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Resumo

Uma das propriedades mais importantes a ser considerada em materiais dentarios de préteses
ou implantes € a fadiga ciclica devido as solicitacdes mecanicas dos processos de mastigacgao.
O comportamento a fadiga de cerémicas sinterizadas a base de ZrO: estabilizada com
3%molY20s3 foi estudado. As amostras foram obtidas por prensagem uniaxial e sinterizadas a
1530°C-2h. A resisténcia a fratura e a fadiga foram obtidas pelo ensaio de flexdo em 4 pontos,
com os testes de fadiga, a 25 Hz, temperatura ambiente, R = 0,1, obtendo a curva S-N. Com
estes testes determinou-se a distribuicdo de Weibull da vida e da resisténcia mecénica inicial.
Apesar de sua visivel susceptibilidade a fadiga, o material 3Y-TZP foi verificado ser
particularmente apropriado para a preparacdo das componentes dentérios devido a sua
resisténcia mecanica inicial elevada que sdo notadamente superiores aos das cargas
mastigatorias.

Palavras chave: Materiais Dentarios, Fadiga, Propriedades Mecanicas, Ceramica Estrutural,
Y-TZP

Abstract

One of the most important properties to be considered in denture or implant dental materials
is the cyclic fatigue due to the mechanical demands of the chewing processes. The fatigue
behavior of sintered ceramics based on ZrO; stabilized with 3% mol YOz was studied. The
samples were obtained by uniaxial pressing and sintered at 1530°C-2h. Fracture and fatigue
strength were obtained by the 4-point flexural test, with fatigue tests at 25 Hz, room
temperature, R = 0.1, obtaining the S-N curve. With these tests the Weibull distribution of life
and the initial mechanical resistance were determined. Despite its apparent susceptibility to
fatigue, the 3Y-TZP material has been found to be particularly suitable for the preparation of
dental components because of their high initial mechanical strength which are markedly higher
than that of masticatory loads.

Keywords: Dental Materials, Fatigue, Mechanical Properties, Structural Ceramics, Y-TZP
INTRODUCAO

O uso de ceramicas estruturais a base de zirconia estabilizada com itria (Y-TZP) como
bioceramicas iniciou-se na decada de 1980 e recentemente um aumento importante da

importancia destes materiais resultou no seu uso como materiais dentarios devido ao 6timo
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desempenho das suas propriedades funcionais, principalmente estética, biocompatibilidade e
resisténcia quimica [1-4].

A zircOnia estabilizada com itria (Y-TZP) se tornou uma alternativa interessante como
ceramica estrutural biocompativel uma vez que é também inerte em meio fisioldgico, apresenta
maior resisténcia a flexdo, maior tenacidade a fratura e menor modulo de elasticidade [5-7].
Além de suas propriedades mecanicas, a zirconia se torna esteticamente bastante interessante.
O seu refor¢co mecanico é consequéncia da transformacao induzida por tensdo da fase tetragonal
para fase monoclinica das particulas de zirconia, a qual é acompanhada de uma expansdo
volumeétrica (3 a 6%) [8]. Esta expansdo volumétrica gera tensfes na matriz cerdmica que
dificulta a propagacdao da trinca. A introducdo de pequena quantidade de zirconia em alumina
como aditivo de sinterizacao leva a formacéo de solucgéo sélida a qual promove o processo de
densificacdo pela introducao de vacancias [9]. Por outro lado, a microestrutura de um material
compdsito é formada a partir da adicdo de uma segunda fase 0 que aumenta o tempo de vida e
a confiabilidade do cerdmico por prover maior tenacidade a fratura e resisténcia mecanica [9-
15].

