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Resumo da Tese apresentada a COPPE/UFRJ como parte dos requisitos necessarios
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CARACTERIZACAO DE ZIRCONIA ESTABILIZADA POR ITRIA PARA APLICACOES
ODONTOLOGICAS

Fabiana Ribeiro da Silva

Marcgo/2010

Orientador: Luiz Carlos Pereira

Programa: Engenharia Metallrgica e de Materiais

O objetivo deste estudo foi avaliar a influéncia das condi¢cdes de sinterizacao
(tempo e temperatura) nas propriedades mecéanicas e microestruturais de uma zircénia
estabilizada por itria. Para tanto utilizou-se seis blocos pré-sinterizados de zirconia
estabilizada por itria da marca Cercon (Dentsply Degudent, Hanau, Alemanha) e estes
foram divididos aleatoriamente em 3 grupos. Os blocos pertencentes ao grupo 1 foram
sinterizados sob as condi¢Bes preconizada pelo fabricante (1350°C durante 6 horas),
os do grupo 2 foram sinterizados sob 1500°C durante 6 horas e os do grupo 3 sob a
mesma temperatura do grupo 2, porém sob um tempo maior (11,5 horas). Todos os
blocos foram devidamente usinados e polidos e originaram corpos de prova que foram
submetidos aos seguintes ensaios: medicdo da densidade e porosidade aparente,
difracdo de raios-X, avaliacdo do tamanho de grdo, resisténcia mecéanica a flexao,
medicao de dureza, avaliagdo da tenacidade a fratura e andlise fractogréafica. Foi
possivel observar que as condi¢des de sinterizacdo influenciaram nas propriedades
mecanicas e microestruturais da zirconia estabilizada por itria e que as trés condi¢bes
de sinterizagdo analisadas neste estudo aparentam permitir que o material em questédo

desempenhe sua funcéo clinica.
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STABILIZED ZIRCONIA BY YTTRIA CHARACTERIZATION TO DENTISTRY
APPLICATIONS

Fabiana Ribeiro da Silva

March/2010

Advisor: Luiz Carlos Pereira

Department: Metallurgical and Materials Engineering

The aim of this study was to evaluate the influence of sintering conditions (time
and temperature) on mechanical properties and microstructure of stabilized zirconia by
yttria. To do so, six blocks of pre-sintered of stabilized zirconia by yttria were used by
DeguDent Dentsply, Germany (Cercon), which were randomly divided into 3 groups.
The blocks belonging to group 1 were sintered under the recommended conditions by
the manufacturer (1350°C for 6 hours). The blocks of group 2 were sintered under
1500°C for 6 hours. The blocks of Group 3 were sintered under the same temperature
in group 2, however it took a longer time (11.5 hours). All the blocks were properly
machined and polished and resulted in specimens that underwent the following tests:
density and porosity, X-ray diffraction, grain size, flexural strength, Vickers hardness,
fracture toughness and fractography. It was observed that the sintering conditions
influenced the mechanical properties and microstructure of stabilized zirconia by yttria.
The three sintering conditions analyzed in this study allow the material to perform its

clinical function.
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1 INTRODUCAO

A estética utilizando cerédmicas odontolégicas pode ser considerada uma arte que
foi desenvolvida ao longo dos anos por meio de treinamentos e experiéncias. Sua historia
tem cerca de 200 anos e se iniciou no século XVIIl, quando foi empregada inicialmente
para a confeccao de proteses totais e de dentes para reproduzir a cor e a translucidez dos
elementos naturais. Desde sua introducdo na odontologia, as ceramicas tém merecido
atencdo e destaque e a principal razdo para isso é que dificilmente algum outro material
conseguira reproduzir a beleza e a naturalidade dos dentes (CONCEICAOQ, 2005).

Com o surgimento das restauracbes metaloceramicas, a ceramica passou a ser
largamente utilizada, tanto na confeccdo de restauragfes unitarias como em proteses
fixas de varios elementos. Porém, é observado uma crescente busca de restauragfes em
gue, na parte estética busque-se a perfei¢cdo, pois assim, seria possivel chegar cada vez
mais proximo do aspecto de um dente natural. Para tanto, se torna necessario a
substituicdo de materiais metalicos por outro de aparéncia com maior similaridade com o
elemento dentario (MACLEAN, 1997).

A confeccao de restauragdes em ceramica livre de metal tornou-se possivel gragas
ao desenvolvimento da adesdo dessas pecas protéticas as estruturas dentais e de
ceramicas “reforcadas” através de diversos métodos (maior valor de resisténcia mecéanica
e tenacidade).

A tecnologia das ceramicas odontolégicas se desenvolve muito rapidamente no
campo das pesquisas e, sendo assim, foi possivel a obtencdo de um material com
excelente estética associada a caracteristicas fundamentais para aplicabilidade clinica.
Dentre estas caracteristicas podemos citar a biocompatibilidade, a resisténcia mecéanica
adequada para restauracdes posteriores, a tenacidade a fratura e a translucidez
(THOMPSON et al., 2006).

Desde a metade do século passado, a zircénia ou diéxido de zircénio (ZrO,) tem
atraido a atencdo de um grande numero de pesquisadores devido as suas excelentes
propriedades mecanicas (CASELLAS et al.,, 2001). Estas propriedades permitem sua
utilizacdo em aplicagbes que vao desde ferramentas de corte até sensores de oxigénio.

Na érea da saude, a zirconia € utilizada na confeccdo de prétese da cabeca do
fémur e na odontologia, vem conquistando uma ampla utilizagdo como alternativa as infra-
estruturas protéticas metdlicas, fato este que se deve a suas propriedades mecéanicas,

alta capacidade estética, longevidade clinica, radiopacidade e biocompatibilidade, sendo



considerada atualmente como a melhor op¢éo para infra-estruturas de proteses parciais
fixas “metal-free” de longa extensdo, bem como para coroas unitarias (KELLY, 1997,
TOKSAVUL et al., 2004).

Devido a esta ampla utilizacdo da zircbnia na area odontoldgica, varias empresas
investiram em sistemas e tecnologias para o processamento desta cerdmica (usinagem e
sinterizagcdo) e atualmente observa-se no mercado diversas marcas comerciais com
similaridades e diferencas entre si.

Neste estudo, serd possivel conhecer os sistemas a base de zirconia estabilizada
por itria disponiveis no mercado nacional e as alteragfes microestruturais e mecéanicas

que podem ocorrer no material quando a condicao de sinterizacao é alterada.



2 REVISAO DA LITERATURA

2.1 MATERIAIS CERAMICOS

Os materiais ceramicos possuem propriedades desejaveis em aplicagbes estruturais,
tais como a dureza e ponto de fusdo altos, estabilidade quimica e resisténcia a abraséo,
podendo ser empregados em ferramentas de corte para usinagem de metais, elementos
refratarios especiais, bioceramicas para implantes 6sseos e restauracfes odontoldgicas.
Isso ocorre pela natureza de suas ligagbes atdmicas, de carater i6nico e/ou covalente,
sendo que os Oxidos possuem ligacdes dominantemente ibnicas e os carbetos e nitretos
dominantemente covalentes. Simultaneamente, as fortes energias de ligacdo que mantém
0s atomos coesos, também sdo responsaveis pelo carater fragil do comportamento
mecanico das ceramicas.

A tenacidade a fratura € uma propriedade intrinseca do material, definida como a
energia mecanica necessaria para iniciar e propagar uma trinca no material até que
ocorra a sua ruptura (SUNDH e SJOGREN, 2005). Nas ceramicas esta propriedade, de
um modo geral, apresenta valores muito baixos qguando comparados aos metais.

A presenca de defeitos é decorrente, principalmente, do tipo de processamento
utiizado para a obtengcdo tanto do pd inicial como da cerdmica sinterizada. Nas
ceramicas, este tipo de falha é proveniente de defeitos microestruturais, que podem ser:
poros, microtrincas, segundas fases mais frageis, que atuam diminuindo o valor da
resisténcia mecanica esperada para o material sinterizado (GUAZZATO et al., 2005a).

A principal limitacdo das ceramicas esta na baixa reprodutibilidade de seus valores de
resisténcia mecanica, devido a relacdo direta com quantidade e distribuicdo de defeitos
intrinsecos e extrinsecos presentes em sua estrutura e também com as caracteristicas
inerentes de um material fragil. Nestes materiais, as trincas se iniciam em defeitos que
sdo introduzidos geralmente durante o processo de fabricacdo (poros, inclusbes e/ou
agregados), acabamento superficial (polimentos) ou durante a sua exposi¢cao a ambientes
guimicamente agressivos. Entretanto, as trincas podem ser interrompidas ou ter sua
velocidade de propagacéo reduzida se sua energia puder ser absorvida por eventos como
0 encontro com inclusdes, contornos de grdo, ou ainda, em uma transformacéo de fase
cristalina na regido da ponta da trinca que possa alterar o campo de tensdes, sendo este
ultimo fendmeno aquele que ocorre nas ceramicas de zircbnia parcial ou totalmente

composta pela fase tetragonal (HANNINK, 2000).



2.2 DEFEITOS ESTRUTURAIS NAS CERAMICAS

Os defeitos presentes na microestrutura de uma ceramica sdo altamente deletérios,
necessitando assim de um controle rigoroso no processamento desde a obtencédo do pé
até a fabricacdo do corpo cerdmico final. Esses defeitos, quando presentes na
microestrutura de um material fragil, sdo responsaveis pelo inicio das trincas que se
propagam pelo material. Os microdefeitos atuam como concentradores de tensfes e é
possivel afirmar que o campo de tensdes é amplificado quando o material é submetido a
uma tensdo externa. Esta amplificacdo é diretamente proporcional ao tamanho do defeito.
Os defeitos superficiais sdo mais criticos do que os defeitos internos (MARSHALL e
RITTER, 1987), como mostram as curvas de tensdo de fratura x tamanho de defeitos
(Figura 1).
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FIGURA 1 — Relagédo entre tensdo de ruptura e a localizagdo dos defeitos em uma
ceramica estrutural de SisN4. Gréfico extraido e modificado de MARSHALL e RITTER,

1987.

Desta forma, para se ter um aumento da resisténcia mecénica e da confiabilidade do
material é necessario a diminui¢cdo do tamanho dos defeitos estruturais (NONO,1990).
Entre os fatores que influenciam as propriedades mecéanicas das ceramicas podem ser

citados aqueles de caracteristicas:



A) QUIMICAS:

- Inclusé@o: esté ligada a pureza quimica do pé. Os pés podem conter inclusées organicas
e/ou inorganicas provenientes da matéria-prima ou podem ser adquiridos durante a
preparacdo do p6é (EVANS, 1995). Algumas dessas heterogeneidades sdo introduzidas
quando o p6 é moido para reduzir o tamanho de aglomerados ou quando eles sao
expostos ao ambiente. As inclusGes organicas desaparecem durante o tratamento térmico
de sinterizagdo, deixando vazios na microestrutura da ceramica. Estes vazios podem
originar a fratura. As inclusdes inorganicas podem reagir com o pé durante a sinterizacao

e/ou produzir microtrincas durante o aguecimento ou resfriamento.

- Gradiente de composi¢do: originado pela ndo homogeneidade de composicdo quimica

do pé inicial.

B) FISICAS:

- Tamanho e forma dos graos: tém influéncia determinante nas propriedades mecanicas

do produto final sinterizado. Os gréos com tamanhos grandes na microestrutura devem
ser evitados, pois tendem a diminuir a resisténcia a fadiga e a tenacidade a fratura
(SCHWARTZ, 1992, EVANS, 1995). Estes graos, quando no interior de uma matriz
formada por grdos pequenos tornam-se comumente 0s precursores de fratura. E
conhecido que a tensao de fratura média é inversamente proporcional ao tamanho médio
de grdo. TensOes localizadas surgem dentro e nos contornos dos graos, devido a
expansao térmica e anisotropia elastica. O controle do tamanho do gréo é necessario,
visto que existe um tamanho critico que pode gerar microtrincas durante o resfriamento.
As particulas de tamanhos pequenos favorecem a densificacdo e necessitam de
temperatura de sinterizacdo mais baixa em funcdo da alta energia superficial que
caracterizam estas particulas. A distribuicdo de tamanho dos graos também é importante,
pois tamanhos uniformes atuam como inibidores de crescimento dos grdos. Quanto a
forma, as particulas angulares e aciculares tornam o empacotamento do corpo a verde
dificil e, consequentemente, prejudicam a densificagdo (via estado solido) e exigem uma

maior quantidade de fase vitrea na sinterizacéo (via fase liquida) (SCHWARTZ, 1992).



- Aglomerados e agregados: se ndo forem destruidos podem contribuir para diminuir o

valor das propriedades mecénicas, pois resultam em uma densificacdo ndo homogénea.
Os agregados sao formados por particulas parcialmente sinterizadas, dificeis de serem
destruidas na compactacdo. Exigem tempo maior e/ou temperaturas mais altas de
sinterizagdo para minimizar a diferenca de densidade com a matriz (a densidade na
regido do agregado é maior) (SCHWARTZ, 1992). Estas areas se retraem de maneira
diferente em relacdo a matriz circundante, e consequentemente, podem dar origem a
vazios residuais na microestrutura, que contribuem para a diminuicdo da resisténcia
mecéanica da ceramica (RHODES, 1981, GROOT-ZEVERT et al., 1990). Os aglomerados
séo grupos de particulas unidas fracamente por for¢as de Van der Waals, faceis de serem
destruidos durante a prensagem. No entanto, em alguns tipos de conformacgédo de
ceramicas como slip casting, tape casting ou extrusdo eles podem permanecer intactos

apresentando resultados parecidos aos agregados.

- Poros: os poros tém sua origem no tipo de empacotamento das particulas do p6 durante
a etapa de conformacdo da cerdmica. Nas regides em que existem faltas de contatos
entre as particulas ndo ocorre a transferéncia de massa durante a sinterizacao via estado
solido, prejudicando a densificacdo da cerdmica. Para minimizar esse fato, o aumento da
temperatura de sinterizagdo seria indicado, mas o crescimento do grdo a partir dos
contatos ja existentes nem sempre elimina os vazios. A presenca de grdos grandes e/ou
vazios remanescentes na microestrutura do material sinterizado podem prejudicar a sua
resisténcia mecéanica. A aplicacdo de uma tensdo de compressdo externa durante a
sinterizacdo pode minimizar o efeito de formacgé&o de poros e o crescimento de graos. Uma
distribuicdo adequada de tamanhos de particulas dos pés (particulas menores irdo
preencher os vazios deixados pelo empacotamento das particulas maiores) permite a
obtencdo de um empacotamento melhor o que resulta em uma ceramica sinterizada mais
densa (RHODES, 1981).

2.3 ZIRCONIA

Desde que GARVIE et al. (1975) anunciaram que as ceramicas a base de zirconia
poderiam apresentar resisténcia mecanica e tenacidade a fratura semelhante aos metais,
muitas pesquisas vém sendo desenvolvidas visando a producdo desse tipo de ceramica.

O objetivo é ter um material que apresente mecanismos que permitam um maior poder de



absorcdo e dissipacdo da energia mecéanica aplicada que resultarA em uma maior
resisténcia a fratura e a fadiga.

Muitos estudos foram e continuam sendo feitos no sentido de aperfeicoar as técnicas
de processamento ceramico existentes e desenvolver técnicas ndo-convencionais que
possibilitem a obtencdo de pos adequados para a fabricagdo de ceramicas com menores
quantidade e tamanho de defeitos estruturais aliados a maiores homogeneidades fisica e
quimica.

O oOxido de zirconio € obtido pela extragdo do mineral zircdo (ZrSiO,4) encontrado na
india, Australia e Estados Unidos ou da badeleita (80% ZrO, + 20% de TiO,, HfO,, SiO, e
FeO3) descoberta no Brasil por Hussak em 1892. Devido a sua natureza, a zirconia é um
material que apresenta boa resisténcia ao calor e a passagem de eletricidade.

Além de bom isolante térmico e elétrico, o 6xido de zircbnio também apresenta outras
caracteristicas como: baixo coeficiente de dilatacdo térmica (alta estabilidade
dimensional), alta resisténcia a abrasé@o, a oxidagdo e elevada dureza (RICHERSON,

1992), que serédo discutidos em seguida:

Alta estabilidade dimensional

A alta estabilidade dimensional apresentada pelo 6xido de zirconio tem relacdo direta
com a sua dureza, que na escala Vickers esté por volta de 1400, e pelas acomodacdes de

sua microestrutura. Estas acomodacgdes séo estaveis devido a forga de suas ligacdes.

Coeficiente de expansao

O coeficiente de expansao térmica de um determinado material estd diretamente
ligado a forma como 0s atomos estao organizados em sua estrutura cristalina e as forcas
de ligacBes interatbmicas. Nos materiais ceramicos como a zircbnia, prevalecem as
ligacbes ibnicas (cerca de 80%), que sdo extremamente fortes, pois, possuem uma
distancia interatdmica onde as forcas de atracao entre os atomos sao iguais as forcas de
repulsdo, ou seja, estdo em uma regido onde ha um gasto minimo de energia. Sendo
assim, € necessario fornecer uma grande quantidade de energia ao material, para que

sua distancia interatbmica seja alterada e o material conseqiientemente seja deformado.

Alta resisténcia a abrasao

A energia necessaria para se retirar um elétron de um material cerdmico precisa ser

muito alta, ou seja, apenas fontes de energia de alta intensidade conseguem afetar sua



estrutura. Deste modo, a resisténcia a abrasdao de um material ceramico como o 6xido de
zircbnio € muito alta. J& em materiais que apresentam ligagcbes metdlicas, a energia

necessaria € muito menor.

Resisténcia a oxidacdo e dureza elevada

Essas duas caracteristicas estdo diretamente relacionadas as forcas de ligagdes
quimicas presentes que, por serem predominantemente idnicas tornam o material “inerte”
a mistura espontanea com outros materiais, no caso da resisténcia a oxidacao; impedem

que os ions se separem facilmente, tornando o material mais resistente.

Além de todas as caracteristicas citadas acima, este material ceramico apresenta trés
formas alotrépicas bem definidas: monoclinica, tetragonal e cubica (GUAZZATO et al.,
2005b). Em seu estado natural a zirconia se apresenta com simetria monoclinica que é
estavel até temperaturas de aproximadamente 1170°C. Entre 1170°C e 2370°C exibe a
estrutura tetragonal que apresenta um volume reduzido quando comparada a
monoclinica. Acima de 2370°C e até a fuséo (2689 + 15°C) a zircbnia se encontra na fase
cubica (KOSMAK, 1999, VENA et al., 2006), conforme mostra a Figura 2. Em altas
pressbes e temperaturas ou apos resfriamento rapido até temperaturas proximas ou

inferiores a do nitrogénio liquido, observa-se uma estrutura com simetria ortorrdmbica.

