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A nossa maior gléria ndo reside no fato de nunca
cairmos, mas sim em levantarmo-nos sempre depois
de cada queda.

Oliver Goldsmith

Nossa maior fraqueza esta em desistir.O caminho
mais certo de vencer é tentar mais uma vez.

Thomas Edison
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ABSTRACT

Ceramic materials have been widely used in dentistry due to their biocompatibility, wear
resistance and aesthetic appearance with natural teeth. Among them, yttria-stabilized zirconia
(Y-TZP) stands out for its promising mechanical properties, making it a superior alternative
for problematic prosthetics and implants. hydrothermal and fatigue, which can compromise
its durability in clinical applications. This work aimed to carry out fatigue tests on 4 points
of zirconia dental ceramics with different Yttria contents and to evaluate the relationship of
tetragonal, monoclinic, and cubic phases with fatigue behavior, possible transformation me-
chanisms, and the fatigue resistance limits of these materials. The current ISO 6872 standards
do not include fatigue resistance values as limits on the use of prostheses and implants, being
restricted to determining flexural resistance and fracture toughness. In this sense, evaluations
of the mechanical properties and flexural fatigue at four points were carried out in the zirconia
samples with additions of 3mol.%, 4mol.% and 5mol.% Y,03. The methodology used involved
uniaxial compaction, sintering at 1550 °C with a 2-hour isotherm, mechanical tests, and deter-
mination of flexural fatigue at 4 points under a tension condition in sine waves with a frequency
of 15 Hz and ratio R=0.2, with the tests being interrupted at 2 x 10° cycles, a value defined as
run-out. Characterizations included scanning electron microscopy, X-ray diffractometry, rela-
tive density, surface roughness, modulus of elasticity, Vickers hardness, and fracture toughness.
Regarding the fractional percent of the tetragonal phase, the 3Y-TZP composition presented
81.3%, 4Y-PSZ had 47.2%, and 5Y-PSZ 20.7%. The other phases observed were monoclinic,
cubic, and pseudo-cubic t". Four-point bending fatigue using the modified staircase method
showed that the fatigue strength limit under cyclic stress differs with variations in yttria con-
tent between compositions. Toughening mechanisms influenced fracture toughness, with better
results in samples with lower yttria content. In these cases, during fatigue tests, the tetragonal-
monoclinic transformation causes an increase in volume and creates compression zones at the
tip of the crack, making it difficult to propagate. With the increase in yttria content, cubic

phases prevail, reducing the occurrence of these toughening mechanisms. This study made it



possible, through the use of the modified staircase method, to test the limit of flexural fatigue
resistance at four points with a limited set of specimens. Their microstructure considerably
affected the fatigue resistance limit for the compositions studied since the tensile surface shi-
elding is effective in zirconia with contents of the tetragonal phase higher than that of cubic
and pseudo-cubic phases. Tetragonal-monoclinic transformations at the triple points of grain
boundaries during cyclic loading produce a restricted elastic zone (shielding). It is inferred that
this phenomenon reduces the stress intensity factor at the crack’s tip, slowing its propagation
in materials with lower yttria content and a higher percentage of tetragonal phase, producing
greater fatigue resistance. Evaluating the cyclic fatigue resistance of the analyzed formulati-
ons, the results obtained were of great importance for analyzing the mechanical behavior of
ceramics stabilized with yttria. The study also demonstrated that microstructure significantly
affects the fatigue strength limit, providing valuable insights for developing better-performing

yttria-stabilized zirconia ceramics.

Keywords:  Fatigue strength limit, dental Zirconia, yttria, modified staircase method, Hy-

drothermal Degradation.



RESUMO

Os materiais ceramicos tém sido amplamente utilizados na odontologia devido a sua bio-
compatibilidade, resisténcia ao desgaste e semelhanca estética com os dentes naturais. Dentre
eles, a zirconia estabilizada com itria (Y-TZP) destaca-se por suas propriedades mecanicas
superiores, tornando-se uma alternativa promissora para proteses e implantes dentéarios. No
entanto, apesar de sua alta resisténcia a flexao e tenacidade a fratura, a zirconia esté sujeita a
fendbmenos como degradacao hidrotérmica e fadiga, que podem comprometer sua durabilidade
em aplicagoes clinicas. Este trabalho teve como objetivo efetuar ensaios de fadiga em 4 pontos
de ceramicas dentarias de zirconia com diferentes teores de itria, e avaliar a relacao de fases
tetragonal, monoclinica e ctibica com o comportamento em fadiga, possiveis mecanismos de
transformacao e os limites de resisténcia em fadiga desses materiais. As normas vigentes ISO
6872 nao contemplam valores de resisténcia a fadiga como limitadores de uso de proteses e im-
plantes, restringindo-se a determinar resisténcia a flexao e tenacidade a fratura. Neste sentido
foram realizadas avaliagoes das propriedades mecénicas e de fadiga por flexao em 4 pontos da
zirconia com adicoes de 3mol.%, 4mol.% e 5mol.% Y,03. A metodologia empregada envolveu
a compactacao uniaxial, sinterizacao a 1550 °C com isoterma de 2 horas, ensaios de resistén-
cia mecanica e determinacao a fadiga por flexao em 4 pontos sob uma condi¢ao de tensao em
ondas sinusoidais com frequéncia de 15 Hz e razao R=0,2, sendo os testes interrompidos em 2
x 106 ciclos, valor definido como run-out. As caracterizacoes incluiram microscopia eletronica
de varredura, difratometria de raios-X, densidade relativa, rugosidade superficial, médulo de
elasticidade, dureza Vickers e tenacidade & fratura. Em termos de percentual de fase tetrago-
nal, a composicao 3Y-TZP apresentou 81,3 % , a 4Y-PSZ teve 47,2 % e a 5Y-PSZ 20,7 %. As
demais fases observadas foram a monoclinica, ctibica e a pseudo-cubica t". A fadiga por flexao
em 4 pontos utilizando o método da escada modificado mostrou que o limite de resisténcia a
fadiga sob tensao ciclica difere com variagoes no teor de itria entre as composig¢oes. A tenaci-
dade a fratura foi influenciada pelos mecanismos de tenacificagao, com melhores resultados em

amostras com menor teor de ftria. Nestes casos, durante os ensaios de fadiga, a transforma-



¢ao tetragonal-monoclinica causa aumento de volume e criam zonas de compressao na ponta
da trinca, dificultando sua propagacao. Com o aumento do teor de itria, prevalecem as fases
cubicas reduzindo a ocorréncia destes mecanismos de tenacificacao. Este estudo possibilitou,
através do uso do método da escada modificado testar o limite de resisténcia a fadiga por flexao
em quatro pontos com um conjunto limitado de espécimes. O limite de resisténcia a fadiga
para composicoes estudadas foi consideravelmente afetado pela sua microestrutura, visto que
a blindagem da superficie de tragao é efetiva em zirconias com teores de fase tetragonal maio-
res que de fases cubica e pseudo-cibica t". Transformacoes tetragonal-monoclinica nos pontos
triplos de contornos de grao durante os carregamentos ciclicos produzem uma zona eléstica
restrita (blindagem). Infere-se que este fenomeno reduz o fator de intensidade de tensdo na
ponta da trinca, desacelerando sua propagacao nos materiais com menor teor de itria e maior
percentual de fase tetragonal, produzindo maior resisténcia a fadiga. Avaliando a resisténcia
ciclica a fadiga das formulagoes analisadas, os resultados obtidos foram de grande importancia
para analise do comportamento mecanico de ceramicas estabilizadas com fitria. O estudo tam-
bém demonstrou que a microestrutura afeta significativamente o limite de resisténcia a fadiga,
fornecendo insights valiosos para o desenvolvimento de ceramicas de zirconia estabilizadas com

ftria com melhor desempenho.

Palavras-chave: Limite de resisténcia a fadiga, Zirconia dentérias, itria, método da escada

modificado, Degradacao Hidrotérmica.
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CAPITULO 1

INTRODUCAO
1.1 CONTEXTO E MOTIVACAO

Os materiais ceramicos tém sido amplamente utilizados na odontologia devido a sua bio-
compatibilidade, resisténcia ao desgaste e semelhanca estética com os dentes naturais. Dentre
eles, a zirconia estabilizada com itria (Y-TZP) destaca-se por suas propriedades mecanicas
superiores, tornando-se uma alternativa promissora para proteses e implantes dentéarios. No
entanto, apesar de sua alta resisténcia a flexao e tenacidade a fratura, a zirconia esté sujeita a
fendmenos como degradagao hidrotérmica e fadiga, que podem comprometer sua durabilidade

em aplicagoes clinicas (SANTOS, 2012) e (UMERI, [2010)).

A avaliagao da resisténcia a fadiga desses materiais é essencial para prever sua confiabilidade
estrutural, especialmente considerando que as normas vigentes, como a ISO 6872, nao estabele-
cem limites especificos para essa propriedade. Diante desse cenario, compreender o impacto da
microestrutura na resisténcia a fadiga da zirconia é fundamental para otimizar sua formulacao
e ampliar sua aplicabilidade na odontologia. No entanto, ocasionalmente essas proteses podem
falhar, gerando desconforto e inconvenientemente abrindo questoes sobre a efetividade desse

tipo de tratamento (MARTINS et al. 2010).

Dentre as ceramicas ditas policristalinas a zirconia é biocompativel com os tecidos dentérios,
permite a integracao dos tecidos gengivais ao dente de forma natural, nao produz reagoes

alérgicas (de hipersensibilidade) e nao produz alteragoes de paladar (BISPO) 2016)).

Uma grande evolugao nas técnicas de restauracao dentéria vem sendo estabelecida pelo
uso de materiais ceramicos. Esses materiais apresentam oOtimas vantagens principalmente re-
lacionadas & estética, biocompatibilidade e resisténcia quimica. A tendéncia das técnicas de
ceramica dental vem sendo a eliminacao da subestrutura metélica das restauragoes, inclusive
das restauracoes sobre implantes, para a obtencao de uma melhor estética e utilizando para
isso ceramicas com maior tenacidade a fratura, minimizando a sua fragilidade. A utilizagao de

ceramicas a base de zirconia (ZrOs) de alta densidade relativa vem sendo proposta em fungao
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desses materiais apresentarem alta biocompatibilidade (SILVA, 2010). A Figura apresenta

dois implantes dentarios comerciais:Um ceramico fabricado com zirconia estabilizada com itria

e um metéalico produzido com uma liga de titanio.

o

10 mm

Figura 1.1. Implantes dentéarios comerciais — Esquerda: implante de zirconia estabilizada com {tria — Direita:
implante de titdnio (SEVILLA et all [2010).

Embora as taxas de sucesso clinico relatadas para restauracoes totalmente ceramicas sejam
promissoras, a fratura da cerdmica continua a ser um problema técnico recorrente. Uma re-
cente revisao sistematica, que incluiu 67 estudos clinicos, constatou que a taxa de fratura da

infraestrutura foi significativamente maior para coroas totalmente cerdmicas em comparacao

com as coroas metaloceramicas, em uma estimativa de cinco anos (FRAGA et al. [2016).

A adigao de itria & zirconia pode aumentar a tenacidade do material, devido & transfor-
magcao de fase tetragonal para monoclinica, que gera tensoes na matriz ceramica, dificultando
a propagacao de trincas. Além disso, a resisténcia a fadiga ciclica da zirconia é apropriada
para sua aplicacao em pecas de implantes dentarios, o que a torna um material promissor para
proteses dentarias. Portanto, o uso de zirconia e itria em proteses dentérias oferece benefi-

cios significativos em termos de biocompatibilidade, resisténcia a fratura e fadiga, sendo uma

escolha vantajosa para aplicagoes odontologicas (SOUZA et all, 2014b)).

Recentemente, a fadiga ciclica de ceramicas se tornou um campo de pesquisa altamente atra-
tivo para cientistas de materiais. Ha4 uma forte demanda para gerar dados de fadiga relevantes
para o projeto, necessarios para muitas das aplicacoes das ceramicas estruturais. No entanto,
o conhecimento da fadiga em ceramicas ainda é insuficiente, e informacgoes sobre a correlacao
entre parametros microestruturais e propriedades de fadiga ainda nao existem para a maioria
dos sistemas ceramicos. Além dessa falta de compreensao, varias questoes fundamentais ainda
nao foram respondidas de forma categorica para muitas das principais ceramicas (GUO et al.,
2013) e (KARADIMAS; SALONITIS, 2022).
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A determinacao do comportamento de fadiga sob carga estatica ou ciclica apropriada é
essencial nas aplicagoes de engenharia de materiais ceramicos para fins estruturais. Embora
tenham sido publicados um ntimero consideravel de relatorios sobre a fadiga de ceramicas de
alumina e zirconia, hé poucos estudos criticos sobre a fadiga ciclica e estatica em temperatura
ambiente de ceramicas avancadas, apesar do aumento recente da atividade nesse campo. Além
disso, os testes de fadiga aplicados a materiais frageis impoem uma série de problemas, como a
ampla dispersao de dados, que as vezes obscurece a tendéncia de fadiga, considerada derivada
intrinsecamente de uma distribuigdo de defeitos nas amostras (NISHIOKA et al. [2018) e

(ZHANG et all 2013).

As ceramicas a base de zirconia estao sujeitas ao fendmeno de degradacao a baixa tem-
peratura (LTD — low temperature degradation) ou envelhecimento, que é caracterizado pela
transformacao espontanea da fase tetragonal em monoclinica ao longo do tempo a baixas tem-
peraturas, ou seja, sem que esta transformacao tenha sido induzida por tensoes produzidas pela
propagagao de uma trinca (SANTOS, 2012) e (UMERI, 2010).Este fenomeno acaba gerando

tensoes residuais que comprometem a integridade estrutural do componente.

A resisténcia a flexdo é a propriedade mecéanica mais influenciada pelo envelhecimento e
depende da extensao e propagacao em profundidade da transformacao da fase tetragonal para
monoclinica. Uma forma de melhorar a resisténcia ao envelhecimento da zirconia é aumentar o
numero de gaos referentes a fase tetragonal e mante-los dentro de uma faixa de tamanho médio
inferior & 1 pm. A diminui¢ao na resisténcia esta associada com a transformacao martensitica
da fase tetragonal para monoclinica. Tal fato ocasiona um aumento de volume, tensionando os
graos vizinhos e formando pequenas trincas, que vém a fornecer um caminho para penetragao
da agua. A transformacao tem inicio na superficie devido & degradacao sob tensdao em graos
isolados em estado de desequilibrio microestrutural devido & orientacao especifica da superficie,
tamanho de grao, quantidade do dopante, tensao residual e presencga de fase cubica. (DE-
VILLE et al., 2006).Este trabalho teve como objetivo avaliar a influéncia do teor de itria nas
propriedades mecanicas e o limite de resisténcia a fadiga ciclica da zirconia apods sofrer uma

degradacao hidrotérmica.
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1.2 JUSTIFICATIVA E CONTRIBUICAO

A utilizacao das bioceramicas se da pelo fato de serem os materiais que mais se assemelham,
em termos funcionais, com o tecido dentario. A tendéncia das técnicas de ceramica dental vem
sendo a substituicao de materiais metalicos das restauracoes, inclusive das restauragoes sobre

implantes, visando uma melhor estética.

Dentre os materiais utilizados para restauragoes dentérias, a zirconia (ZrO) em suas diver-
sas composigoes, apresentou grande potencial de utilizacao, devido as suas excelentes proprie-
dades mecénicas e Opticas, destacando-se a zirconia dopada com teores de itria (Y203) variando
de 3 a 5 mol% (CHEVALIER, 2006, (DENRY; KELLY], |2008)), (BACCHI; CESAR/ 2022) e
(LYON et al., 2011).Em sua primeira geragao, a zirconia policristalina tetragonal dopada com 3
mol. % de itria (Y503), também chamado de 3Y-TZP, foi aplicada em odontologia e ortopedia,
pois tal material possui 6timas propriedades mecanicas, além de apresentar cor esteticamente
esbranquicada e alta opacidade. Ja a segunda geracao da zirconia em odontologia é caracteri-
zada por uma composicao semelhante a primeira geracao, porém com reducao do tamanho dos
graos de oxido de aluminio (AlyO3). Essa modifica¢ao permitiu uma maior passagem de luz e,
consequentemente, uma leve melhora na translucidez parcial do material. Entretanto, embora
indicada para restauragoes monoliticas em dentes posteriores, ainda nao oferecia estética satis-
fatoria para uso na regiao anterior. Consequentemente, na terceira geragao, novas formulacoes
ceramicas foram desenvolvidas com diferentes propor¢oes de (Y203). Essas formulagdes visa-
vam melhorar a translucidez e a resisténcia & degradacao hidrotérmica em comparacao com a
ceramica 3Y-TZP, mantendo as propriedades mecanicas fundamentais para uso como material
odontoloégico. Essas ceramicas sao geralmente conhecidas como zirconia parcialmente estabili-
zada com 4 mol% de (Y203) (4Y-PSZ) e 5% molar de (Y,03)(5Y-PSZ) (KREVE; REIS| 2021,
(ZADEH et al, 2018a) e (MAO et al 2018).

A ceramica 5Y-PSZ, dentre as 3 composi¢oes, possui a maior translucidez, devido & presenca
predominante da fase ctubica (c-(ZrO;)) em detrimento das fases tetragonais, o que consequen-
temente melhora significativamente a sua resisténcia a degradacao hidrotérmica. No entanto,
essa mudanca na composicao resulta em propriedades mecénicas inferiores, pois a menor quan-

tidade de fase tetragonal diminui os fenémenos de tenacidade, levando a uma maior fragilidade

(KREVE; REIS| |2021)) e (ZADEH et all |[2018a)). Por outro lado, a ceramica 4Y-PSZ apresenta
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propriedades mecanicas e translucidez intermediarias em relacao aos dois compostos citados
acima. KEssa combinagao de caracteristicas torna a ceramica 4Y-PSZ adequada para aplica-

¢oes em proteses dentarias que requerem boa resisténcia mecanica e consideravel translucidez

(ARCILA ef al],[2022), (FINCK ef all,2020), (SANTOS et all,2022) ¢ (ALVES ef all, [2023).

Devido a grande importancia tecnolégica da zirconia para aplicagao em implantes ou prote-
ses dentérias e do exposto anteriormente este estudo visou avaliar a influéncia do teor de itria,
principalmente no que se diz respeito ao limite de resisténcia a fadiga ciclica da zirconia, uma
vez que, este ensaio pode simular a atividade mastigatoria do ser humano, em quanto que a
degradacgao hidrotérmica que simularia o desgaste ou envelhecimento sofrido pelo tecido den-
tario na boca humana de forma natural. Desta forma pode-se realizar uma correlagao entre os
pardmetros microestruturais e de resisténcia a fadiga ciclica do material apés passar por uma
degradagao hidrotérmica, uma vez que, o conhecimento sobre este assunto ainda nao foi ade-
quadamente pesquisado. O presente trabalho visou estabelecer limites mecanicos ideais para
diferentes aplicagoes em casos clinicos odontologicos, que também vao se aliar aos estudos com

relacao a translucidez voltada para as questoes estéticas do material.

1.3 INOVACAO

A degradagao mecénica de ceramicas odontolégicas sob carregamento ciclico ainda é um
fendmeno pouco compreendido, especialmente no que diz respeito & influéncia da microestru-
tura na resisténcia a fadiga. Embora a zirconia estabilizada com itria (Y-TZP) seja ampla-
mente utilizada em préteses e implantes dentarios devido a sua elevada resisténcia mecanica
e biocompatibilidade, sua durabilidade em longo prazo continua sendo uma questao aberta.
Estudos anteriores concentraram-se principalmente na resisténcia a flexao e na tenacidade a
fratura desses materiais, sem considerar como a varia¢ao no teor de itria altera os mecanismos

de degradacao sob carregamentos repetitivos.

Esta pesquisa avanca o estado da arte ao demonstrar que o teor de ftria influencia direta-
mente a resisténcia a fadiga da zirconia estabilizada, modificando os mecanismos de transfor-
magcao de fase e dissipagao de energia durante a propagacao de trincas. Os resultados indicam

que amostras com menor teor de itria (3Y-TZP) apresentam maior resisténcia a fadiga devido



1.4 — ESTADO DA ARTE 6

a capacidade de transformagao tetragonal-monoclinica, que gera tensoes compressivas na ponta
da trinca e reduz sua propagacao. Por outro lado, o aumento do teor de itria promove uma
maior fracao de fase cubica, reduzindo os mecanismos de tenacificagao e tornando o material
mais suscetivel & fadiga ciclica. Essas descobertas esclarecem por que cerdmicas com diferentes
composigoes apresentam comportamentos distintos sob condig¢oes de uso prolongado, permi-
tindo otimizar a formulacao de materiais odontolégicos de acordo com as exigéncias mecanicas

especificas de cada aplicacgao.

Além disso, este estudo identifica uma relacao quantitativa entre a microestrutura da zirco-
nia e seu desempenho sob fadiga, fornecendo dados inéditos sobre a resisténcia ciclica dessas
ceramicas apo6s degradacao hidrotérmica. Essas informagoes sao essenciais para aprimorar a
confiabilidade de préteses dentarias, auxiliando na sele¢ao de composi¢oes mais resistentes a
fadiga para aplicagoes clinicas. Como consequéncia, os achados desta pesquisa nao apenas am-
pliam o conhecimento sobre o comportamento mecéanico da zirconia estabilizada, mas também
fornecem subsidios para futuras revisoes normativas, estabelecendo critérios mais rigorosos para

a avaliacao de fadiga em biomateriais odontoldgicos.

1.4 ESTADO DA ARTE

A partir da década de 1970, deu-se inicio ao uso de ceramicas avangadas, que desde entao tém
apresentado um progresso constante em varias aplicagoes. Uma das melhorias mais significativas
foi alcancada com a introdugao de ceramicas na odontologia. Esses materiais oferecem beneficios
como estética superior, biocompatibilidade e inércia quimica (HENCH] 1991), (WILLIAMS|
2006) e (HENCH] 1993).

(GONZAGA/ [2007), investigou as caracteristicas e propriedades de biomateriais e bioce-
ramicas usadas em implantes dentarios. A pesquisa foca em avaliar como diferentes microes-
truturas de ceramicas odontolégicas influenciam o crescimento subcritico de trincas. O estudo
utiliza métodos experimentais para analisar a resisténcia mecanica e a microestrutura de di-
ferentes tipos de cerdmicas, incluindo porcelanas e vitroceramicas, e discute as implicacoes
clinicas destas propriedades para o uso em implantes odontologicos. A pesquisa contribui signi-

ficativamente para a compreensao de como a composicao e a estrutura das bioceramicas afetam
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seu desempenho em aplicagoes dentérias.

Ja (HABIBE, 2011)) , apresenta um estudo sobre ceramicas dentérias a base de zirconia
estabilizada com ftria, em funcao da variacao dos parametros de sinterizacao. Os resultados
indicam que o aumento da temperatura e do tempo de sinterizagao levam ao aumento da den-
sidade relativa, da microdureza e da tenacidade & fratura, bem como ao aumento do tamanho
de grao e da translucidez. No entanto, a temperatura mais alta pode reduzir a tenacidade a
fratura. O trabalho ressalta a importancia de considerar os aspectos mecanicos ao definir as
condicoes de sinterizagao para a aplicacao desses materiais na odontologia, visando aumentar
sua confiabilidade como préteses dentérias. Portanto, a zirconia apresenta propriedades exce-
lentes para aplicacao odontolégica, mas é necessario considerar cuidadosamente as condig¢oes
de sinterizagao para garantir o desempenho esperado. O estudo fornece uma visao abrangente
das propriedades mecanicas e da translucidez desses materiais, contribuindo para o avanc¢o no

desenvolvimento de ceramicas dentarias.

Em outro estudo (MONQAO et al. |2023), buscou identificar variagoes nas propriedades
mecanicas e Opticas de amostras produzidas a partir de ZrO, contendo pds com diferentes
teores de (Y203) (3Y-TZP, 4Y-PSZ e 5Y-PSZ) destinados a aplicagoes como proteses dentarias.
Amostras em forma de disco (n=60) foram prensadas uniaxialmente, sinterizadas a 1550 °C-2h
e caracterizadas. Ceramicas densas foram obtidas para ambas as composigoes. O aumento do
teor de (Y203) leva ao aumento da fase ciibica-ZrO, em detrimento da fase tetragonal. Como
resultado, as propriedades mecanicas sao reduzidas (resisténcia a flexao de 1375 MPa 590
MPa e tenacidade a fratura 9,41 4,71 MPa.m'/2) enquanto a translucidez ¢ melhorada. Com
base nos requisitos da norma ISO-6872, o 3Y-TZP apresenta versatilidade de aplicagoes nao
estéticas, enquanto o 5Y-PSZ é recomendado para aplicagoes estéticas como dentes anteriores

devido & melhor translucidez.

