na literatura. Desta forma, este
estudo investigou 6 diferentes bioceramicas comerciais (IPS e.max Ceram® Power Dentin A2 e A3, Baot® Dentine JC AT,
IPS Style® Ceram Incisal I1, Super Porcelana EX-3 A1B e InSync® Dentin A1), obtendo-se dez imagens ceramograficas
de cada amostra sinterizada, sendo calculados seus respectivos tamanho médio de grdos e cristalinidade para
comparacao, além de distribuicdo de tamanho de graos. Os resultados revelaram tamanhos de grdos bastante similares,
variando de 10 a 15 um, enquanto a amostra de Super Porcelana EX-3 A1B destacou-se das demais com relacdo a
sua cristalinidade média de 4,8%. A técnica aqui descrita pode ser usada para facilitar a aplicacdo em diversas outras
matrizes, ndo somente ceramica dental, ajudando em estudos de composi¢do quimica e otimizagdo de condicdes de
sinterizacdo, entre outras finalidades.
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1. INTRODUCGAO:

A ampla area da materialografia, que também inclui a ceramografia, abrange todas as técnicas
microscépicas para exame de materiais, como metalografia, ceramografia, petrografia e plastografia.
Ceramicas e compositos ceramicos sdo utilizados em quase todas as areas da tecnologia e, devido a esta
importancia, é primordial estudar se¢des polidas desses materiais por meio de microscopios opticos (MO) e
microscopia eletronica de varredura (MEV). Neste contexto, pretende-se concentrar-se na técnica conhecida
como ceramografia, que consiste na preparacao, inspecdo e analise de microestruturas ceramicas [1][2].

Em alguns casos, a experiéncia necessaria para a preparagao de sec¢oes polidas esta em falta, pois
as etapas de prepara¢do normalmente usadas com metais sdo aplicadas sem sucesso a esses materiais.
Informacgdes essenciais abrangem as principais etapas de amostragem, seccionamento, montagem e
impregnacao, lapidacdo e polimento. Maquinas automatizadas de retificacao, lapidacdo e polimento
permitem obter um grau uniformemente alto de qualidade da se¢do com resultados reproduziveis.
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Em casos de baixo volume ou rendimento de amostra, a preparagdo manual de se¢des polidas também
pode produzir resultados bastante Uteis [2].

A ceramica foi inicialmente usada como material dentario no inicio do século XVIII e sdo usadas
atualmente para confeccao de coroas dentarias, proteses totais e parciais. As restauragdes metalicas
praticamente desapareceram de uso devido ao aumento das restauracées ceramicas e devido a
sua incapacidade de satisfazer as necessidades estéticas dos pacientes [3].

Os avancos no desenvolvimento de materiais protéticos ocorrem hoje por meio do trabalho entre
especialistas em odontologia e engenharia ceramica. Os avangos mais notaveis sdo a introducao de
novos materiais e técnicas quimicas confiaveis, melhor compreensao da resposta clinica a prétese
e fatores que influenciam a longevidade clinica [3].

E comum usar erroneamente e de forma intercambiavel as expressdes porcelana e ceramica.
Qualquer material composto pelas matrizes de ligagdes metal-oxigénio mencionadas acima é
chamado de ceramica. Por outro lado, a porcelana é um tipo de ceramica produzida pela queima
de feldspato (K,0-Al,0,-SiO,), silica (SiO,) e alumina (AL,O,) em combinagdo com fluxos como
carbonato de potassio (K,CO,) ou carbonato de sodio (Na,CO,). Grandes regites de ceramica amorfa
sao criadas durante o processo de queima, intercaladas com pequenas ilhas de leucita (K[AISi,O,]),
uma fase cristalina. No campo da odontologia, as porcelanas sdo mais comumente chamadas de
ceramicas feldspaticas; elas sdo o tipo de ceramica mais fraca, mas esteticamente mais agradavel.
Ainda hoje, as ceramicas feldspaticas sdo usadas com frequéncia em restauracdes dentarias. As
matrizes de ceramica com cristais ndo sdo perfeitas. A existéncia de ions metélicos de sédio (Na)
ou potassio (K), que ndo conseguem formar uma ligagdo estavel com o metal base na matriz, pode
causar a quebra da matriz cristalina. As qualidades da ceramica sdo profundamente afetadas por
esses ions de interrupgdo, que sdo conhecidos como aditivos. Esses atributos incluem resisténcia
reduzida, temperatura de fusdo mais baixa e maior transparéncia [4].

