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Resumo
O objetivo desse trabalho foi a determinagdo da tenacidade a fratura de diferentes
ceramicas oxidas para uso na odontologia e a comparacao das técnicas. Corpos-de-
prova ceramicos devidamente sinterizados a base de AloO3, ZrOs(Y203), ZrO,(Y203)
nanocristalina, e os compositos Al,O3-ZrO, e ZrO,-Al,O3 foram confeccionados com
dimensdes aproximadas de 3x4x45mm. Suas superficies foram devidamente lixadas
e polidas e em seguida submetidas a medicao de tenacidade a fratura pelos
métodos de indentacao Vickers seguindo a norma ASTM C 1421-99, na qual mede-
se 0 tamanho da trinca gerada pela impressao Vickers na superficie da ceramica; e
pelo método SEVNB (Single-Edge-V-Notched Beam) o qual determina os valores de
tenacidade a partir da resisténcia a fratura de uma superficie contendo um entalhe
previamente gerado na superficie de tragao.
Palavras-chave: Tenacidade a fratura; Ceramicas; Indentagdo Vickers; Método
SEVNB.

FRACTURE TOUGHNESS OF THE OXIDE CERAMICS —-DETERMINATION USING
DIFFERENT METHODS

Abstract

The objective of this work was the determination of the fracture toughness of different
ceramics used as dental materials, comparing two different testing methods. Sintered
samples based on Al,O3, ZrO(Y203), ZrO,(Y2.03) nanoparticled, and composites
Al,O3-ZrO, and ZrO,-Al,O; were produced with dimensions near to 3x4x45mm.
Surfaces were polished and fracture toughness was determined by Vickers
indentation method according ASTM C 1421-99 standard, in which crack length is
measured starting indentation on ceramic polished-surface, and by SEVNB (Single-
Edge-V-Notched Beam) method, in which the fracture toughness results are
determined in polished surface containing an edge generated on the tensile polished-
surface.
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1 INTRODUCAO

Materiais ceramicos a base de alumina e zircdnia (Al.O3 e ZrO,) possuem
biocompatibilidade. Os desenvolvimentos em melhoria da resisténcia mecanica
(capacidade de tenacificagdo e boa resisténcia a fratura) e ganhos na confiabilidade
fazem desses ceramicos (AlOs-ZrO,), substitutos naturais em componentes
protéticos restauradores, com vantagens de possuirem baixo custo, excelente
estética, adaptabilidade e resisténcia mecanica. A tenacidade a fratura é um
importante critério de projeto para confeccao de implantes odontolégicos a base de
materiais ceramicos, devido as cargas mastigatérias envolvidas no processo de
mastigagcado. Poréem o método mais utilizado para avaliagcdo da tenacidade a fratura é
o0 método de indentagdo e medida das trincas. Por causa das incertezas, envolvidas
no método de indentagdo e medi¢do de trincas, ultimamente foi proposto o uso do
método SEVNB (Single-Edge-V-Notched Beam) para avaliacdo da tenacidade a
fratura.

A confiabilidade do método SEVNB deve-se ao fato de que ao se introduzir
um entalhe no corpo-de-prova fica conhecido o valor do tamanho da falha inicial,
desta forma certifica-se que a trinca propagara no modo | de fratura e elimina a
possibilidade de se ter influéncia de imperfeicbes na ponta de inicio da propagagao
da trinca. Para determinagdo da tenacidade a fratura pelo método SEVNB, o teste
por flexdo 3 ou 4 pontos sdo considerados idénticos pelo fato de nao haver
diferengas essenciais nos resultados de tenacidade a fratura.