1170°C 2370°C 2689°C
MONOCLINICA — TETRAGONAL — CUBICA — LIQUIDA

FIGURA 2: Temperaturas das transformacdes de fase da zirconia.

2.3.1 Zirconia Monoclinica

A forma natural da zirconia, a badeleita (“baddeleyite”), apresentada na Figura 3
contém aproximadamente 2% de HfO, (6xido de hafnio), o qual é tdo similar a zirconia em
estrutura e propriedades quimicas, que tem pequeno efeito sobre sua estrutura
(STEVENS,1981).

Os fons Zr** tem nimero de coordenacdo sete com os ions de oxigénio ocupando os

intersticios tetraedrais, sendo que a distancia média entre o ion de zirconia e trés dos sete



fons de oxigénio é de 2,07 A . J4 a distancia média entre o fon de zircdnia e 0s outros
quatro fons de oxigénio é de 2,21 A. Assim, um dos angulos (134,3°) na estrutura difere
significantemente do valor tetraedral (109,5°).

Desta forma, a estrutura dos ions oxigénio ndo € planar e uma curvatura ocorre no
plano dos quatro oxigénios e o plano dos trés oxigénios € completamente irregular.

Este fato pode ser util na explicagdo do comportamento de maclagem da badeleita,
onde é pouco comum cristais ndo maclados. O plano de maclacdo é composto de ions
oxigénio os quais se movem de sua posicdo de equilibrio resultando em uma distorcéo
minima (STEVENS, 1981).

Zirconia Monoclinica

FIGURA 3: Estrutura cristalina da zircdnia monoclinica. Imagem extraida e modificada de
MORAES, 2004.

2.3.2 Zirconia Tetragonal

Na sua forma tetragonal (Figura 4), os fons Zr** apresentam nimero de coordenagio
oito onde novamente surge uma distor¢cdo devido ao fato de quatro ions de oxigénio
estarem a uma distancia de 2,065 A na forma de um tetraedro plano e os outros quatro a

uma distancia de 2,455 A em um tetraedro alongado e com rotacéo de 90°.



Por simplicidade, os parametros da rede para a forma tetragonal tém sido
frequentemente descritos em termos da simetria tetragonal cubica de face centrada, ao
invés de corpo centrado, com o objetivo de relacionar com a estrutura de face centrada
fluorita (CaF,) (STEVENS, 1981).

Zirconia Tetragonal

FIGURA 4: Estrutura cristalina da zirconia tetragonal. Imagem extraida e modificada de
MORAES, 2004.

2.3.3 Zirconia Cubica

A estrutura cubica da zircénia (fluorita) pode ser vista na Figura 5 como uma rede
cubica simples com oito ions de oxigénio, 0s quais sdo rodeados por um arranjo cubico de
cétions, isto €, 0s oxigénios ocupam os intersticios tetraedrais de uma rede cubica (CFC)
de empacotamento de cations (FEIGHERY e IRVINE, 1999). Na Figura 6 sdao

apresentadas as trés estruturas cristalinas da zircénia.
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Zirconia Cubica

FIGURA 5: Estrutura cristalina da zircnia cubica. Imagem extraida e modificada de
MORAES, 2004.
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FIGURA 6: Diferentes estruturas cristalinas da ZrO, (cUbica, tetragonal e monoclinica,
respectivamente). Imagem extraida e modificada de MORAES, 2004.
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2.4 EQUILIBRIO DA FASE BINARIA

2.4.1 ZircOnia Pura

A zirconia pura tem um alto ponto de fusédo (2680°C) e uma baixa condutividade
térmica. O polimorfismo da zircénia restringe o seu uso na industria ceramica. Durante o
aquecimento, a zirconia passara por um processo de transformacao de fase. A mudanca
em volume associada a essas transformag¢des podem provocar tensdes externas e até
mesmo fratura do material, tornando impossivel o uso da zircbnia pura em muitas
aplicacgoes.

Adicdes de certas quantidades de 0xidos estabilizantes, sendo os mais comuns 6xidos
de terras raras ou compostos semelhantes como CaO, CeO,, MgO e Y,0; estabilizam a
forma cubica evitando transformagfes de fase durante o aquecimento e resfriamento. Os
estabilizantes mais adequados sdo Oxidos cujos cations possuam estrutura cristalina
cubica e a razdo da diferenga entre raios dos cations em relacdo ao raio do zirconio
inferior a 40% (OLIVEIRA, 1997). A Tabela 1 apresenta alguns 6xidos estabilizantes e

suas respectivas razées percentuais.
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TABELA 1: Raios ibnicos de alguns elementos estabilizadores das formas polimoérficas de
altas temperaturas da zirconia e a razdo (R) entre raio ibnico do elemento estabilizante e

raio do zirconio.

Elemento | Raio iénico (A) | R(%)
Zr" 0,84 -
Ba“ 1,42 +69
Ca” 1,12 +33
Ce™ 0,97 +15
Hf" 0,83 -1
Mg”* 0,89 +6
Sc™ 0,87 +3,6
Sre 1,26 +50
Y+ 1,019 +21
Yb™ 1,125 +36

Os sistemas de 6xidos estabilizantes podem ser classificados como precipitados e de
solugdes sdlidas. Os sistemas precipitados sdo aqueles em que o estabilizante possui
baixa solubilidade sélida na rede da zirconia em temperatura onde a migracdo dos cations
ainda é ativa (T>760°C). Materiais produzidos a partir de tais elementos estabilizantes (ex:
Ca e Mg) em geral sdo parcialmente estabilizados, ou seja, possuem as estruturas
tetragonal e monoclinica.

Sistemas de solugdes sélidas ocorrem quando a solubilidade do estabilizante (ex:
Y,03 e CeO,) é tal que cessa a mobilidade do cation e este é retido em solugéo solida em
temperaturas relativamente baixas. Estes sistemas podem formar policristais de zircénia
tetragonal, dependendo do teor de estabilizante.

A capacidade de transformacdo reversivel da zirconia tetragonal em monoclinica
guando submetida a uma temperatura ambiente vem sendo intensamente estudada nas
Ultimas quatro décadas pelas mais variadas técnicas (difracdo de raios X e de elétrons,
microscopia Otica e eletrbnica, resistividade elétrica, etc.) principalmente pelo interesse

em compreender a grande expansdo volumétrica anisotrdpica, devido ao aumento
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abrupto nos pardmetros de rede da célula unitaria (de 3 a 5%) associado a essa
transformacdo (CLAUSSEN, 1984, GUPTA et al., 1997, GUAZZATO et al., 2004). Alguns
autores afirmam que este fendmeno é influenciado pela temperatura, pressao, tamanho
de grdo, micro e macro trincas existentes no material e a concentragdo do o6xido
estabilizador utilizado (CHEVALIER et al., 1999, SUNDH et al., 2005).

Para garantir que o fendbmeno de mudanca de fases associada ao aumento de volume
ocorra na zirconia esta vem sendo dopada com itria (Y,O3) ou Céria (CeO,) e assim,
melhores propriedades mecéanicas sdo alcancadas (MINEIRO, 2000).

2.5 ESTABILIZACAO DA ZIRCONIA COM ITRIA

Os primeiros estudos envolvendo a adicdo de Oxidos de terras raras e Oxidos
contendo catios aliovalentes a zircbnia (como por exemplo: Ca, Mg, Y e Ce) revelaram
gue a temperatura de transicdo da fase monoclinica em tetragonal € substancialmente
reduzida (PICONI et al., 1999), permitindo a obtencéo, em temperatura ambiente, da fase
tetragonal (RICHERSON, 1992).

O grau de estabilizacdo da zirconia tetragonal depende da quantidade de estabilizador
adicionado, podendo assim ser classificada como zircbnia totalmente ou parcialmente
estabilizada.

A zircOnia parcialmente estabilizada geralmente consiste em uma mistura das
estruturas cubica e monoclinica ou tetragonal (YANAGIDA et al.,, 1996, GREEN et al.,
1998). O interesse nas zircbnias parcialmente estabilizadas € grande devido ao seu
comportamento mecanico. Pode-se fazer uso da transformacao tetragonal-monoclinica
para aumentar a resisténcia, tenacidade a fratura, coeficiente de expansdo térmica e
estabilidade quimica dessa ceramica quando comparada com outras (UO et al., 2003).

Na zircOnia tetragonal os ions de zircdnia ocupam sitios de rede tetragonal de face
centrada, onde a distribuicdo dos ions de oxigénio se desvia levemente do plano
promovendo uma aparéncia tetragonal. Quando o 6xido de itrio € adicionado a rede de
zircbnia, alguns dos ions de zircbnia sdo substituidos por ions de itrio, gerando um
namero de vazios de oxigénio, garantindo a neutralidade ibnica do conjunto (VLACK,
1984).

A quantidade de ions Zr*" substituidos por Y**, determina em qual fase polimorfica o

material permanecerd, conforme o esquema:
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Quantidade de ions substituidos (QIS)
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O diagrama de fases (Figura 7),
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FIGURA 7: Diagrama de fases para o 6xido de zirconio dopado com 6éxido de itrio e a

presenca das fases: cubica (C), fase monoclinica (M) e fase tetragonal (T). Imagem

extraida e modificada de CHAN, 1993.

E importante salientar que a regido PSZ (hachurada) é a regido para o processamento

da zirconia-itria parcialmente estabilizada e que permite ao material apresentar, apos a

sinterizacdo, uma estrutura onde estdo presentes as fases monoclinica e cubica, que é

responsavel por gerar uma dureza proxima de 13,6 GPa, (aproximadamente 1400
Vickers) (FREITAS et al. 2001, 2002 e 2003, MINEIRO et al. 2000, 2001 e 2003).

O oxido de itrio utilizado para a estabilizacdo parcial da zirconia deve estar na faixa de
3 a 6% (ESQUIVIAS et al., 1996). Em baixas concentracdes de itria, uma distribuicao
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homogénea é critica para um comportamento mecéanico satisfatério (ESQUIVIAS et
al.,1996).
Na Tabela abaixo é possivel observar alguns sistemas ceramicos odontoldgicos que

utilizam a zircénia estabilizada por itria em sua composic¢ao.

TABELA 2. Alguns sistemas ceramicos que utilizam Zirconia em sua coOmposiGao.
Extraido e modificado de REIS et al., 2006.

. | Composicao Tipo de
Sistema Fabricante Aproximada Estabilizacdo

Cercon Degudent Dentsply 94% ZrO, Parcial com itria
5% YO,
1% outros

oOxidos

94,9% ZrO, Parcial com ltria
51% YO,

Procera All Zirkon Nobel Biocare

In Ceram YZ Cubes Vita 92% ZrO, Parcial com itria
5% YO,
3% Outros

6xidos

Lava Ceram 3M - ESPE 95% ZrO, Parcial com ltria
5% YO,

2.6 TRANSFORMAGCAO DE FASE (TETRAGONAL — MONOCLINICA)

A descoberta de uma transformacdo martensitica que ocorre nos gréos da zirconia
induzida por tensdes localizadas na ponta de uma trinca em propagacao impulsionou o
desenvolvimento de uma classe de materiais com alto desempenho mecéanico e relativa
tolerancia a propagacao de trincas (ARDLIN, 2002).

O desempenho destes materiais é influenciado pela fase cristalina presente no corpo
ceramico onde a zircbnia tetragonal transformavel pode ser dispersa em uma matriz de

alta resisténcia do mesmo material (zircbnia cubica).
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Este fenbmeno de mudanca de fases ocorre devido a dois mecanismos especificos: O
primeiro esta relacionado a presenca de defeitos microestruturais que podem ser trincas
ou porosidades e assim, quando um material é submetido a uma tensé@o considerada
critica, nas extremidades destes defeitos ocorre 0 desenvolvimento de um campo de
tensbes magnificado, principalmente quando p (raio de curvatura na extremidade do
defeito) tender a zero.

O valor de tenacidade a fratura (K,c) dos materiais deve ser calculado através da
seguinte expressao:

(Equacéo 1)

Onde: o, =Tensdo critica

a_ = Comprimento critico para os defeitos.

Antes de ocorrer a fratura do material, um campo de tensfes de tragdo (com
deformacéo elastica) € gerado ao redor do defeito, principalmente na sua extremidade
podendo levar a fratura catastréfica do material (STUDART et al., 2007). Logo, se uma
ceramica for submetida a uma tenséo considerada critica para um dado comprimento de
defeito originara um valor de K (fator de intensidade de tensdes) superior ao critico (Kic) e
o defeito ira se propagar.

O segundo mecanismo também ocorre devido a transformacéo de fases da zircénia. A
zircbnia monoclinica apresenta um maior volume quando comparado a zirconia
tetragonal, gerando um campo de tensdo compressiva contrapondo a tensdo trativa
necessaria para propagacédo da trinca, conforme mostra o esquema da Figura 8 (YIN et
al., 2003, LUTHARDT et al., 2004, CURTIS et al., 2006).
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FIGURA 8: As setas indicam a atuagdo de componentes compressivos apos a mudanga
de fase da zircOnia (tetragonal (T) — monoclinica (M)) na regido préxima a trinca.

Imagem extraida e modificada de REIS et al., 2006.
2.7 MICROTRINCAS

O aumento do volume resultante da transformacdo tetragonal monoclinica gera
tensdes tangenciais ao redor do grdo ou precipitado transformado, que induz ao
aparecimento de microtrincas (Figura 9) (STEVENS, 1981, NONO, 1990).

Fase Tetragonal

Trinca

Critica
Fase Monoclinica
Transformada

FIGURA 9 - Interacéo entre o grdo ou precipitado de zircénia monoclinica transformada e

a ponta da trinca. Imagem extraida e modificada de NONO, 1990.

A trinca propaga-se até encontrar um grdo de fase monoclinica, depois € desviada e
torna-se ramificada, absorvendo parte da energia de fratura associada a propagacao
inicial. Esta capacidade de absorver ou dissipar a energia da trinca propagante resulta em

um aumento da tenacidade a fratura da ceramica.
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2.8 FATORES QUE INFLUENCIAM A FORMACAO E A TRANSFORMACAO DA
FASE TETRAGONAL

Nas ceramicas de zircOnia, a transformacdo da fase tetragonal para a fase
monoclinica ainda ndo foi completamente explicada, embora a ocorréncia dessa fase
tetragonal em altas temperaturas esteja amplamente divulgada na literatura (QIN e
HUANG, 2000, HUANG et al., 2005). Sabe-se que a fase tetragonal quando se transforma
em monoclinica € a responsavel pelo desenvolvimento da alta tenacidade a fratura
dessas ceramicas e sofre a influéncia de alguns fatores, que atuam em conjunto para
ocorréncia ou ndo da transformacédo desta fase cristalina.

Para um estudo adequado desta transformacao, estes fatores devem ser analisados

de forma independente, conforme mostrado abaixo:

a) Defeitos estruturais:

- A presenca de defeitos do tipo lacunas de oxigénio nestas ceramicas evita a
transformacgdo desta fase cristalina através do impedimento dos movimentos atémicos

necessarios para se obter a fase mais estavel na etapa de resfriamento.

b) Tamanho do gréo ou precipitado:

- A transformacéo de fase esté relacionada ao tamanho de gréo. Existe um tamanho de
gréo critico. Abaixo deste tamanho nao ocorre a transformacéo (permanece tetragonal) e
acima deste tamanho a transformacao ocorre espontaneamente. Este tamanho critico é
dependente do tipo de matriz (SisNg4, ZrO,, Al,O3, etc) em que estdo contidos 0s graos ou
precipitados de zirconia (SUBBARAO, 1998, JANSEN, 1998).

c) Tipo e quantidade do dopante estabilizante de fases cristalinas:

- Cada espécie de estabilizante possui uma quantidade adequada que deve ser
adicionada a ceramica de ZrO, para otimizar a quantidade da fase cristalina tetragonal
metaestavel presente (XIA et al.,, 2000). Essa quantidade é dependente do tipo de
microestrutura, do dopante usado, da uniformidade e distribuicho do tamanho de

particulas do Oxido estabilizante. O Oxido estabilizante influencia a razdo de
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tetragonalidade que permite identificar a quantidade de fase tetragonal presente na
ceramica (LIU, 1999).

c) Energia do sistema:

- A transformacao da particula € governada pela energia do sistema grao (ou precipitado)
/ matriz, que corresponde a soma das energias livre de Gibbs + superficial + quimica.
Com a adicao de dopantes a energia quimica livre muda de maneira a permitir que a fase
cubica e/ou tetragonal possa ser estabilizada na temperatura ambiente. A energia
superficial também contribui para a estabilidade das fases em zircénias puras e dopadas,
pois a energia correspondente a fase monoclinica é mais alta que a da fase tetragonal em
zircbnia dopada com itria (HIRANO et al., 1998).

d) Temperatura de transformagéo de fases cristalinas:

- Alguns graos ou precipitados de fase tetragonal cristalina sdo dependentes da
temperatura para a transformacdo de fase. Existem particulas que se transformam na
temperatura ambiente, e outras, que devido ao seu tamanho necessitam de um aumento

na temperatura para a transformacgéo (HIRANO et al., 1998).

2.9 SINTERIZACAO DAS CERAMICAS

A sinterizacdo é um tratamento térmico em que a temperatura varia de acordo com 0s
componentes do pé inicial e dos processamentos anteriores a esta etapa (FLORIO e
MUCCIHO, 1999). Na sinterizagéo as particulas do corpo compactado se ligam formando
uma estrutura sélida. Nesta etapa, a formacéo de contornos de graos e o crescimento de
pescocos de unido interparticulas ocorrem, normalmente por processos difusionais
atbmicos ativados termicamente, em temperaturas abaixo do ponto de fusdo preenchendo
a regido de contato interparticulas (poros) (VAN DE GRAAF et al., 1985).

Na etapa de sinterizacdo sdo obtidas as fases cristalinas e a microestrutura da
ceramica final e é também nessa etapa, que ocorre a densificagdo maxima do corpo
ceramico (CUTLER et al., 1992).
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A sinterizacdo das ceramicas € normalmente realizada em fornos convencionais com
um dispositivo que permita uma queima de forma uniforme, podendo ou néo ser utilizado
um controle da atmosfera através de um gas adequado (BERTZ, 2000).