A maioria destas ceramicas é constituida por cristais de leucita dispersos dentro de uma matriz
vitrea. Como a leucita possui um alto coeficiente de expansao térmica, ela aumenta a expansao térmica
total da porcelana. Para emprego em sistemas dentarios metalo-ceramicos, formam compatibilidade
térmica com as estruturas metalicas, permitindo o uso de proteses metalo-ceramicas. O coeficiente
de expansao térmica do produto final & determinado principalmente pela quantidade de leucita e
pela porcentagem e composicdo do vidro [3].

A bioceramica dentaria deve ser compativel com os tecidos e fun¢des da boca, mas nem
sempre precisa ser bioativa. Esses materiais devem atender a requisitos especificos de dureza,
resisténcia ao desgaste, resisténcia quimica, modulo de elasticidade, resisténcia a flexdo e
mecanica e translucidez, dependendo do uso pretendido. Por conta disso, diversas composi¢oes
quimicas sdo empregadas, e o desenvolvimento desses materiais concentra-se nas propriedades
microestruturais Unicas. As ligacdes quimicas de nivel atdmico de um material sdo o que determinam
suas qualidades em primeiro lugar. No entanto, as intera¢cdes entre fases distintas - cristalinas ou
nao - que resultam no desenvolvimento da microestrutura de um material também determinam,
em Ultima anadlise, seus atributos finais. Os valores maximos das forcas intermitentes resultantes
da mastigacdo devem ser suportados pelas ceramicas dentarias e variam de 200 a 1.000 N. Esse
tipo de forca pode causar tensdes mecanicas na superficie do dente que podem comprometer
sua integridade estrutural [3].

As caracteristicas estruturais que existem dentro dos materiais sdo frequentemente chamadas de
microestrutura, que é o nivel estrutural entre o comprimento de onda da luz visivel e a resolugdo
maxima do olho humano, e fica em torno de 0,1 a 100 pm. A forma, tamanho e distribuicdo dos
graos, bem como o tipo, quantidade e composicado das fases podem ser utilizados para caracterizar
as microestruturas [1][3].

Este estudo busca a compreensdo da microestrutura dos materiais ceramicos dentarios pela
técnica da ceramografia e pode ser benéfica na selecdo do material e na descoberta de 6timas
condicdes de sinteriza¢gdo. Quando se trabalha com ceramicas dentarias, os ensaios ceramograficos
tornam-se ferramentas essenciais para investiga¢des apropriadas e podem ser extremamente
Uteis para tomadas de decisdes, na obtencdo de pecas com caracteristicas ideais para uma
determinada aplicacao.
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2. MATERIAIS E METODOS:

Para preparar ceramicas para investigagdes microestruturais, uma série de etapas devem ser seguidas,
assim como na preparacao ceramografica. E necessario escolher cuidadosamente os processos de corte,
montagem, desbaste, polimento e ataque quimico, e cada etapa precisa ser adaptada ao tipo especifico
de ceramica [5][6]. Nao foi necessario aplicar a etapa de corte neste estudo, pois se utilizou pecas de
ceramica dentaria retangulares, escolhendo-se a superficie mais plana no embutimento em resina.