1.1 Tenacidade a Fratura

A resisténcia mecéanica de ceramicas para falhas catastroficas pode ser
descrita pela tenacidade a fratura do material, o qual é definido como o nivel de
intensidade de tensao critico a que uma dada falha inicia o crescimento, devido as
solicitacdes mecanicas as quais os implantes dentarios estdo subjugados durante
processos de mastigacdao. O modo | refere-se a abertura de uma falha sob a agcédo de
uma tensdo de tragdo normal a trajetéria da trinca.!" Desta maneira, K¢ caracteriza
a tenacidade a fratura no modo | de falha. Em contraste ao modulo de ruptura do
teste de resisténcia, Kic fornece um critério de falha que ndo é afetado pelos
concentradores de tensao a%indo na superficie da amostra.®

A técnica de SEVNB®® foi introduzida recentemente, consistindo em que um
entalhe final em V afiado com seu raio variando de 10 a 20 ym é introduzido por
polimento em uma segéo pré-entalhada com a lamina de barbear conjuntamente
com a pasta de diamante.

Recentemente, muita atengéo foi focalizada no método de SEVNB, que € um
desenvolvimento mais aprimorado de um método simples e extensamente usado de
barras entalhadas em corte simples (single edge notched beam-SENB) apropriado
somente para avaliagées grosseiras de tenacidade a fratura. Os dados obtidos do
teste pelo método de SEVNB foram encontrados sendo comparaveis aqueles
obtidos pelas barras pré-trincadas em corte simples (SEPB) considerado geralmente
como fornecer os valores reais do fator intensidade de tenséo critico (Kc), mas este
teste é muitas vezes dificil de realizar na pratica.

A comparacao dos dados obtidos nos valores de Ki; em flexdo de trés e de
quatro pontos aponta também o fato de que as diferencas essenciais sdo ausentes.
Além disso, a flexdo de quatro pontos pode ser mais facilmente aplicada na pratica
porque nao requer uma colocac¢do precisa das amostras entre os roletes, o que €



dificil de conseguir em flexao trés pontos. Por outro lado, os testes de flexao de trés
pontos podem utilizar amostras de pequeno tamanho, que é vantajoso para a
pesquisa da ciéncia de materiais. Os dados do teste confirmam que o método de
SEVNB pode ser facilmente aplicado na pratica e pode ser usado para a maioria das
ceramicas avancadas e de compositos de ceramicos particulados em temperaturas
diferentes e no ambiente de oxidacao, além do gue estes dados séo independentes
do tipo de flexdo e exibem pouco espalhamento.”

A fratura ocorre quando o nivel de tensdo aplicado ultrapassa o valor critico
“oc”, indicado na equacédo 1.De modo semelhante o fator de intensidade de tensdes
na vizinhanga, na ponta da trinca, mediante operagdes matematicas envolvendo a
geometria da trinca, chega-se a expressao:"

K|C:YGC\/E (1)

Nesta igualdade: “Y” representa um fator que depende a geometria da trinca;
“oc” a tenséao limite do avango da trinca e “a” vem a ser a metade do comprimento de
uma trinca interna.

A titulo de informagdo a Tabela 1 apresenta valores de resisténcia e
tenacidade a fratura, para alguns materiais de uso corrente.

Tabela 1—Resisténcia a Flexao e Tenacidade a Fratura de alguns materiais de uso corrente.

Resisténcia a Flexao | Tenacidade a fratura
MATERIAL (MPa) (MPa.m”)
Porcelana Feldspética 100 200 0,9a1,5
Alumina infiltrada com Vidro 256 a 500 44a4,8
ZrO, estabilizada com ltria 900 a 1200 7a12
Dente Humano(3° Molar) -- 0,77
Alumina 200 25a4,6
Vidro 50a 100 0,7a0,8
Poliestireno -- 0,7a1,1
Policarbonato -- 2,0

A falha ocorre por Mecénica da Fratura quando o campo de tensbes na ponta
da trinca excede um valor critico ou quando o valor de intensidade de tensdo excede
um valor critico Kic. O tamanho critico de trinca pode ser entao obtido por:

K2
acritA = - (2)

