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RESUMO

Nesse trabalho, a tenacidade a fratura de diferentes ceramicas a base de Al,O3
,ZrO, e seus compositos foram determinadas utilizando, comparativamente, duas
técnicas de medicdo, quais sejam: Método de indentacdo Vickers e método de
entalhe —SEVNB (Single Edge V-Notched Beam. Amostras de Al,O3; monolitica,
ZrO,(3%Y,03) microparticulado e ZrO,(3%Y,03) nanoparticulado, compdsitos ZrO,-
Al,O3 e Al,O3-ZrO, foram sinterizadas em diferentes temperaturas. Apoés
sinterizacdo, as amostras foram caracterizadas por densidade relativa, difracdo de
raios-X, microscopia eletrobnica de varredura e as avaliagbes mecanicas da
tenacidade por diferentes métodos de medicdo, indentacdo vickers e método
SEVNB. Os resultados foram comparados em funcdo dos materiais, dos resultados
de densificacdo e o0s aspectos microestruturais. Além disso as vantagens e

limitacGes de cada técnica de medicao de propriedades foram discutidas.
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INTRODUCAO

Materiais ceramicos a base de alumina e zircénia (Al,O3 e ZrO;) possuem
biocompatibilidade(”. Os desenvolvimentos em melhoria da resisténcia mecanica e
ganhos na confiabilidade fazem desses ceramicos (Al,O3-ZrO,), substitutos naturais
em componentes protéticos restauradores, com vantagens de possuirem baixo

custo, excelente estética, adaptabilidade e resisténcia mecanica. A tenacidade a



fratura € um importante critério de projeto para confecgdo de materiais ceramicos
odontoldgicos, devido as cargas mastigatérias envolvidas no processo de
mastigacdo e a exigéncia de alta confiabilidade dos materiais envolvidos em uma
protese.

O método mais utilizado para avaliacdo da tenacidade a fratura € o método de
indentacdo e medida das trincas'®. Por causa das incertezas, envolvidas no método
de indentacado e medigao de trincas, tem sido proposto o uso do método SEVNB®?
(Single-Edge-V-Notched Beam) para avaliagédo da tenacidade a fratura.

A confiabilidade do método SEVNB deve-se ao fato de que ao se introduzir
um entalhe no corpo-de-prova fica conhecido o valor do tamanho da falha inicial,
desta forma certifica-se que a trinca propagara no modo | de fratura e elimina a
possibilidade de se ter influéncia de imperfeicdes na ponta de inicio da propagagéo
da trinca. Para determinagao da tenacidade a fratura pelo método SEVNB, pode-se
utilizar teste de flexdo em 3 ou 4 pontos os quais sao considerados idénticos pelo
fato de nao haver diferencas essenciais nos resultados.

A fratura ocorre quando o nivel de tensao aplicado ultrapassa o valor critico
‘oc¢”, indicado na equacgado (A). De modo semelhante o fator de intensidade de
tensdes na vizinhanga, na ponta da trinca, mediante opera¢gées matematicas

envolvendo a geometria da trinca, chega-se a expressao®:

ch::YGC\/E (A)

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

A falha ocorre por Mecanica da Fratura quando o campo de tensdes na ponta
da trinca excede um valor critico ou quando o valor de intensidade de tensao excede

um valor critico Kic. O tamanho critico de trinca pode ser entao obtido por:
a'crit. = —02 (B)

Nesse trabalho sido avaliadas as tenacidades a fratura de diferentes

ceramicas dentarias utilizando-se comparativamente diferentes técnicas de medicéao.



MATERIAIS E METODOS

Processamento

Os materiais utilizados neste trabalho foram:

- Oxido de zirconio (ZrO,) tetragonal estabilizado com itria (3%mol) importado
pela empresa ProtMat materiais avangados — Brasil, com diferentes tamanhos de

grao e;
- Oxido de aluminio (Al,O3), tipo SG-1000 da Almatis (grupo Alcoa).

A partir destes pos, foram preparadas composicées de mistura variando o
percentual de adicdo de alumina na zircbnia, em 20% em peso. As misturas foram
preparadas por misturagcdo via umido com moinho de atrito, em meio a alcool
isopropilico onde os pds foram agitados por 4 horas. Apds a moagem, foi efetuada a
secagem dessas misturas, utilizando absor¢éo a vacuo do liquido em excesso, e em
seguida, estufa a 90°C, por 24h. Os pés foram desaglomerados e submetidos ao

peneiramento utilizando peneiras de até 32m.