O processo de embutimento é comumente categorizado em duas opgdes: a frio e a quente,
que envolve compressao e calor. Deve-se mencionar que o processo a quente requer alta pressao
e temperatura para cura, e amostras de ceramica delicadas, minUsculas e extremamente frageis
tém maior probabilidade de serem danificadas e rachadas. Ceramicas friaveis, frageis ou altamente
porosas sdo mais bem aproveitadas quando moldadas em resinas liquidas (epdxi ou poliéster) que
polimerizam com a adi¢do de um catalisador ou endurecedor [2]. Portanto, para o tipo de material a
ser analisado neste estudo, propde-se a categoria a frio, usualmente conhecida como embutimento,
moldagem ou encapsulamento e é um método vantajoso de preparo para as etapas seguintes de
desbaste e polimento devido a sua facilidade de manipulagdo. A Fig.1 mostra exemplos de pecas
ceramicas encapsuladas em resina Cristal (poliéster) para analise ceramografica.

- - s #,

Figura 1. Pequenas pecas de ceramicas dentarias moldadas em resina cristal

A proxima etapa, o desbaste ou lixamento, é usado para gerar uma superficie plana da amostra,
sendo uma etapa critica de preparagdo que deve ser realizada com atencao. Ceramicas planas macias
e menos densas podem ser feitas com discos de lapidacdo e suspensdes de diamante, ou com papel
de carbeto de silicio. Quando as amostras forem niveladas em um plano comum, o desbaste estara
completo. A quantidade de tempo necessaria para o desbaste é determinada pela quantidade de
remocao superficial na peca, bem como pela resisténcia do material da amostra a remocgao. Observar
que, no caso de graos abrasivos excessivamente grossos serem usados nesta etapa, os riscos criados
serdo dificeis de eliminar nas etapas subsequentes de preparagao. Por outro lado, se grdos abrasivos
de tamanho insuficiente estiverem presentes em proporgdes excessivas, a taxa de remocdo sera
reduzida. Resultados ideais sdo, portanto, alcangados mantendo uma distribuigdo estreita de tamanho
de grdo para o abrasivo de diamante [2][5].

Embora o diamante seja o abrasivo mais comumente usado para ceramica, outros abrasivos também
sdo empregados. A principal orientagdo é que eles devem ter uma dureza maior que a do material a ser
tratado. Os abrasivos de diamante sdo comumente preferidos para o processamento de ceramicas de
oxido de aluminio. Folhas abrasivas Umidas feitas de carbeto de silicio podem ser utilizadas em ceramicas
de grafite, éxido de zinco e silicato. Ao lixar com discos diamantados ou papéis de carbeto de silicio,
0 meio mais comum é agua corrente. A dgua é usada para retirar os residuos e resfriar a amostra [2].
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Neste estudo, para o desbaste manual das pecas de cerdmica dentaria foram utilizadas lixas de
carbeto de silicio com granulacdo de 150, 320, 600, 1200 e 1500, com tempo médio de desbaste
Umido de aproximadamente 5 minutos para cada lixa. A direcdo da pega variou 45° entre as trocas
de lixa a medida que a superficie foi se tornando uniforme.

Um polimento mecanico segue-se ao desbaste no processamento de materiais ceramicos. Este
procedimento de polimento extra remove quaisquer pequenos arranhdes restantes e cria um leve
grau de relevo na superficie. Também facilita a identificacdo das fases e prepara a amostra para ataque
quimico com mais facilidade. Podem ser usados panos quimicamente resistentes para polimento final
com silica coloidal ou 6xido de aluminio [2].

As amostras de ceramica devem ser atacadas quimicamente para expor os limites dos gréos,
fases e outras caracteristicas microestruturais. Muitos materiais ceramicos sao resistentes a produtos
quimicos, portanto, o ataque quimico de amostras polidas requer o uso de reagentes de sal fundido
ou produtos quimicos extremamente agressivos aplicados em altas temperaturas, tais como diversos
tipos de acidos [1].