2 MATERIAIS E METODOS
2.1 Processamento

Os materiais que foram utilizados neste trabalho sao: Zircénia (ZrOy)
tetragonal estabilizada com itria (3% mol) adquirida da ProtMat materiais avancados
—Brasil, com diferentes tamanhos de grao; 6xido de aluminio (Al.O3), tipo SG-1000
da Almatis (grupo Alcoa). A partir destes pés, foram preparadas composicdes de
mistura variando o percentual de adicdo de alumina na zircénia, em 20% em peso.
As matérias-primas foram misturadas via umido com moinho de atrito, em meio a
alcool isopropilico e agitadas a 1.000 RPM por 4 horas. Apés a moagem, foi
efetuada a secagem dessas misturas, utilizando absor¢do a vacuo do liquido em



excesso, e em seguida, estufa a 90°C, por 24h. Os pds foram desagregados em
almofariz de agata e submetidas ao peneiramento utilizando peneiras de até 32 m.

Foram confeccionados corpos (placas) a verde com medidas de 114 x 25 mm,
para posterior desenvolvimento dos corpos-de-prova dos ensaios de fadiga e flexao
(3 x 4 x 45 mm). O pistdo e as paredes da matriz foram lubrificados com estearina
para minimizar os efeitos do atrito durante a compactagdo. Foi executada uma
prensagem uniaxial a frio sob pressdo de 50 MPa, por 30s.

As amostras foram sinterizadas na temperatura de 1.600°C por 120 minutos,
com taxas de aquecimento foram de 10°C/min até 1.100°C, 5°C/min até 1.400°C e
3°C/min até a temperatura final. A taxa de resfriamento foi maxima de 10°C/min até
temperatura ambiente seguindo a inércia do forno. Apds a sinterizagao, as placas
foram cortadas e retificadas em barras retangulares para realizagdo dos ensaios de
flexdo em quatro pontos e fadiga ciclica (3 x 4 x 45 mm). Apds o desbaste, as
amostras foram polidas com pastas de diamante na seqiéncia de 15 um, 9 um,
6 um,3ume 1 um.

2.2 Caracterizacoes

As fases presentes foram identificadas por difracdo de raios X, utilizando
radiagdo Cu-Ko com varredura entre 20° e 80°, aplicando-se passo de 0,05° e
3s/contagem. A massa especifica dos corpos a verde foi determinada pelo método
geométrico e pela pesagem das amostras. As amostras sinterizadas foram
caracterizadas pela perda de massa através das medicdes de massa antes e apés a
sinterizacao. O célculo da massa especifica das amostras sinterizadas foi executado
utilizando o principio de Arquimedes. Observagdes dos materiais sinterizados por
MEV (LEO 1450VP com WDS acoplado) foram executadas, no Laboratério de
Microscopia do DEMAR-EEL-USP. Para revelagdo dos contornos de grao, as
superficies polidas sofreram ataque térmico, ao ar, a 1.500°C, por 15 min.

2.3 Propriedades Mecanicas

2.3.1 Dureza Vickers (HV)

A metodologia utilizada para a determinagdo dos valores de dureza das
amostras seguiu a norma ASTM C 1327-99, a qual fornece o método de teste
padrdo para a obtencdo da dureza Vickers de cerdmicas avangadas. Por razbes
estatisticas, foram realizadas 20 impressdes Vickers nas superficies de cada uma
das amostras polidas, utilizando-se uma carga de 2000 Kgf aplicada durante trinta
segundos. A Figura 1 apresenta de forma esquematica uma indentacao Vickers. As
distancias entre os centros das impressdes € quatro vezes a diagonal da indentacao
(4d).
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Figura 1- Desenho esquematico da indentacéo Vickers.

Foi utilizado microdurdmetro modelo Micromet 2004. Apdés a medicao das
diagonais de impresséo, foram calculados os valores da dureza Vickers do material
(GPa), conforme a Equacéo (3):

P
HV=0,001 8544(de (3)

Onde: HV = Dureza Vickers (GPa); P = carga aplicada (N); d = média aritmética do
comprimento das duas diagonais (mm).