Em outro estudo (PENG et al, |2019), foi investigado o comportamento mecénico de um
composito ceramico de (Ce,Y)-TZP/Al,O3 ). O p6 comercial de (Ce,Y)-TZP/Al,O3 (UprYZe-
Intense-G, Saint Gobain, France) foi compactado em espécimes na forma de disco e sinterizado
a 1500°C durante 2h. Amostras sinterizadas foram submetidas a degradacao hidrotérmica em
autoclave a temperatura de 134°C, 0,2 MPa durante 10h. Os resultados obtidos foram de

densidade relativa >99%, alta resisténcia a degradacao hidrotérmica, dureza média de 14,35 +



1.4 — ESTADO DA ARTE 8

35 GPa, tenacidade a fratura de 9,7 + 0,5 MPa. m'/2, resisténcia a flexdo biaxial de 952,6 + 88
e um modulo de Weibull de 10,8. Simulagoes numéricas de resisténcia biaxial foram realizadas
e as previsoes da resisténcia a flexdo biaxial média foi 10% menor que a média dos resultados
experimentais. Tal diferenca foi atribuida aos complexos mecanismos de endurecimento que
atuam simultaneamente na zona de blindagem da trinca, tais mecanismos nao foram incluidos

no método de elementos finitos proposto no trabalho.

Uma outra pesquisa (SOUZA et al., 2014b)) avaliou a resisténcia a fadiga ciclica de uma
ceramica de zirconia tetragonal pré-sinterizada comercial para sistemas dentérios e determinar
as principais propriedades mecanicas. Amostras foram sinterizadas em ar a 1600 °C por 120
min com taxa de aquecimento e resfriamento de 10 °C/min. Os espécimes sinterizados foram
caracterizados por difragao de raios-X e Microscopia eletronica de varredura. A dureza e a
tenacidade a fratura foram determinadas usando o método de indentagao de Vickers. A resis-
téncia foi determinada por testes de flexao de quatro pontos. Os testes de fadiga ciclica foram
realizados como testes de flexao de quatro pontos com uma frequéncia de 25 Hz e uma razao de
tensao R de 0,1. A analise de Weibull foi empregada para realizar célculos de probabilidade de
falha. Espécimes sinterizados apresentaram valores médios de dureza, tenacidade a fratura e
resisténcia a flexdo proximos a 13,5 GPa, 8 MPa m'/2 e 900 MPa, respectivamente. Os resulta-
dos dos testes de fadiga permitem concluir que o limite de resisténcia a fadiga acima de 5 x 10°
ciclos de tensao é de cerca de 550 MPa ou cerca de 63% da resisténcia estatica deste material.
A transformagao de zirconia tetragonal-monoclinica (t—-m) observada por difragao de raios-X
das superficies fraturadas ocorre durante o carregamento ciclico e a fratura dos espécimes. As
amostras de 3Y-TZP apresentam claramente uma gama de condigoes de carregamento onde
a fadiga ciclica pode ser detectada. O limite de resisténcia a fadiga em torno de 550 MPa é

apropriado para aplicagao em partes de implantes dentarios.

O comportamento de fadiga sob tensao-compressao uniaxial de policristais de zirconia te-
tragonal estabilizada com 3 mol% de itria foi investigado. A histerese na curva de tensao-
deformacao plastica caracterizou-se por deformagao plastica cumulativa e diminui¢ao da rigidez
elastica. As estatisticas de fratura em termos de ciclos até a falha dependem fortemente da
tensao maxima e menos da amplitude de tensao. Falhas de processamento preexistentes foram

identificadas como as origens da fratura em todos os casos. Foi sugerido que a microtrincas sao
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o mecanismo dominante de dano por fadiga, e que a nucleacao da trinca por fadiga geralmente
nao é necessaria, e que a vida util por fadiga é primariamente controlada pela propagagao da

trinca, a qual é mais sensivel a tensdo maxima (LIU; CHEN] 1991).

Ja (FRAGA et al, 2016)), em uma das suas pesquisas analisou frequéncias de até 20 Hz
como uma alternativa para acelerar ensaios de resisténcia a fadiga ciclica em ceramica Y-TZP.
O trabalho investigou a influéncia da frequéncia de aplicacao de carga na resisténcia a fadiga
da zirconia, utilizando o método da escada, com ntmero maximo de ciclos fixado em 500000,
e configuragao de ensaio piston-on-three ball (ISSO 6872:2008). As frequéncias investigadas
foram 2 Hz (Controle — simulagao da atividade mastigatoria; n=20), 10 Hz (n=20), 20 Hz
(n=20) e 40 Hz (n=21). Os resultados foram submetidos a andlise de varidncia e teste de
Tukey ( = 0,05). A resisténcia a fadiga foi significativamente superior para o grupo de 40
Hz (630,7 MPa) e nao diferiu entre os grupos 2 Hz (550,3 MPa), 10 Hz (574 MPa) e 20 Hz
(605,1 MPa). Portanto, o uso da frequéncia até 20 Hz pode ser tido como uma alternativa para

acelerar ensaios de resisténcia a fadiga em ceramicas policristalinas.

Em um outro trabalho (WEI et al.,2020)), o foco foi avalia¢do in vitro da vida ttil da zircoénia
dentaria que estudou principalmente o tempo de vida da fadiga ciclica na saliva e o tempo
de envelhecimento de trés materiais dentarios de zirconia comerciais: dois tipos de zirconia
estabilizada com 3 mol% de itria ST (supertranslucéncia) e MT (translucéncia média), em que
MT contém uma pequena quantidade de alumina; uma zirconia TT estabilizada com 5% em mol
de itria (translucidez dentaria). Os materiais ST e MT tém maior resisténcia mecanica inicial
(resisténcia a flexao) e limite inicial de propagagao de trinca do que os materiais TT, portanto,
tém maior vida tutil da fadiga do ciclo, mas TT tem melhor resisténcia ao envelhecimento dos
procedimentos de envelhecimento existentes. MT tém maior resisténcia mecénica inicial e a
melhor resisténcia ao envelhecimento do que amostras ST devido & influéncia da alumina nos
contornos de grao, porém ¢é a que possui menor confiabilidade quanto & resisténcia mecéanica
final. Finalmente, foi avaliada a vida til dos trés materiais e sao fornecidas algumas orientacoes

para a sua utilizacgao.

Um estudo investigativo da influéncia do tratamento superficial do HIP Y-TZP na resisténcia
a fadiga ciclica de zirconia tetragonal policristalina estabilizada com itria que tém potencial

para aplicagao em implantes devido ao seu alto desempenho mecanico. Espécimes de HIP
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Y-TZP foram submetidos a diferentes tratamentos superficiais. A resisténcia a flexao biaxial
foi determinada por ensaios estaticos e de fadiga ciclica. No ensaio de fadiga ciclica, a carga
foi aplicada a uma frequéncia de 10 Hz por 10° ciclos em 4gua destilada a 37°C. A morfologia
superficial, a rugosidade e a fase cristalina das superficies também foram avaliadas. A resisténcia
a fadiga ciclica (888 MPa) do HIP Y-TZP com jateamento de areia e ataque acido obteve
como resultado mais do que o dobro de Y-TZP aplicados em implantes cirirgicos conforme
especificado na ISO 13356 (320 MPa), indicando o potencial clinico deste material (IIJIMA ef
al., 2013).

Em uma outra pesquisa (SANTOS et al., 2021)) desenvolveram e caracterizaram compo-
sitos ceramicos baseados em (Ce,Y)-TZP /Al O3 (UprYZe-Intense-G, Saint Gobain, Franca) e
comparados com a ceramica monolitica 3Y-TZP (TZ-Zpex, Tosoh Corp, Japao). Foram com-
pactadas por prensagem uniaxial a 100 MPa durante 60s, 40 amostras em forma de disco (O
12,5 x 1,3 mm) e 3 barras retangulares (4 x 4 x 8 mm), sinterizadas a 1500°C — 2h. As amostras
foram divididas em dois grupos: (1) amostras sinterizadas e (2) amostras com as superficies
polidas. Todas as amostras foram submetidas a testes de degradacao hidrotérmica em autoclave
a 134°C, 2 bar, durante 10h em saliva artificial. As amostras foram caracterizadas por DRX,
modulo de elasticidade, dureza Vickers e tenacidade a fratura. Os dois grupos foram submeti-
dos a teste de resisténcia a flexao 3B-P e os dados interpretados usando estatistica de Weibull.
Apos os testes de degradagao hidrotérmica as amostras 3Y-TZP apresentaram 16,4% (m)- ZrOq
e amostras do composito 100% (t) - ZrO,. Os materiais apresentaram graos equiaxiais com ta-
manho médio de 0,48 + 0,17pm. e 0,75 £+ 0,22pm. respectivamente. Os resultados dos ensaios
mecanicos para as amostras polidas indicaram uma densidade relativa de 99,8 + 0,1% (amos-
tras 3Y-TZP em forma de discos) e 98,5 + 0,2% (comp6sito). Os valores médios do modulo
de elasticidade para as amostras de 3Y — TZP e (Ce,Y)-TZP /AL, O3 foram de 195,3+4,2 GPa
e 228,3 + 6,5 GPa respectivamente. A dureza Vickers encontrada de 1325 £+ 27 (3Y — TZP) e
1427 + 46 HV para o composito. Os resultados de tenacidade a fratura para 3Y — TZP de 7,2 +
0,5 e 11,3 + 0,4 para (Ce,Y)-TZP/Al;O3. A resisténcia a flexdo para as amostras sinterizadas
de 3Y — TZP e (Ce,Y)-TZP/Al,O3 foram de 860,7 + 81 e 810,6 + 147. Para as amostras
polidas os valores encontrados foram de 965,4 4+ 93 e 952,6 + 88 respectivamente. O resultado
da pesquisa demonstrou bons valores das propriedades mecanicas de (Ce,Y)-TZP /Al O3, des-

tacando os valores de tenacidade a fratura, alta resisténcia a degradacao em saliva, valores de
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resisténcia a flexdo >950 MPa e um modulo de Weibull (m>10) eram semelhantes as ceramicas
convencionais 3Y-TZP. Além disso, sua dureza, moédulo de elasticidade e tenacidade a fratura

foram superiores aos obtidos para o 3Y-TZP.

Ja (SANTOS| 2012)), avaliou a microestrutura e as propriedades mecénicas da zirconia
tetragonal policristalina estabilizada por 3%mol de itria das empresas ProtMat, Ivoclar e VITA,
antes e apos a degradagao em autoclave por 30 horas. Utilizou-se como meios de degradacao a
agua destilada, saliva artificial e solucao acida de pH 2,5. Foram preparados corpos de prova
para ensaios de flexao em quatro pontos e cisalhamento a partir dos blocos de zirconia pré
sinterizados e separados em grupos de acordo com o fabricante, temperatura de sinterizacao e
meio de degradagao utilizado. Um grupo nao foi submetido & degradagao. A temperatura de
sinterizacao foi de 1500°C, 1530°C e 1560°C para a ProtMat e de 1530°C para Ivoclar e VITA.
Apo0s sinterizagao, os corpos de prova para ensaio de cisalhamento receberam recobrimento de
ceramica feldspatica para avaliar a resisténcia da interface de uniao com a zirconia. Para a
caracterizagao microestrutural foram realizados ensaios de difracao de raios X, densidade de
massa aparente e analise de tamanho médio de grao em MEV. Realizou-se também analise
fractografica com o auxilio de microscopia 6ptica e MEV. Os resultados demonstraram que
o aumento da temperatura de sinterizacao afetou a densidade e o tamanho médio de grao,
aumentando seus valores. A densidade de todos os grupos estudados ficou acima de 99%, e o
tamanho médio de grao entre 451 e 711 nm. A degradacao promoveu um aumento no percentual
de fase monoclinica e o surgimento de tensoes compressivas superficiais. Os valores de tensao
de cisalhamento nao foram influenciados, mas houve aumento nos valores de resisténcia a flexao

para todos os grupos, exceto o Ivoclar.

Em um outro estudo (AMARANTE et all [2019), foi avaliado o efeito dos parametros de
rugosidade superficial na resisténcia a flexao de ceramicas de zirconia parcialmente estabilizada
com ftria, Y-TZP: ZrOy (3 mol%) ou ZrOy (5 mol%), como funcao de diferentes protocolos
de acabamento superficial: polimento ou jateamento com alumina (AlyO3). Discos de zirconia
foram fabricados por prototipagem CAD/CAM e sinterizados em diferentes temperaturas. As
amostras foram caracterizadas por difragao de raios-X, microscopia eletronica de varredura,
teste de resisténcia a flexao biaxial e perfilometria 3D. Em todas as amostras, observou-se

que a Yo03-ZrO, tetragonal era a principal fase cristalina. A perfilometria 3D indicou que
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o jateamento com alumina de ZrOs (3 mol%) aumentou a rugosidade Ra em torno de 16-26
vezes em comparacao com as superficies polidas, e aproximadamente 38 vezes para amostras de
ZrO4 (5 mol%) em comparacao com as amostras polidas. Os resultados da resisténcia a flexao
indicam que os grupos de ceramicas ZrOs (3 mol% Y,03) apresentam uma reducao de 21-23%
do polido para as amostras jateadas com alumina. No grupo de ceramicas ZrOs (5 mol% Y,0s3),
observou-se uma reducao de 37,5% na resisténcia a flexao. Uma correlacao entre resisténcia
a flexao, tamanho da falha e diferentes parametros de rugosidade: Ra (média aritmética dos
valores absolutos das alturas do perfil ao longo do comprimento de avalia¢ao), Rz (medida das
ordenadas dos cinco picos mais altos e dos cinco vales mais profundos ao longo do comprimento
da amostra) e PV (valores médios de pico e vale medidos no espago da amostra) é proposta e
indica que Rz e PV nao devem ser negligenciados em uma avaliagao sistematica do efeito da

rugosidade superficial nas propriedades mecanicas em massa de ceramicas dentarias.

Uma outra pesquisa (LI et al. [2022), investigou um sistema de zirconia multicamadas
com gradiente de itria de dois tipos estético e funcional, respectivamente, suas fracoes de fase,
tamanhos de grao, resisténcia a degradagao a baixa temperatura (DBT), coeficiente de expansao
térmica (CET) e propriedades mecanicas foram caracterizados para cinco camadas selecionadas
com diferentes contetudos de itria, 5Y, 4.5Y, 4Y, 3.6Y e 3.2Y. Com o aumento do contetido de
itria, foram detectados aumentos nas fragdes de fase cubica (de 25,86% em peso para 58,53%
em peso) e nos tamanhos médios dos graos (de 0,31 m para 0,72 pm.); o conteiido monoclinico
ap6s a DBT diminuiu; e houve uma tendéncia de diminuicao do CET, embora nao tenha sido
encontrada diferenca estatisticamente significativa (F = 2,43, p = 0,117). Além disso, o dopante
de itria ndao mostrou efeito no modulo de elasticidade (F = 2,43, p = 0,464), mas aumentou
ligeiramente a dureza (F = 4,10, p = 0,014). No entanto, houve diminui¢oes notéveis na
tenacidade a fratura (F = 227,58, p < 0,001), resisténcia a flexao biaxial (F = 52,31, p < 0,001)
e resisténcia a fadiga (F = 56,52, p < 0,001). As porcentagens de degradacao da resisténcia
dos testes monotonos para os de fadiga foram de cerca de 33%-40%, independentemente da

dopagem de itria (F = 1,82, p = 0,136).

Um trabalho de revisao (BISPO)| [2016), foi realizado com objetivo de elucidar clinicos
e pesquisadores sobre as vantagens e desvantagens da zirconia como material alternativo na

reabilitagao protética, uma vez que, questionamentos na literatura tém sido feitos sobre a
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zircoOnia que dentre os materiais ceramicos, tem sido empregada quando a estética e a resisténcia

mecanica sao desejadas nos trabalhos reabilitadores protéticos.

1.5 OBIJETIVO

Esta pesquisa teve como objetivo avaliar a influéncia do teor de itria nas propriedades
mecanicas e no limite de resisténcia a fadiga apos degradacgao hidrotérmica de zirconia para

aplicagao em implantes dentarios.

1.6 ESTRUTURA DO TRABALHO

Esta tese encontra-se organizada em cinco capitulos distribuidos em:

Capitulo (1] — Introducao: Este capitulo apresenta a contextualizacao do problema, moti-
vacao, justificativa e a inovacao proposta pela tese, o estado da arte até o periodo atual e os

objetivos do trabalho;

Capitulo [2| — Revisao Bibliogréfica: Este capitulo apresenta uma revisao bibliografica a
respeito dos conceitos utilizados neste trabalho. Os tépicos abordados sao: Biomateriais e Bio-
ceramicas, Ceramicas de Zirconia, Utilizacao da Zirconia na Implantologia, Processamento de
Po6s Ceramicos, Propriedades Mecanicas, Fadiga, Fadiga em Ceramicas e Degradacao Hidrotér-
mica;

Capitulo [3| - Materiais e Métodos Experimentais: Este capitulo apresenta & descricao dos
materiais utilizados e a suas composi¢oes, metodologia de confeccao dos corpos de prova, mé-
todos de observacoes microestruturais, metodologia empregada nos dos ensaios experimentais,

bem como a realizacao dos calculos pertinentes a este ensaios;

Capitulo [4] - Resultados e Discussoes: Este capitulo traz os resultados e as discussoes
a respeito das caracterizagoes microestruturais e dos ensaios experimentais realizados, como

forma nortear as conclusoes;

Capitulo [5| — Conclusoes e Trabalhos Futuros: Este tltimo capitulo faz uma analise a
partir de uma visao sistémica dos conceitos e resultados alcancados na pesquisa, apresentando

as principais conclusoes e propostas para trabalhos futuros.



CAPITULO 2

REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 BIOMATERIAIS E BIOCERAMICAS

As bioceramicas, como parte dos biomateriais, constituem um campo interdisciplinar de
pesquisa. O campo das bioceramicas abrange a ciéncia e engenharia de materiais e muitos
aspectos da biologia, medicina e experiéncia clinica. As bioceramicas tém uma variedade de
aplicacoes, como implantes de quadril e joelho e varios implantes dentéarios. As bioceramicas
também incluem implantes mais sofisticados, como os do ouvido médio e valvulas cardiacas.
Existem vérias classificagoes de biomateriais. Comecgar com aquelas determinadas pela reagao
dos biomateriais com o tecido vivo pode ser apropriado. Materiais de implante podem ser
encontrados como toxicos, inertes, ativos e reabsorviveis. Metais e ligas podem ser toxicos
devido a liberagao de elementos toxicos, como cddmio e vanadio. Carburetos e alguns materiais
poliméricos também podem ser téxicos. Efeitos toxicos, como a liberacao de produtos quimicos
e a promocao de um processo galvanico local, podem levar a rejeicao de implantes toxicos ou,
em alguns casos, os tecidos vivos circundantes morrem, resultando em uma situacao médica
complicada. No caso de implantes ceramicos, eles sao geralmente nao toxicos. Assim, os
implantes de bioceramica se enquadram em trés categorias principais: ceramicas bioinertes,

bioativas e bioabsorviveis (LYON et al., 2011).

Os biomateriais utilizados em implantes dentarios tém evoluido significativamente ao longo
dos anos. Historicamente, uma grande variedade de materiais metalicos, poliméricos, ceramicos
ou compositos sao empregados para substituir dentes. A diversidade das aplicagoes dos bio-
materiais ¢ mostrada na Figura [2.1]No entanto, foi somente nos tltimos trinta anos que uma
abordagem verdadeiramente cientifica foi implementada, introduzindo o conceito de osseointe-
gracao. O padrao clinico aceito inclui o titdnio comercialmente puro, a liga Ti-6Al-4V e, em
menor grau, o didéxido de zirconio, descritos sob a perspectiva de caracteristicas fisicas, meca-
nicas e biolégicas, juntamente com a avaliagao in vitro, in vivo e clinica da biocompatibilidade

(KREVE; REIS, [2021).



2.1 — BIOMATERIAIS E BIOCERAMICAS

Biomaterial Vantagens Desvantagens Aplicacoes
Polimeros Elasticidade, facil Baixa resisténcia Suturas, artérias,
Polietileno fabricacao, baixa mecanica, veias; maxilofacial

PTFE densidade. degradacao (nariz, orelha,
TR dependente do maxilar, mandibula,
tempo. dente); cimento
P_MMA d tendao artificial;
SHIEIRE Oftalmologia.
Alta resisténcia Baixa Fixacao ortopédica

Metais e Ligas

Aco inoxidavel

Liga de titanio

Liga de cobalto —
cromo

mecéanica, alta
resisténcia a
desgaste, energia
de deformacao alta.

biocompatibilidade,
COITOsa0 em meio
fisiolégico, perda
das propriedades
mecanicas com
tecidos conectivos
moles, alta
densidade.

(parafuso, pinos,
placas, fios, hastes);
Implantes dentérios.

Ceramicas e Vidros

Boa
biocompatibilidade,

Baixa resisténcia a
tracao, baixa

Ossos, juntas,
dentes, valvulas,

Alumina
Zircénia resisténcia a resisténcia tenddes, vasos
Carbono corrosao, inércia, mecanica, baixa sanguineos e
foibios Heralen alta resisténcia a elasticidlade, alta traqueias artificiais.
Pofeelans compressao; densidade.
Vidros bioativos
Compadsitos Boa Material de Valvula cardiaca
Fibra de carbono — | biocompatibilidade, fabricacao artificial (carbono,
resina termofixa Inércia, resisténcia a incompativel; ou grafite pirolitico).

Fibra de carbono —
termoplastico

Carbono — carbono

Fosfato de célcio —
colageno

corrosao, alta
resisténcia a tracao;

Implantes de juntas
de joelho (fibra de
carbono reforcada
com polietileno de
alta densidade).

Figura 2.1. Aplicagbes clinicas dos biomateriais.
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Ceramicas podem ser definidas como materiais inorganicos nao metalicos: eles sao ampla-
mente utilizados como biomateriais, especialmente para restauragao dentéria e aplicagoes em
contato com os ossos. De fato, ceramicas foram sugeridas como uma alternativa a metais e
polimeros com o proposito de melhorar a fixa¢ao/integracao ossea. Geralmente, elas sdo biolo-
gicamente compativeis, no sentido de que sao inertes ou bioativas, mas nao provocam reagoes
adversas. Sua limitacao marcante deve-se a rigidez e fragilidade, que representam sérias des-
vantagens em muitas aplicagoes praticas. Apenas alumina e zirconia tém sido usadas para a
producao de proteses de quadril. Curiosamente, algumas cerdmicas(por exemplo, vidros bioa-

tivos) sao capazes de formar uma ligacao direta com tecidos vivos (MAO et all 2018]).

As bioceramicas inertes sao usadas principalmente na substituicao de ossos, proteses de
quadril e implantes dentarios. As mais utilizadas em implantes cirargicos sao a alumina e a
zirconia. Estas ceramicas atendem a esta demanda em funcao de suas propriedades mecanicas
e de corrosao, pureza quimica e biocompatibilidade. Elas apresentam pequena ou nenhuma
alteracao quimica durante longo tempo de exposicao ao ambiente fisiologico. Mesmo nos ca-
sos em que estas bioceramicas apresentam degradacao quimica ou mecanica com o tempo, a
concentracao de produtos de degradacao em tecidos adjacentes é facilmente controlada por

mecanismos reguladores naturais do corpo humano (ARCILA et al., [2022).

Ao abordar os biomateriais e bioceramicas utilizados em implantes, é fundamental con-
siderar diversos aspectos. Primeiramente, hd uma divisao clara entre ceramicas bioinertes e
bioativas. As cerdmicas bioinertes, incluindo carbono, alumina e zirconia, sao caracterizadas
por suas propriedades criticas, como resisténcia e estabilidade em ambientes biolégicos. Ja as
ceramicas bioativas, como vidros bioativos e ceramicas de fosfato de calcio, interagem mais
ativamente com os tecidos biolégicos, promovendo respostas como o crescimento 6sseo. Além
disso, a biocompatibilidade dos materiais é determinada por uma variedade de fatores, incluindo
processamento, propriedades fisicas e mecanicas (como forga, tenacidade e rigidez), e interagoes
com o ambiente bioloégico, que abrangem propriedades mecanicas, corrosao, liberacao de ions
e desgaste. Esses aspectos ressaltam a complexidade e a importancia da escolha criteriosa de
biomateriais e bioceramicas em implantes, visando otimizar a funcionalidade e minimizar os
riscos associados ao seu uso (FINCK et all 2020), (SANTOS et al., 2022) e (ALVES et all
2023).
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A ceramica de zirconia tem varias vantagens sobre outros materiais ceramicos devido aos
mecanismos de endurecimento por transformacao em sua microestrutura, que conferem pro-
priedades mecénicas interessantes aos componentes. A pesquisa sobre o uso de ceramica de
zirconia como biomaterial comegou ha cerca de vinte anos, e atualmente a zirconia (Y-YZP)
estd em uso clinico em proteses de quadril (THR), com desenvolvimentos em andamento para

outras aplica¢oes médicas (HENCH] 1991)).