Determinagdo empirica € uma maneira de determinar o nivel desejado de corrosdo em uma amostra
e microestruturas ceramicas investigadas com microscopio dptico (>200x de aumento) exibirdo baixo
contraste e uma imagem leitosa. Os raios de luz podem penetrar na superficie da ceramica, onde
ocorrem dispersao e reflexdo interna. Recomenda-se revestir a superficie com uma camada reflexiva
para diminuir a dispersdo da luz e aumentar a refletividade [5].

Para este trabalho, o objeto foi polido com broca de borracha e pasta de diamante apds a etapa
de abrasdo até que a superficie atingisse a refletividade total. Em seguida, foi realizado um ataque
quimico de 2 horas com acido fosférico concentrado (85% vol.), seguindo uma das sugestdes de [1].

Apos a etapa de ataque acido, um pigmento de coloragdo vermelha (corante a base de dgua da
empresa Basf) foi adicionado na superficie ceramica, de modo a auxiliar na identificagcdo e quantificacao
das particulas na superficie da amostra. Desta forma, melhora o contraste e facilita a quantificacdo
de tamanho e distribuicdo de grdos, bem como nos célculos de cristalinidade. A pega foi lavada com
agua, de modo a retirar os excessos de coloracdo da base vitrea, deixando tingidos apenas os cristais
presentes na superficie polida. Além disso, uma gota de 6leo vegetal de soja foi colocada na superficie
da amostra para melhorar a refletividade.

Essas etapas visam aprimorar a andlise e caracterizacdo da superficie ceramica, facilitando a
identificagdo e medicdo das propriedades desejadas. Os métodos mais populares para examinar
microestruturas ceramicas e detectar rachaduras e defeitos sdo a microscopia Optica de luz visivel
e a microscopia eletrénica de varredura (MEV). Tem sido Util examinar amostras de ceramica ao
microscépio em superficies polidas. Nesta etapa € possivel avaliar a quantidade, distribuicdo de
poros e cristais [5].

Um microscopio 6ptico com ampliacdo digital de até 1600x foi utilizado para obtenc¢do das fotos
das superficies e o software ImageJ [7] foi usado para os calculos de tamanho e distribuicdo de gréos,
bem como a cristalinidade de acordo com as normas ASTM E112 [8] e ASTM E1382 [9] para verificar
a microestrutura do material sinterizado onde cada material possui suas condicdes de sinterizacdo
ideal para processamento em Shell Sintering Technology [10].

As ceramicas avancadas empregadas neste estudo foram: (a,b) IPS e.max Ceram® Power Dentin
A2 e A3, fabricados por Ivoclar Vivadent; (c) Baot® Dentine JC A1, manufaturada por Baot Biological
Technology Co; (d) IPS Style® Ceram Incisal 11, fabricada por Ivoclar Vivadent; (e) Super Porcelana EX-3
A1B manufaturada por Kurakay Noritake Dental Inc; (f) InNSync® Dentin A1 fabricada por Jensen dental.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO:

3.1. Ceramografia IPS e.max Ceram® Power Dentin A2:

A Fig.2 mostra uma imagem ceramografica da amostra em questdo. Conforme esperado pela sua
composicao quimica (SiO,-Li0,-Na,0-K,0-AL,0,-Ca0-P,0,-F ), observa-se uma distribuicao de cristais
de fluoroapatita (Ca,(PO,),F) [11] em uma matriz vitrificada. Essa imagem é referente a superficie de
uma amostra em formato retangular obtida em condicdes otimizadas (700°C/ 60 min) de sinterizacao
para o processamento por Shell Sintering Technology (SST), conforme pode ser verificado em [8].
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Figura 2. Imagem ceramogréfica da amostra IPS e.max Ceram Power Dentin A2

A Tab.1 mostra os dados obtidos de 10 imagens ceramograficas da amostra, fotografadas em
diversos pontos da amostra, pontos estes onde se espera maior homogeneidade de superficie. As
figuras proximas as bordas das amostras analisadas foram excluidas. O mesmo procedimento efetuado
para a confeccdo da Tab.1 foi repetido para todas as outras tabelas das demais amostras.