O objetivo principal da sinterizacao é realizar uma forte unido entre as particulas do p6
inicial por ativacdo térmica. O processo de sinteriza¢@o ocorre em temperaturas abaixo do

ponto de fusdo do material (caso contrario, seria fuséo simples) (RAHAMAN, 1995).
2.9.1 Sinterizacao Via Estado Soélido
O processo de sinterizagdo no estado solido pode ser dividido em trés estagios

(CHIANG et al., 1997; RING, 1996) (Figura 10):

b} Estagio Intermediario

a) Estagio Inicial i
c) Estagio Final

RN |

L—[{! —; QL

FIGURA 10 - Representacdes esquematicas dos trés estdgios de sinterizagdo e a
consequente retracdo linear durante as etapas de sinterizacdo. Imagem extraida e
modificada de RING, et al., 1996.

a) Estagio inicial: Este estagio é caracterizado pela formacdo de contatos entre as
particulas do pé compactado pela ativacdo dos mecanismos de transporte de massa
promovendo a formagao e o crescimento de conexdes (“pescogos”) até o ponto onde eles
comecam a interferir entre si. Como conseqiéncia, ha uma diminuicdo dos tamanhos dos
poros intercomunicantes (reducao da area superficial de poros) e aumento da interface

entre as particulas.

b) Est&qgio intermediario: Este estigio € caracterizado pela densificacdo do compacto e

pelo decréscimo dos didmetros dos poros interligados. H4 um alargamento dos pescocgos,
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canais de poros sao fechados e o0s poros tendem a se tornar esféricos. A

intercomunicagao entre 0s poros praticamente desaparece.

c) Estaqio final: é caracterizado pela eliminacéo gradual dos poros residuais.

2.10 CERAMICAS ODONTOLOGICAS A BASE DE ZIRCONIA

Com a crescente demanda por estética aliada ao cumprimento de requisitos
funcionais, as préteses fixas do tipo “metal-free” ganham cada vez mais destaque dentro
da odontologia. Na Figura 11 é possivel observar e comparar a resisténcia a flexao de
algumas ceramicas utilizadas em infra-estrutura de préteses. Nota-se que sistemas que
utilizam alumina (Procera-All Ceram) possuem resisténcia mecéanica inferior aos de
zirconia (Procera All-Zirkon, Lava e Cercon), sendo indicados somente para coroas
unitarias e protese fixas de curta extensdo em casos clinicamente selecionandos (TAKAGI
et al., 1985, TINSCHERT et al., 2002). Ja os sistemas de zirconia estabilizados por itria
podem ser utilizados em protese fixas de longa extensdo, além de serem indicados
também para coroas unitarias (WHITE et al., 2005).

Estudos comparativos entre marcas comerciais de ceramica a base de zircdnia
estabilizada por itria mostram que o material que apresentou maior resisténcia a flexao foi
o Cercon (Dentsly Degudent, Hanau, Alemanha) com 900 MPa, seguido do Lava
(3M/ESPE, EUA) com 751,9 MPa e Procera All - Zirkon (Nobel Biocare,) com 536,4 MPa
(CHAPMAN, 2005).

E possivel afirmar que h4 uma tendéncia das empresas fabricantes de materiais
dentarios em concentrar seus esforcos em pesquisas e desenvolvimento de materiais
ceramicos em produtos a base de zircbnia, visando substituir a alumina

progressivamente.
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FIGURA 11: Gréfico comparativo entre alguns sistemas ceramicos utilizados em
odontologia. Os nomes dos produtos que aparecem no grafico sdo marcas registradas

dos seus respectivos fabricantes. Imagem extraida e modificada de REIS et al., 2006.

2.10.1 Sistema Slip-Cast (In-Ceram Zircbnia)

A técnica In-Ceram foi desenvolvida por M. Sadoun, dentista e pesquisador de
materiais dentarios inspirado pela classica técnica da barbotina utilizada pela industria
ceramica. Este sistema foi introduzido no mercado em 1989 pela VITA ZAHNFABRIK
(Alemanha) e é conhecida como técnica de ceramica infiltrada por vidro.

O meio inicial desta técnica é denominado barbotina e consiste em uma suspensao
aquosa composta por particulas finas que podem ser de alumina, zircbnia ou espinélio
adicionadas de agentes de dispersdo (ROSENSTIELD et al., 2002). Esta é aplicada e
sinterizada sobre um troquel de gesso poroso que atua absorvendo a agua, tornando a
aglomeracgéo das particulas sobre a superficie do troquel mais densa. Desta maneira, a
restauracdo ja recebe o seu contorno interior definitivo e uma adaptacéo precisa. Em
seguida, o nucleo é infiltrado por vidro de lantanio de sddio fundido que se insere nos
poros por capilaridade em altas temperaturas (~1150°C). Apds esta etapa, o nicleo é
recoberto por uma cerédmica especifica que ird garantir uma estética semelhante ao dente
natural. Todas as etapas para confec¢do do nucleo ceramico infiltrado por vidro podem

ser observadas na Figura 12.
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FIGURA 12: Aplicacdo da barbotina sobre o troquel (a), aspecto apos sinterizacdo (b),
demonstragéo da infiltragdo com vidro fundido (c), nucleo In-Ceram apos infiltragdo com
vidro (d) e coroa In-Ceram revestida com a ceramica Vitadur Alpha (e). Modificada da
Fonte: http://www.phuminlab.com/index.php?lay=show&ac=article&ld=146041&Ntype=5,
acessada em 10/02/2010.
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O desenvolvimento do p6 In-Ceram Zirconia, que contém ZrO, como fase cristalina
principal e combina uma elevada tenacidade a fratura com boas propriedades mecénicas
(SORENSEN et al., 1998), foi especialmente para confec¢do de estruturas que suportem
esfor¢cos mecanicos elevados.

Durante todo processo de fabrica¢do do nucleo ceramico por esta técnica ndo ocorre o
aumento de volume e posterior contracdo devido a fresagem comandada por software
seguida por sinterizacdo e sendo assim, as dimensbes da estrutura permanecem

inalteradas tanto durante a sinterizagdo quanto durante a infiltrac&o pelo vidro.

2.10.2 Sistema CAD/CAM (Computer Aided Design/Computer Aided Manufacture)
2.10.2.1 Sistema Procera All Zirkon

Este sistema envolve o processo industrial do tipo CAD/CAM onde o desenho em
computador é realizado através da leitura, por uma ponta de rubi acoplada a um leitor

digital (“scanner”), de toda superficie de um troquel de gesso obtido pelo dentista apds o

preparo do dente (Figura 13).

PROCERA' 1

(b)

FIGURA 13: Scanner Procera (a) e o troquel posicionado para leitura (b). Modificada da

Fonte: www.laboratorioalianca.com.br/procera artigo.htm, acessada em 07/02/2010.

Este scanner |é toda a periferia do troquel, desde o bordo cervical até a por¢ao oclusal
ou incisal. Esta leitura pode levar cerca de 2 a 3 minutos e registrar cerca de 50.000
pontos que sdo armazenados em um software proprio. Estes pontos fornecem uma

imagem tridimensional que pode ser analisada e trabalhada pelo técnico de laboratério e
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dar inicio a confeccao virtual da estrutura ceramica através da escolha e marcacao de um
ponto no limite cervical da imagem. Com este ponto determinado, o computador tem
condi¢Bes de tragcar uma linha que corresponde ao término cervical do preparo dental.
Através da magnificacdo e rotagdo da imagem virtual, o técnico pode entdo visualizar e
retificar ponto-a-ponto todo limite cervical.

Apoés esta etapa, passa-se a selecdo no computador do tipo e espessura do coping,
que foram determinados pelo cirurgido dentista, baseado na solicitacdo mecanica e
estética de cada caso clinico.

A imagem virtual do coping e troquel (Figura 14) é entdo enviada por via digital
(juntamente com os dados do paciente e do laboratério que a enviou) a uma das unidades
de produgéo (EUA ou Suécia), onde um troquel em gesso, com cerca de 30% de aumento

para compensar a contragdo que ocorre durante sinterizacao, é fresado.

FIGURA 14: Imagem tridimensional do coping posicionado sobre o troquel. Modificada da

Fonte www.laboratorioalianca.com.br/procera artigo.htm, acessada em 07/02/2010.

A estrutura ceramica pode ser industrialmente produzida através de duas
metodologias distintas, de acordo com o tipo de trabalho que sera confeccionado, sao
eles:

1) Para obtencao de coping e abutment o p6 de 6xido de zircénio pré-sinterizado €
compactado sobre um troquel confeccionado com gesso especial (material refratario)
aumentado em aproximadamente 20%. O formato do nudcleo cerdmico é obtido por meio
de prensagem deste p6 a seco (carga de 2 toneladas), mas mesmo assim, este ndcleo
necessita ser usinado para remoc¢do dos excessos. Em seguida, este sofre uma pré-

secagem durante dois minutos sob 600°C e assim a peca se desprende do troquel

26


http://www.laboratorioalianca.com.br/procera_artigo.htm

seguindo-se da etapa de sinterizacdo em forno sob a temperatura de aproximadamente
1500°C durante 2 horas. Nesta etapa ocorre a contragdo da estrutura.

2) Para obtencéo de prétese fixa de 3 elementos ou mais um bloco pré-sinterizado é
fresado a umido (para que se obtenha uma superficie mais uniforme e lisa com um
término mais definido) com um aumento de aproximadamente 30% seguindo-se da
sinteriza¢do sob a temperatura de aproximadamente 1500°C durante 2 horas.

Apés a inspecédo de qualidade, a protese é enviada para o pais de origem, onde sera
testada no paciente pelo dentista e recebera a aplicacdo da ceramica de recobrimento por
um técnico em protese dental.

As etapas para obtencdo do nucleo ceradmico (coping) pelo sistema Procera pode ser

observado na Figura 15.

FIGURA 15: Etapas para obtencdo do nucleo Procera, onde a seta com a letra (D)
corresponde as etapas realizadas pelo dentista, letra (T) as realizadas por um técnico e a
letra (L) pelo laboratério da central de producdo. Modificada da Fonte:

www.laboratorioalianca.com.br/procera_artigo.htm, acessada em 07/02/2010.

As restauragdes confeccionadas pela técnica Procera parecem ter bom desempenho
clinico (MAY, 1998) e boa adaptacao marginal, desde que a varredura do troquel de

gesso seja feita corretamente pelo scanner (ODEN, 1998).
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Segundo HAAG (2004), JOKSTAD (2004) e NAERT (2005) o sistema Procera
mostrou sucesso em 98% dos casos quando observado durante 5 anos e 92% apdés 10
anos em funcdo na cavidade bucal. Alguns estudos apresentam bons resultados deste
mesmo sistema quando empregado em dentes posteriores (ODEN, 1998, ODMAN et al.,
2001, FRADEANI et al., 2005). Boa adaptacdo marginal foi mostrada por TAKAHASHI e
GUNNE (2003) e QUINTAS (2004).

O Procera All Zirkon para coroas foi langado em 2001 e para proteses parciais fixas
em 2004. Segundo SIERRAALTA (2003) a zircbnia apresenta uma resisténcia a flexéo e
tenacidade a fratura duas vezes maior que a alumina e mantém uma boa adaptacdo

marginal sendo indicada para regides que recebem forga mastigatoria elevada.
2.10.2.2 Sistema Cerec

Desenvolvido na década de 80, o sistema Cerec vem sendo alterado desde entdo e
atualmente apresenta uma configuracdo modular que nos permite fazer coroas, facetas,
inlays, onlays e estruturas para coroas e pontes.

Fabricado pela marca Sirona (EUA), Cerec InLab é um sistema CAD/CAM que utiliza
blocos pré-sinterizados para a producao de estruturas “metal-free” com In-Ceram Alumina
e In-Ceram Zircbnia. A producdo comega com o escaneamento do troquel através de raio
laser que produz um modelo ou troquel virtual no computador. Este modelo sera utilizado
para o desenho da restauracdo através do processo CAD (desenho auxiliado por
computador), como pode ser observado na Figura 16.

Software

Forno
|

FIGURA 16: Sistema Cerec. Modificada da Fonte:

http://br.nvidia.com/object/sirona_success br.html, acessada em 07/02/2010.
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Uma vez definida a restauracdo, a fresagem se inicia automaticamente (Figura 17) e
€ totalmente gerenciada por um software que controla o contorno e espessura da
estrutura e, além disso, calcula as dimensfes corretas que compensarao as contracdes

do processo de sinterizagdo assegurando a adaptacéo final.

resagem com irrigagao '

FIGURA 17: Fresagem do  Sistema  Cerec. Modificada da  Fonte:
http://www.cerec3d.it/page7/page?.html, acessada em 07/02/2010.

O sistema utiliza os blocos Vita Blocks (In-Ceram e Vita YZ) e também sistema inLab
pode trabalhar com blocos fabricados pela marca lvoclar Vivadent (EUA) (ProCAD e
ProCAD TopTouch) e 3M ESPE (Paradigm). Os blocos podem ser observados na Figura
18.

Blocos de Zirconia

FIGURA 18: Blocos utilizados no sistema Cerec. Modificada da Fonte:

http://dentesabio.com/metal-free-ips-empress/, acessada em 07/02/2010.
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Este sistema é considerado como um sistema aberto, onde o “software” foi
desenvolvido por uma Empresa, a unidade fresadora por outra e, além disso, podem-se
utilizar blocos ceramicos a base de zirconia de diversas marcas. Logo, quando algum
problema € detectado, ndo se consegue distinguir de onde pode ter surgido. Ha
dificuldade em definir responsabilidades pelo insucesso da proétese.

2.10.2.3 Sistema ZirkonZahn

O sistema ZirkonZahn é de origem italiana e foi desenvolvido por Enrico Steger. Este
sistema passou a ser comercializado recentemente no Brasil e é conhecido como
“Manually Aided Design/Manually Aided Manufacturing” ou na linguagem popular como
MAD/MAM. Segundo o fabricante este sistema proporciona precisdo absoluta em micro

dimensdo. Na figura abaixo é apresentado um operador realizando a fresagem

manualmente, fato este que ndo ocorre nos sistemas CAD/CAM.

resadora Manual

FIGURA 19: Operador fresando manualmente. Modificada da  Fonte:

http://www.talladium.com.br, acessada em 07/02/2010.

O sistema consiste em uma unidade fresadora chamada Volksfraser que € uma
maquina projetada para manufatura de estruturas de coroas e pontes. Esta unidade é

compacta e cabe facilmente em qualquer bancada do laboratério (Figura 20).
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FIGURA 20: Unidade fresadora do sistema ZirkonZahn e seu forno. Modificada da Fonte:

http://www.talladiumdobrasil.com.br, acessada em 07/02/2010.

Apos a estrutura ter sido fresada € preciso realizar a sinterizagdo por oito horas em
um forno especial na temperatura maxima de 1500°C.

Segundo informagdes do fabricante, para pigmentar os blocos utilizados por este
sistema, este precisa ser mergulhado nos liquidos de pigmentacdo e secado utilizando a
lampada de secagem antes da sinterizacdo. No ano de 2009, a Empresa langou no
mercado odontologico o sistema Zirkon-Zahn fresado por CAD/CAM, sendo que este
sistema é o Unico do mercado que opera com ar comprimido que nao fornece precisao no

corte.
2.10.2.4 Sistema Ceramill

O sistem Ceramill foi desenvolvido pela Empresa Amann Girrbach (Alemanha) e é
muito similar ao sistema ZirkonZahn onde € fresagem é realizada de forma manual.

Nas Figuras abaixo s&o apresentados a unidade fresadora e o forno do sistema

Ceramill.
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FIGURA 21: Unidade fresadora do sistema Ceramill. Modificada da Fonte:
http://www.proital.cl/productos/images/ceramill%20portal.bmp, acessada em 07/02/2010.

Forno

FIGURA 22: Imagem do forno do sistema Ceramill. Imagem Modificada da Fonte:
http://www.proital.cl/productos/images/ceramill%20portal.bmp, acessada em 07/02/2010.

A Empresa Amman Girrbach lancou no mercado nacional um sistema CAD/CAM e
de acordo com a extengdo da peca protética o fabricante recomenda temperaturas

diferentes de sinterizacao.
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2.10.2.5 Sistema Cubo

O sistema Cubo (Brasil) € conhecido por ser uma pequena empresa e possui uma
Unica Central de Usinagem especializada em Odontologia instalada em Sao Paulo (Figura
23).

O sistema Cubo vende “scanners” que atuam como satélites (unidades de
escaneamento em locais estratégicos) em todo Brasil e possui uma uUnica unidade
fresadora na matriz. Segundo o fabricante o sistema foi lancado ap6s 5 anos de

investimento e planejamento.

FIGURA 23: Instalagbes do Sistema Cubo em S&o Paulo. Modificada da Fonte:
http://www.centraldeusinagem.com, acessada em 07/02/2010.

2.10.2.6 Sistema Lava

O sistema Lava é um sistema CAD/CAM para digitalizacdo e confeccao de estruturas
em zirconia pura para coroas, pontes e abutments. E um sistema considerado fechado,
pois todos os seus componentes sdo da marca SMESPE (EUA). Abaixo € observada

sua unidade fresadora (Figura 24) que é de grande porte.
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FIGURA 24: Unidade Fresadora do Sistema Lava. Modificada da Fonte:
http://solutions.3m.com.br/wps/portal/3M/pt BR/Laboratorios/Home/ProdutosLaboratorio

s/Lava/Equipamentos/, acessada em 07/02/2010.

Este sistema apresenta como desvantagem relativa o longo tempo de sinterizagéo
(aproximadamente 11 horas) sob alta temperatura (1500°C) e a imersdo de seu bloco

em solucdo pigmentante para caracterizacéo estética.

2.10.2.7 Sistema Cercon

No sistema Cercon o bloco de zircdnia parcialmente sinterizado é fresado a seco na
forma de coping ou prétese parcial fixa. Existem duas metodologias para confecgéo da

peca protética utilizando este sistema. Sao elas:

Digitalizacdo de Padrdes de Cera e Fresagem

Neste método o técnico encera a infra-estrutura de maneira usual sobre os troqueis.
Posteriormente o enceramento é cuidadosamente colocado em uma grade (‘frame”) e
sobre este padrao de cera é aspergido um p6 de prata para facilitar a leitura 6ética e
digitalizagdo do mesmo (Figura 25). O computador (Cercon Brain) seleciona o tamanho
do bloco de zircbénia (Cercon Base) apropriado e este é colocado na unidade fresadora
que corta o bloco no formato do padréo de cera. A seqiiéncia abaixo ilustra os passos de
confeccéo (Figura 25, 26, 27 e 28).
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(b)

FIGURA 25 — (a) infraestrutura encerada sendo fixada na grade (b) aspersdo de p6 de
prata para facilitar a leitura o6tica. Imagem extraida e modificada do material de
divulgacao utilizado pela empresa Dentsply Degudent (Hanau, Alemanha) para a marca

Cercon.