2.3.2 Tenacidade a fratura (Kc)

Método 1: A metodologia utilizada para a determinacdo dos valores de
tenacidade a fratura das amostras seguiu a norma ASTM C 1421-99.® A tenacidade
a fratura foi calculada a partir dos resultados de dureza obtidos, medindo-se o
comprimento de trinca em cada vértice das indentagdes piramidais. Foi calculado o
comprimento médio de trinca para cada uma das 21 indentagcdes para obtencéo da
tenacidade das amostras (K|c), utilizando a Equacao (4).

K, = 0,016(£)”2.P.b‘3’2
v (4)

Onde: Kic = Tenacidade & fratura [MPa.m"?] E = Médulo de elasticidade [GPa] = 290
GPa [17] Hy = Dureza Vickers [Gpa] P = Carga de indentacédo [MPa] b =
Comprimento médio de trinca [m].

A medida do comprimento das trincas foi realizada logo apds o ensaio de
dureza, buscando evitar o crescimento lento de trinca apds a impressao, iniciado
pelo campo de tensdo que atua apds o carregamento.

Método 2:

O método SEVNB (Single-Edge-V-Notched Beam) para a determinacédo da
tenacidade a fratura é agora um método aceito para a determinagdo da tenacidade a
fratura® que permite obter valores confidveis e que é também um método de
relativamente facil condugao experimental. No caso de um dispositivo de flexdo em 4
pontos com apoios de 40 e 20mm, a tenacidade a fratura € calculada pelas
Equagdes (5) a (7):

F  (5,-S) 3+a 5
BAYW W  2.(1-a)F (%)

K. =0-+a-Y=



(3.49-0,682+1350%)-a- (1- ) ;
(1+a) ()

Onde: K| = a tenacidade a fratura, o= resisténcia a fratura, F = carga de
ruptura, B = altura da amostra, W = largura da amostra, S; = distancia entre os

apoios externos, S, = distancia entre os apoios internos, ao comprimento médio do
corte, a= profundidade relativa do corte e Y um fator geométrico.

Y =1,9887 —-1,326c —

2.3.3 Resisténcia a flexao (4 pontos)

A resisténcia a fratura (oy) foi determinada pelo ensaio de flexdo em 4 pontos
seguindo a norma DIN EM 843-1 (ASTM C 1161-90), a temperatura ambiente, com
velocidade de carregamento de 0,5 mm/min com espacamentos de 40 e 20 mm
entre os roletes (I e lo), utilizando maquina universal de ensaios mecanicos, MTS-
250kN. A resisténcia a flexao dos corpos de prova foi calculada utilizando a equacao
8:

Figura 2- Entalhe produzido por um disco de corte diamantado e afilado com uma lamina de barbear.

o, <35 x =)
2 bxh (8)
Onde: of = resisténcia a flexdao [MPa]; F, = carga de ruptura [N]; b = base das
amostras [mm]; h = altura das amostras [mm]; |1 = espagamento maior entre os

roletes de carregamento [mmj]; |, = espacamento menor entre os roletes de
carregamento [mm].

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Difracao de Raios-X

A Figura 3 apresenta a difracdo de Raios-X da ceramica a-Al,Oz e ZrOs.
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Figura 3— Difratograma de raios X das amostras de Al,O3 e ZrO, ap6s sinterizadas.
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E observado que as amostras apresentam apenas a fase corundum (o-AlzO3)
como fase cristalina. Ao lado temos a difragdo de Raios-X da ceramica ZrO, do tipo
micrométrica utilizada no trabalho, apdés a sinterizacdo, ha somente a fase
tetragonal, indicando que toda a ZrO, monoclinica inicial presente no p6 de partida,
foi estabilizada durante o tratamento térmico realizado. A Figura 4 mostra a difracéo
de Raios-X do compésito ceramico Al,O3-ZrO, e ZrO»-Alx03.
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Figura 4 — Difratograma de Raios-X dos compoésitos Al,O3-ZrO, e ZrO,-Al,O5 apds sinterizagao.