Foi verificada a existéncia de variacdo na quantidade de cristais onde a média do grau de cristalinidade
foi de 1,5%, enquanto a média de tamanho de graos variou em duas unidades de medida, podendo
ser considerado um tamanho médio de grdo de 12 pm. Na Fig.3 é possivel observar a distribuicdo
de tamanho de graos da imagem ceramografica mostrada na Fig.2, que varia de 5 a 35 um, com
predominancia (aproximadamente 85%) de graos menores do que 15 pm.

Tabela 1. Grau de cristalinidade e tamanho médio de grdos para a amostra IPS e.max Ceram Power Dentin A2

Cristalinidade (%) Tam. médio de grao (um)
1 1.2 13
2 1.3 11
3 2,0 13
4 2,6 13
5 1,6 13
6 1,2 11
7 1.2 12
8 1.8 13
9 1,0 12
10 1.2 12
média 1,5 12
50% 125%
40% 100%
<
5
=
B 30% 75% E
Q =
S b
E =
g 20% 50% 2
(T ]
=
g
10% 25% w
0% 0%

0.0 5.0 10.0 150 200 250 30.0 350
Tamanho de grao (um)

Figura 3. Distribuicdo de tamanho de graos para IPS e.max Ceram Power Dentin A2
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Foi observada uma porosidade muito pequena na amostra, inferior a 0,01%, apo6s lavagem do
corante, o qual se fixou prioritariamente aos cristais na superficie analisada. Assim sendo, pode-se
afirmar que existe uma fase vitrea de fundo com pequenas distribuicdes de cristais que podem
ser leucita, fluoroapatita, oxiapatita ou outros dependendo do material base, como observado
nas outras amostras estudadas. As porosidades nestes casos aparecem com coloragao branca,
nao retendo a coloracdo do corante, como observado na Fig.4, onde uma parte da peca ndo foi
sinterizada totalmente.
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Figura 4. Imagem ceramogréfica de uma ceramica dental parcialmente sinterizada.
Nota: a parte bege refere-se a fase vitrea, parte escura refere-se aos contornos ou fuligem e as brancas sdo porosidades.

3.2. Ceramografia IPS e.max Ceram® Power Dentin A3:

A Fig.5 mostra a superficie da amostra IPS e.max Ceram® Power Dentin A3 também em formato
retangular em condi¢Oes de sinterizacao ideais para este material (700°C/ 60 min). Pela similaridade
de composicdo com a peca da Fig.2, foi observada uma distribuigdo muito semelhante de cristais em
uma matriz vitrea, com porosidade inferior a 0,1%.

Ly
-

\ A
Figura 5. Imagem ceramogréafica da amostra IPS e.max Ceram Power Dentin A3
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Observa-se que existe uma variagdo na quantidade de cristais com média de 1,7%, enquanto a média de
tamanho de grdos variou muito pouco, podendo ser considerada em sua média de 15 pm, bastante proxima
dos resultados obtidos para o material em A3. Na Fig.6 é possivel observar a distribuicdo de tamanho de graos
que varia de 5 a 35 pm, com predominancia (de aproximadamente 87%) de grdos menores do que 20 pm.

Tabela 2. Grau de cristalinidade e tamanho médio de graos para a amostra IPS e.max Ceram® Power Dentin A3

Cristalinidade (%) Tam. médio de grao (um)
2 2,7 16
3 2,0 17
4 1,5 16
5 1,3 14
6 1,5 16
7 1.1 16
8 1,9 13
9 2,7 15
10 1.3 15
média 1,7 15
40% 125%

100%

30%

75%

20%

50%

Frequéncia

10%

Frequéncia acumulada

25%

0% 0%

00 50 100 150 200 250 30.0 350 40.0 450

Tamanho de grdo (um)