() T

FIGURA 26 - Bloco de zirconia (a) e o processo de fresagem (b). Imagem extraida e

modificada do material de divulgacéo utilizado pela empresa Dentsply Degudent (Hanau,

Alemanha) para a marca Cercon.
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fresado sinterizado

FIGURA 27 - MEV da zirconia fresada (parcialmente sinterizada) e apoés sinterizagéo final.
Imagem extraida e modificada do material de divulgagéo utilizado pela empresa Dentsply

Degudent (Hanau, Alemanha) para a marca Cercon.

FIGURA 28 — Estrutura pronta para aplicacdo da ceramica de recobrimento estético.
Imagem extraida e modificada do material de divulgacéo utilizado pela empresa Dentsply
Degudent (Hanau, Alemanha) para a marca Cercon.

Digitalizacdo de Troqueis

Neste método ndo ha necessidade de se confeccionar padres em cera ou resina
acrilica das infra-estruturas. Os troqueis sao digitalizados por uma unidade de leitura 6tica
a laser do equipamento (Figura 29) e as imagens capturadas por 3 cameras. Os dados da
leitura sdo transferidos para um computador (Cercon Art).
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FIGURA 29: Digitalizacdo de troquel de gesso por um leitor 6tico. Imagem extraida e
modificada do material de divulgacao utilizado pela empresa Dentsply Degudent (Hanau,

Alemanha) para a marca Cercon.

Estas informacdes sdo passadas para a unidade fresadora do equipamento que
prosseguira com a fresagem. Ha requisitos de que o preparo esteja bem uniforme, com a
conicidade adequada e terminacdo cervical nitida para que se obtenha o resultado
desejado.

Apés a fresagem a estrutura vai a um forno onde a peca protética fica suspensa
(Figura 30) sob a temperatura de 1350°C durante 6 horas, para a sinterizagédo uniforme da
estrutura. Neste momento ocorre uma precisa contracdo que € informada através do

codigo de barra fixado no bloco, geralmente esta é de aproximadamente 30% (Figura 31).

FIGURA 30: Infraestrutura indo ao forno para sinterizagdo. Imagem extraida e modificada
do material de divulgacgéo utilizado pela empresa Dentsply Degudent (Hanau, Alemanha)

para a marca Cercon.
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FIGURA 31: Contracéo da Infraestrutura apos sinterizagcdo. Imagem extraida e modificada
do material de divulgagéo utilizado pela empresa Dentsply Degudent (Hanau, Alemanha)

para a marca Cercon.

Técnicas de Aplicacdo da cerdmica de Recobrimento

Apés a sinterizacdo da estrutura de zirconia e antes da aplicacdo da ceramica, alguns
ajustes podem ser eventualmente necessarios. Estes pequenos desgastes devem ser feitos
com brocas especificas sob alta-rotacdo e com refrigeracdo agua-ar abundantes. No entanto,
se 0 preparo estiver adequado, as demais etapas clinicas e laboratoriais forem feitas
segundo um rigoroso protocolo, e o equipamento Cercon estiver bem calibrado, estes ajustes
se tornam desnecessarios e a adaptacdo marginal compara-se a trabalhos feitos com ligas
metalicas nobres.

O sistema Cercon é atualmente utilizado na confeccdo de coroas unitarias anteriores e
posteriores, prétese parcial fixa de longa extenséo, proteses parciais fixas posteriores com

retentores tipo inlay e coroas telescopicas.
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2.11 PROPRIEDADE MECANICA DAS CERAMICAS

2.11.1 Modulo de Elasticidade

Os materiais cerédmicos apresentam em temperatura ambiente alta fragilidade e
fraturam praticamente sem deformacéo plastica. Essa falta de plasticidade esta relacionada
a sua estrutura atdbmica. Essas caracteristicas conferem aos materiais ceramicos valores
elevados do modulo de elasticidade (Tabela 3) (ACCHAR, 2000).

TABELA 3: Valores de Mddulo de Elasticidade de alguns materiais ceramicos (ACCHAR,
2000).

Material E (GPa)
Ligas de Aluminio 69

Nylon 2.8
SisN, 350

SiC 414
Al,O3 380
Mulita 180
ZrO, 200

2.11.2 Dureza

A dureza pode ser avaliada a partir da capacidade de um material “riscar’ o outro.
Abaixo é apresentada a escala desenvolvida por Frederich Mohs em 1812 para os minerais.
Esta tabela é arbitrada de 1 a 15 em escala crescente a partir do talco ao diamante que é o

material que apresenta maior valor de dureza.
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TABELA 4: Escala de MOHS (1812).

Escalade
Mohs Mineral Dureza absoluta
1 Talco (Mg3SisO10(0OH),) 1
2 Gipsita (CaS0,-2H,0) 3
3 Calcita (CaCOs,) 9
4 Fluorita (CaF,) 21
5 Apatita (Cas(PO4)s(OH-,Cl-,F-)) 48
6 Feldspato Ortoclasio (KAISi;Og) 72
7 Quartzo (SiO,) 100
8 Topazio (Al,SiO4(OH-,F-),) 200
9 Corindon (Al,O3) 400
10 Diamante (C) 1500

Utiliza-se o chamado ensaio de penetracdo para a medicdo da dureza
(ASKELAND, 1990). Abaixo é apresentada uma tabela que mostra a técnica mais

adequada para o ensaio de dureza associada a cada tipo de material.
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TABELA 5: Metodologia aplicada para ensaio de dureza em cada material.

Dureza Materiais
Brinell Metais
Rockwell Metais
Meyer Metais
Vickers Metais, Ceramicas
Knoop Metais, Ceramicas
Shore Polimeros, Elastbmeros, Borrachas
Barcol Aluminio, Borrachas, Couro, Resinas
IRHD Borrachas

A dureza pode ser definida pela presséo de indentacdo, a qual pode ser obtida pela
raz8o entre a carga de indentacdo aplicada e a area da impresséo superficial residual
(TANAKA et al., 1999).

As técnicas de impresséao elastica ou técnicas de indentagdo sdo as mais usuais para
medir a dureza de um material, por sua simplicidade e por poder ser realizada em
pequenas amostras (ANTON e SUBHASH, 2000, JIANG e SUN, 2001). O indentador é
forcado contra a superficie da amostra por um intervalo de tempo determinado e mede-se

o tamanho da impresséo plastica residual na superficie do material apés a remocao do

penetrador.
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No processo de impressdo Vickers, o trabalho externo aplicado pelo indentador é
consumido na deformacgéo e no processo de fratura do material. O trabalho € convertido
em um componente de energia de deformagéo, proporcional ao volume da piramide
Vickers, e um componente de energia superficial, proporcional a area de contato da
piramide (MARCHI, 1999).

Este teste tem como vantagem a possibilidade de medir, também, a micro tenacidade
a fratura (relativa a escala de defeitos do material), requer uma pequena amostra de
material, € simples e de baixo custo (CHANTIKUL et al., 1981). A Figura 32 ilustra uma
fratura e impressao tipica deste ensaio e as dimensfes a serem medidas.

FIGURA 32: llustragdo esquematica de uma fratura produzida pelo sistema de impresséo
Vickers, com carga maxima P, mostrando as dimensfes caracteristicas ¢ e a do
prolongamento das trincas radial/mediana e impressdo de dureza respectivamente.
Imagem extraida e modificada de CHANTIKUL et al., 1981.

A tenacidade a fratura é calculada através da equacdo abaixo. Sabe-se que com o
aumento da tenacidade a fratura aumenta a capacidade de absorcdo de energia do
material (ANTIS et al., 1981).

- g( E )1/2 P
=5y 3/2
H C (Equacéo 2)
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Onde:

Kic = Tenacidade a fratura (M Pa\/ﬁ)

¢ = Caracteristica da geometria da deformagao, independente do material (§=
0,016 a 0,022); na maioria dos casos ¢=0,016 (ANTIS et al., 1981)

E = Mddulo de elasticidade (GPa)

C = Comprimento da trinca (m)

P = Carga aplicada (N)

H = Dureza Vickers (GPa), que pode ser lida diretamente no microdurémetro.

A dureza é definida pela relacdo da carga pela area projetada na superficie e € dada

pela equacgéo abaixo:
2a’* (Equacao 3)

Onde:
H = Dureza Vickers
P = Carga aplicada (N)

a = Tamanho da diagonal resultante (mm)
2.11.3 Resisténcia a Flexao

O ensaio de flexdo consiste na aplicagdo de uma carga compressiva na direcao
perpendicular ao eixo longitudinal do corpo de prova com o0 objetivo de avaliar sua
resisténcia a deflexdo (deformacao elastica). No ensaio de flexdo determina-se: limite de
resisténcia a flexdo, modulo de elasticidade e rigidez (ELIAS e LOPES, 2007).

A avaliagdo da resisténcia mecanica de materiais ceramicos é dificil de executar
devido a fragilidade inerente destes materiais (QUINN, 1990). Teste de tracgao,
compressao e flexdo sdo as principais técnicas empregadas na medi¢do de resisténcia
mecénica. O teste de tracdo requer alinhamento extremamente preciso entre as garras,
equipamento e corpo de prova de maneira a evitar o dobramento; além disso, o custo
para preparacdo das amostras de tracdo € muito alto. O teste de compressao evita 0s
problemas de alinhamento do teste de tragdo, mas outros fatores devem ser

considerados, incluindo: empenamento, tensfes de fricgdo entre a mostra e equipamento
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e a grande resisténcia das cerdmicas a compressdo, comparada a tracdo (ROCHA,
2004).

O ensaio de flexdo é o teste mais empregado na caracterizagdo de ceramicas, pois
submete o material ao estado de tragcdo e compressdo. Muitos estudos tem utilizado
ensaio de resisténcia a flexdo a trés, quatro pontos ou em extremidade livre (cantiléver)
(ZENG et al., 1996, DRUMOND et al., 2000, APHOLT et al., 2001 e CHONG et al., 2002,
GUAZZATO et al., 2004, GUAZZATO et al., 2005, ELIAS e LOPES, 2007) e nestes casos
as amostras geralmente sdo barras de sesséo retangular com os cantos chanfrados ou
arredondados.

Uma desvantagem do ensaio de flexdo é relativa dificuldade para obtencédo e
preparagdo dos corpos de prova. Qualquer defeito superficial de fabricacdo no corpo de
prova pode comprometer a confiabilidade do ensaio. Assim, a obtencdo dos corpos de
prova eleva o custo da realizagdo deste tipo de ensaio, mas mesmo assim, 0 custo é
menor quando comparado com o custo de preparagcdo de amostras para ensaio de tracao.

Em 2008, SINVAL et al. utilizaram corpos de prova de resina composta para comparar
os valores de resisténcia a flexdo utilizando barras com trés e quatro pontos. Observou-se
que os resultados encontrados nos ensaios utilizando quatro pontos foram menores
quando comparado ao de trés pontos. Fato este, que pode estar relacionado ao momento
fletor ser constante entre os pontos de carga internos, resultando em uma distribuicdo de
tensdes constante e a completa auséncia de tensfes de contato nesta regido (Figura 33)
(ROCHA, 2004).
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FIGURA 33: Forca cisalhante e diagramas de momento de flexdo para uma viga ensaiada

em teste de flexdo a 4 pontos. Imagem extraida e modificada de ROCHA, 2004.

Uma segunda vantagem da configuracdo de carregamento a 4 pontos € que para
corpos de prova de tamanhos idénticos, a area e o volume que podem estar sob tenséo
sdo maiores que na geometria a 3 pontos. Conseqlientemente, carregamento a 3 pontos
€ menos efetivo para amostras com defeitos de superficie e volume. Neste aspecto, a
pequena area e volume sob tensdo tornam a geometria de carregamento a 3 pontos mais
susceptivel a desvios locais da distribuicdo de tensao idealizada. Por exemplo, tensées de
contato geradas abaixo e acima do ponto de carga, podem perturbar a distribuicdo de
tensdo idealizada. Embora perturbacdes similares ocorram em flexdo a 4 pontos, os
efeitos estéo localizados nas regifes sob os pinos de carga internos e entdo representam
somente uma pequena fracdo da superficie tensionada total (FERVER et al., 1998,
ROCHA, 2004).
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Em outros estudos, sdo utilizados os ensaios de flexdo biaxial (WAGNER e CHU,
1996, CATTELL et al., 1997, KOSMAC et al., 1999, WEN et al., 1999, GUAZZATO et al.,
2002, ALBAKRY et al., 2003, ITINOCHE et al., 2006). Alguns autores mostraram que o
ensaio de flexdo biaxial sdo menos sensiveis aos defeitos superficiais oriundos da
preparagdo dos corpos de prova quando comparados com 0s ensaios de trés ou quatro
pontos (BAN e ANUSAVICE, 1990, WEN et al., 1999).

2.11.4 Fratura Fragil das Ceramicas

Na temperatura ambiente, as ceramicas quase sempre fraturam antes que ocorra
qualquer deformacdo plastica. O processo de fratura fragil consiste na formacgédo e
propagacao de trincas através do material como resposta a carga aplicada (THOMPSON
et al., 2006). O crescimento da trinca em ceramicas policristalinas geralmente ocorre nos
contornos graos e/ou ao longo de planos cristalograficos especificos (planos de clivagem).

A resisténcia a fratura medida para os materiais ceramicos sdo substancialmente
inferiores aquelas estimadas pela teoria a partir das forgas de ligagéo interatbmicas. 1sso
pode ser explicado pela existéncia de defeitos muito pequenos presentes no material, 0s
quais servem como fatores de concentracdo de tensfes, ou seja, pontos onde a
magnitude de uma tensdo aplicada é amplificada chegando a ordem de grandeza dos
valores tedricos de fratura (SAKAI e BRADT, 1993).

O grau de amplificacdo da tensdo depende do tamanho, forma e posicao do defeito,
com relacdo a direcdo do carregamento, sendo maior no caso de defeitos longos e
pontiagudos. Esses concentradores de tensdo podem ser pequenos defeitos de superficie
ou defeitos internos, como por exemplo, poros e arestas de gréos, 0s quais sdo muito
dificeis de serem eliminados. Uma concentragdo de tensdes na extremidade de um
defeito pode causar a formacgéo de uma trinca, a qual pode se propagar até a fratura total
do material (HU e WITTMANN, 2000).

Ha uma variacdo e uma dispersdo alta dos valores de resisténcia a fratura dos
materiais ceramicos. Isso ocorre pela existéncia de um numero significativo de
microdefeitos capazes de iniciar uma trinca, mas que apresenta uma grande variabilidade
de ocorréncia em cada amostra (MATSUZAWA e HORIBE, 2002). Essa variacdo de
valores de tenacidade a fratura de uma amostra para outra de um mesmo material é
também dependente da técnica de confeccao dos corpos de prova ceramicos. O tamanho

ou volume do corpo de prova também influencia a resisténcia a fratura, visto que, quanto
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maior for o espécime, maior serd essa probabilidade da existéncia de defeitos e menor a

resisténcia a fratura.

2.11.5 Influéncia da Porosidade nas Propriedades Mecéanicas

Apds a conformacgdo dos corpos ceramicos é possivel encontrar poros ou espacos
vazios entre as particulas. Durante o processo de sinterizacdo, a maior parte da
porosidade devera ser eliminada. Entretanto, é frequiente a ocorréncia de eliminacéo
incompleta dos poros. Qualquer porosidade residual terd uma influéncia negativa tanto
sobre 0 comportamento eldstico como sobre a resisténcia mecanica da ceramica
sinterizada (THOMPSON et al., 2006).

A porosidade exerce um efeito negativo sobre a resisténcia mecénica
principalmente devido a dois motivos: i) os poros reduzem a area de sec¢éo reta (ocupada
pela fase sodlida) na qual a carga é aplicada e ii) os poros também agem como
concentradores de tensdes, influenciando tanto no médulo de elasticidade como na
resisténcia e tenacidade a fratura das cerdmicas (CALLISTER, 2002).

Foi observado para alguns materiais ceramicos que a magnitude do médulo de
elasticidade (E) diminui em funcdo da fragdo volumétrica da porosidade (P), de acordo

Com a expressao
E = Eo(1 — 1,9P + 0,9P?) (Equacéo 4)
Onde E, representa o modulo de elasticidade para o material sem porosidade. A
influéncia da fracdo volumétrica da porosidade sobre o mdédulo de elasticidade para o

oxido de aluminio estd mostrada na Figura 34; a curva representada na figura esta de
acordo com a Equacéo 4 (CALLISTER, 2002).
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FIGURA 34: Influéncia da porosidade sobre o mdédulo de elasticidade para o 6xido de

aluminio a temperatura ambiente. Grafico extraido e modificado de COBLE e KINGERY,

1956.

O grau de influéncia do volume dos poros sobre a resisténcia a flexdo esta
demonstrado na Figura 35, novamente para o 6xido de aluminio. Experimentalmente, tem

sido mostrado que a resisténcia a flexdo diminui exponencialmente em funcdo da fracao

FRAGAO VOLUMETRICA DA POROSIDADE
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volumétrica da porosidade (P) de acordo com a relacdo (CALLISTER, 2002):

2= 0p exp(-nP)
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FIGURA 35: Influéncia da porosidade sobre a resisténcia a flexdo para o 6xido de

aluminio & temperatura ambiente. Gréfico extraido e modificado de COBLE e KINGERY,

1956.
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2.11.6 Mecanica da Fratura

A analise da fratura esta embasada na mecénica da fratura que é a ciéncia que estuda
a forma como se desenvolvem e distribuem as tensdes em corpos submetidos a um
carregamento mecéanico e como estes fraturam (THOMPSON et al., 2006). A teoria da
mecanica da fratura assume a pré-existéncia de uma trinca e desenvolve critérios para o
crescimento e comportamento catastréfico destas falhas (BARSOUM, 1996).

A aplicacdo de uma carga em qualquer sélido ira resultar inicialmente em uma
deformacao elastica reversivel que pode ser seguida por uma fratura com e sem muita
deformacgédo plastica. As ceramicas e os vidros estdo incluidos na primeira categoria
sendo, portanto, considerados sélidos frageis, enquanto a maioria dos metais e polimeros
(acima de sua temperatura de transi¢ao vitrea) pertence a Ultima categoria (KVAM et al.,
1991). A inabilidade das ceramicas em apresentar deformacgdes plésticas esta associada
as forcas interatdbmicas de alta magnitude presentes nesses materiais (GREEN et al.,
1998).

Além disso, existem muito poucos sistemas de escorregamento (planos e dire¢des
cristalograficas dentro daqueles planos) ao longo dos quais as discordancias podem se
mover. Para o escorregamento em algumas dire¢cdes, os ions de mesma carga S&o
colocados proximos uns aos outros; devido a repulsdo eletrostatica, essa modalidade de
escorregamento € muito restrita. Ou seja, no caso das ceramicas, em que a ligacéo é
altamente covalente, o escorregamento € dificil e o material € fragil pelas seguintes
razdes: (1) ligagbes covalentes séo relativamente fortes; (2) existe também um ndmero
limitado de sistemas de escorregamento; e (3) as estruturas das discordancias sao
complexas (CALLISTER, 2002).