A zirconia tetragonal policristalina estabilizada por itria (Y-TZP) é um biomaterial de
destaque na odontologia restauradora, sendo amplamente utilizada como infraestrutura para
coroas e proteses parciais fixas (PPFs) devido as suas notaveis propriedades mecéanicas, como
alta resisténcia e tenacidade & fratura. A longevidade clinica das restauracoes ceramicas é
influenciada por diversos fatores, incluindo o tipo de ceramica, o processo de fabricacao e as
condicoes de cimentacgao. Estudos clinicos com Y-TZP tém demonstrado altas taxas de sucesso,
especialmente em coroas unitarias, que apresentam resultados clinicos mais satisfatorios em
comparacao com PPFs. A Y-TZP também se destaca pela sua capacidade de resistir a tensoes
elevadas, como as encontradas durante a mastigacao, devido ao seu comportamento mecanico
superior, que é impulsionado pela tecnologia CAD-CAM na odontologia. Em resumo, a Y-TZP
é¢ um biomaterial promissor para aplicac¢oes clinicas em odontologia, oferecendo uma combinacao
de resisténcia mecanica e estética, o que a torna uma escolha preferencial para a fabricagao de

infraestruturas de proteses fixas (WILLIAMS, |2006).

2.2 CERAMICAS DE ZIRCONIA

O zirconio é um elemento quimico abundante na crosta terrestre, sendo o 18° elemento mais
comum nela. Descoberto em 1789 pelo alemao Martin Klaproth, possui ntimero atomico 40,
densidade relativa de 6,49 g/cm?, ponto de fusdo a 1852°C e ponto de ebuli¢ao a 3580°C. Sua
estrutura cristalina é hexagonal, e é encontrado principalmente no mineral zirconita (ZrSiOy).
Nao encontrado em sua forma nativa, o zirconio apresenta uma colorac¢ao acinzentada (BRES-

STANI; BRESSTANI, 1988).

O dioxido de zirconio puro (ZrO;), também conhecido como zirconia, apresenta trés dife-

rentes estruturas cristalinas: monoclinica, tetragonal e ctubica. A temperatura ambiente e sob
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condicoes de pressao atmosférica normal, a zirconia se encontra na fase monoclinica, que se
mantém estavel até aproximadamente 1170°C. Quando aquecida além dessa temperatura, a
zircOnia passa por uma transformacao para a fase tetragonal. Esta fase tetragonal se mantém
estavel até alcancar temperaturas proximas de 2370°C. Neste ponto, ocorre outra transforma-
¢ao, desta vez para a fase cubica, que se mantém estavel até o ponto de fusao da zirconia, que
acontece em torno de 2680°C. (Figura (ZOLOTAR, [1995), (BIRRER, 2009), (UMERI,
2010), (WANG, 2010) e (ANDREIUOLO et al, 2011]).

e

Monoclinica Tetragonal Cithica

Figura 2.2. Formas polimérficas da zirconia sob pressao atmosférica (BIRRERJ, 2009)).

A mudanca da fase tetragonal para a monoclinica da zirconia, que ocorre a 1170°C, é uma
transformacao martensitica reversivel e é acompanhada por um aumento de volume de 4,5%
durante o resfriamento. Esta é uma transformacao que ocorre sem difusao e apresenta uma
histerese em uma faixa de temperatura de aproximadamente 100°C. Similarmente, a trans-
formacao da fase tetragonal para a cubica, que acontece por volta de 2370°C, também é um
processo martensitico e é acompanhado por um aumento de volume de cerca de 2,5% (ZO-
LOTAR, [1995), (BIRRER| [2009), (UMERIL 2010), (WANG, [2010), (ANDREIUOLO et al.,
e (KELLY; DENRY] 2008).

As fases cristalinas tetragonal e cubica da zirconia, que normalmente se formam em altas
temperaturas, podem ser mantidas estaveis em temperaturas mais baixas através da dopagem

com cations de estados de valéncia menores. Exemplos destes cations incluem os alcalinos
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terrosos como Mg2+ e Ca2+, bem como cations de terras raras. Estes cations sao incorporados
a estrutura cristalina da zirconia, permitindo a estabilizacao dessas fases em condigoes de

temperatura mais baixas. A concentracao desses elementos influencia no comportamento do

material (MINEIRO) 2007).

A zirconia parcialmente estabilizada (PSZ) é produzida adicionando-se 6xidos de itrio, cal-
cio, cério ou magnésio em quantidades nao suficientes para estabilizar completamente a fase
ctbica ou tetragonal. Como resultado, forma-se aproximadamente 37% de uma fase tetragonal
precipitada, intragranular e coerente, com uma forma lenticular nanométrica, dispersa em uma
matriz cibica. Sob condic¢oes de tensao, essa matriz pode transformar-se na fase monoclinica.
As concentracoes desses oxidos variam em torno de 3-4,5% molar de CaO, 8-10% molar de MgO,
12-15 molar de CeO, e 2,5% molar de Y503. Ao adicionar uma quantidade maior de dopante,
pode-se obter uma fase ctbica totalmente estabilizada (TSZ — zirconia totalmente estabilizada),
que impede a transformacao de fases tetragonal-monoclinica sob tensdao (ZOLOTAR, 1995)),
(BIRRER] 2009), (WANG] 2010), (ANDREIUOLO et al., 2011)), (KELLY; DENRY] 2008) e
(VAGKOPOULOU et al., [2009)).

As ceramicas reforcadas por zirconia, conhecidas como DZC, sao obtidas pela adicao de
zirconia como uma fase dispersa em outras matrizes ceramicas, como a Al,O3 (ZTA — alumina
refor¢ada por zirconia), entre outras. Nesse contexto, a metaestabilidade da fase tetragonal da
zirconia nao é influenciada pelo uso de dopantes, mas sim pelo tamanho das particulas, sua
morfologia e se estao localizadas dentro dos graos (intragranular) ou entre eles (intergranular)

(ZOLOTAR) [1995), (WANG], [2010) e (KELLY; DENRY], [2008).

Nos compositos de alumina-zirconia tetragonal, observa-se um aumento na resisténcia a
fratura e na tensao de ruptura da matriz com a adigao de até 18% de zirconia. No entanto, se a
propor¢ao de zirconia ultrapassar esse limite de 18%, as propriedades mecanicas do compésito

tendem a diminuir (ASSIS, 2008).

Para alcangar uma fase tetragonal metaestavel no dioxido de zirconio (ZrOs), pode-se adi-
cionar itria (Y,03) em pequenas quantidades, o que resulta em até 98% de metaestabilidade

nessa composi¢ao (VAGKOPOULOU et al., [2009), (ASSIS| 2008) e (CAMPOS, 2016b).

As ceramicas estabilizadas com o6xido de itrio (Y203), também conhecidas como Y-TZP

(Figura [2.3]), sdo amplamente utilizadas como biomateriais devido a sua boa biocompatibili-
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®)

Figura 2.3. Microestrutura da(a) zirconia totalmente estabilizada por itria, (b) zirconia tetragonal policrista-

lina estabilizada por Itria. (CAMPOS, 2016b).

dade. A partir de 1990, avangos nesse tipo de ceramica possibilitaram a fabricagao de proteses
dentarias totalmente ceramicas, as quais substituiram as subestruturas metélicas por cerami-
cas com maior resisténcia mecéanica. Essas ceramicas apresentam alta dureza, inércia quimica,
baixa rugosidade, resisténcia a abrasao, friccao, corrosao, ataques quimicos e altas temperatu-
ras, além de estabilidade dimensional e baixa densidade comparada com metais (PHILLIPS,
e (ROSENBLUM; SCHULMAN] 1997)).

2.2.1 Mecanismos de tenacificacdo

E reconhecido que a zirconia tem a capacidade de melhorar significativamente tanto a resis-
téncia quanto a tenacidade de ceramicas. Isso ocorre por meio da utilizacao da transformacao

de particulas tetragonais metaestaveis, que sao induzidas pela presenga de um campo de tensoes

na area proxima da trinca (EVANS; FABER, |1984). A transformacao volumétrica e a defor-

magao por cisalhamento resultante da reagao martensitica (t-m) sdo conhecidas por atuarem
contra a abertura de trincas, além de contribuirem para aumentar a resisténcia do material

ceramico contra a propagagao dessas trincas (EVANS; FABER| [1984) e (EVANS; HEUER|,
1950).

Contudo, a mesma metaestabilidade termodinamica, essencial para elevar a tenacidade do

material, também é a razao subjacente que leva ao fenémeno da degradacao em baixas tempe-

raturas (LUGHI; SERGO) 2010a)).
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A transformacao de fase resulta em um aumento de volume de aproximadamente 4,5%, o
que gera tensoes compressivas nas areas ao redor e atras da extremidade da trinca, tendendo
a fecha-la e dificultando seu crescimento. Assim, a energia associada a propagacao da trinca é
em parte dissipada pelas transformacoes martensiticas, que criam tensoes compressivas devido
ao aumento volumétrico. Esse processo é conhecido como tenacificacdo por transformacao
induzida por tensdo (Figura2.4) (ZOLOTAR|[1995), (WANG, 2010), (ANDREIUOLO et al/,
2011)), (KELLY; DENRY], 2008) ¢ (VAGKOPOULOU et al., 2009).

Particula original de zircdnia
metaestavel (tetragonal)

Particula de zircdnia
transformada
martensiticamente
(monoclinica)

Campo de tenséo ao
redor da ponta da trinca

Figura 2.4. Transformagao induzida por tensao de particulas de ZrOs no campo de tensao elastica da trinca

(SOUZA [2007D).

A incorporagao de dopantes como Y503 ou Ce;O3 na zirconia possibilitou a estabilizacao da
fase tetragonal metaestavel & temperatura ambiente, resultando em uma nova classe de material
ceramico com maior resisténcia a fratura. Esse aprimoramento decorre do mecanismo de tena-
cificacao por transformacao. Tal aumento de tenacidade é acompanhado por um crescimento
no volume da célula unitaria da zirconia (3-5%), o que tende a gerar uma tensao compressiva
interna na peca, oposta a abertura e propagacao de trincas. Além disso, o aumento de volume

da célula unitaria da zirconia pode ser suficiente para ultrapassar o limite elastico do material,

podendo, consequentemente, levar ao surgimento de microtrincas (SOUZA, [2007b)).
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2.2.2 Microtrincamento

Quando um campo de tensoes se forma ao redor de uma particula devido ao aumento de
volume durante a transformacao, o limite de elasticidade do material pode ser superado, levando
a formacgao de microtrincas nos contornos dos graos. Esse microtrincamento é responsavel por
elevar a energia absorvida durante a propagacao de uma trinca. A Figura demonstra
como as microtrincas atuam também como um mecanismo de reforco, dissipando parte da

energia que seria destinada as trincas maiores e contribuindo para o aumento da tenacidade do

material (SANTOS, [2012]).

iR m—— '—-\

Trimca Critica

P4

(a) (b)

Figura 2.5. Transformagao martensitica que ocorre na ZrOy (tetragonal para monoclinica a 900 1100°C) com
sua expansao de volume de 3-5%, desenvolvendo microtrincas ao redor das particulas de ZrOy. (a) A propagagao

da trinca dentro da particula é desviada e torna-se bifurcada (b) aumentando a resisténcia a fratura do material
(SANTOS| |2012]).

2.2.3 Tensbes Superficiais Compressivas

A transformagao tetragonal para monoclinica (t-m) na zirconia é reconhecida por criar ca-
madas superficiais compressivas no material. A usinagem se destaca como o método mais eficaz
para induzir essa transformacao de particulas, resultando na geragao de tensdes compressivas
com profundidades que variam entre 10 a 100 pm. Esta técnica pode resultar em um aumento
consideravel na resisténcia a fratura do material ceramico (MORAES, [2004). As camadas
compressivas na superficie da zirconia sao o resultado da transformagao de fase tetragonal
para monoclinica (t-m). A Figura (a) apresenta o diagrama de um corte através de uma

superficie livre & temperatura de sinterizacao. Ja a Figura (b) mostra no resfriamento,
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particulas de ZrO, proximas a superficie livre geram através da limitacao de movimento uma
tensao compressiva na matriz. Por fim a Figura (c) exibe a condigao devido aos tratamentos

superficiais, preferencialmente usinagem e jateamento.

Superficie Sinterizada e
Sinterizada Resfriada Apds abrasdo

Sl L

o290%

A SA
(c)

O £r0: Tetragonal
@ Zr0: Monoclinica

Zona de Tensdes Compressivas

Figura 2.6. (a) Diagrama de um corte através de uma superficie livre a temperatura de sinterizagdo. (b)
No resfriamento, particulas de ZrOs proximas a superficie livre geram através da limitacdo de movimento uma
tensdo compressiva na matriz. (c¢) Devido aos tratamentos superficiais, preferencialmente usinagem e jateamento

(NASCIMENTO, [2021).

2.3 UTILIZACAO DA ZIRCONIA NA ODONTOLOGIA

A classe de ceramicas de zirconia estabilizadas com oxido de itrio (Y-TZP) é muito uti-
lizada como biomateriais, pois apresenta boa biocompatibilidade. Em estudos recentes, em
zirconia monolitica (Y-TZP) ou refor¢cada com alumina, ndo foram observadas reagoes adversas
em células ou tecidos vivos. O material foi avaliado quanto & sua biocompatibilidade e estabi-
lidade quimica, utilizando testes de solubilidade quimica (ISO 6872:95 Dental Ceramics), e os

resultados foram plenamente satisfatorios (HABIBE, [2011)).

A zirconia estabilizada com itria tem sido usada com sucesso em artroplastia total do qua-
dril devido a maior dureza, resisténcia, tenacidade e condutividade térmica dessa ceramica.

A estabilidade da zirconia em ZTA é a origem das propriedades mecénicas aprimoradas. A
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distribuicao homogénea do reforco de zirconia deve ser garantida para obter essa vantagem. A
matriz de alumina parece impedir a transformacao da zirconia para a fase monoclinica; assim,

a superficie do implante fica livre de grandes graos que afetam negativamente as propriedades
de desgaste do implante (FARID, 2018).

A itria é o dopante mais comum para zirconia e as composi¢oes com 2,5 a 3% mol de
Y,0j3 sao as mais utilizadas para a ceramica TZP, isso devido ao mecanismo de tenacificagao
induzida por tensao tornando a zirconia policristalina com 3% mol itria-tetragonal (3Y-TZP) a

que possui melhores propriedades mecénicas entre as ceramicas de 6xido. A Figura mostra

os diagramas de fase da zirconia-itria (SCOTT, [1975]).
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Figura 2.7. Diagrama de fases da zirconia-itria (SCOTT) |1975).

Entre as ceramicas policristalinas, a zirconia policristalina tetragonal estabilizada com {tria
(Y-TZP) para restauragoes monoliticas foi desenvolvida mais recentemente para superar proble-
mas relacionados a com a fratura da camada de revestimento aplicadas sobre zirconia. O Y-TZP

mostra desempenho superior entre as ceramicas dentérias devido ao alto nivel de resisténcia
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de mais de 1000MPa e sua superior resisténcia a fratura de 4 a 5 MPa.m'/2. Especialmente
a alta tenacidade a fratura é conseqiiéncia de um mecanismo de endurecimento relacionado a
transformacao de graos tetragonais na fase monoclinica, que gera tensoes de compressao em
torno de defeitos, dificultando sua propagacao catastrofica. A microestrutura de Y-TZPs para
proteses monoliticas foi adaptada para melhorar sua translucidez em comparacao com o Y-TZP
convencional. A melhor translucidez dos novos materiais de zirconia foi alcancada por meio
de modificagoes microestruturais, como diminui¢ao do teor de alumina, aumento da densidade,
diminuicao do tamanho dos graos, adicao de zirconia cubica e diminuicao da quantidade de

impurezas e defeitos estruturais (SILVA et al., [2020).

As biocerdmicas de alumina e zirconia, sendo a zirconia amplamente utilizada em pilares
ceramicos devido as suas 6timas propriedades mecénicas, como sua alta tenacidade a fratura
em relagao a alumina. Ja a alumina, quando usada como pilar ceramico, apresenta restri¢oes
dimensionais e, em comparacao com a zirconia, tem menor tenacidade a fratura. A zirconia pura
tem o desafio das transformacoes de fases polimorficas, o que restringe seu uso sem um agente
estabilizante, por isso a zirconia estabilizada com itria (Y-TZP) é mais utilizada. Contudo, esse
material enfrenta problemas de degradacao a baixa temperatura ou envelhecimento, levando a
transformacao espontanea da fase tetragonal para a monoclinica na presenca de dgua ou vapor,

o que pode causar fraturas nas pegas ao longo do tempo (OJAIMI et al., 2014)).

Entre as aplicagoes de ceramicas a base de zirconia na odontologia, especialmente para
proteses dentarias, efeitos estéticos (aqui representados pelos parametros de translucidez) e os
requisitos mecanicos de diferentes regioes do arco dental, observa-se que ha uma fragmentacao
de casos clinicos, que sao sempre descritos pela variacao entre alta translucidez quando sao
necessarios menores esforcos mecéanicos das cargas mastigatorias. Portanto, dentes estéticos
nao requerem alta resisténcia, mas devem favorecer a translucidez. Nesses casos, as ceramicas
5Y-PSZ sao notavelmente as mais indicadas. Em casos mais complexos, envolvendo a presenga
de varias proteses combinadas, a presenca de dentes molares, responsaveis pela mastigacao ou
protocolos com 6 ou mais unidades dentarias, as ceramicas mais resistentes, representadas aqui
pelas ceramicas 3Y-TZP e 4Y-PSZ, devem ser escolhidas considerando, entre outros aspectos,

a espessura das proteses e o polimento das anatomias dentarias para evitar futuras falhas por

fratura (MONCAO et al., 2023).
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Tipicamente, a zirconia monolitica altamente estavel tem sido usada na regiao posterior;
no entanto, para os dentes anteriores, o disilicato de litio monolitico tem sido preferido. Isso
pode mudar com a introdugao da zirconia cubica/tetragonal altamente translicida e estética,
resultando idealmente em uma restauracgao fabricada de maneira simples e eficiente. Além
disso, a zirconia tem maior resisténcia a fratura do que a ceramica de disilicato de litio. Variar
as quantidades de Y503 e Al,O3 pode afetar as propriedades da zirconia. Aumentar o volume
de oxidos estabilizadores resultou em aproximadamente 50% da fase cubica nessas zirconias
recentemente introduzidas, aumentando sua translucidez, mas reduzindo a resisténcia a flexao
e a tenacidade & fratura. A variacao das quantidades de Y503 e Al;O3 pode resultar em novos

materiais com propriedades intermediarias entre as da zirconia convencional e a ceramica de

disilicato de litio (ZADEH et al., 2018b)).

Uma das maiores preocupacoes no desenvolvimento de implantes dentarios baseados em
3Y-TZP esta relacionada a instabilidade mecanica promovida pelo mecanismo hidrotérmico de
degradagao em baixa temperatura (LTD). Devido & presenga de lacunas em sua rede cristalina,
os graos tetragonais de zirconia sao suscetiveis a penetragao de oxigénio em ambientes imidos
e, como resultado, & instabilidade da fase tetragonal. Visando melhorar as propriedades das
ceramicas a base de ZrO,, ao longo das ultimas décadas, vérios 6xidos foram testados como
agentes estabilizantes capazes de induzir a ZrO, a temperatura ambiente. Entre eles estao
calcario (CaO), magnésia (MgO) e céria (CeOs). De particular interesse, a zirconia policrista-
lina tetragonal estabilizada com CeOy (Ce-TZP) tem se mostrado uma alternativa interessante
as ceramicas Y-TZP, pois possuem biocompatibilidade, uma tenacidade muito alta e uma re-
sisténcia a flexao razoavel que, por outro lado, preserva seus valores originais, mesmo apos

degradagao hidrotérmica por longos periodos de exposicao (SANTOS et al., 2021]).

A introdugao de ceramicas & base de zirconia na odontologia protética, para a fabricacao de
coroas e proteses parciais fixas em combinagao com técnicas CAD/CAM, tem despertado consi-
deréavel interesse na comunidade odontologica. As propriedades mecanicas da zirconia, as mais
altas ja relatadas para qualquer ceramica dentaria, permitem a realizacao de proteses parciais
fixas posteriores e uma reducao substancial na espessura do ntucleo, o que é altamente atrativo

na odontologia protética onde resisténcia e estética sao fundamentais (DENRY; KELLY], [2008).
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Atualmente, as ceramicas TZP, cujos requisitos minimos como implantes para cirurgia sao
agora descritos pela norma ISO 13356, sao os materiais selecionados por quase todos os fabrican-
tes que estao introduzindo no mercado cabecas esféricas de zirconia. Mais de 300.000 cabecas
esféricas TZP foram implantadas e apenas duas falhas foram relatadas até agora (PICONI;

MACCAURO], [1999).

A zirconia é duravel, resistente ao desgaste e a corrosao, biocompativel, hipoalergénica,
quimicamente inerte e apresenta menor adesao de bactérias se comparada ao titdnio. Sua fase
tetragonal estabilizada permite a transformacao termomecénica, gerando tensoes compressivas
superficiais que impedem a propagacao de trincas, proporcionando alta resisténcia a fratura.
Além disso, a zirconia possui propriedades mecénicas semelhantes ao aco e é rigida, sendo indi-
cada para a confeccao de estruturas para proteses dentarias, inclusive com espessura diminuida.
Essas propriedades fazem da zirconia uma escolha preferencial para aplicagoes que exigem du-
rabilidade e estabilidade estrutural em ambientes desafiadores como o bucal (KREVE; REIS,

2021)).

E por esses motivos que esta pesquisa tem como foco principal a avaliagao das propriedades
mecanicas e o limite de resisténcia a fadiga apos degradagao hidrotérmica da zirconia dopada

com fitria para aplicacao em implantes dentarios.

2.4 PROCESSAMENTO DE POS CERAMICOS

Particulas podem ser descritas como um agrupamento de graos, cada um com sua propria
orientacdo e posicao. A presenga de particulas menores e de alta pureza é crucial para a
formacao de corpos compactados eficazes. Alcancar uma densidade relativa elevada em tais
corpos depende da redugao do tamanho médio das particulas, o que, por sua vez, aumenta
a area de superficie. Isso resulta em uma energia mais elevada no sistema e permite que o

processo de sinterizagdo ocorra a temperaturas mais baixas (REED, |1995).
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2.4.1 Mistura e Moagem

Para a fabricacao de corpos de prova, é essencial que os pos utilizados sejam de alta pureza
e que as particulas sejam o menor possivel, aumentando assim a area superficial. Esse aumento
da superficie leva a uma maior energia no sistema e permite a sinterizagao a temperaturas
mais baixas, resultando em corpos com densidade relativa elevada. Particulas extremamente
finas contribuem para a melhoria da resisténcia mecénica, mas tendem a formar aglomerados
que sinterizam rapidamente. Portanto, é crucial garantir uma uniformidade no tamanho das

particulas e na mistura dos componentes do composito (AZEVeéDO, |2018)).

A moagem ¢é fundamental para homogeneizar e diminuir o tamanho das particulas ceramicas,
bem como para dispersar os componentes de um compésito de maneira uniforme. A realizacao
dessa mistura em meio imido promove uma homogeneidade quimica superior, uma vez que
auxilia na desagregacao de conglomerados fortemente unidos e na desintegracao de aglomerados

com ligagoes mais fracas (REED) |[1995)).

O uso do moinho de bolas planetario de alta energia, tém ganhado destaque em pesquisas
para a moagem e homogeneizagao de compostos. Nesta modalidade de moinho, tanto o vaso de
moagem, quanto o disco de suporte executam rotagoes em dire¢oes contrarias, criando forgas
centripetas que se alternam. FEssa oposicao entre as velocidades das bolas e do cadinho gera
uma dinamica de friccao e impacto, resultando na liberagao de significativa energia dinamica.

Tal interacao promove uma eficaz e intensa reducao do tamanho das particulas no moinho de

bolas planetario (AZEVeDO, 2018) e (RETSCH, [2021)).

A Figura [2.§ demonstra como se comportam o suporte, o cadinho e as esferas de moagem
em acao. Esse padrao de movimento mantém as esferas na parte inferior do cadinho, onde elas
se deslocam e colidem umas com as outras e com a parede interna do cadinho, facilitando assim

a moagem eficaz do material em po.
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Figura 2.8. Ilustracdo do movimento das esferas no interior do cadinho de moagem (AZEVéDO)] [2018).

2.4.2 Aditivos de Processamento e Compactacao

Nos procedimentos de fabricagao ceramica, os aditivos mais comuns sao os ligantes e os
lubrificantes. A inclusao de ligantes ao p6 que sera prensado é crucial para reforgar a coesao
entre as particulas, resultando em pegas pré-sinterizadas (verdes) com uma resisténcia mecéanica
superior para o manuseio. Paralelamente, o emprego de lubrificantes durante a compactagao é
essencial para minimizar o atrito entre as particulas e as paredes do molde, reduzindo assim o
desgaste da ferramenta de prensagem e a pressao necessaria para a ejecao da peca. A adicao
desses aditivos facilita o rearranjo das particulas ceramicas, assegurando uma distribuicao de

pressao mais uniforme ao longo do processo de compactacao e prevenindo a ocorréncia de falhas
como delaminagoes ou fissuras na pega ceramica (REED) [1995)).

A prensagem ou compactagao, comprimir o p6 dentro de um molde (corpo de prova) consiste
em uma técnica aplicada para criar uma pega na forma desejada, assegurando que ela possua

a resisténcia necesséaria para ser manipulada.