Figura 6. Distribuicdo de tamanho de grdos para IPS e.max Ceram Power Dentin A3

3.3. Ceramografia Baot® Dentine JC A1

A Fig.7 mostra uma imagem da superficie da amostra, submetida a condi¢des étimas de sinterizagdo
para este material (900°C/ 45 min), onde se observa uma distribuicdo de cristais (leucita) em uma matriz
vitrea, com porosidade inferior a 0,02%. Vale salientar que muitos éxidos sdo bem comuns a todas as
ceramicas dentarias, tais como SiO,,LiO,,Na,0,K,0,Al,0,,Ca0 variando apenas em suas quantidades.

e e O R
Figura 7. Imagem ceramogréafica da amostra Baot® Dentine JC A1
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Observa-se, conforme a Tab.3, que existe uma pequena variagdo na quantidade de cristais com
média de 0,6%, enquanto a média de tamanho de grdos variou muito pouco, podendo ser considerada
sua média 11 pum, bastante préxima dos resultados obtidos para os materiais IPS e.max Ceram®
Power Dentin A2 e A3. Na Fig.8 é possivel observar a distribuicdo de tamanho de grdaos da imagem
ceramografica que varia de 5 a 35 um, com predominancia de grdos menores do que 15 pm.

Tabela 3. Grau de cristalinidade e tamanho médio de grdos para a amostra Baot® Dentine JC A1

Cristalinidade (%) Tam. médio de grao (um)
1 0,4 10
2 0,3 10
3 08 11
4 1,2 11
5 0,5 12
6 04 10
7 0,2 10
8 1.1 10
9 04 11
10 0,3 10
média 0,6 11
50% 125%
40% 100%
3
K]
3
ped 30% 75% E
Qo 3
g 2% so% 2
= ]
g
10% 25% '-t
0% 0%

0.0 50 100 150 200 250 300 35.0
Tamanho de grdao (um)

Figura 8. Distribuicdo de tamanho de grédos para Baot® Dentine JC A1

3.4. Ceramografia IPS Style® Ceram Incisal 11

A superficie da pega retangular em condicdes de sinterizacdo ideal para este material (735°C/ 60 min)
é vista na Fig.9. Na matriz vitrea, € vista uma distribuicdo de precipitacdes bastante comuns em ceramicas
odontoldgicas, com porosidade inferior a 0,02%. Os cristais podem ser leucita, fluoroapatita e oxiapatita,
de acordo com as informacdes comerciais do fabricante.
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Os resultados de 10 imagens ceramograficas podem ser avaliados na Tab.4, seguindo-se o padrao
de escolha de pontos como os exemplos anteriores. Observa-se que ha uma pequena variacdo na
cristalinidade com média de 1,7%, enquanto a média de tamanho de graos variou muito pouco, podendo
ser considerada sua média 10 um, préxima aos resultados anteriores, considerando a incerteza do método
de quantificacdo. E possivel observar a distribuicdo de tamanho de grdos da imagem ceramogréfica
mostrada na Fig.10, que varia de 5 a 20 pm, com predominancia de grdos menores do que 15 pm.

60% 125%
100%
75%

50%

Frequéncia

20%

Frequéncia acumulada

25%

0% 0%

Tamanho de grao (um)

Figura 10. Distribuicdo de tamanho de graos para IPS Style® Ceram Incisal |1

Tabela 4. Grau de cristalinidade e tamanho médio de graos para a amostra IPS Style® Ceram Incisal |1

Cristalinidade (%) Tam. médio de grao (um)
1 2,7 11
2 0,8 9
3 2,4 10
4 0,8 9
5 29 10
6 1.4 10
7 1.4 10
8 1,9 10
9 1,0 10
10 1.1 9
média 1,7 10