O calculo da tensao tedrica sob a qual se espera que uma ceramica frature pode ser
aproximadamente estimado dividindo-se seu modulo de Young por 10. Dado que o valor
desse mddulo pode variar entre 100 e 500 GPa (GREEN et al., 1998), é possivel inferir
gue a tensdo de fratura tedrica para esses materiais seja da ordem de 10 a 50 GPa.
Porém, a presenca de defeitos na superficie e no interior dos materiais ceramicos reduz
muito o valor de sua tenséo de fratura. Assim, a presenca de defeitos nos materiais leva a
sua fratura sob tensfes que sdo muito menores do que a tenséo teorica calculada com
base no mddulo de elasticidade (AZA, 2003).

Em um sélido sem defeitos, cada ligacdo atbmica suporta uma parte de uma carga

aplicada. Nesse caso, diz-se que as tensfes geradas estao uniformemente distribuidas. A
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introducdo de uma trinca no interior do material resulta em uma redistribuicdo das tensdes
ao redor do defeito de modo que a tenséo passa a ser concentrada em algumas ligacoes
na extremidade da trinca, ou seja, a presenca do defeito resulta na ampliacdo da tensdo
nessa regido. Conforme a carga aplicada € aumentada, a tensdo na ponta da trinca
também aumenta até atingir um valor maximo, a partir do qual a situacdo se torna
instavel, resultando em uma fratura rdpida (GUAZZATO et al., 2004).

Os microdefeitos existentes nos materiais cerdmicos séo sujeitos, quando submetidos
a uma tensdo aplicada, a um fator de intensidade de tensdo K, o qual atua nas
extremidades de cada microdefeito (Figura 36). A Figura 37 mostra os modos de fratura
existentes. O modo | é o usado na avaliacdo do comportamento mecanico dos materiais
ceramicos (ACCHAR, 2000).

FIGURA 36: Distribuicdo de tensfes na ponta da trinca. Imagem extraida e modificada de

DAVIDGE, 1980.
Y Y Y
[ ] X X X
Z z Z
'

MODO | MODO Il MODO Il
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FIGURA 37: Modos de fratura. Imagem extraida e modificada de RICHERSON, 1982.
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Uma crescente carga mecanica acarreta um aumento dos valores de K, e para um
dado valor de a (tamanho do defeito), podera ser alcangado o valor critico K,c e 0 material
fratura (ACCHAR, 2000).

A equacdo basica da mecanica da fratura que define a tensdo de fratura (o7 nos
materiais ceramicos foi proposta por Griffith em 1920 e modificada por DAVIDGE e
EVANS (1970), e pode ser descrita como:

o = (1/y)(2y:E/a.) (Equagcéo 6)

Onde:

y= Constante adimensional que depende da geometria da amostra
yi= Energia de fratura por unidade de area necesséria para iniciar a fratura
E= Mddulo de elasticidade

a.= Tamanho critico de um defeito interno que provoca a fratura

Dois aspectos direcionam os estudos da mecéanica da fratura: o primeiro é o
esclarecimento dos detalhes do processo de fratura em si, de forma a aumentar os
conhecimentos dos principios béasicos de fratura e a resisténcia mecéanica; o segundo é a
andlise das causas da fratura, na procura e deteccdo de defeitos que provocam as falhas.
Pode-se, portanto, avaliar pela observagéo direta ou indireta da superficie de fratura, a
sua textura, diferenciar a fratura intergranular da transgranular, o papel dos poros, das
segundas fases etc., de forma a se atingir um aumento relevante do conhecimento sobre
o0 comportamento de materiais ceramicos quando utilizados em aplicacdes estruturais
(PIORINO et al., 1990).

2.11.7 Ensaio de Tenacidade a Fratura em Material Ceramico

A norma ASTM para ensaios de tenacidade a fratura indica a técnica Chevron
(FIGURA 38) como a mais acurada em ceramicas odontolégicas avancadas (WANG et
al., 2007). Porém, existe uma dificuldade muito grande em confeccionar os corpos de
prova, pois a trinca (entalhe) precisa apresentar um angulo especifico (6= 60 +/- 1.5°)

conforme mostra a Figura 38.
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FIGURA 38: Corpo e prova para ensaio de tenacidade a fratura tipo Chevron. Imagem
extraida e modificada de WANG et al., 2007.

Vérias outras metodologias podem ser utilizadas para realizacdo deste tipo de ensaio.
Dentre elas destacam-se: barra de flexdo em trés pontos (SENB), resisténcia por
identacao Vickers ou Knoop (IS), de tor¢éo dupla (DT) e fratura por identacao (IF).

Sendo que, as metodologias mais freqliientemente utilizadas para este tipo de ensaio
em odontologia para ceramicas avancadas sdo IF, SENB e IS (KVAN et al.,, 1991,
SCHERRER et al., 1998, 2001 e 2002, SCHERRER et al., 1999, FISHER e MARX, 2002
e ALBAKRY et al., 2003b).

O método IS e IF sao realizados a partir de um ensaio de dureza e tem sido utilizado
na grande maioria dos estudos pela facilidade na confeccdo dos corpos de prova quando
comparado aos outros métodos e simplicidade na realizacdo do ensaio (PIORINO NETO
et al., 1990, GOGOTSI, G.A., 1998, CASELLAS et al.,, 2001, MATSUZAWA, 2002,
GUAZZATO et al., 2004).

Estudos mostram que utilizando metodologias diferentes para um mesmo material ndo
se conseguiu reproduzir o mesmo resultado (KVAN et al., 1991, SCHERRER et al., 1998
e 1999, GUAZZATO et al., 2002, FISHER e MARX, 2002 e ALBAKRY et al., 2003b) e isso
mostra que a metodologia para 0s ensaios nem sempre € tdo acurada. Outros trabalhos
afirmam que ndo é o tipo de teste realizado que influencia no resultado final e sim as
dimensdes do corpo de prova, a metodologia que o corpo de prova foi confeccionado e
sua configuracdo (ORANGE et al., 1987, MASHIO e RITTER, 1989, AWAJI et al. 1992,
QUINN et al. 1997, MUKHOPADHYAY et al., 1999, QUINN e SALEM, 2002, GOGOTSI,
2003).
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2.11.8 Técnica para Determinacdo de Tenacidade a Fratura por Identacéo Vickers

O método de determinacdo da tenacidade a fratura por identacao consiste em induzir
trincas superficiais por indentador esférico ou indentador agudo. A forma da impressao
depende do tipo de penetrador usado que pode ser do tipo: Vickers, Knoop, Berkovich,
Rockwell, etc. (MARSHALL e RITER, 1987, MCCOLM, 1990, QUIN e QUIN, 1997).

Uma importante diferenca entre penetradores esféricos e agudos € que uma tenséo
residual permanece depois do contato com um penetrador agudo. Esta tensdo residual
fornece a forga motriz para formar as trincas durante a remogéao do penetrador, e continua
a influenciar as trincas subsequentemente (MARSHALL e RITER, 1987).

Dentre os penetradores pontiagudos mais usados para teste de tenacidade a fratura
em materiais frageis, destacam-se os penetradores Vickers devido a sua facilidade de
reproduzir trincas radiais bem definidas, formadas quando cargas acima de uma carga
critica (P*) s@o aplicadas (ANSTIS et al., 1981, LIANG et al., 1990).

A determinagéo dos valores de K¢ pelo método da impressédo Vickers € possivel por
meio da medida dos pardmetros da indentagéo, tais como a semi-diagonal da impressao
Vickers (que é utilizada para a obtencdo do valor da dureza), o comprimento da trinca e a
carga aplicada, e pela utilizacdo de uma das varias equagfes que foram desenvolvidas
por diferentes autores (PONTON e RAWLINGS, 1989). O uso dessas formulas €,
entretanto, limitado porque algumas delas sao restritas a certos materiais e a maioria esta
associada ao tipo de trinca induzida no ensaio (LIANG et al., 1990).

Para a determinacdo da tenacidade a fratura por impressdo, em materiais frageis,
além de utilizar as equacdes, o perfil da trinca deve ser identificado como radial-mediano
ou como Palmgvist (PONTON e RAWLINGS, 1989, LIANG et al.,1990).

2.11.9 Geometriade Trincas

A literatura mostra que existem algumas geometrias de trincas que podem ser
formadas pelo carregamento por penetradores pontiagudos (COOK e PHARR, 1990). A
forma de desenvolvimento de duas delas esté descrito abaixo.

O desenvolvimento das trincas radiais-medianas (“half-penny”) pode ser conseqiiéncia
do crescimento da trinca mediana em diregdo a superficie, da propagacdo das trincas

radiais para o interior ou da coalescéncia dos dois conjuntos de trincas. Fractografias de
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superficies de fratura por identacdo sugerem, entretanto, que a morfologia mais comum
de trincas € a radial/mediana (Figura 39a) (COOK e PHARR, 1990).

Em 1957, Palmqgvist estudando impressdes Vickers, Knoop e esféricas, sobre
superficies de WC-Co, verificou a formacao das trincas radiais, que por este motivo sédo
também denominadas de trincas Palmqvist (Figura 39b) (COOK e PHARR, 1990).

Trinca Trinca
radial-mediana (vista lateral) de Paimqvist (vista lateral)
= BN
'—01' a l‘o— | — a :q-—

vista topografica

PENSE E——

Antes do

)
_,<S>.,_

!
palimento : Antes do
[ polimento
! Apds o Apds o
— 20 lo— polimento polimento

(a) (&)
FIGURA 39: Comparagédo das geometrias das trincas radial-mediana (a) e de Palmqgvist
(b) produzidas por um penetrador Vickers. Imagem extraida e modificada de BARSOUM
(2997).

A geometria da trinca induzida em um determinado ensaio de identacdo depende,
dentre outros fatores: do material, do penetrador e da carga de contato, sendo que
qualquer um ou todos dos sistemas citados podem estar presentes pelas diferentes
combinacgdes de varidveis. O aumento da intensidade da carga aplicada, por exemplo,
pode mudar o0 modo da trinca, de Palmgvist para radial/mediano (COOK e PHARR, 1990,
LIANG et al., 1990).

O indentador Vickers produz pelo menos dois tipos de sistemas de trincas, isto €, um
sistema de trinca radial/mediano (“half-penny”) ou um sistema de trinca Palmqvist. De
maneira geral, o material com baixa tenacidade apresenta sistema radial/mediano
enguanto que o material com alta tenacidade apresenta o sistema Palmqvist.

De fato, a maioria dos materiais ira exibir ambos os sistemas de trincas dependendo
da carga aplicada. O trabalho de BRAVO-LEON et al. (2002) mostra a presenca do

sistema Palmqvist para ceramicas de zircbnia tetragonal dopada com itria (Y-TZP),
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utilizando uma carga de 198 N. Outros autores também encontraram o sistema Palmqvist
para este mesmo material em cargas de indentagao inferiores a 625 N, o que indicaria a
prevaléncia do sistema Palmqvist em ceramicas Y-TZP.

As amostras de nitreto de silicio analisadas no estudo realizado por ROCHA (2004)
mostrou ambos os tipos de trincas e que estes sdo dependentes do valor da carga
aplicada durante a identagdo. O sistema de trinca Palmqvist ocorreu para baixas cargas
(=49,03N) enquanto a trinca “half-penny” ocorreu para altas cargas (298,07N). A regido
compreendida entre as duas cargas citadas representa a regiao de transicao.

Uma das maneiras de se verificar o sistema de trinca presente no material é através
da razéo c/a. Se essa razao for menor que 2,5 é do tipo Palmqvist. Se maior que 2,5 é do
tipo radial/mediano (NIIHARA et al., 1983, NIIHARA, 1983, WANG, et al., 2002).

Algumas das equacgfes propostas na literatura e utilizadas para o calculo de valores

de tenacidade a fratura sdo apresentados na Tabela 6.

TABELA 6: Equac0es utilizadas para determinacéo de Kc.

Referéncia Equacédo Proposta de tenacidade a fratura (Kc).
Bibliogréafica

ANTIS et al, | K= 0,016(E/H)1’2$ (Equagsio 7)
1981
CASSELAS et | K= 0,024(E/H)1’2$ (Equagsio 8)
al., 1997

Kic = 0,129 (c/a)*? (E@IH)?* (Ha"*/D)
NIIHARA, 1983 | parac/a=2,5 (Equacéo 9)
aeb. Kic = 0,035(I/a)? (E@/H)*" a(Ha’*/@)

para 0,25<l/a<2,5 (Equacéo 10)
Equagéo E %4 N
UNIVERSAL K, = 0'0732(ﬁ] Ha"{(gj } (Equagéo 11)
(EVANS e
CHARLES,
1976)
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Onde:

Kc = tenacidade a fratura do material (MPa\/m);
P = carga aplicada (N);

E = mddulo de elasticidade do material (GPa);
a = semi-diagonal da impresséo Vickers (m);

| = comprimento da trinca (m);

c=I+a(m);

H = dureza do material (GPa) calculada conforme equacéo 10 .
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3 PROPOSICAO

O presente estudo propOe-se em caracterizar uma zircbnia estabilizada por itria
utilizada para confeccdo de préteses odontoldgicas analisando sua microestrutura e
algumas propriedades fisicas e mecénicas relevantes quando esta é sinterizada sob as
condicbes (tempo e temperatura) preconizadas pelo fabricante e comparar com dois
outros grupos onde esta mesma zirconia estabilizada por itria foi sinterizada sob as
condicbes (tempo e temperatura) preconizadas por duas outras marcas distintas para

zircbnias com composigao quimica similar.

E definido, na area odontologica que todas as zircOnias s&o iguais e que o fator
determinante de suas propriedades fisicas e mecéanicas apl0s a sinterizacdo é a

metodologia e tecnologia de usinagem das préteses odontolégicas.

s

O objetivo deste estudo é mostrar que quando um mesmo material (zircbnia) é
submetido a diferentes condicbes de sinterizacdo (tempo e temperatura), podera

apresentar caracteristicas microestruturais e propriedades diferenciadas.
Para tanto, foram realizados os seguintes ensaios:

1) Resisténcia a Flexao;

2) Densidade de Archimedes;
3) Porosidade Aparente;

4) Tamanho de Gréo;

5) Difracdo de Raios-X;

6) Analise Fractografica;

7) Dureza;

8) Tenacidade a Fratura;

9) Analise do tipo de Fratura.
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 Divisao dos Grupos

Para realizacdo deste trabalho utilizou-se seis blocos pré-sinterizados de zircénia
estabilizada com 3% de itria da marca Cercon (Dentsply Degudent, Hanau, Alemanha)
gue foram divididos aleatoriamente em trés grupos. Os blocos antes da sinterizacdo

apresentavam as seguintes dimensdes: 40x4x3mm.

4.1.1 Caracterizacao dos Blocos de Zircbnia (Cercon) antes da sinterizacao

Composicdo Quimica (Dados fornecidos pelo fabricante)
Zirconia ~ 94%

Oxido de itrio ~ 5%

Oxido de Hafnium < 0,8%

Oxido de aluminio e 6xido de silicio < 0,2%

Fases Presentes

Os blocos pré-sinterizados sao constituidos por fases de zircénia e fases de itria.
Granulometria
O tamanho médio das particulas do p6é de zircénia parcialmente estabilizada com itria,

segundo o fabricante é de 0,1 um.

Grau de pré-sinterizacdo

Os blocos sédo comercializados sob a forma parcialmente pré-sinterizada e o fabricante
ndo divulga a temperatura e o tempo utilizados nessa pré-sinterizacdo. O método de

prensagem utilizado é sob pressao biaxial.
4.2 Sinterizagao dos Corpos de Prova
Cada grupo foi sinterizado sob tempo e temperatura de sinterizacdo distintos. Os

valores utilizados referem-se as condi¢Bes de sinterizagdo de diferentes fabricantes para

um mesmo material (zirconia estabilizada por itria) que apresentam composi¢do quimica
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similar. Na sinterizacdo foi utilizado o forno da marca Jung sem controle de atmosfera,
modelo 0916, apresentando temperatura maxima 1600°C, com controlador de
temperatura N1100 acoplado a este forno.

O tempo e temperatura utilizados para sinterizacdo dos blocos pertencentes ao
Grupo G1 seguiram as recomendacfes do fabricante (Dentsply Degudent, Hanau,
Alemanha) e o aquecimento do forno seguiu a seguinte rota:

1) Taxa de aquecimento de 11°C/min da temperatura ambiente até 1350°C;

2) Manutencdo da temperatura de 1350°C durante 2 horas, para promover
sinterizacdo do corpo de prova e diminuicdo da porosidade aberta e/ou residual,

3) Taxa de resfriamento de 11°C/min até a temperatura ambiente.

A Figura 40 mostra o ciclo de sinterizagédo para o grupo G1.

< '
& 1350°C
< 120 min.
g
£ | 11°C/min 1 100'?"'"
120 min. ? min.
25°C 25°C
'
TEMPO

FIGURA 40: Grafico ilustrativo da rampa de sinterizacdo do grupo G1.

Os blocos do Grupo G2 foram sinterizados sob condicBes similares a preconizada
para zirconia estabilizada por itria da marca Procera AllZirkon (Nobel Biocare, Suécia). A
rota de aquecimento foi a seguinte:

1) Taxa de aquecimento de 12°C/min da temperatura ambiente até 1500°C;

2) Manutencdo da temperatura de 1500°C durante 2 horas, para promover

sinterizacdo do corpo de prova e diminuicdo da porosidade aberta e/ou residual;
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3)

Taxa de resfriamento de 12°C/min até a temperatura ambiente.

A Figura 41 mostra o ciclo de sinterizacéo para o grupo G2.

1500°C/min

< ' 120 min.
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25°C 25°C
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FIGURA 41: Grafico ilustrativo da rampa de sinterizacdo do grupo G2.

Os blocos pertencentes ao Grupo G3 seguiram rota de aquecimento similar a

preconizada para zircbnia estabilizada por itria da marca Lava (3M ESPE, Estados

Unidos). Segue descricdo abaixo:

1)
2)

3)

Taxa de aquecimento de 7°C/min da temperatura ambiente até 1500°C;
Manutencdo da temperatura de 1500°C durante 3,5 horas, para promover
sinterizacdo do corpo de prova e diminuicdo da porosidade aberta e/ou residual;

Taxa de resfriamento de 7°C/min até a temperatura ambiente.

A Figura 42 mostra o ciclo de sinterizacdo para o Grupo G3.
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FIGURA 42: Grafico ilustrativo da rampa de sinteriza¢do do grupo G3.