A compactagao por prensagem uniaxial é favorecida por ser econdémica. O processo envolve
a moldagem de um po, geralmente em um molde metalico altamente resistente a deformacao
plastica, por meio da aplicacao de uma forca compressiva com um pistao ou pela agao conjunta

de pistoes opostos. No entanto, é preciso tomar certas precaugoes para prevenir complicacoes

durante a sinterizacdo (PALMEIRA| 2012).
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Para minimizar a porosidade, é essencial que as particulas estejam o mais proximas umas
das outras quanto possivel. Além disso, a pressao exercida durante a compactacao precisa
ser cuidadosamente calibrada: pressoes excessivamente altas podem gerar defeitos na microes-

trutura, enquanto pressoes insuficientes nao conseguem alcancar a densidade pré-sinterizacao

(densidade a verde) requerida para o corpo ceramico (PALMEIRA| 2012).

Remover o compactado ainda nao sinterizado do molde metélico pode apresentar dificul-

dades, conforme apontado por (MORAES| 2004) que explica: “Durante a prensagem, a com-

pressao elastica dos granulos comega no estiagio 2 e aumenta no estagio 3. A energia elastica
armazenada produz um aumento nas dimensoes da pega prensada durante a ejecao, conhecido
como efeito mola.”. Esse efeito pode levar a formagao de defeitos no compactado ceramico (MO-

RAES| 2004). A Figura mostra os dois defeitos mais comuns encontrados em compactados

prensados: laminagao e descolamento.

—— = -

s .

-

Laminacdo Descolamento Descolamento
de tampa de aresta

Figura 2.9. Defeitos no compacto a verde (MORAES| [2004).

Durante a prensagem uniaxial, o uso de lubrificantes no interior do molde ajuda a diminuir
o atrito entre as particulas do p6 e as paredes internas da matriz. Isso contribui para uma

menor dissipacao da energia de compactacao e torna mais facil a remocao do corpo ceramico

do molde (GOMES, [1993)).

2.4.3 Secagem e Evaporacio do Ligante

O objetivo do processo de secagem ¢ eliminar o liquido contido em um material, configurando-

se como uma fase critica antes da sinterizagao. Durante a secagem, surgem tensoes devido a
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contracao desigual do material e a pressao do gas, o que pode resultar em defeitos no produto
final. Por isso, é fundamental que este processo seja meticulosamente controlado (MORAES)

2004).

Para aprimorar o processamento e as propriedades do p6 destinado & compactacao, recorre-
se ao uso de aditivos. A remocao desses aditivos do corpo cerdmico compactado, sem causar
trincas ou deformagoes, pode ser feita por meio de técnicas como evaporagao, extragao por sol-
vente e extragao capilar. Para eliminar compostos organicos residuais, empregam-se processos
de decomposicao e reacoes de oxidagao, que ocorrem a temperaturas superiores & de evapora-
¢ao, ou seja, acima de 600°C, gerando gases como HyO, CO e CO,. Nesse contexto, é crucial
que o aquecimento seja diminuido de forma gradual para permitir a difusao do géas para fora
dos poros compactados, evitando a geragao de pressoes que possam causar trincas (REED)|
1995). E essencial destacar que, para uma secagem eficaz das ceramicas, sem a ocorréncia de
defeitos, a mudanga de volume deve estar em harmonia com a contracao linear, apresentando
um comportamento isotropico para evitar deformagoes no produto final. Além disso, o tempo
de secagem nao deve ser demasiadamente breve para assegurar uma secagem uniforme (REED)|

1995) e (KINGERY et al., (1976)).

2.4.4 Sinterizacio das Ceramicas

A sinterizacdo é um tratamento térmico que une particulas em uma estrutura sélida e
integrada, majoritariamente formada pelo transporte de massa em nivel atémico, como ocorre
na difusao. Esse processo de uniao aprimora a resisténcia do material, pois particulas de menor
energia superficial se fundem, eliminando areas de superficie e fortalecendo a ligacao entre elas

(GERMAN et al., 1990).

A sinterizacao de ceramicas é um processo de fusao de particulas do pé compactado para
criar uma estrutura solida. Esse processo é caracterizado pela formagao de contornos de grao
e o crescimento dos pescocos de uniao interparticulas. Essas transformacgoes ocorrem prin-
cipalmente através de mecanismos de difusao atomica, que sao ativados termicamente com
temperaturas inferiores ao ponto de fusdo do material, visando preencher os espagos vazios (po-

ros) entre as particulas (GRAAF et all |1985). Durante esta fase, as estruturas cristalinas e a
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microestrutura definitiva da ceramica sao formadas, coincidindo com a reducao da porosidade

e a maximizacao da densificagdo do material ceramico (CUTLER et al. 1992).

A sinterizacao de ceramicas é realizada em fornos convencionais equipados com dispositivos
que asseguram uma queima uniforme e permitem o controle adequado da atmosfera no processo
(BERTZ et all), 2000). A Figura mostra um esquema representativo de particulas durante

os estéagios de sinterizagao.
O processo de sinterizagao ocorre de acordo com os estagios descritos a seguir:

a) Estéagio inicial: Este processo é caracterizado pela formagao de contatos entre as parti-
culas do p6 compactado, impulsionada pela ativacao de mecanismos de transporte de massa
promovendo a formagao e o crescimento de conexdes (“pescogos’) até o ponto onde eles come-
¢am a interferir entre si. Durante esta fase, ocorre uma diminuicao na area superficial dos poros

e um acréscimo na interface entre as particulas.

b) Estagio intermediario: Este processo é caracterizado pela densificagdo do compacto e pelo
decréscimo dos diametros dos poros interligados, resultando no desaparecimento quase total da

comunicacao entre 0s poros.

c) Estéagio final: pela remocao progressiva dos poros remanescentes.

D

Figura 2.10. Esquema representativo de particulas durante os estagios de sinterizagdo: (A) Po6 Inicial, (B)
Primeiro Estagio, (C) Estagio Intermediario e (D) Estagio Final (REED [1995).
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2.5 FADIGA

2.5.1 Fendémeno e definicées

Componentes estruturais expostos a tensoes estaticas, dindmicas e variaveis podem falhar
devido & fadiga. Este termo, originario do latim "fatigare", que se traduz por "cansar'"ou
"estar cansado", é utilizado para descrever as falhas em materiais submetidos a carregamentos
ciclicos. O conceito de fadiga em materiais metalicos foi inicialmente investigado por W. A. J.
Albert, na Alemanha, por volta de 1829. Entretanto, foi A. Wohler quem, entre 1852 e 1869,
em Berlim, iniciou a aplicacao de carregamentos de flexao rotativa e de tor¢ao, marcando um

avango significativo no estudo da fadiga dos materiais (BONAZZI, 2017).

Devido a falha que pode acontecer apés um determinado periodo de tempo ou apods certas
cargas, utiliza-se o termo "fadiga". Essa falha pode surgir mesmo sob tensoes inferiores ao limite
de resisténcia a tracdo ou ao limite de escoamento dos materiais. E crucial conduzir estudos
sobre esse tipo de falha, visto que todos os materiais, com a excecao dos vidros, sao susceptiveis
a fadiga. Além disso, tais falhas sao particularmente preocupantes por serem catastroficas,

ocorrendo de maneira repentina e sem qualquer aviso prévio (CALLISTER] 2000).

De acordo com a norma ASTM E1820 (INTERNATIONAL, 2011), fadiga refere-se ao
processo progressivo, localizado e de alteracao estrutural permanente que um material expe-
rimenta quando submetido a condi¢oes de carregamentos flutuantes, resultando em tensoes e
deformagoes variaveis. Essas condi¢oes podem levar a trincas ou até mesmo a fratura completa
do material ap6s um determinado nimero de flutuagdes. Segundo (MILLER) |1993), define
a resisténcia a fadiga como a capacidade do material de resistir & nucleagao e propagacao de

trincas, que é influenciada pela intensidade e pelo espacamento das barreiras microestruturais.

As falhas mecanicas relacionadas a fadiga tém sido uma area de interesse na engenharia ha
muito tempo. W. A. J. Albert realizou testes em 1828 com correntes de elevadores de minas sob
carregamentos ciclicos. Posteriormente, em 1839, J. V. Poncelet introduziu o termo fadiga em
seu livro sobre mecéanica. Ao longo dos séculos XIX e XX, diversos pesquisadores dedicaram-se
ao estudo desse fendomeno, com contribuigoes notaveis de August Wohler na década de 1850,
Gerber em 1874, Goodman em 1899, Soderberg em 1930, e Morrow em 1960, destacando-se no
campo (DOWLING;, [2013)).
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2.56.2 Mecanismos de falha por fadiga

Segundo (BRANCO et al., [1986), o processo de falha por fadiga ocorre em trés etapas

consecutivas: a nucleagao da fissura de fadiga, a propagacao da fissura e, finalmente, a ruptura.
A origem de uma fissura pode ser na superficie ou internamente no material, dependendo de
onde ocorre a maior solicitagao mecanica. Os ciclos de fadiga sao cruciais para determinar a
localizacao das fissuras: em ciclos de baixa e alta fadiga, as trincas geralmente se originam na
superficie, enquanto em ciclos de fadiga ultra-altos, a origem das fissuras tende a ser interna.

A evolucao das fases da vida 1til de um material sob fadiga pode ser observada na Figura [2.11}]

Vida em Fadiga
Nucleagdo T Sk Ruptura final
Microscopico Macroscépico
-+ > - -
Periodo de Iniciacio Periodo de Propagacao

Figura 2.11. Representacao grafica da estrutura do processo de vida em fadiga (FADEL] 2010].

Fase I — Crescimento que se inicia nos planos de maximo cisalhamento;
Fase II - Propagagao da trinca perpendicularmente ao esforgo externo;
Fase III — Ruptura instéavel final apos atingir o valor critico do comprimento da trinca.

Ao ser submetido a tensoes que induzem a formacao de uma trinca, um componente ge-
ralmente exibe duas regioes distintas que marcam a ruptura por fadiga. A primeira regiao,
associada a propagacao da trinca, apresenta uma superficie polida e mais clara, com curvaturas
que apontam para a origem da falha, conhecidas como "marcas de praia". Essa caracteristica
resulta do crescimento incremental da trinca a cada ciclo de tensao. A segunda regiao, por sua
vez, € identificada por uma coloracao mais escura e é onde ocorre a ruptura final, de maneira
sibita. Esta area é marcada por propagacoes irregulares e uma superficie mais rugosa. A

Figura exemplifica essas fases da fratura por fadiga.
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Figura 2.12. Representagio dos estagios de falha por fadiga (NAZARIO] [2019).

2.5.2.1 Nucleagao de trincas

A falha por fadiga é comumente associada a deformagoes plasticas e tensoes de cisalhamento.
Nos materiais cristalinos, a aplicacao de tensoes leva a deformagoes em microrregioes dos graos,
causando deslocamentos entre os planos cristalinos. Em contraste, materiais frageis, como os

ceramicos, podem avancar diretamente para a etapa de propagacao da trinca, especialmente

em areas que apresentam vazios, conforme descrito em (BICALHO) 2009).

Nas regioes isentas de defeitos, a nucleacao de trincas pode ocorrer devido a uma con-
centracao de tensao localizada, que é provocada por deformacoes em bandas de deslizamento
especificas, conforme indicado em 2010). Os fatores que contribuem para a nuclea-
¢ao de trincas em componentes submetidos a esforgos ciclicos sao ilustrados na Figura[2.13] As
areas que apresentam alta concentragao de tensao ou baixa resisténcia mecénica tém maior pre-
disposicao para o desenvolvimento de trincas. Estes defeitos, inerentes ao material, funcionam

como concentradores de tensao, facilitando a iniciacao da fratura.

Inclusdo Superficia Superlicie Planos em
™ Entalhe ou trinca Mﬂnto
de superlicie
Trinca
Poro
et
(a) Defeitos internos Defeitos superficiais Deslizamentos de planos

Figura 2.13. Nucleagao de trincas em componentes sujeitos a esforgos ciclicos. (FADEL} [2010)).
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2.5.2.2 Propagacao da Trinca

Quando as microtrincas se formam, elas se tornam intensos concentradores de tensao. Por-
tanto, sempre que uma tensao de tracao é aplicada, ocorre um alongamento das trincas, formam-
se zonas plésticas, e observa-se um abrandamento momentaneo na intensidade da tensao, con-

forme descrito em (HERNaNDEZ, [2012)).

No ciclo de tensoes, quando uma tensao compressiva ou nenhuma tensao é aplicada, a trinca
se fecha, o escoamento é interrompido, e o efeito de concentragao de tensoes é restaurado. Com
a aplicacao de uma tensao de tracao, as trincas se alongam novamente. Nesse instante, a
propagacao ¢ marcada pelo crescimento da trinca numa diregao que é perpendicular a principal

carga aplicada, conforme mencionado em (HERNaNDEZ, [2012).

(HERNaNDEZ, 2012)) descreve que, diante de uma tensao aplicada de maneira continua,
o aumento da trinca a cada ciclo diminui a resisténcia do material. Anteriormente integro,
o material agora contém um vazio, resultando em uma area reduzida disponivel para resistir
as tensoes de carregamento. Isso leva a um cenéario no qual o material é submetido a tensoes

progressivamente maiores.

A ilustragao na Figura destaca os dois mecanismos fisicos que influenciam o processo
de crescimento das trincas. Durante uma carga ciclica, os planos de deslizamento presentes na
microestrutura do grao do material alternam movimentos para frente e para tras, resultando

em micro extrusoes e intrusoes na superficie.

Estioio |

Estagio 11

& I; L_H' .F‘Hl\. .lll -'-
| T T

Figura 2.14. Mecanismo de Crescimento da Trinca. (FADEL; [2010)).
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A trinca, em seu inicio, é diminuta, medindo cerca de 10 microns de altura, e é classificada
no estagio I como uma trinca embrionaria. Assim que essa microtrinca do estagio I se propaga
até as extremidades do grao, ha uma transferéncia do mecanismo para o grao que se encontra
ao lado. Essas microtrincas, ainda no estagio I, se expandem seguindo a direcao onde o cisa-
lhamento é maximo, formando um angulo de 45° com a dire¢ao na qual a carga é aplicada. Ao
chegar a um tamanho equivalente a cerca de trés graos, ocorre uma mudanca no comportamento

da trinca, que se torna grande o suficiente para criar uma concentragao geométrica de tensao,

avangando para o estagio II (FADEL| 2010) e (GARCIA et al., [2012]).

Entao, as trincas no estagio II induzem a formacgao de uma zona de tracao plastica em sua
ponta, e, ultrapassando esse limite, avancam numa direcao que é perpendicular & da aplicacao da
carga. O ciclo de carga culmina com o estagio III, momento no qual o material remanescente se
torna incapaz de sustentar as cargas, levando a uma ruptura subita e rapida. A falha no estagio
ITI pode manifestar-se de forma fragil, dictil, ou como uma mistura das duas. Frequentemente,
as chamadas marcas de praia, quando presentes, juntamente com os padroes observiveis na
fratura do estégio III, conhecidos como linhas de divisa, servem como indicadores que apontam
para o ponto inicial das trincas (FADEL| [2010), (GARCIA et al., 2012) e (SHIGLEY;
MISCHKE;, 2005)).

(GARCIA et al, |2012)) salienta que a presenca de concentradores de tensdo induz uma
concentracao local de tensao, resultando em deformacao plastica ciclica sob a influéncia de
uma tensao ciclica, mesmo quando a tensao nominal se mantém inferior ao limite elastico. Este
fenomeno leva, de forma inevitavel, a uma deformacao localizada que propicia o desenvolvimento
de uma trinca de pequenas dimensoes. Uma representacao grafica das fases envolvidas no

processo de ampliacao de uma trinca é apresentada na Figura [2.15]

2.5.2.3 Ruptura

Quando o material nao dispoe mais de volume suficiente para suportar as tensoes aplicadas,
acontece uma ruptura que é tanto rapida quanto repentina, indicando que o fator de concentra-
¢ao de tensoes alcangou um patamar alto o bastante para ultrapassar a resisténcia do material

& fratura.
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Figura 2.15. Processo de avango de trinca por fadiga. (FADEL [2010) e (GARCIA et al., 2012).

A ruptura pode ser classificada sob trés aspectos (BICALHO) 2009):

a. Quanto ao tipo: ductil, fragil, por fluéncia ou por fadiga;

b. Quanto a maneira de carregamento: estatica ou dinamica;

c. Quanto a propagacao durante a fratura:

e Modo I — abertura ou tracao, consiste simplesmente nas faces se afastando;

e Modo II — Deslizamento, as faces da trinca deslizam uma em relacao a outra;

e Modo IIT - Rasgamento, também envolve o deslizamento relativo das faces da trinca, mas

a direcao é paralela a borda principal.

A propagacao da trinca nos trés modos mencionados é ilustrada pela Figura Consi-
derando que em materiais frageis a fratura ocorre sem implicar deformagao pléstica, as trincas

avancam de forma a reduzir as tensoes de cisalhamento, tornando o modo I caracteristico para
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materiais ceramicos (BICALHO) 2009).

- ™ ®)
Figura 2.16. Os trés modos de fratura (a) modo I, (b) modo II e (¢) modo III . (BICALHO] [2009).

Em materiais que apresentam fratura do tipo fragil, observam-se caracteristicas distintas nas
suas superficies. Nos materiais cristalinos frageis, pode ocorrer a ruptura sucessiva e repetitiva
das ligagoes atdomicas ao longo dos planos cristalograficos, um fenémeno conhecido do como
clivagem. Este tipo de padrao de fratura é chamado transgranular, caracterizando-se pelo
atravessamento das trincas pelos graos, ilustrado na Figura (a). Adicionalmente, ha um
modo de fratura que se desenvolve ao longo dos contornos dos graos, denominado fratura

intergranular, ilustrado na Figura (b) (CALLISTER] [2000).
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Figura 2.17. Perfil esquemético de segdo transversal mostrando a propagagdo de trincas (a) transgranular e

(b) intergranular (CALLISTER)] [2000).
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2.56.3 Efeito dos Carregamentos

O conceito de resisténcia a fadiga é definido como o nivel de tensao sob o qual o material
sofrera falha apds uma quantidade especifica de ciclos. Este valor, que determina a capacidade
do material de resistir a fadiga, é obtido experimentalmente mediante condi¢oes de teste que

sao controladas (HERNaNDEZ, 2012).

A aplicagao de carregamento ciclico pode induzir a formagao de trincas por fadiga, e a
presenca de uma trinca pode diminuir a resisténcia do material, levando a uma fratura caracte-
risticamente fragil em materiais ceramicos. A origem das trincas se localiza na interface entre
a matriz e as inclusoes, atribuida & falta de capacidade de deformacao plastica da matriz e a
inexisténcia de bandas de deslizamento na superficie livre, o que promove a nucleagao inter-
namente. Sob condigoes de ciclos de carga elevados, a formacao de trincas ocorre em regioes
localizadas, resultando em um ntmero limitado de microtrincas que nao alteram a superficie.
Uma vez que a trinca atinge um tamanho critico, alteracoes na extremidade da fissura pas-

sam a ser desconsideradas, possibilitando que o material seja tratado como um meio continuo

(ROSA|, [2002).

Alguns fatores exercem grande influéncia na vida em fadiga de ceramicos:

e Efeito da tensao média — um aumento do nivel de tensao média leva a uma diminuicao da
resisténcia a fadiga, pois a tensao média age no sentido de abertura das trincas presentes,
uma tensao média negativa ira atuar de forma inversa, aumentando a resisténcia a fadiga

uma vez que a tendéncia é fechar as trincas presentes;

e Efeito da microestrutura - a microestrutura é fortemente dependente do material, pro-
cessamento e varidveis de projetos. Descontinuidades, poros, tamanho médio de graos

podem agir como concentradores de tensao e formagao de trincas;

e Condi¢oes ambientais — temperatura, atmosfera e umidade sao alguns parametros que
devem ser levados em consideracao, pois afetam as propriedades mecéanicas dos materiais

ceramicos;

e Processos de fabricagao e tratamentos de superficie — defeitos como porosidade, surgi-

mento de trincas, defeitos de superficie podem surgir durante as diversas etapas do pro-
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cessamento de materiais ceramicos. Tais fatores podem influenciar nas propriedades finais
dos materiais ceramicos e na vida em fadiga. Na zirconia, os tratamentos de superficie
como retifica e polimento podem gerar tensoes compressivas na superficie da ceramica,
aumentando a tenacidade a fratura e a resisténcia mecénica. A transformacao de par-
ticulas tetragonais de zirconia para monoclinica depende da severidade do tratamento e
se a espessura da camada superficial transformada for maior que a falha critica ,
11989) e (GARVIE, [1986).

Na maioria dos casos de projeto, as anélises dos carregamentos costumam mostrar um valor
de tensao média que pode ser zero, com o carregamento ocorrendo de forma ciclica ao seu
redor. Se a tensao média for diferente de zero, ocorre uma alteracao na resisténcia a fadiga

do material. Logo, é fundamental entender como a tensao média afeta um componente para

prever sua resisténcia a fadiga (FADEL, [2010) e (FADEL et al. [2012).

Os ensaios de fadiga podem envolver carregamento ciclico entre niveis de tensao maximos

e minimos, constantes ou alternados. A Figura [2.18| representa carregamentos em amplitude

constante que pode ser aplicado em um teste (DOWLING] [2013)).
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Figura 2.18. Diagrama tensao x deformagao no modo de carregamento de amplitude constante. (a) Carrega-
mento ciclico alterna entre oy € omax, respectivamente, negativo e positivo de igual magnitude, o, = 0; (b)
h& uma tensdo média, oy, # 0 € Opmin 7# Tmax; € (¢) ciclo minimo nulo, oy, = 0 e oy, # 0. (DOWLING, 2013).

Através da Figura [2.18] é possivel identificar alguns parametros usados para caracterizar os
ciclos. A tensdo méaxima (oyax) € a tensao minima (o, ), sdo representadas pelas Equagoes

e[2.2] respectivamente;
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Omax = Om + 04 (2.1)

Omin = Om — Oq (2.2)

om 2.3 e 0, 2.4 e 2.5 sdo, nessa ordem, a tensdo média e a amplitude de tensdo, também

chamada de tensao alternada por alguns autores.

o Omax + Omin

Om = 5 (2.3)
0, = Znix T (24)
2
A= ;’—m (2.6)

Onde R é a razao de tensao e A é a razao de amplitude. O ciclo completamente reverso
ocorre quando o, = 0 ou R = —1, Figura (a). Quando 0, = 0 ou R = 0 temos o ciclo

de zero até a tensao, Figura m (c) e a tensao alternada ocorre quando o valor médio é zero.

Mais de 90% das falhas por fadiga acontecem no regime de HCF (high cycle fatigue),
caracterizado por falhas que ocorrem apo6s mais de 10.000 ciclos (NICHOLAS) 2006) e (SACHS
et al), 2019). A categorizacao dessas falhas por fadiga, resultantes de carregamentos ciclicos,

sdo mostradas na Figura [2.19]
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Figura 2.19. Curva tensdo x ntmero de ciclos. (SACHS et al., [2019).

2.5.4 Meétodo da Escada

Assim como em diversas aplicagoes na engenharia, a fadiga de materiais pode ser avaliada
por meio de ensaios laboratoriais. Nesses ensaios, corpos de prova sao submetidos a uma
sequéncia de tensoes ciclicas, com uma tensao inicialmente estimada por relacoes empiricas

fundamentadas na literatura. Em seguida, conta-se o nimero de ciclos até que ocorra a ruptura.

Na engenharia, o termo limite de resisténcia a fadiga, também chamado de limite de durabili-
dade, é frequentemente aplicado em projetos. Embora nem sempre haja um valor distintamente
definido para o material, ele é por vezes considerado como existente para propositos de projeto,
sendo arbitrariamente definido como o limite de resisténcia a fadiga do material. Esta suposi¢ao
usualmente se refere a uma expectativa de vida de 5 x 10® ciclos. Contudo, devido & duracao
dos testes, a maioria dos ensaios recentes limita-se a 107 ciclos ou até 10° ciclos (CALLISTER,

2000) e (DOWLING, 2013).

O objetivo principal do teste de resisténcia a fadiga ¢ determinar uma distribuicao estatistica
da resisténcia a fadiga de um material especifico, considerando uma vida ttil de fadiga de alto

ciclo. Dentre varios métodos empregados, o método da escada se destacou e foi amplamente
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adotado por diversos padroes para a avaliagao das propriedades estatisticas do limite de fadiga

(HATHAWAY et all, [2005).

O método da escada, também conhecido como staircase method, é uma técnica discreta que
procede em etapas incrementais. Diferentemente do método tradicional de analise SN, este mé-
todo nao se baseia no nimero de ciclos até a falha. Em vez disso, os testes sao avaliados sob uma

perspectiva binaria de “aprovado ou reprovado” (]POLLAK et al.|, |2006|) Apud (MANHAES,
2016)), conforme ilustrado na Figura [2.20]
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Figura 2.20. Dados referentes a um teste segundo o método da escada para N > 2x10° (POLLAK et al.
2006).

Originalmente proposto por Dixon e Mood (DIXON; MOOD, |1948), o método da escada

inicia testando os espécimes sequencialmente, com o primeiro sendo submetido a um nivel de
tensao inicial arbitrario, baseado em experiéncia ou dados SN preliminares. Dependendo do
sucesso ou falha do espécime anterior, o nivel de tensao para o proximo é ajustado para cima ou
para baixo. Esse procedimento é repetido até que todos os corpos de prova necesséarios sejam

utilizados.