A tendéncia das técnicas de ceramica dental vem sendo a eliminacdo da subestrutura
metalica das restauracdes, inclusive das restauracfes sobre implantes, visando uma melhor
estetica e utilizando para isso cerdmicas de maior tenacidade a fratura e resisténcia a fadiga,
minimizando a sua fragilidade. O comportamento em fadiga que ocorre abaixo da resisténcia a
fratura critica € um fendmeno comum em todos os materiais incluindo os ceramicos [16-17].
Estudos de falhas em cerdmicas sob uma taxa de carregamento foram iniciados no final do
século dezenove, entretanto apenas em meados do século vinte comegou-se a explicar 0s
mecanismos de falhas e estudar a deterioragdo na resisténcia sob fadiga estética, posteriormente
varios estudos foram conduzidos sob diferentes formas de fadiga. Entdo, foi demonstrada a
susceptibilidade das ceramicas a fadiga por impacto mostrando que as tensdes induzidas pelo
choque foram mais prejudiciais [18-20]]. Foi estudado o comportamento em fadiga da ZrO> (3
mol% Y0z estabilizada: 3Y-TZP) e os resultados claramente mostraram que os materiais foram
susceptiveis a fadiga ciclica e estatica. Ainda, o tempo de falha sob carregamento ciclico foi
consideravelmente menor do que o equivalente sob carga estatica [22].

Ha uma forte demanda para geracédo de relevantes dados de projetos de fadiga. Por outro
lado, conhecimentos de fadiga em ceramicas sdo muito insuficientes [19-23]. Entretanto, testes
de fadiga aplicados a materiais frageis impdem varios problemas. Um deles é o amplo
espalhamento dos dados o qual algumas vezes obscurece a tendéncia a fadiga. Este

espalhamento é considerado derivar intrinsecamente da distribuicdo de defeitos nas amostras

1506



63° Congresso Brasileiro de Ceramica
04 a 07 de agosto de 2019, Bonito, MS

[24]. Neste trabalho as propriedades fisicas e mecanicas dos materiais Zirconia (ZrOy)
tetragonal policristalina estabilizada com itria (3%mol-Y203) 3Y-TZP foi investigada.
Entretanto, o desempenho desta cerdmica sob carregamento de fadiga ciclica foi determinado
usando o teste por flexdo em quatro pontos.

MATERIAIS E METODOS

O material utilizado neste trabalho foi a Zirconia (ZrO) tetragonal estabilizada com itria
(3%mol) (Tosoh-Japdo) apresentando area de superficie especifica de 6,21 m?g (BET) e
tamanho médio de particulas de 0,97 um (dados do fornecedor).

Foram confeccionadas amostras utilizando matrizes retangulares com medidas de 114 x
25 mm, para posterior desenvolvimento dos corpos-de-prova dos ensaios de fadiga e flexdo (3
x 4 x 45 mm?). O pistdo e as paredes da matriz foram lubrificados com estearina para minimizar
os efeitos do atrito durante a compactagéo. Foi executada uma prensagem uniaxial a frio sob
pressao de 80 MPa, por 30s. As amostras foram sinterizadas na temperatura de 1530°C-2h com
taxas de aquecimento de 1°C/min. até 1100°C, 5°C/min. até 1400°C e 3°C/min. até a
temperatura final. A taxa de resfriamento foi méxima de 5°C/min.

As placas ceramicas sinterizadas foram cortadas e retificadas em barras retangulares para
realizacdo dos ensaios de flexdo em 4 pontos e fadiga ciclica (3 x 4 x 45 mm?), respectivamente.
Os corpos-de-prova foram retificados por rebolo diamantado para dar paralelismo as faces dos
corpos de prova. Apds o desbaste, as amostras foram polidas com pastas de diamante na
sequéncia de 15, 9, 6, 3 e 1um. A densidade aparente dos corpos prova foram determinadas
utilizando o método de Arquimedes.

As fases cristalinas presentes nas amostras sinterizadas foram identificadas por difragéo
de raios X, utilizando radiacdo Cu-Koa na escala 260 com varredura entre 20° e 80°, com passo
de 0,05° e tempo de exposicédo (velocidade) de 2s / ponto de contagem.

Observacgdes dos materiais sinterizados por microscopia eletrénica de varredura (LEO
1450VP com WDS acoplado) foram realizadas observando-se a superficie de fratura e a
microestrutura do material. Foi utilizado ataque térmico para revelacdo microestrutural
(1350°C-15 min).