Na Tabela 7 é apresentado um resumo da condigdo de sinterizagdo utilizada para

cada um dos grupos estudados.
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TABELA 7: Resumo das condicfes de sinterizacao para cada grupo estudado.

Gl
Rampa de Subida Rampa de Manutencéao Rampa de Descida
Temperatura (°C) 2541350 1350 1350 a 250
Tempo (min) 120 120 120
°C/min 11 11
G2
Rampa de Subida Rampa de Manutencéao Rampa de Descida
Temperatura (°C) 25 a 1500 1500 1500 a 250
Tempo (min) 120 120 120
°C/min 12 12
G3
Rampa de Subida Rampa de Manutencéao Rampa de Descida
Temperatura (°C) 25 a 1500 1500 1500 a 250
Tempo (min) 210 210 210
°C/min 7 7

Todas as dimensdes (comprimento, altura e espessura) dos blocos foram medidas por

paquimetro antes e depois da etapa de sinterizacdo com o objetivo de avaliar a contragao

que ocorre no processo final do tratamento térmico.

4.3 Confecgao dos Corpos de Prova (cp’s)

Para realizacdo dos ensaios mecéanicos e de tenacidade a fratura se faz necessério a

usinagem dos blocos em barras. Todas as dimensdes propostas para confec¢éo destas

barras, além do tipo de ensaio mecénico e 0s aparatos para realizacdo do ensaio de

resisténcia a flexdo estdo baseados nas Normas ASTM C 1161/90 (1991), conforme
preconizado pela Norma ASTM C 1421/01b (2007).

As dimensdes destas barras, que também foram utilizadas como corpos de prova para

0 ensaio de resisténcia a flexdo a quatro pontos, estdo apresentadas abaixo:
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B
FIGURA 43: Dimensdes do corpo de prova utilizado neste estudo. L= 40 mm, B= 4 mm,
W= 3mm e o comprimento total da barra foi de 45mm.

Os blocos de zircOnia estabilizada por itria ja sinterizados foram cortados com disco de
diamante de alta velocidade em Cortadeira Buehler, Modelo Isomet 4000. A tolerancia
dimensional aceita para sec¢éo transversal foi de + 0,13 mm.

A usinagem (retifica) foi executada em dois estagios, variando de grosseiras até finas
guantidades de material removido. Toda usinagem foi em dire¢&o longitudinal ao corpo de
prova. O equipamento usado foi a Retificadora Plana Tangencial de Precisdo (MELLO,
Modelo P36) com rebolo diamantado granulagéo 500.

Foi feito desbaste nos 4 lados. A taxa de remocao grosseira foi em torno de 0,01mm
por passo. Durante a fase de acabamento final, cerca de 0,05 mm foi removido por face, e
a taxa de remocao foi préxima a 0,002 mm por passo.

As quinas dos 4 lados do corpo de prova foram chanfradas a 45°, com comprimento
de aproximadamente 0,12 mm, como mostrado no detalhe da Figura 44. O acabamento

das quinas foi similar ao das superficies dos corpos de prova.
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DETALHE

FIGURA 44 - Geometria do cp utilizado neste estudo para realizagdo dos ensaios

mecéanicos (unidades em mm).

Cuidados foram tomados na estocagem e manipulagédo dos corpos de prova cortados

e polidos para evitar a introducdo de defeitos gerados pela colisdo entre os mesmos.

Para manutengcdo de uma margem de seguranca relacionada a quantidade dos cp’s a

serem utilizados neste estudo, foram confeccionadas 50 barras e estas foram divididas

conforme o fluxograma abaixo:

— Analise Fractografica

Densidade de
Archimedes

— Porosidade Aparente

50 barras
Ensaio de Flexdo (30 | |Difragdo de Raios-X Dureza Tenacidade a Fratura Tamanho de Grao
barras) (3 barras) (3 barras) (3 barras) (9 barras)

— Propagacao da Fratura

FIGURA 45: Fluxograma de divisdo das barras para realizacéo de cada ensaio.
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4.4 Avaliacao Fisica e Microestrutural

Para a avaliacdo das propriedades de um material cerdmico é de suma importancia
um estudo detalhado de sua microestrutura. Neste estudo, realizou-se analise de
densidade (Archimedes), porosidade aparente, difracdo de raios-X e andlise de tamanho
de grdo em amostras pertencentes a cada grupo.

4.4.1 Medicao da Densidade e Porosidade Aparente

A medicdo da densidade foi realizada em trés amostras de cada grupo. Estas
amostras foram obtidas ap0s realizagéo de ensaio de resisténcia a flexdo. Utilizou-se o
principio de Archimedes e seguiu-se a Norma ISO 10545/3, 1991. O procedimento
consistiu has amostras serem colocadas em um béquer com agua destilada e fervidas
durante 60 minutos.

Foi usada Balanca Gehaka (Modelo AG200) dotada com dispositivos para medigédo de
densidade de Archimedes. As amostras foram pesadas dentro do béquer, ainda imersas
(peso imerso, Pi), retiradas do béquer, levemente secas (retirado excesso de agua) e
novamente pesadas (peso umido, Pu). As amostras foram colocadas em uma estufa sob
temperatura maior que 110°C por pelo menos 60 minutos para promover secagem e

pesadas hovamente (peso seco, Ps). A equacgéo usada para calcular a densidade foi:

Ps

’ = pu_pi

Pro (Equagéo 12)

A partir da Norma ISO 10545-3, 1991 foi possivel calcular a porosidade aparente (PA)

utilizando-se a equacgéo abaixo:

_ Pu-Ps

PA= -
Pu—Pi

x 100 (Equacéo 13)

Onde:
p — Densidade (g/cm?®)
Ps — Peso seco (g)

Pu — Peso umido (g)
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Pi — Peso imerso (g)

4.4.2 Difracao de Raios-X

A caracterizacdo cristalografica da zirconia estabilizada por itria foi obtida utilizando o
Difratdbmetro de Raios-X Shimadzu modelo XED 6000. As amostras foram analisadas com
radiagdo CuKa monocromatica com comprimento de onda Ka=1,542A e monocromatica
de grafite. Um feixe de raios-X incidente de 30KV/30mA varreu de 3,0 a 80°. Devido a sua
alta dureza, as amostras foram avaliadas na forma sélida, pois a moagem poderia
introduzir contaminantes.

O objetivo do uso da técnica de difracdo de raios-X foi verificar as fases cristalinas
presentes no corpo de prova sinterizado. Analise dos difratogramas foi assistida por
computador pela comparagao dos valores de ‘d’ (espagamento entre os planos cristalinos)
e intensidades relativas como aquelas listadas na biblioteca de espectro de referéncia do
Joint Committee on Powder Diffraction Standards (JCPDS).

Para obtencdo do percentual de cada fase cristalina presente nas amostras dos trés
grupos sinterizados utilizou-se a andlise de RIETVELD (1967).

Existem célculos para obtencao de fragcdes volumétricas de zirconia realizados a partir
de métodos tradicionais, como por exemplo, o0 método interno. Neste método é feita a
deconvolucdo de picos isolados, utilizando a intensidade integrada de cada pico para o
calculo das fragdes volumétricas. J& o método de RIETVELD utiliza o padréo de difracao
total, integrando a area sob os picos com uma funcdo matematica que considera o carater
gaussiano e lorentziano das curvas. Assim, os resultados obtidos através deste método
s&o considerados mais precisos (FRANCIO e LIMA, 2002).

Para a realizacao do ajuste pelo método de RIETVELD, néo foi considerada nenhuma
orientacdo preferencial das fases em estudo, assim como o tamanho do cristalito. A
existéncia de uma orientacdo preferencial pode alterar a concentracdo de uma fase
presente resultando na diminuicdo da concentragcdo da mesma. Ainda, a reducdo do
tamanho do cristalito acarreta um aumento da largura do pico a meia altura, promovendo
um aumento da area integrada sob 0 mesmo e assim, um aumento da concentracdo da
fase (MORAES, 2004).

Com o objetivo de comparar os resultados obtidos neste estudo com o percentual de
fase cristalina da zircbnia preconizada por sistemas distintos quando usinada e

sinterizada sob as condicbes preconizadas por cada fabricante confeccionou-se um
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coping zirconia de cada marca especifica. S8o elas Cercon (bloco de zircénia utilizada
neste estudo sinterizada sob tempo e temperatura similar ao grupo G1), Procera (bloco de
zirconia utilizado pelo sistema Procera sinterizado sob tempo e temperatura similar ao
grupo G2) e Lava (bloco de zirconia utilizado pelo sistema Lava sinterizado sob tempo e
temperatura similar ao grupo G3).

4.4.3 Avaliacdo de Tamanho de Gréao

4.4.3.1 Técnica de Ataque Térmico para Revelar a Microestrutura

Para andlise quantitativa do tamanho de gréo, as amostras receberam polimento
metalogafico especifico complementar a etapa de retifica o que permitiu as analises da
microestrutura. Apds, esta preparacdo metalografica as amostras foram atacadas
termicamente.

A execucao do polimento € muito importante porque as tensdes desenvolvidas durante
a usinagem séo parcialmente ou totalmente removidas da superficie da amostra. Assim,
apos o ultimo polimento a amostra serd representativa do material sem essas tensdes
residuais.

O processo de polimento foi iniciado com pano especifico com pasta de diamante de 6
pum para remocédo dos riscos superficiais adquiridos durante o processo de usinagem. Em
seguida, foi repetida a técnica para a pasta de diamante de 3 um. Para finalizar, foi
utilizada a pasta de diamante de 1um. Os panos de polimento utilizados neste estudo
foram do tipo macio para assegurar que até mesmo 0s riscos menores sobre a superficie
do corpo de prova fossem removidos e que tensdes residuais fossem minimizadas.

O equipamento utilizado para o polimento foi Politriz Struers Modelo DP-10. O fluido
de polimento usado foi a base de etanol, que permite alta taxa de remocao além de
auxiliar no resfriamento da superficie.

Em cada etapa do polimento as amostras foram submetidas a limpeza por ultrassom
para remocao de quaisquer residuos e/ou impurezas e foram analisadas em microscopia
Otica (Marca OLYMPUS, modelo BX60M) para verificar a auséncia de riscos na superficie
polida.

Apés andlise da literatura pertinente, observou-se que a temperatura para o ataque

térmico utilizada para revelacdo de grdos da zircOnia estabilizada por itria sofria
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variacfes. Estudos que utilizam o mesmo material apresentam temperatura e tempo de
ataque completamente diferentes. Seguem abaixo alguns destes estudos:

YOSHIMURA et al. (2007) sinterizaram os corpos de prova de seu estudo sob trés
temperaturas diferentes (1500°, 1600° e 1700°C). Porém, a temperatura de ataque para
revelacdo dos graos foi a mesma em ambos os grupos (1420°C) por 10 minutos.

LAZAR et al. (2008) sinterizou suas amostras a 1500°C durante 1 hora e o ataque
térmico para revelacdo do grao foi realizado durante 30 minutos sob 1450°C. HIERPPE et
al. (2009) dividiu os corpos de prova de seu estudo em dois grupos. No primeiro sinterizou
as amostras sob 1500°C durante 2 horas e o segundo utilizou a mesma temperatura,
porém durante 3 horas. O ataque para revelagdo dos gréos foi realizado sob a mesma
temperatura de sinterizagdo durante 30 minutos.

MAZAHERI et al. (2008a e b) estudou a densificacdo e crescimento de grdo de
zirconia nanocristalina parcialmente estabilizada por itria durante 2 passos na etapa de
sinterizacdo. Nestes dois passos a temperatura variou entre 1100 - 1500°C e a
temperatura de ataque foi 50°C abaixo da temperatura de sinterizagcdo. MATSUI et al.
(2003) também atacou suas amostras sob 50°C abaixo da temperatura de sinterizagao.

Alguns autores informaram em sua metodologia de trabalho que foi realizado ataque
térmico para revelacdo de gréo, mas ndo informaram a temperatura utilizada e nem o
tempo (TSALOUCHOU et al., 2008, MAZAHERI et al., 2009).

Com o objetivo de avaliar qual temperatura atuaria melhor no realce dos contornos
dos gréos de zircdnia estabilizada por itria, foram utilizados 3 corpos de prova com as
dimensdes descritas no item 4.3 de cada grupo (G1, G2 e G3) e cada um dos cp’s foram
submetidos as temperaturas de acordo com a Tabela 8, permanecendo nesta temperatura
por 10 minutos, com resfriamento no préprio forno. O forno utilizado para o ataque foi o

mesmo descrito no item 4.2.

TABELA 8: Temperaturas utilizadas para ataque térmico nos trés grupos.

Gl G2 G3
1150°C 1300°C 1300°C
1200°C 1350°C 1350°C
1250°C 1400°C 1400°C
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Antes de proceder ao ataque térmico, foi realizada avaliagdo microscopica da
superficie do material com objetivo de verificar possivel presenca de porosidade,

contaminac&o, inclusdes e/ou trincas.

4.4.3.2 Andlises por Microscopia Eletrénica de Varredura

A Microscopia Eletronica de Varredura (Marca JOEL, modelo JSM-6040LV) foi usada
na caracterizacdo microestrutural das amostras de zirconia estabilizada por itria. Foi
realizado recobrimento em ouro para prevenir carregamento elétrico na superficie durante
analise por MEV.

Foram capturadas 10 imagens aleatérias em cada cp de cada grupo utilizando-se
aumento de 30.000X.

4.4.3.3 Técnica Quantitativa para Analise de Tamanho de Gréo

O tamanho de gréo foi determinado pelo método quantitativo de intersecdes lineares,
de acordo com a Norma ASTM E 112/96 (1998). Para quantificagdo do intercepto linear
foi utilizado o programa de analise de imagens Image Pro Plus. Foi feita a calibragédo das
imagens e utilizando ferramentas do programa, foram tragadas oito linhas para cada
imagem capturada, conforme mostra a Figura 46, e todos os contornos que fizeram
intersecdo com estas oito linhas foram quantificados. Para o céalculo foi utilizada a

seguinte equacao:

TG = Li/i (Equacgéo 14)
Onde:

TG = tamanho de grao;

Li = comprimento das linhas usadas pelo método quantitativo;

i = 0 numero de interceptos ao longo da Li;

O valor de tamanho de grdo médio para cada imagem capturada foi calculado e obtido

o valor médio de tamanho de gréo para as 10 imagens para cada grupo em questéao.
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FIGURA 46: Posicionamento padronizado das linhas tragadas em cada imagem para

obtencao do valor médio de tamanho de gréo.
4.5 Técnicas para Avaliagcdo das Propriedades Mecéanicas
4.5.1 Avaliacdo da Resisténcia Mecéanica a Flex&o

Dez corpos de prova de cada grupo foram submetidos a ensaio conforme estabelecido
pela Norma ASTM C 1161/90 (1991).

A literatura mostra diversas técnicas para analise do valor de resisténcia a flexdo de
materiais ceramicos. Entre elas podemos destacar os seguintes testes: resisténcia a
flex&o biaxial, teste de flexdo em trés pontos e teste de flexdo em quatro pontos.

O tipo de ensaio utilizado neste estudo foi flexdo em quatro pontos, onde 0s corpos de
prova apresentam as mesmas dimensdes das amostras que sdo ensaiadas no teste de
flexdo em trés pontos. A diferenca entre os dois ensaios € que a configuracdo da carga
guando submetida sobre uma barra com apoio superior de dois roletes e apoio inferior de
dois roletes (4 pontos) concentra mais tensbes em uma determinada regido e a
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probabilidade de existéncia de algum defeito critico € maior . Por este motivo é esperado
gue valores mais altos de resisténcia a flexdo sejam obtidos em ensaios de flexdo em trés
pontos (JUNIOR et al., 2008, WACHTMAN et al., 2009).

Os corpos de prova foram ensaiados em maquina de teste Instron, modelo 5567, com
taxa de carregamento de 0,05 mm/min. A representacdo esquematica do dispositivo de
flexdo usado para ensaio a temperatura ambiente € mostrada na Figura 47a. O corpo de
prova posicionado no dispositivo pode ser observado na Figura 47b.

Sdaptador de
/" Trem de Carga
!

; .. Guia da Haste

/

o
-
_ Corpo de Prova

Dispositivo de
ali nharlnerrto

~——_____ Rolamento de esferas
para articulagio

(b)

FIGURA 47 — Configuracdo do dispositivo para ensaio de flexdo a 4 pontos (a) e o corpo

de prova posicionado no dispositivo para realizacdo do ensaio de flexdo a 4 pontos (b).

Roletes cilindricos foram usados como suporte dos corpos de prova e para aplicacédo
de carga. Estes roletes apresentaram dureza de HRC 50. O comprimento dos roletes foi

30 mm com didmetro de 5 mm. As partes do dispositivo de teste que suportam os roletes
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foram endurecidas para prevenir deformacdo permanente. Os requisitos acima foram
planejados para assegurar que ceramicas com resisténcias mecéanicas de até 1400 MPa e
mobdulo de elasticidade da ordem de 480 GPa pudessem ser testadas sem danos ao
dispositivo.

Os roletes foram cuidadosamente posicionados de forma que o espago entre eles
tivesse a precisdo de + 0,1 mm. Os roletes ficaram livres para girar de maneira a aliviar
forgas friccionais. Tiras de borracha foram usadas para puxar os roletes contra os calcos
de posicionamento. Foram inspecionados 0s pontos de contato entre 0s roletes e o corpo
de prova para assegurar linha de carregamento igual e que nenhuma sujeira e/ou
contaminacdo estivessem presentes. Foram usados dispositivos completamente
articulados para amenizar desalinhamento.

As superficies dos corpos de prova foram marcadas com lapis para identificar os
pontos de aplicacdo de carga e também para que as faces de tragdo e compressao
pudessem ser distinguidas apds os ensaios.

Cuidados foram tomados para prevenir que pedagos fossem projetados para fora do
dispositivo durante a fratura. Este procedimento ajudou a garantir seguranca ao operador
e preservar as partes dos corpos de prova para subsequlientes analises fractograficas.

Apés a fratura, foram realizadas medidas de espessura e largura de todos 0s corpos
de prova. A regido escolhida para executar as medidas foi um ponto préximo a origem da
fratura.

A férmula usada para avaliacao da resisténcia mecanica de viga em flexdo a 4 pontos

foi:
3PL )
S=—-— (Equagéo 15)
4BW
A férmula usada para calculo do desvio padrao (S.D.) foi:
C 2
>(5-5)
S.D.=+4 (Equacio 16)
n-1
Onde:

S — Resisténcia Mecénica (Pa)

P — Carga para a fratura (N)
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L — Vao Externo (m)

B — Largura do corpo de prova (m)
W — Altura do corpo de prova (m)
n — NUmero de corpos de prova

4.5.2 Medicao de Dureza

Para realizacdo do ensaio de dureza, um corpo de prova com as dimensdes descritas
no item 4.3 de cada um dos grupos (G1, G2 e G3) recebeu polimento metalogréfico
especifico conforme descrito no item 4.4.3.1.