Foram confeccionados corpos a verde com medidas de 114 x 25 mm, para
posterior desenvolvimento dos corpos-de-prova com 3 x 4 x 45 mm, a partir de
prensagem uniaxial a frio sob pressao de 50MPa, por 30s.

As amostras foram sinterizadas em diferentes temperaturas conforme

procedimento resumido na Tabela 1.

Tabela 1 — Condig¢des de processamento utilizadas nesse trabalho.

Material Temperatura final de sinterizagao | Taxas de aquecimento e
(°C) patamar de isoterma

ZrO, micrométrica 1550

ZrO, nanométrica 1300

ZrO, nanométrica 1350 10°C/min / 120min

Al,O3 micrométrica

ZrOz- A|203(20%) 1600

AlLO; - ZrO,(20%)

ApoOs a sinterizagcdo, as placas foram cortadas e retificadas em barras
retangulares para realizagao dos ensaios de flexdo em 4 pontos e microdureza (3 x 4
x 45 mm). Apos o desbaste, as amostras foram polidas com pastas de diamante na

sequéncia de 15, 9, 6, 3 e Tum.



Caracterizacoes

As fases cristalinas presentes foram identificadas por difracdo de raios X,
utilizando radiacdo Cu-Ka com varredura entre 20° e 80°, aplicando-se passo de
0,05° e 3s/contagem.

O calculo da massa especifica das amostras sinterizadas foi executado
utilizando o principio de Arquimedes.

Observagbes dos materiais sinterizados por MEV (LEO 1450VP) foram
executadas, no Laboratério de Microscopia do DEMAR-EEL-USP. Para revelagao
dos contornos de grao, as superficies polidas sofreram ataque térmico, ao ar, a

1400°C, por 15 min, com taxa de aquecimento de 25°C/min.

Propriedades Mecénicas

Dureza Vickers (HV)

A metodologia utilizada para a determinagcédo dos valores de dureza das

amostras seguiu a norma ASTM C 1327-99. Foram realizadas 20 impressodes
Vickers nas superficies de cada uma das amostras polidas, utilizando-se uma carga
de 2000gf aplicada durante 30s. Foi utilizado microdurbmetro modelo
MICROMET2004. Apds a medicao das diagonais de impresséao, foram calculados os

valores da dureza Vickers do material (GPa), conforme a Equacgéo (C):
P
HV=0,0018544[dzj (C)
Onde: HV = Dureza Vickers (GPa); P = carga aplicada (N); d = média aritmética do

comprimento das duas diagonais (mm).

Resisténcia a Fratura por Flexao

A resisténcia a fratura (oy) foi determinada pelo ensaio de flexdao em 4 pontos
seguindo a norma DIN EM 843-1 (ASTM C 1161-90), a temperatura ambiente, com
velocidade de carregamento de 0,5 mm/min com espagamentos de 40 e 20 mm
entre os roletes (4 e I), utilizando maquina universal de ensaios mecénicos, MTS-

250KkN. A resisténcia a flexdo dos corpos de prova foi calculada utilizando a equacao

(D):



Onde: of = resisténcia a flexdo [MPa]; F, = carga de ruptura [N]; b = base das
amostras [mm]; h = altura das amostras [mm]; |1 = espagcamento maior entre os
roletes de carregamento [mm]; |, = espagamento menor entre os roletes de

carregamento [mm].

Tenacidade a fratura (K,c) — Método de Indentacéo Vickers

Para determinacdo dos valores de tenacidade a fratura pelo método de
indentacao Vickers, foi utilizada a norma ASTM C 1421-99®) A tenacidade a fratura
foi calculada a partir das medidas de dureza realizadas, medindo-se o comprimento
de trinca em cada vértice das indentagdes piramidais. Foi calculado o comprimento
médio de trinca para cada uma das 21 indentacbes para obtencido da tenacidade
das amostras (Kic), utilizando a Equacao (E). As medidas dos comprimentos das
trincas foram realizadas logo apés o ensaio de dureza, buscando evitar o
crescimento lento de trinca apds a impressao, iniciado pelo campo de tensao que

atua apdés o carregamento.

Kec = 0,016(3)”2.P.b’3’2
i (E)

Onde: Kic = Tenacidade a fratura [MPa.m"?] E = Moédulo de elasticidade [GPa] = 290
GPa [17] Hy = Dureza Vickers [GPa] P = Carga de indentagdo [MPa] b =

comprimento médio de trinca [m].