A dureza e tenacidade a fratura foi realizada pelo método de indentacdo Vickers. Foi
utilizado microdurémetro modelo Micromet 2004. Apds a medicdo das diagonais de impresséo,

foram calculados os valores da dureza Vickers do material (GPa).
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A tenacidade a fratura foi calculada utilizando a relacdo das medidas dos comprimentos
da trincas (c) e dos comprimentos das indentac@es (a), para a relacdo proposta por Niihara [25],
validadas para trincas tipo Palmguvist que apresentam relacéo c/a < 3,5.

A resisténcia a fratura (of) foi determinada pelo ensaio de flexdo em 4 pontos seguindo a
norma DIN EM 843-1 (ASTM C 1161-90), a temperatura ambiente, com velocidade de
carregamento de 0,5 mm/s e com espacamentos de 40 e 20 mm entre os roletes, externos e
internos, respectivamente, utilizando méaquina universal de ensaios mecanicos, MTS 810 (250
kN).

O comportamento em fadiga ciclica dos material ceramico sinterizado, foi obtido
utilizando o ensaio de fadiga, em temperatura ambiente, com carregamento por flexdo em 4
pontos, em uma Maqguina Universal Servohidraulica de Ensaios Mecéanicos-MTS 810 operada
sob controle de carga, com uma forma de onda senoidal em uma frequiéncia de 25 Hz e razdo
de tensdo constante de R = 0,1 até a fratura ou aproximadamente de 2 a 5 x 10° ciclos sem
romper.

Por razes estatisticas foram ensaiadas no minimo 12 amostras por nivel de tenséo, sendo
dois niveis com 21 para avaliar a estatistica, com, no minimo, 5 niveis de tensées (2 niveis para
vida infinita com 3 amostras cada), perfazendo um minimo de 60 ensaios em fadiga e 25 ensaios
de flexdo, visando determinar a tendéncia da vida atil dos materiais. A estatistica de Weibull
foi realizada, correlacionando a probabilidade de falha do material em nimero de ciclos, em
determinada tensédo, aos quais os corpos de prova foram submetidos, suficientes para uma boa

analise estatistica.

RESULTADOS E DISCUSSAO

E observado que as amostras de Y-TZP apresentaram densidade relativa proxima de
100% (99,7+0,2), indicando que as temperaturas de sinterizacdo, foram suficientes para
ativacdo dos mecanismos de sinterizacdo com quase total eliminagdo dos poros presentes nos

compactos. A Figura 1 apresenta o difratograma de raios X da amostra sinterizada.
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Figura 1 - Difratograma de raios X da Y-TZP ap0s sinterizacdo (1530°C-2h).
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Pode-se observar que, dentro do limite de detec¢do do difratometro (cerca de 2%) nédo €
notada a presenca da fase ZrO> monoclinica caracterizada por picos de difracdo nas posicoes
20=28° e 20=31°. Assim pode-se inferir que o teor de transformacdo T-M gerado durante a
preparacdao metalografica, é inferior a 2%vol, ou seja, é desconsideravel.

A Figura 2 apresenta micrografia representativa da 3Y-TZP apds sinterizacao.

Analisando a microestrutura tipica é possivel observar a presenca da microestrutura
refinada com gréos equiaxiais de tamanho médio em torno de 0,61 um. N&o é observado um

crescimento anormal dos graos de zircGnia nesse material.
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Figura 2 - (a) Micrografia da superficie polida da Y-TZP. (b) Distribui¢cdo do tamanho médio
de gréo.

A Tabela A apresenta os resultados das propriedades mecénicas de dureza Vickers,

tencidade a fratura e modulo de ruptura das amostras sinterizadas.

Tabela A - Propriedades mecénicas das amostras sinterizadas.