A Norma adotada para célculo da dureza foi a ASTM C 1327/03 (2008). Para
validagéo deste ensaio a amostra deve ter espessura superior a 10 vezes a profundidade
de identacdo. As amostras utilizadas para realizacdo deste ensaio possuiam 4mm de
espessura, valor suficiente para ndo comprometer os resultados.

Apoés realizagdo do polimento nas amostras, foram executados 0s ensaios de
identacdo em Durdmetro marca LEITZ modelo L758. O corpo de prova foi colocado sobre
a mesa da maquina de forma que nenhum deslocamento fosse feito durante o ensaio. O
ensaio consistiu na aplicacdo de um identador de diamante piramidal com angulos de face
especificos, sob uma carga pré-determinada na superficie do material a ser testado e
medidas as diagonais da identacdo sobre a superficie da amostra apés a carga ser
removida. A carga utilizada neste ensaio foi de 10N e o tempo de aplicacdo de carga de
15 segundos. O identador foi limpo apds cada série de ensaios e para tanto foi utilizado
um cotonete embebido em etanol.

Foi obedecida a distancia de pelo menos 4 vezes o comprimento da diagonal entre os
centros das identagfes. Em casos de trincamento das identagdes, o espagamento foi
aumentado para 5 vezes o comprimento das trincas. Pelo menos dez identacdes
aceitaveis foram feitas para cada grupo de amostras.

Ap6s aplicacdo da carga as amostras identadas foram levadas ao Microscopio Optico.
A camera Nikon Coolpix 950 foi acoplada ao microscépio para a obtencdo das imagens
digitais. Para algumas identa¢gBes foram obtidas imagens em Microscopia Eletrénica de
Varredura. A dureza Vickers em unidade de GPa foi calculada utilizando a seguinte

féormula;

Hy = 0,0018544P/d? (Equagio 17)
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Onde:
P — Carga (N)
d — Comprimento médio das duas diagonais da identa¢éo (mm)

A dureza média foi calculada como:
H_ _ D |_|Vn (Equacéo 18)
v n
Onde:

n — namero de identacdes

Hvn— Hy obtida pela identagéo n

4.5.3 Avaliacdo da Tenacidade a Fratura

Para realizacdo deste ensaio uma carga € aplicada através de um identador de
diamante sobre a superficie do corpo de prova a ser testado. Os tamanhos das trincas
gue emanam das bordas da identagdo foram medidos. Essas trincas séo indicativas das
propriedades de fratura dos materiais (ROCHA, 2004).

Amostras referentes a cada grupo (G1, G2 e G3) e devidamente polidas como descrito
no item 4.4.3.1 receberam dez impressdes Vickers com carga de 20N.

Com o objetivo de evitar o crescimento lento da trinca iniciado pelo campo de tenséao
gue atua apés o carregamento (MARCHI, 1999), imediatamente apds realizacdo das
impressfes, imagens foram capturadas utilizando a camera Nikon Coolpix 950. Em
seguida, a analise das medidas das trincas foi realizada utilizando o programa de analise
de imagem Image Pro-Plus 6.

A Figura 48 mostra um desenho esquemético do padrdo de indentagéo
fratura/deformacdo para impresséo Vickers: a e ¢ sdo as dimensdes caracteristicas da
impressao plastica e trinca radial/mediana, respectivamente. Em uma analise dimensional
pode ser demonstrado que esses parametros estdo relacionados diretamente com a

dureza (H) e a tenacidade a fratura (K,c) do material.
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FIGURA 48: Desenho esquematico do sistema IF produzido por um indentador Vickers.
Imagem extraida e modificada de MORAES, 2004.

Neste estudo foram escolhidas trés equacdes dentre as diversas existentes. Sao elas:
equacdo de ANTIS (Equacgdo 7), equacdo de CASSELAS (Equacdo 8) e equacado
UNIVERSAL (Equacdo 11). Os valores obtidos a partir destas equacdes foram
comparados.

O Anexo 1 mostra os valores encontrados para razéo c/a de cada ensaio realizado
para cada grupo. Vale lembrar que as medidas do comprimento de ¢ e a foram realizadas
através do uso de microscopia 6tica com auxilio do programa de analise de imagens
Image-Pro Plus 6.0.

O valor do médulo de elasticidade utilizado nas equacgfes para calcular o valor de
tenacidade a fratura dos trés grupos (G1, G2 e G3) foi retirado da literatura. O valor usado
foi 200GPa (ACCHAR, 2000).

4.6 Andlise Fractografica

O objetivo da fractografia € permitir uma eficiente e consistente metodologia para
localizar e caracterizar as origens de fratura em cerdmicas avancadas. Em ceramicas, a
fratura comeca em uma localizacdo Unica que € a origem da fratura. A origem

normalmente é uma irregularidade ou singularidade no material, que age como um
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concentrador de tensdo. Essas irregularidades podem ser chamadas de falhas ou
defeitos.

Neste estudo, adotou-se a Norma ASTM C 1322/05b (2007), para auxiliar nos estudos
fractogréficos de amostra de zirconia estabilizada por itria.

Analises em Microscopia Eletrébnica de Varredura foram realizadas sobre as
superficies de fratura apds os ensaios de flexdo para identificacdo do tipo, tamanho e
localizag&o dos defeitos que iniciaram a fratura, e se defeitos de superficie ou de borda
estavam ausentes.

Sabe-se que as fraturas podem ser originadas de defeitos do tipo interno (inclusées,
agregados ou graos grandes) ou defeitos do tipo superficie (defeitos de usinagem ou de
manipulacdo). A fractografia tem mostrado que a causa mais comum de “origem da
fratura” em materiais ceramicos sado os defeitos superficiais introduzidos pelo polimento
dos corpos de prova (WACHTMAN et al., 2009).

Os passos envolvidos na analise fractogréafica foram:

- Antes do ensaio de flexdo, marcagdes foram feitas sobre os corpos de prova para
manter um ponto de referéncia e ajudar na reconstru¢gdo dos mesmos apos a fratura.
Cuidado foi tomado para que as marcac¢fes ndo danificassem ou contaminassem 0s
corpos de prova.

- Apés a fratura, preservaram-se a superficie de fratura primaria e todos os fragmentos
associados para andlise fractografica posterior.

- As duas metades do corpo de prova foram cuidadosamente manipuladas e
armazenadas para minimizar danos adicionais ou contaminacdo das superficies de
fratura. Danos por impacto acidental nas superficies de fratura podem destruir a origem
da fratura, alterar seu aparecimento, ou causar fraturas secundarias. Evitou-se
manipulacao, pois 6leo e fragmentos da pele podem facilmente mudar ou ocultar o caréater
da superficie fraturada.

- As duas metades fraturadas do corpo de prova foram montadas no porta-amostra com
cola a base de prata.

- Na analise por MEV (10 a 2000X) foi caracterizada a origem da fratura pelo tipo,

localizacdo e/ou tamanho.
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4.7 Andlise Estatistica

Todos os resultados obtidos neste estudo foram analisados estatisticamente utilizando
o teste “t” de Student. Este teste analisa a viabilidade de médias de um valor dado a
alguma hip6tese. Seu objetivo é testar a igualdade entre duas médias.

Os resultados de resisténcia a flexdo obtidos nos trés grupos (G1, G2 e G3) foram
analisados pela estatistica de Weibull de dois paramentros (médulo de Weibull, m e
resisténcia caracteristica, g,) segundo a equacao abaixo:

P=1 — exp [(0/00)] (Equagéo 19)

Onde:
P:= probabilidade de fratura

Foi empregado o método da regresséao linear para determinagdo dos parametros de
Weibull.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Caracterizacdo do Bloco Cercon

5.1.1 Difracéo de Raios-X

A interpretacdo de difratogramas de raios-X em zirconia estabilizada por itria €
dificultada devido ao nimero de fases cristalinas, sobreposicao de picos caracteristicos,
guantidade e orientacdo preferencial das fases presentes nas amostras.

Neste trabalho utilizou-se a difragéo de raios-X e para quantificacéo das fases usou-se
0 método de RIETVELD (1967).

O difratograma das amostras de cada grupo apos a sinterizagéo é apresentado na

Figura 49.
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FIGURA 49: Difracdo de Raios-X da superficie sinterizada dos trés grupos G1 (a), G2 (b)

e G3 (c) onde T representa fase tetragonal, C fase cubica e M fase monoclinica.
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Na Tabela 9, é apresentado o percentual de cada fase cristalina presente em cada
grupo (G1, G2 e G3). A fracdo de zircbnia tetragonal retida apds a sinterizacdo das
amostras foi bastante superior quando comparada as demais fases investigadas. E
possivel observar que houve, para todos os grupos, a presenca predominante de fase
tetragonal (~80%) e cubica (~18%) com presenga minoritaria de fase monoclinica (1,8 —
3,3%).

TABELA 9: Percentual de fases cristalinas encontrada para os trés grupos analisados.

ZrYO —tetragonal | ZrYO — cubico | ZrYO — monoclinico
(%) (%) (%)
G1 83,12 +0,27®@ 15,10 + 0,57 1,78 £ 2,74
G2 80,67 +0,31@ 19,33+045 | = e
G3 78,58 + 0,329 18,21 + 0,78 3,20 £ 1,22

Colunas verticais com a mesma letra minuscula ndo diferem estatisticamente entre si (a=5%).

Segundo SOUZA (2007) as fases cristalinas estao relacionadas com a temperatura de
sinterizacdo e quanto maior a quantidade de fase cubica menor sera a vida em fadiga da
zirconia.

CHEVALIER et al. (2004) mostraram que com O enriquecimento da zircbnia
com fase cubica ocorre um esvaziamento de itria da fase tetragonal presente. A itria
migra para a area de contorno de grao da fase cubica (MATSUI et al., 2003) e com isso a
estabilidade da zirconia diminui e a capacidade de transformacéo de fase de tetragonal
para monoclinica também ¢é afetada (LAZAR, 2008). Além disso, quando em contato com
a saliva pode ocorrer uma degradacédo principalmente na periferia da fase cubica, o que
pode levar ao insucesso da restauracdo (CHEVALIER et al.,, 2004 e MATSUI et al.,
2003).

Ambas as fases (tetragonal e clbica) estao presentes na zirconia estabilizada por 3%
de itria (MATSUI et al., 2003, CHEVALIER et al., 2004). A presenca majoritaria de fase
tetragonal na zircbnia € muito importante, pois o0 mecanismo principal de tenacificacédo
deste material é a transformacao da fase tetragonal para monoclinica (STEVENS, 1981).
Portanto, os resultados demonstram que as temperaturas de sinterizacdo utilizadas se

mostraram adequadas quanto ao percentual das fases cristalinas presentes no material.
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MATSUI et al. (2003) reportou que o percentual de zirconia cubica quando sinterizado
a 1300°C foi de 12,7% e quando elevou a temperatura de sinterizagdo para 1500°C o
percentual subiu para 18,6%. Valores proximos a este foram obtidos neste estudo sob
temperatura de sinterizacdo similares e utilizando a mesma técnica para quantificacdo de
fases cristalinas (RIETVELD, 1967).

Observa-se na Tabela 9 que os resultados deste estudo estdo de acordo com 0s
dados obtidos por CHEVALIER et al. (2004), mostrando um aumento do percentual de
fase cubica quando o material é submetido & tempo e temperatura de sinterizagao
maiores.

Analisando o percentual de fases cristalinas medidas por difragcdo de raios-X de
copings confeccionados pelos sistemas Procera, Cercon e Lava, usando a zircbnia,
usinagem e sinterizacdo preconizados por cada fabricante (Tabela 10), foi possivel
observar um percentual reduzido de zircbnia na fase cubica quando comparado ao
percentual encontrado para os grupos G1, G2 e G3 (Tabela 9). Estes resultados mostram
gue as condi¢des de sinterizagdo e a zircOnia utilizada influenciam no percentual de fase
tetragonal. As condi¢des do forno de cada sistema permite uma distribuicdo uniforme e
distinta do calor, sendo esta diferente da metodologia utilizada no presente trabalho e
cujos resultados estédo apresentados na Tabela 9.

Pode ser observado na Tabela 10 que para o grupo correspondente a marca Cercon,
a presenca de fase monoclinica nao foi detectada apés a usinagem e sinterizacdo e o
percentual de fase tetragonal foi superior aos demais grupos. Sendo assim, acredita-se
que quando o material pertencente a este grupo estiver em uso, o potencial de
transformacdo de fase e propriedades mecéanicas sejam superiores quando comparado

aos demais.

TABELA 10: Percentual de fase cristalina de ceramicas de marcas comerciais distintas

disponiveis no mercado.

ZrYO —tetragonal | ZrYO — clbico | ZrYO — monoclinico
(%) (%) (%)
LAVA 93,07 £ 0,44 3,21+ 1,28 3,72+1,15
PROCERA 86,96 + 0,65 7,48 £ 1,39 5,56 + 1,82
CERCON 95,23 + 0,54 477+221 | -
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5.1.2 Contracéo dos Blocos durante a Sinterizacao

As dimensbes dos blocos de zirconia estabilizada com itria pré-sinterizados foram
medidas e o valor médio encontrado foi de 40x4x3mm. Apds sinterizacdo, estes blocos
foram novamente medidos e na tabela abaixo é apresentado o percentual de contracédo
dos blocos de Zirconia apos a sinterizagao.

TABELA 11: Analise comparativa de contracao dos blocos apos a sinterizagao.

Média Gl G2 G3

Contrac&o (%) 21,12+ 0,03® 21,47 +0,01® 21,34 +0,02®

Coluna horizontal com a mesma letra mintscula néo difere estatisticamente entre si (a=5%). N=6.

O grupo G1 apresentou percentual de contracdo ligeiramente inferior quando
comparado aos demais, porém sem diferenca estatisticamente significativa (teste “t” de
Student, a=5%).

Quanto menor for a contracdo do bloco durante a fase de sinterizagdo melhor sera a
adaptacéo da protese quando cimentada na cavidade bucal e, além disso, menor seréa a
regulagem da fresa para usinagem do bloco de zircbnia durante a confeccdo da
infraestrutura, minimizando, assim, a possibilidade de falhas durante o processo de
fabricacdo. Se houver grande contracdo, a adaptacdo da peca protética ao preparo
dentario pode ser comprometido.

O fabricante do produto Cercon (Dentsply Degudent, Hanau, Alemanha) informa que o
material pode sofrer até 30% de contracdo e o percentual exato de contracdo vem
especificado no cédigo de barra de cada bloco.

Os resultados mostram que mesmo alterando o tempo e a temperatura de sinterizagao
preconizada pelo fabricante, os blocos apresentaram um percentual de contracdo dentro

do esperado.

5.1.3 - Medicdo da Densidade e Porosidade Aparente

Os valores de densidade de Archimedes e porosidade aparente dos trés grupos (G1,

G2 e G3) sao apresentados na tabela que se segue.
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TABELA 12: Valores Médios de densidade de Archimedes e Porosidade Aparente para 0s
trés grupos (G1, G2 e G3).

Grupo Densidade (g/cm3) Porosidade Aparente (%)
G1 5,94 +0,11® 0,3+0,1®
G2 5,89 +0,51@" 0,1+0,1®
G3 5,64 + 0,35® 0,1+0,07

Colunas verticais com a mesma letra mintscula ndo diferem estatisticamente entre si (a=5%). N=10.

A Tabela 12 mostra que o grupo G2 apresentou uma menor porosidade quando
comparado ao grupo G1. Este comportamento esta relacionado com a maior temperatura
de sinterizag&o utilizado no grupo G2 (1500°C). Apesar disso, o0 material pertencente ao
grupo G1 apresentou uma densidade maior que os grupos G2 e G3. Esta aparente
incoeréncia esta relacionada com as diferentes densidades das fases cristalinas da
zircbnia. Os corpos de prova do grupo G1 apresentaram uma propor¢ao superior da fase
tetragonal do que fase monoclinica em relacdo ao grupo G2. A diferenca de densidade
das fases cristalinas explica esta diferenca de densidade entre os grupos, fato este
reportado na literatura (KURANAGA et al., 2005, HABIBE et al., 2008).

Estudos recentes mostram que a zirconia estabilizada com 3% de itria, quando
sinterizada sob elevada temperatura, tem sua densidade diminuida (TRUNEC e CHLUP,
2009). Esse fendmeno foi reportado recentemente e acredita-se ser resultado de um
aumento de volume devido & oxidagédo do carbono residual na ceramica (EICHLER et al.,
2007 e TRUNEC, 2008).

Os valores encontrados neste estudo estdo de acordo com os valores encontrados na
literatura para o mesmo material. LIU e CHEN (2004) encontraram valores de densidade
de Archimedes que variavam entre 558 e 5,68 g/cm® quando as amostras foram
sinterizadas a 1500°C. YOSHIMURA et al. (2007) encontraram valores que variavam
entre 5,3 e 5,8 g/cm® sob sinterizacdo em diferentes temperaturas (1500°, 1600° e
1700°C). O valor da densidade do material Cercon informado pela empresa Dentsply
Degudent (Hanau, Alemanha) é de 6,01 g/cm?.

Utilizando o teste “t” de Student n&o foi observada diferenca estatisticamente
significativa entre os valores de densidade encontrados quando os grupos G1 e G2 e G2
e G3 foram comparados (Ho<2,10, a=5%). Porém, quando G1 foi comparado a G3, notou-
se diferenca estatisticamente significativa (Ho>2,10, a=5%). Fato este que pode estar

relacionado ao percentual diferente das fases cristalinas presente nos grupos.
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YOSHIMURA et al. (2007) observaram em seu estudo que, aumentando a
temperatura de sinterizacdo, as amostras apresentavam uma diminuicdo da densidade e
aumento da porosidade aparente, principalmente nas amostras sinterizadas a 1700°C. Os
mesmos autores relataram que os altos valores de porosidade aparente parecem estar
relacionados com microtrincas superficiais, uma vez que ndo foram observadas
quantidades significativa de poros abertos nas amostras, excetuando as amostras
sinterizadas a 1500°C que apresentaram baixos valores de porosidade aparente, cerca de
1% ou menos.

Uma possivel explicagdo para a diminuicdo da densidade é a ocorréncia de
crescimento e coalescimento de poros em altas temperaturas, que leva a diminuicdo da
presséo interna dos gases (pelo aumento do raio do poro) e, como consegliéncia, resulta
em expansdo do volume dos gases e dos poros, 0 que pode causar diminuicdo da
densidade (YOSHIMURA et al., 2002).