O intervalo entre os niveis de tensao é geralmente mantido constante no método da escada,
sendo aproximadamente igual ao desvio padrao estimado do limite de fadiga, permitindo que

as estatisticas de Dixon e Mood sejam diretamente utilizadas para calcular a média e o desvio
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padrao do limite de fadiga. Dixon destaca que, mesmo que o desvio padrao do limite de fadiga
seja uma incognita, a precisao do intervalo nao é critica, podendo variar até 50% em relacao ao
desvio padrao real, sem comprometer significativamente as estimativas da resisténcia média a
fadiga. A eficiéncia é a vantagem principal do método da escada, com Dixon e Mood apontando

originalmente que cerca de 40 a 50 espécimes sao necessarios para obter resultados precisos.

Dois métodos de reducao de dados podem ser aplicados para determinar os parametros esta-
tisticos dos resultados: o método Dixon-Mood (1948) e o método Zhang-Kececioglu (1998). O
método de Zhang-Kececioglu sugere a utilizagao de uma estimativa de maxima verossimilhanga
ou de analise de itens suspensos para a anélise estatistica, sendo mais adaptéavel para ajustar os
dados de teste a distribui¢oes estatisticas nao normais e aplicavel em etapas de tensao variavel.
Ja o método Dixon-Mood, baseando-se em um método de verossimilhanca, presume uma dis-
tribuicao normal, o que se mostra mais adequado para analises de limite de fadiga. Além disso,
¢ mais simples de aplicar e tende a oferecer resultados mais conservadores (HATHAWAY ef

all, 2005)).

Neste método, um valor médio estimado para o limite de fadiga ¢ definido inicialmente, e o
teste é iniciado com um nivel de tensao acima do estimado. Se o espécime falhar antes do ponto
de run-out, que é a vida 1til de interesse, o nivel de tensao é diminuido em um nivel. Por outro
lado, se o espécime suportar sem falhas, o nivel de tensao é aumentado em um nivel. Os ajustes
no nivel de tensao devem ser de no maximo 5% do limite de fadiga inicialmente estimado. Para
este tipo de teste, recomenda-se o uso de, no minimo, 15 corpos de prova (HATHAWAY et al.,
2005) e (LIN et al.l 2001). Comparado a outros métodos, o método da escada pode reduzir
o uso de corpos de prova em 30 a 40%, concentrando os testes em niveis de tensdo proximos

ao limite médio de fadiga estimado. Além disso, uma vantagem significativa desse método é a

simplicidade da analise estatistica (HERNaNDEZ| 2012]).

A dispersao significativa nos dados de resisténcia & fadiga é causada pela falta de homo-
geneidade microestrutural nas propriedades dos materiais, variagoes na superficie e diferencas

nas condigoes de ensaio de cada corpo de prova (LIN et al. 2001]).

Estudos recentes (BRAAM; ZWAAG, |1998)), (LIN et al.,[2001)), (RABBJ2003) e (SVENS-
SON; MARE;,[1999) foram realizados para aprimorar e avaliar a precisao da estimativa do desvio

padrao empregando o método da escada. Com base nessas contribui¢oes, (POLLAK et al.,
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2006)) introduziram técnicas para refinamento da estimativa do desvio padrao, combinando um
fator de correcao com simulagao numérica. Isso é feito por meio de reamostragem estatistica
utilizando um algoritmo de bootstrapping, que replica os testes de escada para uma amostra
subjacente, buscando aproximar ao méaximo a distribuicao da resisténcia a fadiga dos valores
reais. Tal abordagem proporciona uma salvaguarda contra erros ao conduzir testes de escada

com um nimero limitado de espécimes.

2.5.5 Meétodo da Escada Modificado

O método da escada modificado, uma variacao do método original da escada, é adotado em
situagoes em que ha uma limitagdo no nimero de amostras. Proposto pelo Conselho Interna-
cional de Maquinas de Combustao (CIMAC), este método estéd documentado na norma TACS
UR M53 (CIMAC Ci Des M A (| 2009). Por seguranga, devido a aleatoriedade do fendmeno
de fadiga, realiza-se um numero elevado de testes. Contudo, com um ntmero limitado de amos-
tras, o método da escada modificado torna-se uma opcao viavel, pois nao exige muitos corpos

de prova.

Em comparagao com o método original, o valor inicial de tensao deve ser definido um pouco
abaixo do estimado para o limite de fadiga. Assim, apos a realizagao de um teste em um CP,
caso nao ocorra falha, ele deve ser submetido a um novo teste com a tensao incrementada acima
da anterior. Em contrapartida, se houver falha, um novo CP deve ser testado com a tensao

ajustada para dois niveis abaixo da falha anterior (COUTINHO)| 2022).

O método inicia aplicando uma amplitude de tensao ligeiramente inferior ao limite de fadiga
do material. Se o material suportar o nimero Ne de ciclos sem falhar, alcanca-se o que se
denomina run-out. Nesse ponto, é possivel elevar a amplitude de tensao, incrementando-a em
relagao ao nivel anterior. Continua-se esse processo com o mesmo CP até ocorrer a primeira
falha. Apods essa etapa inicial, o CP seguinte é testado com uma tensao dois niveis abaixo
daquela que causou a falha anterior. Recomenda-se que o aumento nao exceda 5% do limite de

fadiga que foi estimado inicialmente (LEE et al., [2005) e (ARAUJO, 2020).

Para garantir um calculo confiavel dos dados, é imprescindivel a realizacao dos ensaios em,

pelo menos, 3 espécimes. A Figura [2.21] ilustra o procedimento adotado pelo método.
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Figura 2.21. Exemplo didatico de experimento do método da escada modificado (CIMAC Ci Des M A C,|
2009).

Para calcular a média e o desvio padrao amostrais da amplitude de tensao que define o limite
de fadiga no teste, aplicam-se as equagoes e 2.8 Utiliza-se a equagao para calcular a
média amostral pelo método da escada convencional quando o niimero de falhas supera o de
run-outs, subtraindo-se o termo 1/2; caso contrario, adiciona-se o termo. No método da escada
modificado, o ntimero de falhas e de run-outs é sempre igual, recorrendo-se a equacao 2.9
por ser mais conservadora. A abordagem de Dixon e Mood, derivada da teoria de maxima

verossimilhanca pode ser aplicada aqui, especialmente em testes com poucos CP’s.

Utilizando o método, a equacao de C=1 ¢é aplicada apenas quando as falhas representam o
evento menos frequente nos resultados do teste; inversamente, se os run-outs forem o evento
menos frequente, adota-se a equagao de C=2 (CIMAC Ci Des M A C| 2009), (ARAUJO|
2020) e (MACHADO, [2018)).

_ A 1

0 = Omin d(F—E), quando C' =1 (2.7)
A 1

Ezamin+d(F+§), quando C' = 2 (2.8)
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Onde o,;, € 0 menor nivel de tensao para a ocorréncia menos frequente, d é o incremento

de tensao utilizado e F', A e B sao calculados de acordo com as Equagoes [2.10] [2.11]e[2.12] onde

1 € o indice que enumera os niveis de tensao que causaram falhas e f; ¢ o niumero de CP’s que
passaram por essa amplitude de tensdo (CIMAC Ci Des M A C, 2009), (ARAUJO| 2020) e
(MACHADO, 2018]).

F=)f (2.10)

A=D"if; (2.11)

B=> i, (2.12)

Apébs o calculo da média e do desvio padrao amostrais, o método requer a satisfacao de
duas condigoes para sua validacao. Se uma dessas condi¢oes nao for cumprida, recomenda-se a
repeticao do teste. As Equacoes e [2.14] que servem para a validacdo, sdo apresentadas a
seguir (CIMAC Ci Des M A C, [2009), (ARAUJO, 2020) e (MACHADO, [2018)).

BF — A?
> 03 (2.13)
0,55 <d < 1,5s (2.14)

2.5.5.1 Intervalo de confianca para limite médio de fadiga

Para assegurar com confianca que o valor médio da amplitude de tensao &, excede o limite
de fadiga estabelecido, é essencial usar um intervalo de confianga para a média dos corpos de
prova. A distribuicao de 7y segue a t-Student, caracterizada por sua simetria em torno da
média, conforme demonstrado na Figura [2.22] Isso permite ajustar o valor de & para garantir,

com um nivel de confianca de X%, que a média do limite de fadiga em novos testes superara

esse valor (CIMAC Ci Des M A C| 2009), (ARAUJO, 2020) e (MACHADO, [2018]).
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fan-1 0

Figura 2.22. Distribuigdo de ¢-Student (CIMAC Ci Des M A C||2009).

O valor corrigido da média, ajustado estatisticamente, pode ser determinado utilizando a
Equagao onde X% representa o nivel de confiancga desejado e n indica o nimero de CP’s
(CIMAC Ci Des M A C| [2009), (ARAUJO, [2020) e (MACHADO)] 2018).

S

00a% = 00 — ta,n—lﬁ (215)

2.5.5.2 Intervalo de confianca para desvio padrao

O desvio padrao, ajustado para um nivel de confianca de X%, segue uma distribuicao chi-
quadrada, conforme ilustrado na Figura [2.23] Neste contexto, o nivel de confianga é aplicado
para garantir que o desvio padrao de novos testes permaneca abaixo do limite superior do

desvio padrao amostral, que foi corrigido estatisticamente através da distribuicao chi-quadrada

(]CIMAC Ci Des M A (T| |‘20()Q|\ (|AR AU.T()| |‘)ﬂ’)ﬂ|\ e (|MA(THAD()| |‘)O1R|\

a

x a,n-1

Figura 2.23. Distribui¢ao chi-quadrada (CIMAC Ci Des M A C| [2009)).

O valor corrigido estatisticamente do desvio padrao deve ser determinado pela Equagao

considerando-se os limites de probabilidade de falha (CIMAC Ci Des M A C| 2009),
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(ARAUJO, 2020) ¢ (MACHADO], [2018).

Su= | 2L s (2.16)
X an—1

2.6 FADIGA EM CERAMICAS

As ceramicas sao tipicamente categorizadas com base em sua dureza, tenacidade & fratura
e resisténcia a fratura. Contudo, a ocorréncia de falhas sob condigoes de fadiga em cargas sig-
nificativamente inferiores a resisténcia a fratura é um fendémeno frequente. Portanto, é crucial
analisar o comportamento a fadiga das ceramicas sob condigoes estaticas ou ciclicas, especial-
mente para suas aplicagdes no campo da engenharia de materiais. (SOUZA et al. 2014b) e

(SOUZA et all 2014c).

Foi s6 a partir dos anos 1970 que foi reconhecida a fadiga ciclica em materiais ceramicos.
Acreditava-se que em materiais frageis nao haveria fadiga ciclica devido & auséncia de uma regiao
de plasticidade na ponta da trinca. Apesar disso, foi verificado esse efeito na ZrO,, Al,O3 e no
SizNy por alguns pesquisadores. E desde entao, tem sido cada vez mais estudados os mecanismos

que aumentam a tenacidade a fratura e mecanismos de fadiga ciclica em componentes ceramicos

(BICALHO), 2009).

Em fungao de sua natureza fragil, a falha por fadiga em matérias cerdamicos ocorre de
maneira subita (catastrofica), sem apresentar sinais de deformagao pléstica visivel. O processo
de fadiga envolve trés fases: nucleacao da trinca, sua propagacao e, finalmente, a ruptura. No
entanto, ao contrario de outros materiais, a superficie de fratura de um componente ceramico
que sofre falha por fadiga ciclica apresenta semelhancas com a de um componente que falha

devido a uma carga estatica (FRAGA et al., 2016).

A nucleacao de trincas, refere-se a formacao da trinca a partir de um ponto alto de concentra-
¢ao de tensdo, como poros, danos superficiais, angulos agudos inclusées e agregados (QUINN;
QUINN] 2007). O processo de nucleagao é seguido de rapido crescimento de trinca. A trinca
tende a se propagar (propagagao) com a velocidade inferior e proporcional & tensao recebida,
sendo essa propagagao perpendicular ao eixo de tracdo (BARAN et all [2001)) e a coalescén-

cia (ruptura) caracteriza-se pela falha final, que ocorre muito rapidamente apds a trinca ter
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atingindo o tamanho critico (CALLISTER) 1991)).

O processo de propagacao de trincas em ceramicas difere significativamente do observado em
metais. A resisténcia a fadiga dos materiais ceramicos depende da interagao entre dois fatores
cruciais. O comportamento a fadiga de materiais ceramicos ¢ influenciado pela interagao de dois
parametros intrinsecos, referente aos mecanismos de degradagao microestrutural. Acontece na
frente da trinca e esta relacionado ao seu crescimento e propagacao. Mecanismos extrinsecos
referem-se ao mecanismo de bloqueio das trincas. Acontecem atrés da trinca e estao relacionados

ao retardo do seu crescimento (SOUZA| 20074).

Em metais, o mecanismo de tenacidade é geralmente atribuido & atividade de discordancias
moveis e a plasticidade do material, caracterizando um mecanismo intrinseco. Por outro lado,
a tenacificagao de materiais ceramicos ocorre por meio de transformagoes e pelo fechamento de

trincas, representando um processo extrinseco (SOUZA| 2007a).

Materiais ceramicos estao sujeitos ao fenémeno conhecido como Crescimento Lento de
Trinca, "Slow Crack Growth"— SCG. O SCG ocorre devido a interagao quimica entre o material
ceramico e o meio em que ele esta inserido. Sob condic¢oes de tensao e na presenca de umidade,
a trinca se expande de forma estavel sob uma tensao inferior ao limiar critico, resultando em

uma reducao gradual da resisténcia do material ao longo do tempo (FRAGA et al., 2016).

De acordo com (FRAGA et all 2016), em ceramicas policristalinas, é viavel intensificar
os testes de resisténcia a fadiga ciclica para frequéncias de até 20 Hz, sem provocar alteracoes
significativas nos resultado. A autora ressalta, contudo, que esses resultados se aplicam a
ceramicas policristalinas e nao sao extensiveis para ceramicas com contetido vitreo, as quais
sdo mais vulneraveis ao Crescimento Lento de Trinca (SCG), Sendo que quanto maiores as

frequéncias utilizadas, maiores seriam as resisténcias.

As principais caracteristicas da fadiga ciclica para materiais ceramicos sao:

e A nucleac@o das trincas em materiais ceramicos esta intimamente associada aos defeitos

internos, oriundos do processamento do corpo de prova;

e A morfologia da superficie de fratura é similar & do carregamento estatico, em que uma

quantidade de estrias esteja presente;

e A microestrutura tem efeito significativo no crescimento de trincas por fadiga, especial-
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mente nos casos de zirconia parcialmente estabilizada;

e A taxa de crescimento das trincas é extremamente elevada com o aumento da tensio

aplicada.

A fadiga em ceramicas é influenciada por aspectos cruciais, incluindo: o fator microestru-
tural, que se refere ao tamanho e formato dos graos e as mudangas de fase; o fator ambiental,
relevante para ceramicas que sofrem oxidacao na presenca de outros elementos; e o fator meca-
nico, que diz respeito as condigdes de carga, seja em regime estéatico ou ciclico (SOUZA et al.l

2014al).

2.7 TENACIDADE A FRATURA

A tenacidade a fratura (K;.) é uma propriedade crucial que mede a resisténcia a propagacao
de trincas em um determinado material. Sua importancia é significativa, especialmente em
materiais destinados a aplicagoes estruturais, nos quais a capacidade de resistir a propagacao

de trincas é critica para a integridade e seguranca dos componentes.

A quantificagdo dessa propriedade ainda é objeto de discussoes e debates, havendo uma
variedade de métodos disponiveis, alguns dos quais sao padronizados, enquanto outros nao o
sao. Além disso, hé varias equagoes utilizadas para calcular essa propriedade. Na literatura,
podem ser encontrados os principais métodos para determinar a tenacidade & fratura, cada um
com suas proprias peculiaridades e abordagens distintas (MALINGE et al.,2012) e (RIBEIRO
et al.,[2013). Nos materiais frageis, a resisténcia é controlada por sua microestrutura, em que a
presenca de defeitos, como trincas ou falhas na superficie da amostra a ser ensaiada, desempenha
um papel significativo. Isso se deve a diminui¢ao da ductilidade e da capacidade de alivio de

tensdo por meio do escoamento plastico, particularmente observado em ceramicas (BENTO,

2013).

Uma importante Equagao é apresentada por Griffith (GRIFFITH, [1921)), que é a relacao
entre a tensao critica para falha, o modulo de elasticidade, o tamanho do defeito e a energia
da superficie de fratura é estabelecida, com é exemplificada pela equagao (ZHOU et al.,
2002)].
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2. B\
it = | ———— 2.17
o= (222) 2.1

onde:

Oeit Tepresenta a tensao critica;
e I é o modulo de elasticidade;
e (' é o tamanho do defeito;

e 7 ¢ a energia da superficie da fratura.

Como uma medida da tensao real na ponta da trinca ou de outro defeito, usa-se o fator da
intensidade de tensao (K). Para um material contendo uma trinca, carregado uniaxialmente e
normal & trinca, o modo abertura da trinca (modo I), K;, é relacionado com a tensao aplicada

ao material, conforme a Equacao [2.18]

Ki=0-Y- - (2.18)
onde:

K é o fator de intensidade de tensao modo I;

e 0 ¢ a tensao aplicada;

Y é um fator geométrico de corregao;

e ¢ ¢ o comprimento da trinca.

A carga o onde a falha ocorre pela rapida propagacao da trinca é uma funcdo das pro-
priedades fisicas do material, como expressado em K, e a dimensao do maior concentrador de

tensao. A relagao é comumente escrita como uma forma da Equacao de Griffith:

1 2By
== [ L 2.19
ocit =y ( c > (2.19)

Que pode ser expresso de forma mais simples como Equagao [2.20}
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1 Kic

OCrit =

Em que K¢ para o modo tipo I, agora é o fator de intensidade de tensao critica (2E%)0'5.
Estas equagoes mostram a importancia da dimensao "¢’ do defeito que causa a fratura do

material.

Na pratica, os valores de tenacidade & fratura sao considerados como propriedade do ma-
terial, e sao usados como uma medida da capacidade do material de suportar falhas, e outros
danos. Quanto maior o K;-, uma maior tensao é necessaria para causar falhas para um defeito
de tamanho especifico. A maioria das ceramicas policristalinas em temperaturas ambiente pos-
suem K;¢ na ordem de 2 a 5 MPa.m%%, com algumas excecoes. Com a transformacao t—m a

5

zirconia pode chegar a valores de 12 MPa.m’?® ou mais.

Dessa forma, mesmo materiais com altos niveis de tenacidade ainda sao substancialmente
menores em comparagao com os metais. Abaixo, s@o apresentados os principais métodos atu-

almente disponiveis para determinar a tenacidade a fratura (CAMPOS, 2016a):

e [F — Indentation Fracture;

e [S — Indentation Strengh;

e CNB — Chevron Notch Beam;

e SCF — Surface Crack in Flexure;

e SEPB — Single Edge Precracked Beam:;
e SENB - Single Edged Notched Beam;

e SEVNB - Single Edge V — Notch Beam.

Um dos métodos mais utilizados, devido a sua simplicidade de determinar K;. em materiais
frageis, € o método de fratura por indentagao (IF — Indentation Fracture). Comparado a outros
métodos, este método simplificado oferece vantagens em termos de sua simplicidade e eficiéncia

econdmica. No entanto, é importante notar que esse teste pode estar sujeito a uma pequena
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margem de erro. Se o modulo de elasticidade for conhecido, pode ser obtido um erro de até

10%, se nao for conhecido, um erro de 30% (MORAES, 2004).

Embora a técnica IF simplifique o processo do ponto de vista pratico, ha desvantagens que
comprometem os resultados. Estas incluem uma dispersao de 30% a 40% nos valores obtidos,
tensoes residuais associadas a producgao e propagacao da trinca, dificuldade na avaliacao do

comprimento da trinca e na selecao de uma féormula aceitavel entre as varias equagoes propostas

para o calculo de K;. (MORAES] 2004)).

Comparada a outras técnicas, a determinacao de K;. por IF apresenta vantagens, como
a simplicidade na preparacao do corpo de prova, que requer apenas polimento, além de ser
um teste de baixo custo e rapido, com a extensao da trinca mensuravel. No entanto, a téc-
nica também possui desvantagens, incluindo discrepancias nos valores obtidos em relacao a
outros métodos, precisao das medidas e a presenca de muitos modelos e equagoes propostos na

literatura (MARCHI, |1999).

Para lidar parcialmente com as dificuldades de medicao do comprimento da trinca, vérias
técnicas podem ser empregadas, tais como: adicao de uma camada de ouro de 20 nm sobre
a superficie da indentagao ou liquido penetrante, e a minimizacao de tensdes compressivas

residuais (MORAES, 2004).

A técnica IF surgiu na década de 1950, quando Palmqvist introduziu o conceito de observa-
¢ao de trincas geradas durante indentagoes. Essa técnica envolve a medicao das trincas que se
formam nos vértices de uma indentagao Vickers. A piramide de diamante Vickers é utilizada
como indentador padrao devido & sua geometria, que produz um sistema de duas trincas, em

angulos retos (MORAES, 2004) e (VALLE, [2012)).

A técnica IF envolve diretamente a medi¢ao do tamanho da trinca formada pela indentacao.
Na literatura, sao encontradas diversas relagoes quantitativas entre o comprimento da trinca
e a tenacidade a fratura, e os valores de K;. podem variar dependendo de alguns parametros
utilizados no teste, como taxa de teste, tempo de carregamento e efeitos de temperatura e

ambiente.

A Figura|2.24]apresenta esquematicamente o padrao de indentacao para a geometria Vickers,

em que 'a’ representa a dimensao da semi-diagonal da impressao Vickers e ’c’ é a semi-diagonal
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adicionada ao comprimento da trinca radial /mediana.

Trinca lateral

sob a superficie / Indentag&o
\ P | Vickers
-
-
s
/!
f

Trincas radiais
na superficie ™ C »-

|
Figura 2.24. Desenho esquematico do sistema IF (MORAES] |2004]).

Existem alguns procedimentos que permitem identificar o sistema de trincas envolvido, se
é trinca "half-penny"ou radial /mediana, ou trinca Palmqvist. Um desses métodos envolve o
polimento das camadas superficiais do corpo de prova, pois a trinca Palmqvist se separa dos
vértices da diagonal da indentagao. Outro método é através da razao entre o comprimento da
trinca (¢) e o comprimento da diagonal (a). A trinca Palmqvist pode ser identificada quando

a razao é menor que 2,5, enquanto a trinca "half-penny"apresenta razoes superiores a 2,5

(MORAES, 2004).

Entretanto, determinar a tenacidade & fratura de ceramicas de alta tecnologia é um desafio,
pois ha uma variedade de métodos e férmulas que resultam em valores diversos de tenaci-
dade. Além disso, a presenca da zona pléastica na frente da trinca impede a simplificacao para

os modelos analiticos de trincas Palmqvist. Os métodos existentes foram, em grande parte,

estabelecidos de forma empirica (MARCHI, 1999) e (FENG; ZHANG, [2015)).

2.8 DEGRADACAO HIDROTERMICA EM CERAMICAS DE ZIRCONIA

A degradacao hidrotérmica em ceramicas, como a zirconia, refere-se a deterioracao desses

materiais devido & exposi¢ao a agua em altas temperaturas. Esse processo pode levar a mu-
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dancas em suas propriedades, como a transformacao de fase, o que impacta sua integridade
estrutural e desempenho mecénico. A degradacao hidrotérmica induz a transformacao mar-
tensitica da estrutura tetragonal para a monoclinica. A fracao da fase transformada aumenta
significativamente com o tempo de degradacao. Portanto, a degradacao hidrotérmica afeta a
estrutura das ceramicas de zirconia, induzindo a transformacao de fase e alteragoes em suas

propriedades mecanicas (SEVILLA et al., 2010).

Ceramicas de zirconia parcialmente estabilizada com itria (PSZ) que sofrem degradagao
hidrotérmica, destacam-se pela suscetibilidade & transformagao de fase de tetragonal para mo-
noclinica em ambientes imidos a temperaturas moderadas. Especificamente, pode-se observar
que a estabilidade a hidrolise é aumentada com um maior contetido de itria, reduzindo os riscos
associados a degradac@o. Ceramicas PSZ com maior contetido de itria (>3 mol%) sdo menos
resistentes que as convencionais 3Y-TZP, mas oferecem maior resisténcia a degradagao e maior
translucidez, tornando-as atraentes para restauracoes dentarias. A microestrutura e a estrutura

cristalina da fase tetragonal desempenham um papel determinante na resisténcia, estabilidade

a hidrolise e translucidez do PSZ (ZHANG et al., 2020).

Segundo (WEI; AL. [2020) a degradagao hidrotérmica em ceramicas de zirconia pode ter

varios efeitos, Alguns desses efeitos incluem:

1. Mudanca de fase espontanea: A degradacao hidrotérmica pode causar uma mudanca
de fase espontanea da zirconia em um ambiente aquoso ou tmido, levando a transformagao de

graos tetragonais em graos monoclinicos, o que resulta em aumento de volume e microfissuras;

2. Aniquilagao de vacéancias de oxigénio: A degradagao hidrotérmica é impulsionada pela

aniquilacao de vacancias de oxigénio por espécies derivadas da agua;

3. Prejuizo das propriedades mecénicas: Estudos mostraram que o envelhecimento hidro-
térmico pode prejudicar as propriedades mecéanicas das ceramicas de zirconia, o que pode afetar

sua durabilidade e desempenho a longo prazo.