Este compdsito apresenta, apds a sinterizacdo, as fases ZrO, monoclinica,
ZrO; tetragonal, além da fase a-Al.0;. A presenga da fase monoclinica indica que
tensdes térmicas residuais podem ter ocorrido durante o resfriamento. E possivel,
pois 0 processo de mistura/moagem, o qual pode nao ter sido bem realizado
permitindo regides ricas em uma das fases. No composito ZrO,-Al,O; é possivel
notar a presenca da fase ZrO, integralmente tetragonal, aléem da fase a-Al,Os. A
Figura 5 compara os difratogramas de raios X das zirconias micrométricas e
nanomeétricas.

=
=~ Micrometric Zr0,

T MNanometric ZrC)_Ii

T - tetragonal

Intensity (a.u.)

20 30 40
26 (degree)

Figura 5 — Difratograma de Raios-X das amostras ZrO, micrométrica e ZrO, nanométrica apds
sinterizacao.

Esse material apresenta, ap6s a sinterizacdo, a fase ZrO, tetragonal em
ambas amostras, indicando que a temperatura de sinterizacdo permitiu total
estabilizacdo da fase monoclinica em tetragonal, independentemente do tamanho
original do po6.Essa fase é importante pois a partir de sua presenga os materiais
apresentam alta tenacidade a fratura devido ao mecanismo de tenacificagdo por
transformagao de fases.



3.2 Densidade Relativa

Os resultados da densidade relativa das amostras sinterizadas estdo
apresentados na Tabela 2.

Tabela 2 — Resultados da densidade relativa das amostras apds sinterizagao.

Material Temperatura de Densidade
sinterizacdo (°C) relativa (%)
ZrO, micrométrica 1550 99,8 +0,2
ZrO, nanométrica 1300 94,1+0,5
ZrO, nanométrica 1350 99,8 +0,2
ZrO,- Al,O3 1600 99,2+0,3
ZrO, - Al,O3 nanométrica 1400 99,540,3
Al,O4 1600 97,5+0,7
Al,O3- ZrO; 1600 98,840,3

Os resultados encontrados nas amostras de AlLOs, AlLO3-ZrO, e ZrO;
nanométrica (1.300°C) apresentam menores valores de densidades relativas
indicando presenga de poros na estrutura do material, e conseqientemente isso
podera afetar nos resultados encontrados de propriedades mecanicas.
Diferentemente das amostras de ZrO, micrométrico, ZrO, nanométrica (1.350°C),
ZrO,-Al,03 e ZrO.-Al,O3 nanométrica apresentam maiores valores de densidades
relativas indicando menor grau de porosidade.

MEV

As Figuras 6 a 9 apresentam micrografias de diferentes ceramicas estudadas

nesse trabalho.

Figura 6 — Micrografia obtida por MEV da ceramica Al,O3-ZrO,

O tamanho médio dos graos é de 2 um e pela micrografia observamos que
ocorreu aglomeracado das particulas de Al,O3;. Observamos que as particulas de
Al,Os; nao ficaram devidamente distribuidas na amostra possivelmente pela
deficiéncia do processo de moagem.
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O tamanho médio das particulas é de 1 ym da cerémica ZrO,. Observamos
que ndo ha variagdes consideraveis nos tamanhos dos grdaos analisados. Além
disso, a presenca da fase tetragonal identificada nos difratogramas possibilitara uma
maior valor de resisténcia mecanicas das amostras.

O tamanho médio dos graos é de 0,6 um da ceramica ZrO, micrométrica e de
0,2 ym para a nanométrica. Temos uma analise comparativa dos tamanhos das
particulas observada pelo microscépio eletrénico de varredura. A Figura 9 mostra
uma micrografia do composito 80:20 ZrO,-Al,O5 sinterizada na temperatura de
1.600°C com tamanho médio das particulas é menor que 1 um.

£

Figura 9 - A micrografia do compésito 80:20 ZrO, - Al,O5 sinterizada na temperatura de 1.600°C



3.3 Propriedades Mecanicas

A Tabela 3 apresenta o resumo das propriedades mecanicas avaliadas para
diferentes ceramicas sinterizadas.