3.5. Ceramografia Super Porcelana EX-3 A1B:

A Fig.11 mostra a superficie da peca que foi sinterizada em condicdes ideais de (930°C/ 30 min).
A mesma distribuicdo de pequenos cristais em uma matriz vitrea foi evidenciada, porém é interessante
notar que existe uma maior quantidade de cristais dispersos de leucita quando comparada as outras
ceramicas odontologicas, com porosidade inferior a 0,02%.
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Figura 11. Imagem da amostra Super Porcelana EX-3 A1B
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Seguindo-se o mesmo padrao de classificacdo de pontos na superficie da peca, foram obtidas
10 imagens ceramograficas, de acordo com a Tab.5. A cristalinidade neste caso ficou em média em
4,8%, acima dos resultados anteriores e o tamanho de grdo médio ficou em 15 um, seguindo o padrao
dos resultados obtidos para os outros materiais. E possivel observar a distribuicio de tamanho de
grdos da imagem ceramografica mostrada na Fig.12, que varia de 5 a 35 um, com predominancia de
gréos menores do que 20 pm.

Tabela 5. Grau de cristalinidade e tamanho médio de grdos para a amostra Super Porcelana EX-3 A1B

Cristalinidade (%) Tam. médio de grao (um)
1 43 15
2 47 14
3 54 15
4 3,8 14
5 38 14
6 6,1 16
7 42 15
8 74 17
9 47 14
10 33 14
média 4.8 15
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Figura 12. Distribuicdo de tamanho de graos para Super Porcelana EX-3 A1B

3.6. Ceramografia InSync Dentin A1:

Para este material, a Fig.13 também revela a mesma distribuicdo de pequenos cristais de leucita em
uma matriz vitrea, de acordo com o esperado para ceramicas odontoldgicas e idénticas aos materiais
anteriormente descritos, em sua condicdo ideal de sinterizacdo (800°C/ 30 min).
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Figura 13. Imagem ceramografica de ceramica avancada InSync Dentin A1
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Conforme Tab.6, a quantidade de cristais nesta matriz apresenta média de 1,7%, enquanto o
tamanho de grdos variou muito pouco, podendo ser considerada sua média 10 um. Na Fig.14 é possivel
observar a distribuicdo de tamanho de grdos da imagem ceramogréfica, que varia de 5 a 25 pm, com
predominancia de grdos menores do que 15 um e porosidade inferior a 0,01%.

Tabela 6. Grau de cristalinidade e tamanho médio de grdos para a amostra InSync Dentin A1

Cristalinidade (%) Tam. médio de grao (um)
1 2,0 10
2 2,7 10
3 1,9 10
4 1,9 10
5 1,7 10
6 2,0 11
7 1,0 8
8 1,0 9
9 0,9 9
10 1,8 10
média 1,7 10
50% 125%

40% 100%

30% 75%

Frequéncia

20% 50%

Frequéncia acumulada

10% 25%

0% 0%

0.0 5.0 10.0 15.0 20.0 25.0 30.0

Tamanho de grdo (um)

Figura 14. Distribuicdo de tamanho de graos para InSync Dentin A1

Finalizando esta secdo, a Tab.7 mostra o resultado dos materiais deste estudo, no qual se destaca
somente uma maior cristalinidade da Super Porcelana EX-3 A1B. Diferente do que se pode verificar nos
outros biomateriais, que apresentaram comportamento de cristalinidade média e tamanho médio de graos
bastante proximos, neste material foi verificada uma maior porcentagem de cristais. Para as condi¢oes de
sinterizacdo estabelecidas foi verificada uma maior porcentagem de cristais nucleados, e ainda assim tendo
tempo suficiente para crescimento destes graos chegando em dimensdes semelhantes aos demais materiais.

Vale ressaltar que os cristais observados nas superficies dessas ceramicas podem ser leucita,
fluoroapatita, feldspato ou oxiapatita, dependendo das informacdes fornecidas pelos respectivos
fabricantes. O foco deste trabalho é relacionado a analise ceramografica somente, sendo importante
a identificagdo de cristais precipitados por uma analise mais aprofundada usando técnicas avancadas
complementares, como difragédo de raios X.