Esses efeitos da degradagao hidrotérmica em ceramicas de zirconia sao relevantes, especial-
mente no contexto de aplicagoes odontolégicas, em que a resisténcia e a estabilidade a longo
prazo desses materiais sao cruciais, uma vez que, essas mudanca de fase espontanea da zirco-

nia em um ambiente aquoso ou tmido, levando a transformagcao de graos tetragonais em graos
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monoclinicos, irao resultar num aumento de volume e consequentemente na incidéncia de micro-
fissuras. Isso pode levar a uma reducgao na resisténcia a fadiga das ceramicas de zirconia, uma
vez que a presenca de microfissuras e a mudancga de fase podem levar a redugao da resisténcia
do material e acelerar a propagacao de trincas subcriticas. Portanto, a degradacao hidrotérmica
pode contribuir para a diminuicao da resisténcia a fadiga das ceramicas de zirconia, afetando

sua durabilidade e desempenho a longo prazo (WEI; ALL., [2020).

Essa transformacao é atribuida ao envelhecimento ou degradacao a baixa temperatura
(LTD) e pode ser iniciada a partir de graos superficiais isolados nos quais a agua é incor-
porada na estrutura de zirconia, reduzindo a resisténcia, tenacidade e densidade do material.
Além disso, a resisténcia também pode ser degradada por tensoes térmicas repetidas, levando
a geracao de tensoes dentro do material ceramico e ao crescimento de fissuras subcriticas. No

entanto, tais alteracoes nao conduziram a mudancas significativas na resisténcia do volume do

material (BORCHERS et al 2010).

Segundo (SANTOS,| 2012) a penetragdo de umidade intensifica o processo e expande a
degradagao para camadas mais profundas, resultando em propagacao de micro e macrotrincas,
desprendimento de graos, aumento da rugosidade superficial e comprometimento das propri-
edades mecanicas. O processo de degradacao é especialmente critico em temperaturas entre
200-300°C e ¢ acelerado pela presenca de umidade, podendo ocorrer a temperaturas relativa-

mente baixas (65-300°C) da superficie para o interior da ceramica.

E conhecido que a zirconia pode sofrer envelhecimento a baixa temperatura, tornando-se ne-
cessario uma avaliacao da sensibilidade do material ao envelhecimento, mesmo a zirconia tendo
origem de diferentes fornecedores, pois cada fornecedor utiliza diferentes processos de obtencao
de material, ou seja, ha caracteristicas microestruturais diferentes. Portanto, a avaliacao da
degradagao hidrotérmica ou envelhecimento tém uma grande importancia na caracterizacao do
material e pode ser feita através de testes acelerados e ativados termicamente, com temperatura
acima de 37°C. Um bom parametro para estes testes ¢ o procedimento padrao de esterilizacao
a vapor a 134°C, que ja foi provado que induz um certo grau de envelhecimento (SATO; SHI-
MADA| 1985). (CHEVALIER et al.l |1999) e colaboradores determinam que o envelhecimento
em autoclave durante 1 h a 134°C, através de mecanismos de nucleacao e crescimento da fase

monoclinica, tem teoricamente o efeito de 3 a 4 anos em vivo. O teste de envelhecimento em
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autoclave é um procedimento relativamente simples e deve ser usado em conjunto com outras
técnicas para se obter informacoes sobre o fenémeno da melhor maneira possivel, sendo que o
envelhecimento & baixa temperatura é fortemente dependente da microestrutura (tamanho de

grao, densidade, teor de itria e etc).

De acordo com (KOSMACE et al. 2007) varias centenas de cabecas femorais de Y-TZP
falharam num curto periodo com a origem da fratura claramente associada a degradacao hi-
drotérmica, mas nenhum evento de falha deste tipo para a zirconia dentaria foi relatado até
agora. Apesar da licao aprendida pela ortopedia, a comunidade dentaria nao parece estar preo-
cupada com os problemas do envelhecimento presumivelmente antecipando que os materiais de
revestimento e cimentagao separando o niicleo do ambiente oral e dos tecidos dentarios duros

proporcionam uma protecao duradoura da zirconia dentaria contra decomposicao hidrotérmica.

No contexto das substituicoes articulares ortopédicas, a degradacao espontanea da resistén-
cia dos ceramicos Y-TZP pode ter um efeito prejudicial no desgaste, levando a ostedlise e falha
do implante. Além disso, foi observado que a rugosidade da superficie das cabecas de ceramica
Y-TZP pode aumentar significativamente devido & transigao de fase t-m, o que pode levar a
um desgaste desastroso dos soquetes de UHMWPE (polietileno de ultra-alto peso molecular)
acoplados as cabecas de ceramica Y-TZP. No entanto, os testes realizados em ceramicas Y-TZP
feitas a partir de pos revestidos com fitria mostraram uma menor degradacao do que as feitas a
partir de pos co-precipitados, e os discos de UHMWPE acoplados aos anéis Y-TZP feitos a par-
tir de pos revestidos nao mostraram aumento no desgaste apos ciclos repetidos de esterilizacao

dos anéis ceramicos (PICONI et al., [1998)).

A degradacao comeca na superficie da amostra e avanca para o interior, causando elevagao
da superficie e microfissuras que podem levar a uma deterioragao estética e mecéanica. Estudos
sugerem que o contetdo de itria e o tamanho de grao afetam a resisténcia a LTD, com zirco-
nias contendo maior teor de itria ou graos menores apresentam menor degradacao. Métodos
experimentais para avaliar a LTD incluem o uso de difragao de raios X e espectroscopia Raman
para determinar o conteido monoclinico, que é um indicador da degradacao. A espectroscopia

Raman, em particular, oferece uma resolugao lateral superior, permitindo uma anéalise mais

detalhada da transformagao de fases (LUGHI; SERGO, 2010b)).



CAPITULO 3

MATERIAIS E METODOS

3.1 FLUXOGRAMA DE ATIVIDADES

A metodologia experimental adotada no trabalho foi conduzida de forma a possibilitar a
caracterizagao e avaliacao das propriedades mecanica da cerdmica Zr - Y503, com diferentes
percentuais (3, 4 e 5% de Y503) em peso de pos ceramicos de ZrOy — Y203. Os CP’s foram
desenvolvidos por meio da utilizacao da metalurgia do p6 nos laboratoérios de pesquisa da
Universidade de Brasilia e da UERJ Resende-RJ. Neste capitulo estao detalhados os passos

para elaboragao dos CP’s e testes realizados, como mostra a Fluxograma da Figurg3.]]

[ Obtengdodos pos ]
1 Compactacdodas Amostras

[ Preparacdodas Amostras

Preparagdo dos corpos de prova

|
Sinterizacdo |
|
|

Degradacao Hidrotérmica

—>| Densidade relativa |
[ Caracterizagdo Microestrutural ]—r—'l Microscopia eletronica de varredura |
Modulo de elasticidade |<—
—~| Difratometria raios-X |
Dureza Vickers |<—
5 Rugosidade da superficie
Tenacidadea fratura |._ Levantamento das propriedades _'l g P |
mecanicas
Ensaio de flexao |<—

Ensaio de fadiga por flexdo I,_ [ Anélise dos resultados / Conclusdes ]

Figura 3.1. Fluxograma das atividades desenvolvidas na pesquisa.
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3.2 OBTENCAO DOS POS

Para o desenvolvimento deste trabalho foram utilizados como matérias primas diferentes
pos ceramicos de zirconia comercial, incluindo 3Y-TZP (TZ-3YSB-E, TOSOH-Japao), 4Y-
PSZ (TZ-PX-630, TOSOH-Japao) e 5Y-PSZ (ZPEX Smile, TOSOH-Japao). As principais

caracteristicas destes pos sao detalhadas na Tabela 3.1

Tabela 3.1. Caracteristicas dos p6s iniciais, de acordo com o fabricante.

Pos 3Y-TZP 4Y-PSZ 5Y-PSZ
(TOSOH, (TOSOH, (TOSOH
TZ-3YSB-E) | TZ-PX-630) | Zpex Smile)
Y203 (mol%) 3 4 5
Tamanho Médio de 0.09 0.09 0.09

Particula (pm)
Caracteristica dos pos (% em peso)

Y503 52+ 0.5 6.9 7.8
HfO, <5.0 - -
Al,O4 0.1 ~04 0.05 0.05
Si0, <0.2 < 0.02 < 0.02
Fe, O3 < 0.02 < 0.01 < 0.01
Nay,O <04 - -
Zr0Oq equilibrio equilibrio equilibrio

Area superficial 7.0 £ 20 10 10

especifica (m?/g)

Ponto de fusao (°C) 2715

3.3 PROCESSAMENTO DOS POS

3.3.1 Preparo das composicoes

Foram preparadas trés composicoes distintas da ceramica ZrO, — Y503, com diferentes

quantidades de Y503, como mostra Tabela [3.2]

Tabela 3.2. Composicao nas preparagoes dos corpos de prova.
Composicao  ZrOy (%p.) Y203 (%p.)

A 97 3
B 96 4
C 95 )
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Com base na densidade tedrica de cada material e do volume inicial para preenchimento da
matriz de compactacao, foi calculada a massa necessaria para obtengao de um corpo de prova,
conforme a Equagao (3.1
m
v

p= (3.1)

Objetivando uma ocupacao de 50% do volume da mistura dos pos, contando com o volume
das esferas de colisao, o valor da massa encontrada para obtencao de um corpo de prova foi
multiplicado & quantidade de CP’s desejados, resultando na massa total da composi¢ao (my).
A Equagao demonstra como foi calculada as massas de cada material, onde X% representa

a porcentagem de ZrO, utilizada na composicao em questao, e Y% a quantidade de Y,Os5.
my = (X% X mt) ‘I— (Y% X mt) (32)

A pesagem das massas utilizadas para preparacao das composicoes foi realizada em uma

balanca digital de precisao com aproximacao de 1,0 x 1074 g.

3.3.2 Prensagem / Compactacio

Na compactacao da mistura dos pos foi utilizada a prensagem uniaxial a frio para fabricacao
do corpo verde antes da etapa de sinterizagdao. A matriz rigida foi limpa com &lcool etilico e
lubrificada com 6leo (WD 40 modelo FLEX TOP) para reduzir os efeitos do atrito do pé com
a matriz. O po foi pesado em balanga de precisao e uma massa de 10 gramas foi depositada
na matriz, o material ceramico foi compactado utilizando uma prensa mecanica MARCON 10

ton. A carga de prensagem foi de 100 MPa durante 60 segundos.

A pressao de compactacao foi estabelecida de acordo com resultados obtidos em testes pre-
liminares encontrados em curvas de compactacao, relacionando a densidade relativa em funcao
da pressao de compactagao aplicada (SANTOS et al [2021), (CUTLER et al., 1991)), (NONOJ|
1990)), (PEDZICH; HABERKO, [1994)), (TSUKUMA; SHIMADA| [1985) e (TSUKUMA| |1986])
apud (JuNIOR] 2023).
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3.3.3 Sinterizacao

A sinterizagao foi realizada em um forno Nabertherm com controlador P310, Alemanha,
com resistores de MoSi,, aquecimento 30 - 3000 °C (Figura , os CP’s foram sinterizados
com taxa de aquecimento de 1 °C/min até 300 °C com isoterma de 1 hora, seguido de uma taxa
de aquecimento de 1 °C/min até 700 °C com mais uma isoterma de 1 hora para retirada dos
aditivos poliméricos e uma taxa de 5°/min até 1550 °C com isoterma de 2 horas. O resfriamento

ocorreu numa taxa de de 5 °C/min até a temperatura ambiente, como mostra a Figura .
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Figura 3.2. Grafico de sinterizagao dos corpos de prova.

Figura 3.3. Forno Nabertherm P 310.
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3.3.4 Preparacdo dos CP’s

Para realizacao da caracterizacao microestrutural e o levantamento das propriedades mecéa-

nicas, os CP’s foram devidamente preparados com as técnicas usuais de preparo metalografico.

O lixamento e o polimento foram efetuados em uma politriz Polipan-U, Pantec, utilizando
lixas d”agua de granulagao (P120), (P220), (P320), (P400), (P600), (P800), (P1000), (P1200)
e (P1500). As superficies foram entdo levadas a polimento final com panos de feltro (Arotec
S.A. Industria e Comércio, SP) aplicando pasta de diamante de 6, 3, 1 e 0,25 pm.. Durante
a etapa de polimento as amostras foram levadas para observagao por microscopia confocal a

laser para avaliacao da efetividade do polimento das amostras sinterizadas.

3.3.5 Degradacao Hidrotérmica

O objetivo de realizar & degradagao hidrotérmica e aproximar o material de ambientes timi-
dos que simulem o ambiente bucal. As amostras sinterizadas e polidas de todas as composi¢oes
foram submetidas a degradagao ou envelhecimento em meio a saliva artificial em autoclave
modelo Cristofoli - Vitale Class 12 L, a 132 °C, pressao 216 kPa (2,2 kgf/cm?), por 10 horas
acumuladas. A Figura — (a) apresenta o autoclave Vitale Class 12 L; (b) Os corpos de
provas em meio a saliva e (c¢) saliva artificial utilizada, com a seguinte composi¢do quimica:
carboximetilcelulose 1,9g, cloreto de potassio 0,12g, cloreto de s6dio 0,08g, fosfato de potas-

sio monobasico 0,03g, cloreto de calcio 0,015g, cloreto de magnésio 0,005g, sorbitol 3g e agua

destilada 100ml.

Figura 3.4. Corpos de prova submersos na saliva artificial.
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3.4 CARACTERIZACOES FiSICAS E ESTRUTURAIS
3.4.1 Densidade relativa

A densidade relativa foi calculada pela relagao entre a massa especifica da ceramica sinte-
rizada, obtida pelo principio de Arquimedes e a massa especifica da ceramica, calculada com
base na regra das misturas, tomando por base as informacgoes cedidas pelo fabricante. Para o
calculo da massa especifica pelo principio de Arquimedes, o CP foi pesado seco, em uma ba-
lanca digital de precisao com aproximacao de 1,0 x 10~* g. Em seguida a amostra mergulhada
em um volume de 150 ml de agua destilada a 20 °C apoiadas por um suporte, sem entrar em
contato com o fundo do recipiente, onde foi deixado por 24 horas para eliminagao do ar nos
poros. Apoés o término do tempo imersao, a massa dos corpos de prova imersos foram medidas
com o auxilio de um suporte fixado diretamente na balanca. Os calculos de densidade aparente

e densidade relativa foram efetuados utilizando as equacoes e 3.4

ms
Pap = (m) X Plig (3.3)

Onde p,, ¢ a densidade aparente (g/cm®), m; a massa seca (g); m, a massa amida (g); m;

a massa imersa (g) e pu, a densidade da agua a 20°C.

Pret = ( Pap ) x 100% (3.4)

pteor

Os valores de densidades tedricas dos pos iniciais de zirconia e itria que foram utilizados

para célculo das densidades teoricas dos CP’s sdo apresentados conforme as Tabelas [3.3]

Desta forma, os resultados foram obtidos através dos calculo das médias com seus respec-
tivos desvios padroes e incertezas associadas. O valor da massa especifica da adgua foi obtido

utilizando-se a Equacao [3.5] como fun¢ao da temperatura absoluta.

pr,0 = 1.0017 — 0.0002315T (3.5)
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Tabela 3.3. Densidade tedrica das formulagoes.

Formulagio Zirconia (% em mol) Itria (% em peso) Densidade tedrica (g/cm?)

A 97 3 6.08
B 96 4 6.05
C 95 3 6.03

3.4.2 Microscopia Eletronica de Varredura

As analises das microestruturas das amostras sinterizadas com e sem degradagao hidro-
térmica foram avaliadas por microscopia eletronica de varredura (MEV) com um microscopio
JEOL JSM 7100 F com voltagem de aceleracao de 30 kV, resolucao de 3nm, aumento de até
300.000X, equipado com espectrometro de energia dispersiva de raios X. Foram realizadas de-
posicoes de filmes metalicos nas superficies das amostras ceramicas por nao serem condutoras,
e essa preparacao foi realizada no Centro Brasileiro de Pesquisas Fisicas (CBPF), com uso do
equipamento LEICA EM SCD 500. Nesta etapa de caracterizacao, duas analises diferentes
foram adotadas: As amostras sinterizadas com e sem degradacao hidrotérmica foram atacadas
termicamente a 1500 °C - 15 min para determinar a distribuigdo composicional dos graos (soft-
ware IMAGE J), e a analise fractografica foi realizada nas superficies de fratura das amostras

submetidas ao ensaio de Flexao e Fadiga.

3.4.3 Difratometria de raios X

A zirconia possui trés fases cristalinas: monoclinica, tetragonal e ciibica. As fases cristalinas
podem ser quantificadas por difratémetria de raios X. Um outro aspecto importante que em
condigoes de equilibrio pode ser avaliado pela difragao de raio X e a transformagao martensitica

pode ser observada pela fracao volumétrica da zirconia monoclinica em relacao ao total de

zirconia (GREGORI et al., 1999b).

Na presente pesquisa, as medidas de difracao de raios X foram realizadas nos CP’s tendo
como objetivo a determinagao e quantificagao das fases resultantes do processo de sinterizagao
das amostras com e sem degradagao hidrotérmica. As fases presentes nos CP’s sinterizados que

foram ou nao degradados hidrotérmicamente foram identificadas por difratometria de raios X,
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utilizando o difratometro Pananalytical, modelo MRD PRO, disponibilizado pelo laboratoério de
difragao de raios X do Centro Brasileiro de Pesquisas Fisicas (CBPF), com radiagao Co- K« com
varredura entre 10° e 90°, com passo de 0,03°, poténcia de 40 kV, corrente de 40 mA. Os picos
difratométricos foram identificados por comparagao com fichas de informacao cristalografica
padrao, obtidas na base de dados de estruturas cristalograficas inorganicas (ICSD- instituto
FIZ Karlsruhe-Leibniz). O software X’pert Highscore plus, Panalytical foi utilizado para a
comparagao dos padroes de difragao obtidos com as fichas catalograficas de referéncia. O
refinamento da estrutura cristalina e quantificagao das fases presentes foram feitas com base no

método de Rietveld. Para este estudo foi utilizado o software FullProf.

3.4.4 Medidas de Rugosidade Superficial

Para afericao da Rugosidade Superficial foi utilizado o microscopio confocal de medicao a
laser LEXT OLS4100 da Olympus (Figura para determinagao das rugosidades superficiais
das amostras sinterizadas e polidas. O equipamento permite a medicao da rugosidade sem
contato e as analises sao feitas através do software de imagem do equipamento. O microscopio
¢é calibrado da mesma forma que os medidores de rugosidade de contato e possui os parametros
e filtros de rugosidade exigidos por ISO e JQA. O OLS4100 possui um modo especifico de
rugosidade que permite a medicao do perfil de rugosidade para comprimentos de amostra de
até 100 mm com uma fungao de costura de linha automéatica (OLYMPUS| [2024). A rugosidade
superficial foi avaliada com o parametro Ra (pm.), correspondente & média aritmética dos
valores absolutos das ordenadas de afastamento entre picos e vales, medidos em relacao a linha
média do percurso de medigao. Foram realizadas dez (n = 10) leituras na superficie de 6 (seis)
amostras de cada composi¢ao para determinagao dos parametros Ra (pm.) e Rz (pm.), onde o
Rz: é a média dos valores dos cinco picos mais altos e dos cinco vales mais profundos ao longo

da amostra.
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Figura 3.5. Microscopio Confocal de medicao a laser LEXT OLS4100 da Olympus.

3.5 AVALIACAO DAS PROPRIEDADES MECANICAS

3.5.1 MOAbdulo de Elasticidade Dindmico

Para determinacao do médulo de elasticidade os CP’s foram submetidos ao ensaio actustico
nao-destrutivo utilizando um equipamento de detec¢ao actustica Sonelastic modelo IED (Figura
3.6) para modulos de vibragao flexional, torcional, longitudinal e planar, frequéncia entre 20 e

96 kHz e para modulos de elasticidade na faixa de 0,5 e 900 GPa.

[ | e —
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Figura 3.6. Sonelastic modelo IED - FT - ENM- UNB.
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Os métodos de ressonancia possibilitam a determinacao de propriedades elasticas em modo
dindmico e partem do principio de que um material possui frequéncias de ressonéancia de vibra-
¢oes mecanicas bem definidas, que sao estabelecidas pelas propriedades elasticas do material.
Como resultado, as propriedades elasticas de um material podem ser calculadas com base na
geometria, massa e ressonancia de um determinado corpo de prova. O moédulo de Young di-
namico é calculado usando a frequéncia de ressonancia no modo de vibragao em flexao ou em
modo de vibracao longitudinal (ROSA et al., ) e (JuNIOR, [2023). Empregando a técnica de
excita¢ao por impulso, foram realizadas quinze (n = 15) medig¢oes de excitagdes em cada corpo
de prova, foram ensaiados 5 (cinco) CP’s de uma cada das composigoes; Através do software
Sonelastic selecionam-se os dados de comprimento, largura, espessura e massa do espécime,
medidos com paquimetro e balanca digital. A amostra é posicionada em um suporte e atra-
vés da excitagao de um pulsador eletromagnético uma leve “pancada” é desferida no corpo de
prova, a resposta acustica é captada por um microfone, que é analisado pelo software Sonelastic
que identifica as frequéncias de ressonancia do corpo de prova, e com base nas caracteristicas
do mesmo (dimensoes e massa) determina-se o modulo de elasticidade da amostra (JuNIOR,

2023).

A norma (ASTM C1259, 2021) orienta que o moédulo de Young (E) para os corpos de prova

no formato de barras retangulares podem ser calculados de acordo com a equacao:

E = 0.9465 (meF> (L—B) T (3.6)

t3

Onde: E = Moédulo de Young (Pa); b = largura da barra (mm); m = massa da barra (g);
L = comprimento da barra (mm); f; = frequéncia fundamental para barra em modo flexional

(Hz); t = espessura da barra; T; = fator de corregao.

O corpo de prova foi apoiado pelos cabos do suporte a uma distancia de 0,224L de suas

extremidades, o modelo utilizado foi o SA-BC (Figura [3.7)).
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Figura 3.7. Posicionamento do corpo de prova no suporte (& esquerda) e modo de excitagdo e captagao (a

direita) (JGNIOR) 2023]).

3.5.2 Dureza Vickers

A metodologia aplicada para a determinagao dos valores de dureza dos CP’s seguiu a norma

(ASTM C1327-15| 2016)), a qual fornece o método de teste padrao para a obtengao da dureza

Vickers de ceramicas avancadas (ASTM C1327-15| 2016). Por razdes estatisticas, foram reali-

zadas 6 (seis) indentagoes Vickers nas superficies de 4 (quatro) corpos de prova para cada uma
das composigoes estudadas. Foi aplicada uma pré-carga de 2 kgf durante 10 s. Os ensaios de
microdureza Vickers foram realizados utilizando-se um microdurémetro da Emco Test modelo

DuraScan 20, com indentador de diamante. A Figura [3.§ mostra o microdurémetro utilizado.

Figura 3.8. Microdurémetro da Emco Test modelo DuraScan 20.
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Os resultados foram obtidos utilizando da equagao

~0,0018544 - P

Hy B

(3.7)

Onde, P é carga aplicada [N], 1 é o valor médio das diagonais impressas (mm) e HV ¢é a

microdureza (em GPa).

3.5.3 Tenacidade a fratura

A tenacidade a fratura das ceramicas estudadas foi calculada a partir dos resultados de
microdureza, medindo-se o comprimento da trinca em cada vértice das indentacoes piramidais
conforme ilustra a Figura 3.9] As medidas dos comprimentos das trincas e a observagao de
suas geometrias foram realizadas logo ap6s o ensaio de dureza, buscando evitar o crescimento

lento de trinca apds a impressao, iniciado pelo campo de tensao que atua apds o carregamento

(MARCHI, [1999).

Apbs os ensaios de microdureza foi calculado o comprimento médio de trinca para cada
uma das 24 indentagoes para obtengao da tenacidade dos CP’s (K;.). Para anélise das trincas
dos corpos de prova foram selecionados os modelos propostos na Tabela [3.4, A escolha das
equagoes se baseia na razao c/a obtida. A equagao proposta por Casellas é indicada para
sistema de trincas Palmqvist e a equacao proposta por Anstis s6 deve ser aplicada a sistemas

que apresentam trincas do tipo half-penny (SOUZA et al.l 2014b), (NIIHARA, |1983).

Tabela 3.4. Equagoes utilizadas para determinagao da tenacidade a fratura.

Tipo de trinca Condigao Autor Modelo proposto
Palmqvist 0,25 <c¢/a <25  Casellas et al. (1981) K¢ = 0,024. (Hiv)l/2 37
Half-penny c/a>25 Anstis, G.R. et al (1981) Ko = 0,016. ()" . L,

No qual, K;. ¢ a tenacidade a fratura [MPa.m'/2], E ¢ o médulo de elasticidade [GPal, HV,
a dureza Vickers |GPa|, P ¢ a carga de indentacao [MPal, a ¢ a semi diagonal da impressao

Vickers [m|, 1 é comprimento da trinca [m]| e ¢ é a soma de a e 1.
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Figura 3.9. Trinca em cada vértice das indentagbes piramidais apds o ensaio Vickers (Fonte: Autor).