Composicéo Microdureza (HV) | Tenacidade a Fratura Kic | Modulo de Ruptura
(MPam*?) (MPa)

Zr02-3%Y.03 | 1353 + 10 7,05+ 0,26 880 + 35

Pbde ser observado que nesta temperatura utilizada chegou-se a densidade acima de 99%,
portanto as condicdes de sinterizacdo indicaram que foram satisfatdrias para eliminar em grande
parte a porosidade e manter uma microestrutura de grdos refinados. Observam-se a partir da
tabela A que a alta densificagdo e esta microestrutura de gréos refinados obtidos nas amostras
sinterizadas, bem como a total predominancia da fase tetragonal indicada nos resultados dos
difratogramas de raios X foram os responsaveis pelos elevados valores de dureza, tenacidade a
fratura e mddulo de ruptura. Os mecanismos de tenacificacdo pela transformacdo de fase
seguida de deflexdo de trincas sdo os principais mecanismos atuando para melhorar as
propriedades mecanicas deste material [26]. A transformacéo de fase T-M, associado com graos
refinados e baixa porosidade, permitiu que 0 MOR alcancasse um valore elevado proximo de
900 MPa para a zirconia. Além disso, valores de dureza, para a zirconia foi por volta de 1350
HV (13,5 GPa).
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A Figura 3 apresenta as curvas de Weibull para amostras Y-TZP sinterizadas.
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Figura 3 - Distribuicdo de Weibull dos Y-TZP sinterizados.

Em geral, o pardametro m de Weibull de materiais ceramicos depende fortemente do
processamento utilizado, distribuicdo de poros, e do grau de acabamento superficial. Esses
valores tipicamente variam entre 3 e 15 para materiais ceramicos. O valor elevado de m
representa uma menor dispersao da resisténcia a fratura e assim maior confiangca do material.
De acordo com Quinn [27], um valor de m que excede 10 indica um material "bom"™ e confiavel
para aplicacOes estruturais. O moédulo de Weibull de m = 9,8 para a ZrO,, demonstra a
confiabilidade para o material, viabilizando sua utilizacdo em aplicacdes sujeitas a esforcos
mecanicos, devido a sua alta confiabilidade.

Os resultados de fadiga ciclica realizados em diferentes tensdes sdo apresentados em

funcdo do namero de ciclos suportado pelos materiais na Figura 4.
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Figura 4 - Curva de fadiga (omax X N) das amostras de Y-TZP.

Na Figura 4 as amostras que suportaram a uma vida em fadiga entre 2 a 5 x 108 ciclos
sem fraturar, foram consideradas de vida infinita. Essas amostras que ndo fraturaram sao
marcadas com o simbolo da seta. No maximo cinco niveis de tensdo foram escolhidos para o0s
ensaios de forma a identificar possiveis diferencas de comportamento, indicando uma tendéncia
de curva. Nessa figura € possivel observar que o limite de resisténcia a fadiga estd em torno de
550 MPa, o que corresponde a 62,5 % do MOR. Nos niveis de tensdo mais baixos (omax = 500

MPa e 530 MPa), nenhuma fratura esponténea ou fratura por fadiga foi observada antes de se
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atingir o nmero de ciclos de 2 a 5 x 10°. Com o aumento de omax, acima dos niveis citados,
algumas amostras alcangaram Nt acima de 2 x 10° ciclos sem falha, mas algumas, ndo muitas
amostras, falharam espontaneamente, isto €, abaixo de 10° ciclos de carregamento. Por outro
lado, 0 nimero de amostras que falharam entre 10° ciclos e 2 x 10° ciclos, foi relativamente
grande.

Da analise dos dados experimentais indicados na Figura 4 revelou que em tensdes acima
de 550 MPa a maioria das amostras testadas falharam na extensdo entre 10° < N < 2 x 10°
ciclos. As amostras que falharam em baixo ciclo tm uma tendéncia a ser mais representativas
quando as tensdes maiores sdo aplicadas. Em contraste, a redugdo da tensdo méxima aplicada
leva a um aumento significativo de amostras ensaiadas sem falhar com vida maior que 2 x 10°
ciclos.