Tenacidade a fratura (Kic) — Método SEVNB (Single-Edge-V-Notched Beam)

O método SEVNB é um método alternativo para a determinacdo da

tenacidade & fratura'’ que permite obter valores confiaveis e que é também um
meétodo de relativamente facil condugao experimental. Nesse trabalho um dispositivo
de flexdo em 4 pontos com apoios de 40 e 20mm foi utilizado e a tenacidade a
fratura foi calculada pelas Equagdes (F) a (H):

F .(81_82)' 3'\/5

Ke=0- a.Y:B-\/W W 2_(1_a)1.5' (F)




w (G)
(3490682 +13502)-a - (1- )
(1+ a)2
Onde: Kic = a tenacidade a fratura, o= resisténcia a fratura, F = carga de

Y =1,9887 -1,326c —

(H)

ruptura, B = altura da amostra, W = largura da amostra, S; = distancia entre os
apoios externos, S; = distancia entre os apoios internos, ao comprimento médio do

corte, a= profundidade relativa do corte e Y um fator geométrico.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Difracdo de Raios-X

A figura 1 apresenta os difratogramas de raios X de diferentes cerémicas

sinterizadas.
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Figura 1 — Difratogramas de raios X das amostras sinterizadas.



Analisando os difratogramas, é observado que somente as fases
ZrOgtetragonal e o-Al,O3 estdo presentes nos diferentes tipos de composicao

estudados nesse trabalho.

Densidade Relativa

Os resultados da densidade relativa das amostras sinterizadas estao

apresentados na Tabela 2.

Tabela 2 — Resultados da densidade relativa das amostras apos sinterizagéo.

Material Temperatura de Densidade

sinterizacdo (°C) | relativa (%)
ZrO, micrométrica 1550 99,8+0,2
ZrO, nanométrica 1300 94,1+0,5
ZrO, nanométrica 1350 99,8+0,2
Al,O3 micrométrica 97,5+0,7
ZrO,- AlL,Os 1600 99,2+0,3
A|203 - ZrOz 98,8i0,3

Os resultados encontrados nas amostras de Al,Os3;, AlbO3-ZrO, e ZrO,
nanométrica (1300°C) apresentam menores valores de densidades relativas
indicando presenga de poros na estrutura do material, e consequentemente isso
podera afetar os resultados das propriedades mecanicas. Diferentemente das
amostras de ZrO, micrométrico, ZrO, nanométrica (1350°C), ZrO,-Al,O3 e ZrO,-
Al,O3; nanométrica apresentam maiores valores de densidades relativas indicando

baixo grau de porosidade.

Microestruturas

A figura 2 apresentam micrografias de diferentes ceramicas estudadas nesse

trabalho.
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Figura 2 — Micrografia obtida por MEV das ceramicas sinterizadas.

O tamanho médio dos graos de Al,O3 no compésito Al,O3-ZrO, € de 2um e
pela micrografia observamos que ocorreu aglomeragdo das particulas de Al;Os.
Observa-se ainda que as particulas de Al,O3; nao ficaram devidamente distribuidas
na amostra possivelmente pela deficiéncia do processo de moagem.

O tamanho médio dos graos de ZrO, micrométrico esta em torno de 1um da
ceramica ZrO,. Observa-se que nao ha variacbes consideraveis nos tamanhos dos
graos analisados. Além disso, a presenca da fase tetragonal identificada nos

difratogramas possibilitara um maior valor de resisténcia mecanicas das amostras.



O tamanho médio dos graos das zircbnias nanométricas esta em torno de 0,2
um a 0,3um para amostras sinterizadas a 1300°C e 1350°C. Além disso a
micrografia do compdésito ZrO,-Al,O3 sinterizada na temperatura de 1600°C indica

tamanho médio dos graos menores que 1um.

Propriedades Mecénicas

A Tabela 3 apresenta o resumo das propriedades mecanicas avaliadas para

diferentes ceramicas sinterizadas.