Tabela 3 — Propriedades mecéanicas das amostras sinterizadas

Material HV (G Pa) Kic Kic O%
(indentacao) (SEVNB) (4 pontos)

ZrO, micrométrica 12,9+0,3 9,1+0,3 8,4+0,15 850 + 40
ZrO, nanométrica(1300°C) 12,2+ 0,7 8,4+0,4 7,4+0,6 810+ 30
ZrO,- Al,O4 15,2+ 0,3 8,2+0,5 7,1+0,3 780 + 40
ZrO; - Al,O3; nanométrica 15,3+0,4 10,5+0,3 9,7+0,4 840 + 50
ZrO, nanométrica (1350°C) 13,2+ 0,2 11,3+0,2 10,1+0,3 1020 + 40
Al,O4 15,3+ 0,5 45+05 3,4+0,2 380 + 90
AlL,Oz - ZrO, 14,1+0,9 72104 53+0,5 620 + 30

Os resultados indicam que a Al,O3 apresenta valores inferiores de tenacidade
a fratura e resisténcia a flexdo do que os outros materiais analisados. Com relagao a
dureza, o material apresentou dureza Vickers da ordem de 15,3 GPa. Estes
resultados estdo coerentes com resultados apresentados na literatura. Os materiais
nanomeétricos, compasitos ZrO,-Al,O3 e ZrO, apresentaram maiores resultados de
tenacidade a fratura e resisténcia a flexao, quando comparados com seus similares
de microestrutura micrométrica. Em geral, a utilizacdo de materiais nanoestruturados
leva a um aumento médio de 10% a 20% na resisténcia a fratura por flexao.

Em respeito a tenacidade a fratura pode ser observado que os valores obtidos
para a técnica de indentacdo Vickers sdo sempre superiores aos valores
encontrados para a técnica SEVNB, com diferencas que podem variar de 8 a 30%,
dependendo do tipo de material analisado. Essas diferengas podem ser relacionadas
a microestrutura e aos campos de tensédo que sdo gerados ao redor da indentagéo e
que interferem diretamente nos resultados obtidos pela técnica de indentagcao
Vickers. No caso das medidas realizadas pela técnica SEVNB, os resultados apesar
de inferiores, sdo muito mais proximos da realidade e, portanto mais configveis. Isso
ocorre pelo fato de que nesses materiais um entalhe e gerado propositadamente
sendo este 0 ponto iniciador do processo de fratura, e por onde, necessariamente,
os materiais terdo a propagacao da trinca. Conhecendo as dimensdes dessa trinca e
relacionando com as equacdes apresentadas anteriormente, pode-se prever a
resisténcia a fratura do material, conhecendo os seus parametros fundamentais
como modulo de elasticidade.

4 CONCLUSOES

Diferentes materiais ceramicos com potencial uso na confeccao de materiais
dentarios foram processados em variados ciclos de sinterizacdo e submetidos em
dois diferentes tipos de avaliacdo de resisténcia mecéanica. A técnica de indentacao
Vickers apresenta a vantagem de ser uma técnica simples e rapida que permite além
da dureza Vickers, a tenacidade a fratura. Como desvantagem, esta o fato de os
resultados de tenacidade serem determinados a partir de trincas geradas como
resposta a compressao realizada pelo indentador. Essas trincas estdo sujeitas a
uma série de esforgos de dimensdes e formas variadas, que geram como resposta,



reflexos no crescimento das trincas, que por sua vez nao refletirdo os resultados
reais de tenacidade a fratura desses materiais. Como alternativa o método SEVNB,
que necessita de muito mais etapas preparatérias, permite que os resultados sejam
mais confidveis apesar de menores. Por ser realizado com a premissa de que
apenas esforgos trativos sejam realizados na superficie de fratura, e por possuir um
entalhe previamente gerado que ira ser necessariamente o propagador da trinca, os
resultados sdo mais proximos da realizado dos materiais, sendo entdo sugeridos
para quando as aplicacées sdo mais exigentes quanto a confiabilidade, como em
aplicagbes em sistemas de préteses.
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