A Figura 5 apresenta a curva omax. X N, com 0s resultados dos valores medios e desvios
padrdes dos testes de fadiga ciclica, das amostras de Y-TZP.
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Figura 5 - Resultados dos valores medios e desvios padrdes dos testes de fadiga ciclica das
amostras de Y-TZP: curva 6max X N.

E possivel observar nas Figuras 4 e 5 que ha uma grande dispersdo dos resultados dos
testes de fadiga ensaiados em 650 MPa, 610 MPa e 570 MPa, o que é bem caracteristico de
materiais ceramicos. Verifica-se na figura 11 que quanto menor foi a tensdo maxima de
aplicacdo de ensaio maior foi o valor médio do numero de ciclos e bem maior o desvio padréo.
Os valores medios de numero de ciclos e os valores positivos dos desvios padrdes mostram
claramente a tendéncia classica de curvas de fadiga para metais principalmente os valores
positivos dos desvios padrdes. Desta forma fica bem claro a observacao do limite de resisténcia
a fadiga e a zona dos niveis de tensdes maximos em que ndo ocorrerd mais a falha por fadiga.

A Figura 6 apresenta a micrografia observada em MEV da superficie de fratura de corpos
de prova de ZrO; pura fraturados apos os testes de fadiga ciclica. Observam-se aspectos
caracteristicos e tipicos de fraturas frageis intercristalina, com nucleacao de trincas na superficie

de tracdo e propagacao para o interior do material. Nesta figura € possivel observar que a fratura
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se d& por ruptura pelos contornos de grdo. Também é possivel observar nela que a nucleacdo da
trinca surge na superficie do corpo de prova a que esta submetida sob tensdo de tracdo, e que
esse surgimento da trinca se da na superficie livre e central dos corpos de prova, com
propagacao para o interior do material, e ndo dos cantos vivos, diferentemente e tipicamente

dos corpos de prova ensaios em flexdo estéatica.

v N — |

e t i seor T |
Figura 6 — Tipica micrografia da superficie de fratura de um corpo de prova (cdp) da Y-TZP

rompida por fadiga em alto ciclo.

A ruptura das amostras em fadiga se da na superficie polida sob tracdo durante o ensaio e
ocorre no modo fragil, sendo uma funcdo do tamanho critico de falha. Esta falha, em geral,
inicia a propagacdo e sofre compressdo devido a transformacdo martensitica associada a
expansdo volumétrica aumentando a resisténcia a propagacéo da trinca, até alcancar um valor
critico, acima do qual a trinca propaga em modo catastrofico. O mecanismo da tenséo induzida
pela transformacao t-m foi também observado por Grathwohl and Liu [19]. O ensaio ciclico de
Y-TZP fornece interessantes resultados a respeito do comportamento em fadiga, fendmeno do
limite e o efeito do aumento da resisténcia da ceramica tenacificada por transformacdo. A
extensdo da fadiga ndo é muito claramente delimitada e é claro que esta ceramica de grdo
refinados é particularmente propensa a fadiga ciclica.

A Figura 7 e a tabela B apresentam resultados das analises de Weibull das amostras
ensaiadas em fadiga, no qual os dados de falha espontanea (N+ menor ou préximo a 102 ciclos)
foram excluidos dos calculos. Neste caso os mddulos de Weibull foram calculados para os
niveis de tensdo de 570 MPa, 610 MPa e 650 MPa, que apresentaram corpos de prova fraturados
por fadiga ciclica, sobrevivendo alguns milhares de nimeros de ciclos ap6s serem submetidos

ao seu respectivo carregamento ciclico.
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Figura 7 - Distribuicdo de Weibull das amostras de Y-TZP ensaiadas em fadiga nas tensdes
maximas de 570 MPa, 610 MPa e 650 MPa.

Tabela B - Parametros de Weibull para a fadiga da zirconia pura.