Tabela 3 — Propriedades mecanicas das amostras sinterizadas

Material HV Of K|c K|c
(GPa) (4 pontos) | (indentagao) | (SEVNB)
ZrO, micrométrica 12,9+0,3 850 + 40 9,1+0,3 8,4+0,15
ZrO, nanométrica(1300°C) 12,2+0,7 810+ 30 8,4+04 74+0,6
ZrO, nanométrica (1350°C) 13,2+0,2 1020 £ 40 11,3+0,2 10,1+£°0,3
Al,O3 micrométrica 15,31£0,5 380 + 90 45+0,5 3,4+0,2
ZrO,- Al,O5 15,2+0,3 780 £ 40 8,2+0,5 7,1+0,3
Al,O3 - ZrO, 14,1+0,9 620 + 30 72104 53+0,5

Dureza e resisténcia a fratura

Os resultados indicam que a Al,O3; apresenta valores inferiores de tenacidade
a fratura e resisténcia a flexao do que os outros materiais analisados. Com relacao a
dureza, o material apresentou dureza Vickers da ordem de 15,3GPa. Estes
resultados estdo coerentes com resultados apresentados na literatura. Os materiais
nanomeétricos, compositos ZrO,-Al,O3 e ZrO, apresentaram maiores resultados de
tenacidade a fratura e resisténcia a flexdo, quando comparados com seus similares
de microestrutura micrométrica. Em geral, a utilizagdo de materiais nanoestruturados

leva a um aumento médio de 10 a 20% na resisténcia a fratura por flexao.

Comparativo de resultados de tenacidade a fratura

Em respeito a tenacidade a fratura pode ser observado que os valores obtidos
para a técnica de indentagcdo Vickers sao sempre superiores aos valores
encontrados para a técnica SEVNB, com diferengas que podem variar de 8 a 30%,
dependendo do tipo de material analisado. Essas diferencas podem ser relacionadas
a microestrutura e aos campos de tensao que sédo gerados ao redor da indentagéo e
que interferem diretamente nos resultados obtidos pela técnica de indentacao

Vickers. No caso das medidas realizadas pela técnica SEVNB, os resultados apesar



de inferiores, sdo muito mais proximos da realidade e, portanto mais confiaveis. Isso
ocorre pelo fato de que nesses materiais um entalhe e gerado propositadamente
sendo este o ponto iniciador do processo de fratura, e por onde, necessariamente,
0s materiais terdo a propagacgéo da trinca. Conhecendo de forma mais precisa as
dimensdes e geometria dessa falha e relacionando com as equacgdes apresentadas
anteriormente, pode-se prever a resisténcia a fratura do material, conhecendo os

seus parametros fundamentais como médulo de elasticidade.

CONCLUSOES

Diferentes materiais ceramicos com potencial uso na confec¢cao de materiais
dentarios foram sinterizados e caracterizados fisica e mecanicamente, com destaque
para a avaliagcao da tenacidade a fratura por dois diferentes métodos A técnica de
indentagao Vickers apresenta a vantagem de ser uma técnica simples e rapida que
permite além da dureza Vickers, a tenacidade a fratura. Como desvantagem, esta o
fato de os resultados de tenacidade serem determinados a partir de trincas geradas
como resposta a compresséao realizada pelo indentador. Essas trincas estao sujeitas
a uma série de esforcos de dimensdes e formas variadas, que geram como
resposta, reflexos no crescimento das trincas, que por sua vez nao refletirdo os
resultados reais de tenacidade a fratura desses materiais. Como alternativa o
método SEVNB, que necessita de muito mais etapas preparatérias, permite que os
resultados sejam mais confiaveis apesar de menores. Por ser realizado com a
premissa de que apenas esforgos trativos sejam realizados na superficie de fratura,
e por possuir um entalhe previamente gerado que ir4 ser necessariamente o
propagador da trinca, os resultados sdo mais préximos da realizado dos materiais,
sendo entdo sugeridos para quando as aplicagbes sdao mais exigentes quanto a

confiabilidade, como em aplicacdes em sistemas de proéteses.
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EVALUATION OF FRACTURE TOUGHNESS IN DENTAL CERAMICS USING
INDENTATION AND SEVNB (SINGLE EDGE V-NOTCHED BEAM)-METHOD

ABSTRACT

In this work, the fracture toughness of different ceramics based on Al,O3; and ZrO,
were evaluated using, comparatively two methods, Vickers indentation and SEVNB
(Single Edge V-Notched Beam) method. Al,O3, ZrO,(3%Y,03) micro-particled and
Zr0,(3%Y,03) nanometric, ZrO,-Al,O3 and Al,O3-ZrO, composites were sintered at

different temperatures. Samples were characterized by relative density, X-ray



diffraction, SEM, and mechanical evaluation by hardness, bending strength and
fracture toughness obtained by ickers indentation and SEVNB-method. The results
were presented comparing the densification and microstructural results. Furthermore,

the advantages and limitations of each method were discussed..

Key-word: fracture toughness, ceramics, Vickers indentation method, SEVNB method.