Tabela 7. Grau de cristalinidade e tamanho médio de grdos para as amostras dos biomateriais

. . Cristalinidade média Tam. médio de grao
Biomaterial

Composicao de cristais*

(%) (um)
IPS e.max® Ceram Power Dentin A2 1,5 12 nano-fluoroapatita
IPS emax® Ceram Power Dentin A3 1,7 15 nano-fluoroapatita
Baot® Dentine JC A1 0,6 11 Feldspato,leucita
IPS Style® Ceram Incisal I1 17 10 leucita, fluoroapatita e oxiapatita
Super Porcelana EX-3 A1B 48 15 Feldspato,leucita
InSync Dentin A1 1,7 10 leucita

*composicao fornecida pelos fabricantes e [12]
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Este estudo demonstrou a utilizagdo pratica da técnica de ceramografia para estudo de superficies
de ceramica avancada, podendo ser aplicada para outros tipos de ceramicas, fazendo pequenas
alteragdes nos passos descritos para adequacdo a matriz trabalhada quando necessario.

Apesar da evolucdo de sofisticados instrumentos metalograficos eletronicos, o microscopio dptico
de luz continua sendo o instrumento mais importante para o estudo da microestrutura. Ferramentas
inestimaveis também incluem a microscopia eletrénica de varredura (MEV) e a microscopia eletronica
de transmissdo (TEM); contudo, eles devem ser empregados em conjunto com a microscopia éptica,
e ndo como um substituto [13].

Para uma avaliacdo eficiente das caracteristicas basicas da microestrutura, cada exame de
microestrutura deve comecar com o uso do microscdpio dptico, comecando com uma ampliacdo
baixa, seguida de amplia¢gdes progressivamente maiores. O microscopio Optico permite observacao
da maioria das microestruturas, que podem ser identificadas por meio de suas caracteristicas.
Os dispositivos disponiveis atualmente permitem a produc¢do de micrografias de alta qualidade
de maneira simples. E necessario realizar isso com cuidado na preparacdo da amostra, no ataque
quimico e na utilizacdo do microscépio [13].

Se existem duvidas ou se a estrutura é demasiada fina para observar, é necessario aplicar técnicas
mais sofisticadas, o que nao se aplica neste estudo, pois € apenas um comparativo entre materiais
dentérios ja conhecidos no mercado.

4. CONCLUSAO:

Utilizando a abordagem ceramogréfica descrita neste trabalho, foi possivel comparar seis biomateriais
ceramicos dentarios. Assim sendo, pode-se afirmar que os materiais odontolégicos aqui estudados
nao possuem diferenca significativa em seus tamanhos médios de graos, com pouca variagdo na
cristalinidade excetuando-se na amostra de Super Porcelana EX-3 A1B, com porcentagem superior
de precipitados.

Os ensaios de ceramografia sdo cruciais para verificacdo adequada de composicao morfoldgica
dos materiais, além de serem muito Uteis para os pesquisadores, auxiliando na compreensao de
modificacbes de processos necessarios para produzir pecas com as microestruturas planejadas
para as aplicacSes desejadas. Desta forma, a ceramografia aqui descrita ndo é apenas aplicada a
biomateriais ceramicos dentarios, bem como outros tipos de ceramicos, considerando-se que podem
ser necessarios pequenos ajustes em algumas etapas, de modo a se adequar as caracteristicas
intrinsecas de cada material.

A microscopia 6ptica pode ser usada para obter dados significativos, podendo ser aplicada
no dia-a-dia. Contudo, quando necessério, é importante usar técnicas mais avancadas tais como
difracao de raio X para identificacdo de fases cristalinas, microscopia eletronica de varredura (MEV)
e microscopia eletronica de transmissao (TEM) para investigacdo mais acurada de cristalinidade e
outras informacgdes relevantes.
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