Tensdo Maxima (MPa) | m b (ciclos)
650 0,50 22036
610 0,41 100779
570 0,34 507194

Com os valores de b e m, pode-se determinar a vida confiavel para qualquer probabilidade
de falha. Este calculo é feito de acordo com N(r) que é a vida confiavel com probabilidade r, ou
seja, existem r% de chances do material ndo falhar até um ndmero de ciclos igual a N(r). Os
valores de N(10%) e N(90%) foram calculados para cada nivel de tensdo maxima adotado nos
ensaios e os resultados sdo apresentados na Tabela C. A partir desses valores, foram tracadas
duas curvas que delimitam um intervalo no qual se espera que 80% das falhas venham a ocorrer.
As curvas foram tracadas em um gréfico contidas na Figura 8 no qual foram colocados também
0s pontos correspondentes aos dos ensaios da zirconia pura.

Tabela C - Parametros de Weibull para a fadiga de Y-TZP.

Tensdo Maxima (MPa)

N(90%) [ciclos]

N(10%) [ciclos]

650

245

116833

610

434

759101

570

5731651

731

O GTC o7
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=@~ potencial de sobrevivencia com probabilidadde r = 90%

r=10%

=@ potencial de com
L L
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Figura 8 - Intervalo de confianca de 80% da distribuicdo de Weibull de Y-TZP com os
resultados dos testes de fadiga ciclica.

Tendo em vista que os resultados de fadiga normalmente apresentam grande dispersao de

valores e muito mais pronunciado para materiais ceramicos, onde o amplo espalhamento é mais
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critico, € conveniente avalia-los com o emprego de ferramentas de analise estatistica. Por isso,
os valores muito baixos de “m” refletem a baixa uniformidade e o alto espalhamento nos dados
de fadiga. Uma tendéncia é observada dos valores de m aumentar e os valores de b diminuir
conforme o0 aumento da tensdo maxima, ou seja, com o aumento da tensdo a dispersao dos
valores diminui, e vice versa, revelado nos valores obtidos de m. Isto é evidente, pois quando
maior for o nivel de tensdo menor sera o valor do tamanho da falha critica e que é mais facil de
ser encontrada devido ao fato de que em ceramicas os defeitos serem inerentes a elas e quando
estes sdo cada vez menores a probabilidade de encontra-los nelas é maior.

A vida caracteristica de cada nivel de tensdo é dada pelos valores de b. O valor de b
representa 0 nimero de ciclos correspondente a probabilidade acumulada de 0,632, ou seja,
existe 63,2% de chance de uma peca falhar com vida em fadiga menor ou igual a b. A partir dos
valores de m e b foi possivel determinar a faixa de 80% das falhas ocorrerem e quando foi
comparado com os dados dos ensaios ficou evidente que a grande maioria das falhas do corpos

de prova ensaiados ficaram dentro dela, mostrando a vida confiavel dentro desta faixa.

CONCLUSOES

Os resultados apresentados indicam que a Y-TZP possui alta densidade relativa (>99%)
e uma refinada microestrutura composta de graos de tamanho médio em torno de 0,61 pum e
com fases cristalinas compostas de ZrO- tetragonal, além de boa resisténcia a fratura por flexao,
apresentando propriedades promissoras para utilizacdo como materiais dentarios. Nas
condicBes de sinterizacdo utilizadas neste trabalho foram obtidos valores resisténcia a fratura
de 900 MPa e valor de 1350 HV. O valor de tenacidade a fratura estdo préximos a 7 MPam?,
bem como o alto valor do médulo de Weibull (> 9,8).

Ao submeter o material a carregamento ciclico por flexdo em quatro pontos sdo
observadas as suas fortes tendéncias em possuir comportamento em fadiga apresentando uma
larga escala de carregamento onde a fadiga ciclica pode ser detectada. Os resultados obtidos
indicam que o limite de resisténcia a fadiga além de 5 x 10° esta em torno de 550 MPa, para a
zircbnia, ou por volta de 63% da sua resisténcia estatica por flexdo e que sdo notadamente
superiores aos das cargas mastigatorias. Os resultados de difragdo de raios X indicam que 0
material sofre transformacéo de fase T-M devido ao carregamento estatico e ciclico. As analises
de Weibull dos resultados obtidos em fadiga apresentaram baixos valores de “m” refletindo o

alto espalhamento dos dados de fadiga.
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