3.5.4 Ensaio de flexdo em 4 pontos

Os ensaios de flexao foram realizados seguindo as orientagoes da norma ASTM C1161-18,

a qual fornece o método de teste padrao para resisténcia a flexao de cerAmicas avancadas a

temperatura ambiente (C1161-18, [2018).

Os CP’s foram confeccionados com dimensoes de 5 mm x 4 mm x 50 mm e foram ensaiados

por flexao em 4 pontos 10 corpos de prova de cada composi¢ao. A configuracao do ensaio pode

ser visualizada na Figura [3.10| (JaNIOR) |2023), com espagamento entre roletes de 40 e 20 mm

e taxa de carregamento de 0,5 mm/min, em uma méquina de ensaios: MTS 322 Test Frame
com célula de carga de 5 KN (Figura [3.11)). A formula padrao para encontrar a tensdo em

ensaio flexao de 4 pontos esta descrita na norma e é representada a seguir pela Equacao

3PL

5=

(3.8)

Onde, P ¢é a for¢a de ruptura encontrada no ensaio [N]|, L é a extensdo externa do suporte

[mm]|, b é a largura do corpo de prova [mm| e d, a espessura do corpo de prova [mm)].
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Amostra

Figura 3.10. Representagao esquematica do ensaio de flexdo em quatro pontos (JulNIORJ 2023).

Figura 3.11. Equipamento para ensaio de flexdo de 4 pontos.
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A Figura [3.12] representa de uma forma simples como o ensaio foi realizado com uma viga
bi apoiada e dois carregamentos pontuais simétricos. Os pontos localizados acima exercem

compressao e os abaixo, tragao. O eixo neutro do corpo de prova esté na linha central.
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Figura 3.12. (a) Representacio esquematica das condi¢ées do Ensaio; (b) Diagrama de corpo livre; (c)
Diagrama de momentos fletores para as condigbes do Ensaio, (d) Diagrama simplificado de esforgos internos,
(e) Diagrama de esforgos cortantes (DEC) (NASCIMENTO] 2021]).

3.5.5 Ensaio de fadiga por flexdo em 4 pontos

Os ensaios de fadiga foram realizados por meio de flexao em 4 pontos, com as dimensoes dos
CP’s e condigoes dos testes iguais as usadas no ensaio de flexao. O ensaio de flexao de quatro
pontos permite resultados mais confiaveis de propriedades mecanicas estaticas ou dinamicas do
que outros ensaios como flexao de trés pontos ou flexao biaxial, devido a configuragao geométrica

das amostras.

Os ensaios de fadiga ciclica foram realizados na temperatura ambiente e com umidade rela-
tiva 60% em uma maquina MTS 322 Test Frame da fabricante MTS System Corporation, com
célula de carga de 5kN (Figura[3.13)) no laboratério de Engenharia Mecanica da Universidade de
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Brasilia. As dimensoes dos CP’s e as condigoes dos testes sao as mesmas dos ensaios de flexao.
A fadiga ciclica foi estudada sob uma condigao de tensao em ondas sinusoidais com frequéncia
de 15 Hz e razao R=0,2. CP’s com elevada vida em fadiga tiveram os testes interrompidos em
2 x 10° ciclos, valor definido com run-out. Apés ensaio de fadiga, os CP’s que romperam foram

preservados para obtencao de imagens da superficie de fratura no MEV.

Figura 3.13. Maquina MTS 322 Test Frame da fabricante MTS System Corporation, com célula de carga de
5kN.

Para obter uma estimativa do limite de resisténcia a fadiga do material foi utilizado o
método da escada modificado. Inicialmente, foi estipulado com base na literatura, que o limite

de resisténcia a fadiga de uma ceramica é de aproximadamente 63% da tensao de resisténcia

estatica (modulo de ruptura) do material (SOUZA et all 2014b). Entao o primeiro valor de

tensao a ser ensaiado foi pouco abaixo deste valor.

O objetivo do método é obter pelo menos uma falha e um run-out para cada uma das CP’s.
Se o corpo de prova sobrevivesse e chegasse ao run-out o nivel de tensao seria aumentado um
incremento, e se ele falhasse, ou seja, se o corpo de prova rompesse, o nivel de tensao seria

reduzido em dois incrementos, de acordo com as orientagoes para execu¢ao do método.



CAPITULO 4

RESULTADOS E DISCUSSOES

Nas secoes a seguir serao apresentados todos os resultados referentes aos ensaios experimen-

tais, assim como uma breve discussao sobre os mesmos.

4.1 CARACTERIZAC(N)ES FISICAS E ESTRUTURAIS
4.1.1 Densidade relativa

Neste trabalho, foram analisadas trés composic¢oes distintas. Foram preparadas trés com-
posicoes da ceramica ZrO, — Y203, com diferentes quantidades de Y,03. Os CP’s foram
sinterizadas a 1550 °C por 2 horas. Os valores para a densidade teérica foram obtidos apar-
tir da metodologia (LIM et al. [2022) apud (INGEL; LEWIS| [1986)) , densidade aparente e

densidade relativa do material sao apresentados na Tabela

Tabela 4.1. Densidades teorica, aparente e relativa para diferentes formulacoes.

Formulagoes Densidade teérica (g/cm?®) Densidade aparente (g/cm?®) Densidade relativa
3Y-TZP 6,077 5,94 £0,04 97,75 +£0,51
AY-PSZ 6,049 6,01 40,03 99,35 0,42
5Y-PSZ 6,027 5,97 +0,02 99,05 +0,64

Observando os dados da tabela[4.1], nota-se que as densidades relativas para as composigoes
4Y-PSZ e 5Y-PSZ giraram em torno de 99%, enquanto que a composicao 3Y-TZP, apresentou
uma densidade levemente inferior, com um valor de 97,75%. Nao foi observada porosidade
aberta ou poros de tamanho critico, que sugerem a porosidade residual; a porosidade esta
distribuida de maneira uniforme em seu volume, indicando que houve eficicia no processamento
das matérias primas e nos parametros de sinterizagao utilizados, que contribuiram para alcangar

densificagoes elevadas nas amostras das trés composicoes analisadas.

A densidade afeta diretamente as propriedades mecanicas do material, tais como a dureza,

a resisténcia a flexao e a tenacidade a fratura. Os poros atuam como concentradores de tensao
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e reduzem a area resistente. Portanto, ceramicas que sao mais densas exibirao propriedades

mecanicas superiores (MORAES] [2004).

4.1.2 Rugosidade Superficial

Os parametros de rugosidade das superficies polidas dos corpos de prova sinterizados antes e
apos a degradacao hidrotérmica sao apresentados para as trés composicoes estudadas por meio

da Tabelas e 43l

Tabela 4.2. Parametros de rugosidades das superficies antes da degradacao hidrotérmica.

Amostras Ra (pm) Rz (pm)

A-3%Y 0,030 £0,006 0,432 £0,088
B - 4%Y 0,029 £0,004 0,492 £0,091
C-5%Y 0,027 £0,006 0,326 £0,086

Tabela 4.3. Parametros de rugosidades das superficies ap6s a degradagao hidrotérmica.

Amostras Ra (pm) Rz (pm)

A -3%Y 0,035 £0,005 0,625 +0,028
B - 4%Y 0,037 £0,002 0,553 £+0,009
C-5%Y 0,031 £0,001 0,435 £0,034

Os parametros de rugosidade, antes e apos a degradacao hidrotérmica, apresentados através
das tabelas e das figuras anteriores se referem as rugosidades médias, Ra e Rz para as trés
composigoes estudadas. Observa-se que a ordem de grandeza de Rz é claramente maior que
Ra. Tal diferenca se da pelo fato de que Ra indica a média da rugosidade em toda &rea
analisada, sendo que picos e vales maiores que aparecem na superficie nao alteram em grande
proporcao a média de Ra, e Rz representa a média entre os cinco picos mais altos e vales mais

profundos da area analisada.

Ja as Figuras [£.1] e [£.2] exibem um comparativo entre os parametros de rugosidades Ra e
Rz antes e apos a degradacao hidrotérmica. Na Figura [4.1], sao apresentados os valores de Ra
das trés composicoes estudadas, de modo que, foi observado para a composicao com 3% Y503
um crescimento de 14% no valor de Ra entre o antes e o depois; ja composicao com 4% Y503
o crescimento apresentado foi de aproximadamente 22%, enquanto que a composicao de 5%

Y503 o crescimento foi de aproximadamente 13%.
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Figura 4.1. Grafico comparativo para o valores de Ra.

Na Figura podem ser observados os valores do parametro Rz das trés composigcoes que
se apresentaram da seguinte forma: para a composicao com 3% Y503 um crescimento de 31%
no valor de Rz entre o antes e o depois, ja composi¢cao com 4% Y03 o crescimento apresentado
foi de aproximadamente 11%, enquanto que a composicao de 5% Y503 o crescimento foi de
aproximadamente 25%.
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Figura 4.2. Grafico comparativo para o valores de Rz.
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Algumas literaturas afirmam que o aumento do teor de itria pode acarretar em um aumento
na resisténcia a degradacao hidrotérmica, ou seja, o teores de 4 e 5% de itria tendem a apresentar
desgastes menores em relagao ao teor de 3% (ZOLOTAR,|1995), (WEI; GREMILLARD, 2018)),
(VAGKOPOULOU et al., 2009), (MARTINS et all 2010), (SILVA, [2010), (UMERI, 2010
e (WANG] [2010). No presente trabalho isso ficou evidenciado para parametro Rz, uma vez

que, a rugosidade superficial com relacao a esse parametro apresentaram crescimentos menores

quando comparado com o teor de 3% Y,0s5.

4.1.3 Analise Morfoldgica e Microestrutural

A Figura mostra as micrografias de MEV revelando a morfologia dos pés de partida.
Os pos 3Y-TZP apresentaram morfologias de aglomerados esféricos, assiméticos resultantes do

ligante presente em sua composic¢ao inicial.
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Figura 4.3. MEV de granulos secos por pulverizagdo dos poés iniciais com ampliacao de 300x: a) 3Y-TZP; b)
4Y-PSZ; ¢) 5Y-PSZ.
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As amostras do grupo 3Y-TZP e 4Y-PSZ Figuras[4.4] (a) e (b) apresentaram microestruturas
mais refinadas e com auséncia de porosidade aberta. Ainda nas figuras supracitadas,sé foi
possivel observar uma regiao composta de matriz com graos submicrométricos equiaxiais de
zirconia (fase mais clara). Ja a micrografia do grupo 5Y-PSZ, figura (c) apresenta uma
estrutura mais grosseira em relagdo as amostras dos grupos 3Y-TZP e 4Y-PSZ; também é

possivel observar alguns pontos de porosidade aberta.

As micrografias MEV das diferentes zirconias estudadas neste trabalho (3Y-TZP, 4Y-PSZ
ou 5Y-PSZ), exibem uma distribui¢do de tamanho de grao um pouco diferenciada para cada
grupo de amostra. Observou-se que as amostras dos grupos 3Y-TZP e 4Y-PSZ apresentaram
distribuicao granulométrica heterogénea, composta por uma matriz de ZrO, composta predo-
minantemente por graos menores, ja 4Y-PSZ apresentou uma maior insidéncia de graos um
pouco maiores. Por outro lado, 5Y-PSZ exibiu uma distribui¢ao bimodal também heterogénea,

mas com tamanhos de grao visivelmente maiores quando comparados as amostras do grupo

3Y-TZP e 4Y-PSZ.
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Figura 4.4. Micrografias MEV das amostras sinterizadas a 1550°C-2h e degradadas: (a) 3Y-TZP. b) 4Y-PSZ.
¢) 5Y-PSZ.
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Para aferir os tamanhos dos graos utilizando o método de Feret, empregaram-se imagens
capturadas no MEV, mantendo-se o mesmo aumento para cada CP. Selecionaram-se areas de
forma aleatoéria, e os tamanhos médios dos graos foram determinados por meio de uma analise
que abrangeu, no minimo, 150 graos. Os resultados obtidos sao apresentados na Tabela e

na Figura {4.5|

Tabela 4.4. Tamanho médio dos graos de zirconia.

d

0,2 4

Composicao | Zirconia (pm)
3Y-TZP 0,698 £+ 0,20
4Y-PSZ 0,693 £+ 0,23
5Y-PSZ 0,044 £ 0,33
1,6
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%L 0,944 + 0,33
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Figura 4.5. Tamanho médio dos graos das composigoes estudadas.

Como consequéncia, a Figura [4.6| apresenta a distribuicao do tamanho de grao para cada
conjunto amostral. Foi notado que as amostras pertencentes aos grupos 3Y-TZP e 4Y-PSZ
apresentaram uma distribuicao de tamanho de grao heterogénea, caracterizada por uma matriz
de graos de ZrO, inferiores a 1 pm, incluindo a presenca esporadica de graos no intervalo de
1 a 2 pm, sendo esta caracteristica mais acentuada em 4Y-PSZ. Em contrapartida, o 5Y-PSZ
apresentou uma distribuicao bimodal de tamanho de graos também heterogénea, contudo, com
graos de dimensoes maiores, oscilando entre 1 e 3 pm. O crescimento excessivo dos graos intro-

duz defeitos na microestrutura do material prejudicando as propriedades mecéanicas. Entao, é
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Figura 4.6. Distribuigdo granulométrica das amostras: (a) 3Y-TZP. b) 4Y-PSZ. ¢) 5Y-PSZ.
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de suma importancia a prevengao e controle do crescimento excessivo de graos (YANG et al
2016) e (LANGE; HIRLINGER] |1984). No presente estudo, embora tenha havido um pequeno

crescimento de graos, este nao foi excessivo.

Considerando que a cinética de crescimento de grao se intensifica conforme a fragao de Y503
aumenta , é justificivel que as amostras 5Y-PSZ tenham um tamanho médio de grao superior
ao das amostras com menores teores de itria (ALLEMANN et al) (1995) e (MATSUI et al.,
2008).Ainda segundo as referéncias anteriores, a cinética de expansao dos graos da estrutura
cubica varia com a quantidade de Y503 no material inicial. Comparativamente, estes autores
mediram um crescimento de grao cerca de trinta vezes maior para a fase ZrOs-ctibica do que para
a fase ZrO,-tetragonal, observando ainda uma forte correlacao entre os parametros analisados,
quando os pos de partida foram supersaturados com Y503 o crescimento da fase ctbica chegou

a superar cerca de 250 vezes a fase tetragonal.

Alguns pesquisadores (WANG] 2010), (RUIZ; READEY) |1996), (WANG, 2010), (BASU
et all |2004) e (XUE et al., [2012) analisaram como o crescimento no tamanho médio dos graos
influenciou a estabilidade da fase tetragonal. Eles investigaram o impacto desse parametro
nas mudanca no tamanho da zona transformada e nas propriedades mecanicas da Y-TZP. Tal
fenomeno pode estar relacionado com a difusividade da itria para os contornos de grao e a
variagao entre os coeficientes de crescimento de grao das fases, que tendem a promover um
aumento da &rea dos graos referentes a fase rica em Y503 em detrimento dos graos de fase

pobre em Y50s3.

4.1.4 Caracterizacio estrutural por difratometria de raio X - DRX

A Figura e mostra o difratograma de raios X das matérias-primas. As analises cris-
talogréaficas indicaram principalmente dois polimorfos distintos, com 90% de t-ZrO, e 10% de
m-7Zr05.0 p6 4Y-PSZ apresenta fase predominantemente tetragonal (t-ZrO,), enquanto no p6

5Y-PSZ foi observada a presenca de 94% de t-ZrO2 e 6% de m-ZrOs,.
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Figura 4.7. Padroes de DRX de po6s iniciais das formulagoes 3Y-TZP, 4Y-PSZ e 5Y-PSZ.

A seguir serao apresentados os difratogramas de raios X dos corpos de prova sinterizados,
lixados e polidos com degradacao hidrotérmica, obtidos por meio da anélise de superficie para
as diferentes composicoes estudadas. Qualitativamente, os CP’s com 3, 4 e 5% de Y03 com
degradacao, apresenta majoritariamente picos zirconia da fase tetragonal e pequenos tragos de
fase monoclinica nas amostras degradas com 3% de Y,03 e nenhum trago de zirconia na fase

cubica foi identificado.

A Figura apresenta padroes de difracao de raios X das amostras, para as superficies das
amostras sinterizadas apos degradacao. Complementarmente, a Tabela[f.5|apresenta resultados
do refinamento de Rietveld referente aos resultados da Figura [£.8]O grafico da Figura [4.9)

quantifica as fases presentes das amostras sinterizadas para cada percentual de Y503 estudado.

De acordo com os difratogramas da Figura [4.8] nao foram identificados os picos referentes
a fase monoclinica correspondentes aos planos (111) e (111) em nenhuma das amostras sinteri-
zadas e submetidas & degradagao hidrotérmica (Figura [4.8| (b)). O fato de nao aparecer a fase
monoclinica nao significa que ela nao esteja presente, pois a regiao analisada pode estar abaixo

limite de deteccao do raio X que é entorno de 5%.
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Figura 4.8. Difratogramas de raios X das amostras apos degradagdo hidrotérmica, onde: I) 3Y, IT) 4Y e III)

oY.

A Figura apresenta a quantificacao das fases presentes na superficie das amostras

sinterizadas e degradadas para cada percentual de Y503. Observe que apenas a composi¢ao

5Y-PSZ apresentou aproximadamente 20% de fase ctbica, enquanto as composicoes 3Y-TZP e

4Y-PSZ nao exibem esta fase.
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Figura 4.9. Quantificagao de fases presentes obtidas na superficie das amostras sinterizadas e degradadas para

cada percentual de Y503 estudado.



4.1 — CARACTERIZAGOES FiSICAS E ESTRUTURAIS

87

Tabela 4.5. Dados estruturais e de composicao das fases das superficies polidas apds degradagao das amostras

com diferentes concentragoes de ftria.

3Y 4Y 5Y
a=3,6023 A a=36026A a=3,6046 A
c=51748 A c=5173A ¢=51739 A
ZrO,~Tetragonal (ZrO,—t) V = 67,15 A3 V=6717T A3 vV =6729 A3
Grupo espacial P42/nmc
Tetragonalidade (c/a\/i) 1,0157 1,0158 1,0149
Teor de Y203 em t-ZrOs (mol.%) 1,52 1,48 1,79
a=3,6221 A a=36216 A a=36227A
p y c=5,1512 A c=5,1543 A  ¢=5,1461 A
ZrO,~Tetragonal® (ZrO»—t') V = 67,50 A3 V= 67,60 A3V = 67,54 A3
Grupo espacial P42/nmc
Tetragonalidade (c/a\/i) 1,0056 1,0063 1,0048
Teor de Y503 na fase t"-ZrO, (mol.%) 5,45 5,58 5,91
a=>51423 A V = 135,97 A3

ZrQ,~Ctibica (ZrO,—) Grupo espacial Fm3m

81 ,3% ZI'OQ*JE
18,7% ZrOy—t"

Composicao de fases (% em peso)

47,2% ZI'OQ*JE
52.8% ZrOs—t"

20,7% ZI‘OQ*t
59.4% ZrOs—t"
19,9% ZrOqy—c

X 1,84

1,79

2,13

A Figura [4.10] apresenta uma interpretacao do fenomeno de fadiga em funcao dos aspectos
microestruturais de ceramicas ZrOy — (3 mol% — 5 mol% Y>03), mostrando padroes de difragao
de raios X das superficies de fratura das amostras sinterizadas e degradadas apo6s o ensaio de
fadiga. Complementarmente, a Tabela [4.6] exibe as medigoes realizadas na superficie de fratura
das amostras submetidas ao teste de fadiga. Os dados sao apresentados em relagao a quantidade
de Y503. Assim como o grafico da Figura [.11] que quantifica as fases presentes na superficie

de fratura das amostras ensaiadas por fadiga.

Os difratogramas das amostras 3Y-TZP e 4Y-PSZ das Figuras e mostram os picos
relativos as fases tetragonal e monoclinica, como destacados. Na amostra de 5Y-PSZ, a fase
tetragonal tornou-se minoritaria, como mostra a grafico da quantificacao das fases da Figura
1.9} nesta, a fase cubica torna-se majoritaria e os picos correspondem a fase ctibica. A fase
monoclinica apareceu em baixo teor na amostra de 3Y-TZP; embora nao seja evidenciada nos
difratogramas de 4Y-PSZ e 5Y-PSZ, ainda pode haver um certo teor, o qual nao é evidenciado

em funcao do limite de detecgao do equipamento.
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Figura 4.10. Difratogramas de raios X de superficies de amostras de zirconia degradadas, apds ensaio de

fadiga, onde: I) 3Y, II) 4Y e III) 5Y.

Tabela 4.6. Parametros cristalograficos obtidos por refinamento de Rietveld obtidos na superficie de fratura

das amostras submetidas ao ensaio de fadiga.

3Y 4Y 5Y
a =3,5988 A a=36021A a=36039 A
c=5,1789 A c=51747TA  ¢=51754 A
ZrO,Tetragonal (ZrO;~t) V = 67,03 A3 V=6714 A% vV =6721A3
Grupo espacial P42/nmc
a=3,6228 A a=36219A a=3,6219 A
p p c=5,1510 A c=5152T A ¢=51426 A
ZrO,~Tetragonal® (ZrO»—t') V — 67,57 A3 V= 6759 A3V — 67,46 A3
Grupo espacial P42/nmc
a=51541 A a=51469 A -
ZrOs—Monoclinica (ZrO;—m) i i g’zgi ﬁ Ic) i 2’3332 é :
V = 140,27 A3 V = 141,52 A3 -
Grupo espacial P1 21/c 1
Zr0,~Ciibica (ZrO,-c) : : St ﬁg

Grupo espacial Fm -3m

Composigao de fases (% em peso)

68,1% ZrOyt
18,5% ZrOqy—t"
13,4% ZI'OQ*II]

36,6% ZrO,-t
54,8% ZrOyt"  64,8% ZrO,-t"
8,6% ZrOy—m  16,5% ZrOy—c

18,7% ZrOq-t

2,04

1,72 2,07
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Figura 4.11. Quantificacao de fases presentes obtidas na superficie de fratura das amostras submetidas ao
ensaio de fadiga.

Semelhante ao que ocorreu na superficie polida, na superficie de fratura apos degradagao,
surgem juntas nas amostras 3Y-TZP e 4Y-PSZ as fases tetragonal e monoclinica como pode
ser observado no grafico de quantificagdo de fases da Figura [.I1] com predominio da fase
tetragonal. Ja na amostra 5Y-PSZ, a fase cubica prevaleceu. Observou-se, contudo, uma
presenca mais acentuada da fase monoclinica nas amostras 3Y-TZP e 4Y-PSZ. Tal fato pode
estar associado & transformacao ocorrida durante a fratura, que submete os graos a grandes
niveis de tensao que pode forcar a transformacao para a fase monoclinica. Ja na amostra 5Y-
PSZ, entretanto, o teor de fase monoclinica foi reduzido, provavelmente devido a predominéancia

da fase cubica.

O resultado da difratometria de raios X indica uma predominéncia da fase tetragonal na
composicao 3Y-TZP. Ja na composicao 4Y-PSZ hé equilibrio ente as tetragonal e pseudo-ctiibica
t". Na 5Y-PSZ ha uma predominéncia da fase cubica e também pseudo-ciibica t".A presenca da
fase ctbica, caracterizada por sua menor resisténcia mecéanica, pode impactar significativamente
as propriedades mecanicas das formulagoes, especialmente quando sua propor¢ao aumenta de-
vido ao aumento no teor de itria. Neste estudo, essa tendéncia foi observada na composicao 5Y-
PSZ, o que explica os resultados insatisfatorios obtidos para as propriedades mecéanicas desta

cOMpOosicao.
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4.2 AVALIACAO DAS PROPRIEDADES MECANICAS

4.2.1 Médulo de Elasticidade (E)

Os moédulos de elasticidade das trés composicoes estudadas e seus respectivos desvios padrao
sao apresentados na Tabela [4.7 e Figura [£.12]

Tabela 4.7. Valores médios do Modulo de Elasticidade.
Amostras Modulo de Young E (GPa) Desvio Padrao

Z1-3%Y 207,32 2,00
Zr-4%Y 227,64 2,24
Zr-5%Y 239,73 2,23
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Figura 4.12. Médulo de Young FE.

O modulo de elasticidade das composicoes estudadas apresentaram um discreto crescimento
a medida que o teor de itria aumentou, esse crescimento discreto pode esta associada a den-
sidade relativa das amostras estudadas que foram bem aproximadas uma das outras, sendo a
composicao 3Y-TZP a que apresentou menor densidade realtiva e também o menor modulo de
elasticidade. Esses resultados foram superiores aos valores encontrados para cerdmicas mono-
liticas de zirconias comerciais de 3, 4 e 5% de itria, que apresentam modulo de elasticidade
na faixa de 200 a 210 GPa (ZHANG; LAWN] [2018))). Segundo (MORAES, [2004), a medida
experimental do médulo de elasticidade fornece informagoes a respeito do interior do material.

A presenca de poros e microtrincas reduzem o valor do seu médulo de elasticidade.



4.2 — AVALIAGAO DAS PROPRIEDADES MECANICAS 91

4.2.2 Dureza Vickers

As amostras das trés formulagao foram submetidas aos ensaios de dureza Vickers, com o

valores médios apresentados na Tabela [4.8]

Tabela 4.8. Resultados de dureza Vickers para ceramicas de zirconia sinterizadas a 1550° C por 2 horas.
Amostras Dureza (GPa) Desvio Padrao

71-3%Y 13,71 0,088
Zr-A%Y 14,86 0,142
7r-5%Y 15,68 0,112

Dureza Vickers
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Figura 4.13. Resultados de dureza Vickers para ceramicas sinterizadas a 1550° C por 2 horas.

Um estudo realizado por (MONCAO et al., 2023) apresentou resultados de dureza Vickers
para ceramicas de zirconia com os mesmos teores de itria utilizados neste trabalho (3, 4 e 5
%) e nas mesmas condigoes de sinterizacao 1550 °C por 2 horas; porém as amostras estudadas
nao passaram pelo processo de degradacao hidrotérmica; contudo os resultados apresentados
indicaram a mesma tendéncia de crescimento da dureza obtidos neste trabalho, ou seja, 3%Y <
4%Y < 5%Y. A Figura[4.13] apresenta os resultado da dureza Vickers para as trés composigoes

estudadas.
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4.2.3 Tenacidade a Fratura.

O método da indentacao Vickers, reconhecido por sua simplicidade, foi empregado para
avaliar a tenacidade a fratura dos diversos compositos. Este método consiste em utilizar o
indentador Vickers, que gera trincas nas bordas da impressao deixada. Mediante a anélise das
dimensoes dessas trincas, é possivel determinar a tenacidade & fratura do material, aplicando-

se formulas especificas. Inicialmente, é essencial identificar o tipo de trinca, que pode ser

classificado como Half-Penny ou Palmqvist (NASCIMENTO, 2021]).

Logo ap6s o ensaio de microdureza por identacao Vickers, foi realizada uma anélise por
microscopia confocal a laser. As medidas das dimensoes das trincas geradas na microdureza
foram obtidas com auxilio do software IMAGE J. Na Figura ¢ possivel observar as trincas
que aparecem no vértice da indentagao. Para o calculo dos valores de tenacidade a fratura
foram considerados o tipo de trinca gerada nas amostras. A tabela [£.9 apresenta os resultados

da razao c/a, utilizada para definir o tipo de trinca e os valores de K;¢.

Figura 4.14. Trinca em cada vértice das indentagoes piramidais ap6s o ensaio Vickers.

Tabela 4.9. Tenacidade a fratura (K;¢) para as trés composigoes estudadas.
Amostra c/a Tipo de trinca Ko (MPa.m!/?) Desvio Padrao
3Y-TZP 1,40  Palmqvist 7.34 0,42
AY-PSZ 1,89  Palmqvist 4,58 0,19
5Y-PSZ 2,13 Palmqvist 3,78 0,17
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A Figura mostra o grafico com um valor de K7 maior para a amostra com 3%Y,03
enquanto que, & medida que teor de Y503 vai aumentando a tenacidade vai reduzindo seu valor
sendo 4%Y,03 > 5%Y,03. Este resultado se deve aos mecanismos de tenacificacao induzidos
por tensao gerada por transformacgao de fase martensitica, em que atuam microtrincamentos e
tensoes superficiais compressivas agindo no sentido de fechamento das trincas. Este fenémeno
acaba dificultando o crescimento e propagacao das trincas. Quando a ponta da trinca encontra
um grao de zirconia tetragonal e promove sua transformacao para monoclinica, a expansao
volumeétrica de 3 a 5% gera uma tensao de compressao local que retarda o crescimento da
trinca. Além disso, essa expansao volumétrica forma microtrincas ao redor dos graos no material
dissipando a energia da trinca inicial (GREGORI et al., 1999a)). Com o aumento do teor de

itria, prevalecem as fases ctubicas reduzindo a ocorréncia destes mecanismos de tenacificagao.

A predominancia da fase tetragonal na formulacao 3Y-TZP que apresentou cerca de 81,3%,
enquanto que formulagoes 4Y-PSZ e 5Y-PSZ exibiram 47,2% e 20,7% desta fase, respectiva-
mente, que é reconhecida por sua tenacidade & fratura superior em comparagao com as fases
monoclinica e cibica (PICONI; MACCAURO) 1999)), também justifica a tendéncia apresentada

para o resultados de tenacidade a fratura das formulagoes estudadas.
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Figura 4.15. Grafico da tenacidade a fratura (K;¢) para as trés composigoes.



4.2 — AVALIAGAO DAS PROPRIEDADES MECANICAS 94

Observando-se os resultados de tenacidade a fratura das diferentes composigoes ceramicas
investigadas, verificou-se que a composicao com 3%Y,03 apresentou valores médios de K;o =
7,34 + 0,42 MPa.m'/2. Ja as composicoes com 4%Y,03 e 5%Y,05 apresentaram valores de
Kic = 4,58 + 0,19 MPa.m'/? ¢ K;c = 3,78 + 0,17 MPa.m'!/? respectivamente, esses valores

sao compativeis com dados relatados na literatura (MONCAO et al 2023).
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Figura 4.16. Grafico da tenacidade a fratura (K;¢) x Dureza Vickers x E (GPa) para as trés composigoes.

Através do grafico da Figura tenacidade x dureza x E (GPa) é possivel observar uma
relagao inversa entre a dureza vickers e a tenacidade a fratura a medida que aumenta o teor de
itria nas composigoes, também é possivel observar uma relagao direta entre a dureza e o moédulo
de elasticidade, bem como uma relagao inversa do moédulo de elasticidade com a tenacidade a
fratura. Os mecanismos de tenacificacao (transformagao t — m e microtrincamento induzido
por tensdo) tem enorme importancia nas recentes pesquisas para explicar a tenacidade de

ceramicas Y-TZP.
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4.2.4 Ensaio de Flexdo em 4 pontos

A Tabela apresenta os valores de resisténcia a flexao em 4 pontos das trés composi¢oes

avaliadas no presente trabalho.

Tabela 4.10. Resultado de resisténcia a flexdo em 4 pontos.

Amostras  opax (MPa)

3% Y403 512,76 £ 37,42
4% Y403 357,81 4 34,18
5% Y,05 235,97 + 23,94

E possivel verificar uma tendéncia de reducéo nos valores de resisténcia a flexao, & medida
em que se aumenta o teor de itria nas composicoes. Esses valores, quando comparados com
os encontrados na literatura para resisténcia a flexao em 3 pontos, sao inferiores ou mais
conservadores, visto que, o teste expoe apenas uma pequena por¢ao do corpo de prova a tensao
maxima, resultando em valores de resisténcia a flexao superiores, quando comparado ao teste de
flexao em quatro pontos. No entanto, a flexao em quatro pontos é preferida e recomendada para
a maioria das caracterizagoes. (C1161-18, [2018) e (MORRELL, 1997). O ensaio de flexdo em
quatro pontos busca grandes falhas ocasionais nos materiais ceramicos, pois uma por¢ao maior
do corpo de prova ensaiado é colocado sob uma tensao mais uniforme e uma regiao constante
de momento fletor é obtido, entre os dois pontos de carregamentos internos. Na superficie
convexa da viga, na qual as tensoes de flexdao assumem valores maximos, o material estda em
estado uniaxial de tensoes, de modo que a falha é causada pela agdo de apenas uma tensao
principal. Testes de flexao de trés pontos apresentam valores de resisténcia com cerca de 30 a
40% superiores em comparacao aos testes de flexdo de quatro pontos; no entanto os resultados

dos dois testes nao podem ser comparados sem uma anélise estatistica detalhada (C1161-18|

2018), (MORRELL)[1997), (BERENBAUM; BRODIE, [1959) e (FISCHER et al) [2008).

A Figura apresenta o grafico com resultados de resisténcia a flexao em 4 pontos das
trés composicoes avaliadas no trabalho. E possivel verificar a tendéncia do diminuicdo nos
valores de resisténcia a flexao a medida em que se aumenta o teor de itria nas composicoes,
essa menor resisténcia esta associada & maior formagao da fase cubica, de menor resisténcia,
com o aumento do teor de itria. Um outro fator que pode ter sido determinante na redugao dos

valores de resisténcia a flexao é a degradagao hidrotérmica, que alterou a rugosidade superficial
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das amostras para todas composicoes estudadas; isso modificou o estado de tensao superficial
das amostras e, por consequéncia, afetou de forma significativa os resultados de resisténcia a

flexdo das composicoes estudadas.

Resisténcia a Flexao em 4 pontos

512,76 £ 37 .42

357,82 + 44,18

235,97 + 23,94

O max (MPa)

3%Y - TZP 4%Y - PSZ 5%Y -PSZ

Materiais

Figura 4.17. Resultado de resisténcia a flexdo em 4 pontos.

4.2.5 Fadiga por Flexao em 4 pontos.

O fenémeno de fadiga estéa ligado a aplicacao da tensao ciclica por um periodo de tempo, que
resulta na iniciacao e propagacao de uma trinca até a fratura. Materiais ceramicos, metélicos

e poliméricos, quando submetidos a tensoes repetitivas podem sofrer ruptura em niveis de

tensao inferiores aos seus limites de resisténcia estatica (DOWLING] 2013). Para se obter

experimentalmente uma estimativa dos limites de resisténcia a fadiga, foi utilizado o método
da escada modificado. Foram selecionadas trés composi¢oes para executar os ensaios de fadiga.
As amostras ensaiadas foram submetidas a degradacao hidrotérmica, por 10 horas acumuladas.
A Tabela[4.T1] resume os valores do limite de resisténcia a fadiga dos materiais, e os graficos da

Figura mostram os pontos experimentais obtidos para as trés composicoes.
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Tabela 4.11. Valores médios do limite de resisténcia a fadiga dos materiais estudados.

Amostras Omax (MPa)  Intervalo de Confianga
7ZrOs- 3% Y03 414,85 438,47 90%
ZrOs- 4%Y,05 315,06 & 26,45 90%
710, 5%Y,05 228,37 + 14,45 90%

A falha por fadiga nos materiais ceramicos é uma propriedade extrinseca do material, de-
pende de fatores como método de fabricacao, condigoes ambientais e do ensaio mecéanico. De-
feitos superficiais pré-existentes e a extrema sensibilidade a picos de tensao atuam na natureza
do dano por fadiga no volume ensaiado. E conhecido que o comportamento em fadiga de cera-
micos é afetado por defeitos distribuidos que podem se propagar na forma de trincas mesmo em
baixos niveis de tensao (LIU; CHEN, [1991)), (CHEVALIER et al., [2009)), (RITCHIEL|1999) e
(WONGKAMHAENG et al.l 2019).

Os resultados obtidos para resisténcia a fadiga em materiais frageis como a ceramica exi-
bem uma grande dispersao. Portanto, foi necessario um tratamento estatistico especifico para
garantir a confiabilidade dos mesmos. O método utilizado para os calculos corrige os valores
obtidos para fornecer um certo nivel de confianca para que o limite de resisténcia a fadiga possa

estar acima do valor apresentado. Neste presente trabalho, o nivel de confianga estipulado foi

de 90%.

Pode ser observado na tabela que da composicao ZrOs- 3%Y,03 para a composicao
ZrOs- 4%Y,03 houve um decréscimo do limite de resisténcia a fadiga de aproximadamente
24%. A tensao mais baixa de falha do CP ZrOs- 3%Y,03 foi de 397,95 MPa, enquanto que
a tensao mais alta da ZrOs- 4%Y,03 foi de 363,85 MPa, mostrando que nao houve nenhum
cruzamento de valores entre as duas composicoes, evidenciando a resposta mecénica a fadiga
superior da ceramica de ZrO,- 3%Y,03. Ja da composicao ZrOs- 4%Y,03 para a composicao
ZrOs- 5%Y 03 houve um decréscimo do limite de resisténcia a fadiga de aproximadamente
27,5%. A tensao mais baixa de falha do CP ZrOs- 4%Y,03 foi de 312,91 MPa, enquanto que a
tensao mais alta da ZrOo- 5%Y,03 foi de 243,99 MPa, mostrando, novamente, que nao houve
nenhum cruzamento de valores entre as duas composigoes, evidenciando a resposta mecéanica a
fadiga superior da ceramica de ZrOs- 4%Y,03. Finalmente, fazendo-se um comparativo entre
composicoes de 3% Y203 com 5%Y,03, observou-se uma diferenca de aproximadamente 45% no

limite de resisténcia a fadiga, ou seja, o limite de resisténcia a fadiga da composicao de 3%Y,03
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¢ quase o dobro da composicao de 5%Y50s3.

Considerando que a formulacao 3Y-TZP apresentou aproximadamente 80% de fase tetra-
gonal, enquanto que as formulacoes 4Y-PSZ e 5Y-PSZ exibiram aproximadamente 50% e 20%),
respectivamente, da fase tetragonal, pode-se inferir que a predominéancia dessa fase, reconhe-
cida por sua maior tenacidade & fratura em comparacao com as fases monoclinica e cubica
(PICONI; MACCAURQO, [1999), exerceu uma influéncia preponderante nos resultados de re-
sisténcia a fadiga, os quais seguiram a tendéncia de maior presenca da fase tetragonal nas
amostras estudadas. Além disso, a formula¢do 5Y-PSZ foi a tnica a apresentar cerca de 20%
de fase ciibica, cuja resisténcia mecéanica inferior justifica o menor desempenho de resisténcia a
fadiga observado nessa composi¢ao. Transformagoes tetragonal-monoclinica nos pontos triplos
de contornos de grao durante os carregamentos ciclicos produzem uma zona eléstica restrita
(blindagem). Infere-se que este fenomeno reduz o fator de intensidade de tensao na ponta da
trinca, desacelerando sua propagacao nos materiais com menor teor de itria e maior percentual

de fase tetragonal, produzindo maior resisténcia a fadiga.

De forma geral o limite de resisténcia a fadiga sofreu um decréscimo & medida que o teor
de Y503 aumentou. Ficou evidente que o limite de resisténcia a fadiga de 3% Y203 > 4%Y 503
> 5%Y503, uma vez que, ndo houve nenhum cruzamento de valores entre as composigoes,
como pode ser observado na Figura Ja a Figura apresenta um comparativo entre
os resultados dos ensaios estaticos (flexdo em 4 pontos) e os ensaios dindmicos de fadiga para

cada uma das composigoes estudadas.

A partir do grafico da Figura [4.20] observa-se que tanto a resisténcia a flexao estatica
quanto o limite de resisténcia a fadiga seguem uma tendéncia decrescente a medida que o
teor de itria aumenta. Esse comportamento ocorre porque essas propriedades sao fortemente
influenciadas pela microestrutura do material. A blindagem da superficie de tragdo é mais
eficaz em zirconias com maior fracao de fase tetragonal em comparacao com as fases ctbica e
pseudo-cibica t". Quando os graos tetragonais sao muito espacados, a propagacgao de trincas
ocorre preferencialmente através dos graos ctbicos, facilitando sua abertura e crescimento até
atingir um tamanho critico, levando a fratura. Dessa forma, o aumento do teor de itria favorece

a formacao de fases cubicas, reduzindo a ocorréncia dos mecanismos de tenacificacao.
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Figura 4.18. Pontos experimentais de tensao méxima obtidos com o método da escada modificado para as
trés composigoes: (a) ZrOs- 3%Y203 , (b) ZrOs- 4%Y203 e (¢) ZrOs- 5%Y203. Testadas com razao de carga
R = 0,2, frequéncia de 15 Hz e 2 x 10° ciclos definido como run-out.
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Comparacaoda G__ de falha por fadiga para cada amostra estudada.
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Figura 4.19. Comparativo das tensoes maximas de falha por fadiga para uma razao de carga R=0,2, frequéncia

de 15 Hz e 2 x 106 ciclos definido como run-out.
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Figura 4.20. Comparativo entre os ensaios de flexdo em 4 pontos estaticos e de fadiga para uma razao de

carga R=0,2

, frequéncia de 15 Hz e 2 x 106 ciclos definido como run-out.
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4.2.6 Analise de Falha.

As superficies de fratura das amostras testadas sob fadiga foram analisadas por microscopia
eletronica de varredura para determinar a origem da falha e aspectos microestruturais. A
Figura [4.21] apresenta imagens obtidas nas superficies de fratura das amostras estudadas em

ampliagoes menores para que a origem e a propagacao da falha possam ser observadas.

Figura 4.21. Superficies de fratura de ceramicas de ZrOy com diferentes teores de YoOg3 apos ensaio de fadiga
por flexdo em 4 pontos: a) 3Y-TZP; b) 4Y-PSZ, ¢) 5Y-PSZ.
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As fratografias da Figura mostram que a forma de fratura das amostras de zirconia
estabilizada nao foi significativamente afetada pela variagao no teor de itria. Em todos os
corpos de prova submetidos a fadiga, a trinca se iniciou em microdefeitos nas superficies dos
corpos de prova que estavam proximos da extremidade do mesmo, como mostra a Figura [4.21]
com setas indicando as regioes de inicio e propagacao das trincas. Os pontos escuros nas
imagens correspondem as regides de arrancamento de graos (grain pullout). As amostras com
5 % de Y503 pareceram apresentar uma quantidade menor arrancamentos de graos bem menos
distribuidos que nas amostras com menores teores de 3% e 4% de Y503, onde os arrancamento

foram maiores e mais distribuidos na superficie de fratura das amostras.

Na pratica, a falha em ceramicas de zirconia estabilizada com itria geralmente envolve uma
combinagao de mecanismos intergranulares e transgranulares. A predominéncia de um ou outro
mecanismo depende das condi¢oes de processamento, microestrutura do material e condi¢oes
de carregamento. As composi¢oes de 3% e 4% de Y503 indicam que o mecanismo de falha
predominante foi intergranular devido & presenca de porosidade e dos arrancamento de graos
(indicado pelos circulos). Ja a composigao com 5% de Y203 apresentou um equilibrio entre os
mecanismos intergranulares e transgranulares, uma vez que, a mesma apresentou uma menor
quantidade de porosidade e arrancamentos de graos, exibindo areas mais lisas e planas na

superficie de fratura indicando regioes de falha transgranular.



CAPITULO 5

CONCLUSOES

Os resultados de densidade relativa indicaram que houve eficicia no processamento das
matérias primas e nos parametros de sinterizagao que contribuiram para alcancar densifica¢oes

elevadas nas amostras das trés composicoes analisadas.

As imagens obtidas por MEV exibiram uma microestrutura complexa e refinada das cerami-
cas estudadas. Foi possivel identificar uma microestrutura para as amostras do grupo 3Y-TZP
e 4Y-PSZ mais refinada e com auséncia de porosidade aberta. Também pode-se observar uma
regides compostas de uma matriz com graos submicrométricos equiaxiais de zirconia (fase mais
clara). Ja a micrografia do grupo 5Y-PSZ apresentou uma estrutura mais grosseira em rela-
¢ao as amostras do grupo 3Y-TZP e 4Y-PSZ; também foi possivel observar alguns pontos de

porosidade aberta.

As amostras pertencentes aos grupos 3Y-TZP e 4Y-PSZ apresentaram uma distribui¢ao de
tamanho de grao heterogénea, caracterizada por uma matriz de graos de ZrO, inferiores a 1
nm, incluindo a presenga esporadica de graos no intervalo de 1 a 2 pm, sendo essa caracteristica
mais acentuada no 4Y-PSZ. Em contrapartida, o 5Y-PSZ apresentou uma distribuigao bimodal
de tamanho de graos também heterogénea, contudo, com graos de dimensoes maiores, oscilando
entre 1 e 3 pm. Esse crescimento excessivo dos graos introduz defeitos na microestrutura do

material prejudicando as propriedades mecanicas.

O resultado da difratometria de raios X indica uma predominéncia da fase tetragonal na
composicao 3Y-TZP. Ja na composicao 4Y-PSZ hé equilibrio ente as tetragonal e pseudo-ctiibica
t". Na 5Y-PSZ ha uma predominéncia da fase cubica e também pseudo-ciibica t".A presenca da
fase ctbica, caracterizada por sua menor resisténcia mecéanica, pode impactar significativamente
as propriedades mecanicas das formulagoes, especialmente quando sua proporgao aumenta de-
vido ao aumento no teor de itria. Neste estudo, essa tendéncia foi observada na composicao
5Y-PSZ, o que explica os resultados insatisfatorios obtidos para as propriedades mecénicas

desta composic¢ao.
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Os resultados dos ensaios mecanicos de resisténcia a flexao em 4 pontos mostrou que a
resisténcia a flexao diminuiu com o aumento do teor de itria. Essa menor resisténcia esta
associada a maior formagao da fase cubica, de menor resisténcia, que aparece com o aumento

do teor de itria.

A tenacidade a fratura das amostras pode ser vinculada aos mecanismos de tenacificagao
que sao acionados por tensoes oriundas da transformacao de fase, com a atuagao de microtrin-
camentos e tensoes compreensivas superficiais que favorecem o fechamento das trincas. Esse
processo interfere no avango e na disseminagao das trincas. O encontro entre a ponta de uma
trinca e um grao de zirconia tetragonal, que se transforma em monoclinica, causa um incre-
mento de volume, resultando em uma tensao compressiva no local que inibe o progresso da
trinca. Os resultados de tenacidade a fratura obtidos para as diferentes composicoes ceramicas
investigadas apresentaram como resultado de tenacidade & fratura valores nesta ordem 3%Y,03
> 4%Y503 > 5%Y,03, ou seja, a medida que aumentou o teor de itria a tenacidade a fratu-
tura foi reduzindo, uma vez que, com o aumento do teor de itria, prevalecem as fases ciibicas

reduzindo a ocorréncia dos mecanismos de tenacificagao.

A fadiga por flexao em 4 pontos utilizando o método da escada modificado mostrou que
o limite de resisténcia a fadiga sob tensao ciclica difere com variagoes no teor de itria entre
as composicoes. A medida que o teor de itria aumentou a resisténcia a fadiga diminuiu. Por
consequéncia as composicoes apresentaram o seguinte escalonamento: 3%Y,03 > 4%Y,03 >
5%Y203. Isto também se deve ao fato que a composicao 3Y-TZP prevaleceu a fase tretagonal
que dificulta a propagacao de trincas, em quanto que o pior resultado foi a composigao 5Y-PSZ
que predominou a fase ciibica que favorece a propagacao de trincas pelos graos maiores. Ja a

composicao 4Y-PSZ ficou em condicao de equlibrio entre a 3Y-TZP e a 5Y-PSZ.

Este estudo possibilitou, através do uso do método da escada modificado testar o limite
de resisténcia a fadiga por flexao em quatro pontos com um conjunto limitado de espécimes
e um regime de fadiga de alto ciclo (2 x 10° de ciclos), que o limite de resisténcia a fadiga
das composicoes estudadas é consideravelmente afetada pela sua microestrutura, visto que a
blindagem da superficie de tracao é efetiva em zirconias com teores de fase tetragonal maiores
que de fases cubica e pseudo-cubica t". Se os graos tetragonais sao muito espagados, a trinca

cresce entre eles pelos graos ctibicos, abrem a trinca e propagam, até atingir tamanho critico,
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para que fraturem. Transformacoes tetragonal-monoclinica nos pontos triplos de contornos de
grao durante os carregamentos ciclicos produzem uma zona eléstica restrita (blindagem). Infere-
se que este fenomeno reduz o fator de intensidade de tensao na ponta da trinca, desacelerando
sua propagacao nos materiais com menor teor de itria e maior percentual de fase tetragonal,

produzindo maior resisténcia a fadiga.

Avaliando-se a resisténcia ciclica a fadiga das formulagoes analisadas, os resultados obtidos
foram de grande importancia para analise do comportamento mecéanico de ceramicas estabiliza-
das com itria. O estudo também demonstrou que a microestrutura afetou significativamente o
limite de resisténcia a fadiga, fornecendo insights valiosos para o desenvolvimento de ceramicas

de zirconia estabilizadas com {tria com melhor desempenho.

5.1 SUGESTOES DE TRABALHOS FUTUROS

e Analisar as composigoes com teores intermediarios de itria das investigadas nesse trabalho,
com objetivo de alcancar um refinamento otimizado entre resisténcia mecéanica e estética

para esta ceramica;

e Propor um estudo do dano acumulado durante os ensaios de fadiga ciclica, com objetivo

de aprofundar os resultados de resisténcia mecéanica sob essas condigoes;

e Realizar um estudo com aplicacao do método estatistico de Weibull para determinado
grupo de controle, utilizando técnicas complementares de espectroscopia Raman nas re-
gioes de superficie de tracao do CP e na superficie de fratura para identificar grau de

transformacao martensitica com mais precisao;

e Utilizar simulagoes numéricas (FEM) para confrontar os resultados experimentais, afim de
melhorar a anélise dos resultados obtidos, bem como, tentar de alguma forma representar
0 processo mastigatério produzindo resultados ciclicos, ampliando a investigacao da vida

util clinica do material aplicado nas proteses dentéarias.
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