Neste estudo observa-se que com o aumento da temperatura de sinterizacdo (de
1350° para 1500°C) houve uma diminuicdo da porosidade aparente que se manteve

guando a temperatura de 1500°C permaneceu por um tempo maior de sinterizacao.

5.1.4 Avaliagcédo de Tamanho de Gréo

A distribuicdo dos valores de tamanho de gréo (um) para os trés grupos (G1, G2 e G3)

podem ser observados no gréafico abaixo.
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B Grupo 1

Grupo 2

Tamanho de Grao (um)

B Grupo 3

Amostragem

FIGURA 50: Distribuicdo dos valores de tamanho de grdo (um) encontrados nos trés

grupos G1, G2 e G3 para amostragem de 10 cp’s para cada grupo.
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A Tabela 13 apresenta os tamanhos médios de gréos de zircOnia para os trés grupos
analisados neste trabalho.

TABELA 13: Valores Médios de Tamanho de gréo para os grupos G1, G2 e G3.

Média Gl G2 G3

Tamanho de Gréo (um) 0,2+0,02® 0,3+0,05® 0,4+0,03¢

Coluna horizontal com a mesma letra mindscula néo difere estatisticamente entre si (a=5%). N=10.

Os valores de tamanho de gréo para os trés grupos foram obtidos através do método
de intersegOes lineares. Para tanto, foram utilizadas dez imagens de microscopia
eletrbnica de varredura com mesmo aumento (30.000X) para cada amostra preparada de
e termicamente atacada de acordo com o item 4.4.3.1.

MORAES (2004) em seu estudo quantificou 150 grdos utilizando a mesma
metodologia. J& YOSHIMURA et al. (2007) analisou pelo menos 500 graos. Neste estudo,
as areas foram selecionadas aleatoriamente e para contagem dos grdos cada imagem
recebeu 8 linhas retas de mesmo tamanho, ou seja, cada grupo recebeu 80 desenhos
lineares.

Para o grupo G1 o valor médio de tamanho de grao foi obtido ap6s analise de 1176
intersecdes. Para o grupo G2 e G3 foram analisadas 1117 e 782 intersecdes
respectivamente.

A literatura mostra que a maioria dos autores utilizaram em seus estudos temperatura
de ataque térmico 50°C abaixo da temperatura de sinterizacdo. Porém, alguns autores
utilizam outras temperaturas de ataque para mesma finalidade, néo existindo, assim, uma
padronizagdo para este procedimento (MATSUI et al., 2003, MORAES, 2004,
YOSHIMURA et al., 2007, LAZAR et al., 2008, TSALOUCHOU et al., 2008, HIERPPE et
al., 2009, MAZAHERI et al., 2008, 2009).

Neste trabalho foram realizados testes preliminares visando obter a condicdo mais
adequada para revelar os contornos de grao do material. Uma amostra de cada grupo foi
atacada termicamente durante 10 minutos sob as temperaturas de 100°, 150° e 200°C
abaixo da temperatura de sinterizacdo. Observou-se que a melhor condicdo para a
revelacdo de contorno de grdo foi obtida quando o ataque foi feito a 100°C abaixo da

temperatura de sinterizagcdo durante 10 minutos.
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As Figuras 51 a 59 ilustram as micrografias do grupo G1, G2 e G3 quando atacadas
em diferentes temperaturas. Pode-se notar que as temperaturas de 1250°C, 1400°C e
1400°C foram as que melhores caracterizaram a microestrutura do grupo G1 (Figura 53),
G2 (Figura 56) e G3 (Figura 59), respectivamente.

As imagens obtidas para os trés grupos mostram uma microestrutura de graos
uniformes, sem ocorréncia de crescimento anormal de grdos. Pode-se notar que o
aumento da temperatura proporcionou uma microestrutura de tamanho de gréo maior, o

gue é esperado pela teoria de sinterizagdo (KINGERY et al., 1976).

COPFE

FIGURA 51: Grupo G1 — Amostra 1. Temperatura de ataque: 1150 °C.
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FIGURA 52: Grupo G1- Amostra 1. Temperatura de ataque: 1200 °C.

ZEKU. X320, BAE @, 5em COPPE

FIGURA 53: Grupo G1- Amostra 1. Temperatura de ataque: 1250 °C.
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FIGURA 54: Grupo G2 — Amostra 1. Temperatura de ataque: 1300 °C.

ZBkY X38.880 8. S5SMHm COFFE

FIGURA 55: Grupo G2 — Amostra 1. Temperatura de ataque: 1350 °C.

88



FIGURA 56: Grupo G2 — Amostra 1. Temperatura de ataque: 1400 °C.

COFFE

FIGURA 57: Grupo G3 — Amostra 1. Temperatura de ataque: 1300 °C.
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ZBEU - W30, 088 B, Sam COPRE

FIGURA 58: Grupo G3 — Amostra 1. Temperatura de ataque: 1350 °C.

FIGURA 59: Grupo G3 — Amostra 1. Temperatura de ataque: 1400 °C.
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Apoés levantamento bibliogréfico sobre valor médio de tamanho de gréo para zirconia
estabilizada por itria foi possivel verificar que os resultados séo muito diferentes daqueles
reportados na literatura, para as mesmas condicfes de sinterizagdo utilizadas neste
estudo (CHRASKA et al., 2000, CHEVALIER et al., 2000, AZA et al., 2002, ROEBBEN et
al., 2003, MORAES et al., 2004, YOSHIMURA et al., 2007, AGUANO et al., 2007,
TSALOUCHOU et al., 2008, MAZAHERI et al., 2008, LAZAR et al., 2008, TRUNEC e
CHLUP, 2009, MAZAHERI et al., 2009, HIERPPE et al., 2009). Tal fato deve-se as
variaveis relacionadas ao processo de sinterizagcdo: tamanho de particula inicial e tempo
de sinterizagéo.

Com o aumento da temperatura de sinterizacdo 0s gréos se tornam maiores e graos
grandes representam as maiores anomalias encontradas na microestrutura. Quanto maior
for o tamanho do grdo menor sera a tensao de fratura (TGt = o3]) (ACCHAR, 2000).
Neste estudo encontrou-se valor de tensdo de fratura maior para o grupo G3 que
apresentou graos maiores. Esta incoeréncia pode estar relacionada a influéncia de outros
paramentros microestruturais, como por exemplo: o percentual de porosidade - menor no
grupo G3. Sabe-se que quanto menor for o percentual de poros mais resistente a fratura
sera o material (FIGURA 36) (COBLE e KINGERY, 1956).

A magnitude do modulo de elasticidade diminui em funcdo da fragcdo volumétrica de
porosidade. Além disso, a porosidade exerce um efeito negativo sobre a resisténcia a
flexao pelos poros reduzirem a area de secao reta através da qual uma carga € aplicada e
também atuam como concentradores de tensdes. A influéncia da porosidade sobre a
resisténcia a flexdo de materiais ceramicos é relativamente drastica (CALLISTER, 2002).

Neste estudo obteve-se um maior percentual de poros para o grupo G1, este mesmo
grupo apresentou o menor valor de or 0 menor valor de tenacidade a fratura e menor

valor de modulo de elasticidade, o que esta de acordo com os dados da literatura.

5.2 Propriedades Mecanicas

5.2.1 Resisténcia a Flexdo

A Figura 60 ilustra um gréfico (o x €) representativo do ensaio realizado neste

estudo e a curva encontrada para o material em questao.
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FIGURA 60: Grafico representativo do ensaio realizado. Curva representativa do ensaio
do cp 8 (Grupo G1).

Na tabela abaixo sdo apresentados os valores médios encontrados neste estudo para

resisténcia a flexao.

TABELA 14: Valores médios de Resisténcia a Flexdo (MPa) encontrados para os trés
grupos (G1, G2 e G3).

Média Gl G2 G3

Resisténcia a Flexdo (MPa) 522,77+ 32® 557,05 + 54®@ 563,90 + 72@

Coluna horizontal com a mesma letra mindscula néo difere estatisticamente entre si (a=5%). N=10.

Os resultados encontrados na literatura para testes de resisténcia a flexdo variam
muito de acordo com o tipo de ensaio realizado, tempo e temperatura de sinterizacao
(YILMAZ et al., 2007, CHEN et al., 2008, HIERPPE et al., 2009). Para o ensaio de flexao
biaxial foram encontrados valores que variaram de 910,5 + 95 MPa a 1140,89 + 121,33
MPa quando sinterizados de 1350°C a 1500°C (YILMAZ et al., 2007, CHEN et al., 2008,
ROSA et al., 2009).

Trabalhos que avaliaram a resisténcia a flexdo através de flexdo em quatro pontos
encontraram valores mais baixos. SILVA et al. (2008) encontraram valores de 492,27 +
66,34 MPa quando as amostras foram sinterizadas a 1500°C. GOGOTSI (1997)
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encontrou o valor de 425 MPa em amostras confeccionadas em zirconia parcialmente

estabilizada com 3% de itria.

O valor de resisténcia a flexdo informado pela empresa Dentsply/Degudent (Hanau,

Alemanha) para a ceradmica Cercon (zircOnia estabilizada por 3% de itria) € de

aproximadamente 900 MPa. Os valores encontrados neste estudo para os trés grupos

foram inferiores ao valor informado acima. Estes valores mais baixos podem ter ocorrido

devido a alguns fatores. Séo eles:

1)

2)

3)

4)

Proporgao presente de fase tetragonal nas amostras ser inferior aos dos trabalhos
realizados pela empresa Dentsply Degudent (Hanau, Alemanha) (vide Tabelas 9 e
10);

Sinterizagdo — O forno utilizado neste estudo para a sinterizagdo dos blocos de
zircbnia ndo apresenta as mesmas condi¢des do forno utilizado para sinterizagéo
dos sistemas CAD/CAM disponiveis no mercado. Nestes a amostra fica suspensa
em uma plataforma onde o calor se espalha sobre toda pe¢a de forma uniforme.
Neste estudo, os corpos de prova foram sinterizados apoiados na base do forno.
Nestas condi¢des o calor pode néo ter sido distribuido de forma uniforme sobre a
amostra, podendo ter originado uma sinterizagdo de forma desigual em um mesmo
bloco. Com isso, os corpos de prova analisados neste estudo podem ter sido
cortados tanto da camada mais distante da base (mais densa) como da camada
mais proxima a base (menos densa). Sendo assim, podera haver valores de
resisténcia a flexao diferentes de acordo com a localizag&do do corte dos cp’s. Nao
foi feito mapeamento dos corpos de prova quanto ao posicionamento no forno;
Tipo de ensaio — O ensaio realizado neste estudo foi do tipo quatro pontos. A
empresa Dentsply/Degudent (Hanau, Alemanha) utiliza o teste tipo flexdo em trés
pontos. O ensaio de resisténcia a flexdo sob quatro pontos expde as tensées em
uma maior area do material quando comparado ao ensaio realizado sob 3 pontos.
Assim, uma maior extensdo do elemento ensaiado esta sujeito ao momento fletor
maximo. Sendo assim, espera-se que valores de resisténcia maiores sejam
obtidos quando sé&o utilizados ensaio de 3 pontos (JUNIOR et al., 2008,
WACHTMAN et al., 2009);

Tamanho do corpo de prova — Normalmente as empresas realizam ensaios
mecanicos de flexdo em corpos-de-prova de tamanho inferior ao utilizado neste

trabalho. O volume do material submetido a esforcos mecénicos de tracdo tera
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influéncia nestes resultados (maior a probabilidade de o material apresentar um
defeito critico que leve a fratura) (DAVIDGE, 1978, WACHTMAN et al., 2009);

5) Microestrutura e tratamento térmico posterior — As empresas ndo informam a
microestrutura dos corpos de prova e nem se houve algum tratamento térmico
posterior a sinterizagdo. Estes podem alterar significativamente o desempenho
mecanico das amostras;

6) Caracteristica da matéria prima - O tamanho de particula do p6é de zircbnia € um
parametro importante que influencia significativamente a sinterizacdo (BRITO et
al., 2007). Este parametro geralmente ndo € conhecido e nem descrito pelas
empresas;

7) Também ndo foi informado se a Empresa utilizou condicbes de ensaio

eguivalentes.

O Grupo G1 que apresentou valor de porosidade superior aos demais (Tabela 11)
mostrou também o menor valor de resisténcia a flexdo, o que estid coerente com a
mecénica da fratura (KINGERY et al.,, 1976). A porosidade exerce um efeito negativo
sobre a resisténcia a flexdo pelos poros reduzirem a area de secao reta através da qual
uma carga é aplicada e também atuam como concentradores de tensdes.

N&o houve diferenca estatisticamente significativa entre os grupos (Ho<2,10, a=5%)

(Teste “t” de Student).

Com relagdo ao desempenho clinico da zirconia estabilizada por itria na cavidade
bucal, sabe-se que a intensidade da forca mastigatéria na cavidade bucal varia de 11 a
50N com picos de 200N na regido anterior, 350N na regido posterior e 1000N em
individuos com habitos parafuncionais. Restauragbes dentarias estdo diariamente
submetidas a forcas acima de 200N e em pacientes com habitos parafuncionais como o
apertamento e bruxismo este valor pode chegar a 1221N (YILMAZ et al., 2007). Os
sistemas ceramicos devem ter resisténcia as forcas mastigatorias acima dos valores de
pico para que seja classificado como seguro e previsivel a longo prazo.

Os resultados de resisténcia a flexdo obtidos para os trés grupos (G1, G2 e G3)
indicam que a zircbnia estabilizada por itria da marca Cercon (Dentsply Degudent), é
capaz de desempenhar a fungéo clinica restauradora adequadamente mesmo quando o

tempo e temperatura de sinterizacdo forem alterados (G2 e G3).
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Um dos fatores decisivos para alteracdo das condi¢cdes de sinterizacdo pode ser o
custo/beneficio. Sinterizar em temperaturas superiores, na ordem de 1500°C, durante
periodo de tempo longo, podera acarretar em um pequeno acréscimo nas propriedades
mecanicas. Porém, em contra partida, ocorrerd um acréscimo significativo nos custos
laboratoriais para producéo da peca protética, além de possivel diminuicdo da vida util do
forno.

5.2.1.1 Anadlise de Weibull
O gréafico de Weibull dos resultados de resisténcia a flexdo dos trés grupos estudados

(G1, G2 e G3) é apresentado na Figura 61. E possivel notar que a alteragcdo das

condicdes de sinterizacdo afetou o parametro de Médulo de Weibull (m).
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FIGURA 61: Grafico de Weibull dos resultados de resisténcia a flexdo dos trés grupos
estudados (G1, G2 e G3).

Observou-se neste estudo que utilizando a menor temperatura e tempo de
sinterizacdo o valor de m foi maior (m=14,896) gquando comparado com 0s demais grupos
(G2 e G3). Assim, pode-se concluir que apesar de G1 apresentar 0 menor valor de
resisténcia a flexdo e maior percentual de porosidade a distribuicdo dos defeitos neste
grupo foi mais homogénea na microestrutura do material estudado.

Quando a temperatura foi aumentada para 1500°C e o tempo de sinterizagcdo mantido
(grupo G2) foi possivel notar uma diminuicdo de m (m=8,305) e quando a temperatura foi
mantida em 1500°C e o tempo de sinterizacdo aumentado, o valor de m diminuiu ainda
mais (m=5,942).
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O grupo G3 apesar de apresentar o maior valor de resisténcia a flexdo mostrou uma
maior variabilidade dos resultados. Sabe-se que o mddulo de Weibull caracteriza a
variancia na resisténcia do material, sendo analogo ao desvio padrdo da resisténcia.
Neste estudo os resultados obtidos corroboram com esta afirmagéo.

Analisando os resultados obtidos apds a andlise de Weibull pode-se afirmar que o
grupo G1 terd um comportamento mais uniforme (homogéneo) quando comparado aos
outros grupos (G2 e G3). Além disso, é um material com desempenho mais previsivel. Em
G2 e G3 pode ocorrer fratura com igual probabilidade para qualquer nivel de tensao.

5.2.2 Medicao de Dureza

A dureza é um importante parametro utilizado para definir as propriedades de um
material. Porém, observa-se uma variacdo do valor de dureza com a carga de teste
aplicada. Em geral as medicdes mostram que a variagdo nos valores de dureza do
material tende a aumentar com a diminuicdo da carga (LIN e DUH, 2002 e GONG e
GUAN, 1998).

A dependéncia da dureza com a carga pode ser baseada em varios fendmenos,
incluindo a carga para iniciar a deformagédo plastica, efeitos de superficie, recuperagéo
elastica da identagdo, a resolugcdo Optica da lente objetiva usada, microtrincamento
causado pela identacao, entre outros fatores (GONG e GUAN, 1998 e ROCHA, 2004).

Os valores de dureza para as amostras analisadas podem ser observados na tabela

abaixo:

TABELA 15: Valores médios encontrados para Dureza Vickers nos trés grupos (G1, G2 e
G3).
Média Gl G2 G3

Dureza Vickers (GPa) 9,61 + 0,25® 11,73 + 0,93® 10,62 + 0,50

Coluna horizontal com a mesma letra mindscula néo difere estatisticamente entre si (a=5%). N=10.

Observa-se que o Grupo G1 apresentou um valor menor de dureza, fato este

coerente, ja que este foi 0 grupo que apresentou maior porosidade aparente (Tabela 12).
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A presenca de porosidade produz efeitos adversos nas propriedades mecéanicas, pois a
existéncia de poros pode resultar no decréscimo da dureza (YANG e WElI, 2000).

Utilizando o teste “t” de Student (Ho>2,10, a=5%) observa-se que todos os grupos
apresentaram resultados estatisticamente distintos. Logo, pode-se concluir que os valores
de dureza estédo diretamente relacionados com a temperatura e tempo de sinterizacéo e
percentual de porosidade.

Quanto maior foi a temperatura de sinterizacdo maiores foram os valores encontrados
para dureza e menores os valores de porosidade aparente.

Os resultados obtidos neste estudo estdo de acordo com os valores encontrados na
literatura para o mesmo material. Estes valores variaram de 8,5 & 13,05 GPa (LIU e
CHEN, 2004, YOSHIMURA et al., 2007, SILVA et al.,, 2008, e LAZAR et al., 2008 e
TRUNEC e CHLUP, 2009).

Alguns autores afirmam que o valor de dureza do material pode ser aumentado
guando o tamanho de grdo aumentar, fato este que pode ser devido a condicdo de
sintese do p6 ou pelas condicbes de sinterizacdo (BURGER et al., 1997,
PIWOWARCZYK et al., 2005 e DAGUANO et al., 2006 e 2007). Neste estudo os maiores
valores de dureza foram encontrados nos grupos que originaram graos maiores,
corroborando assim, com os autores citados acima.

Um exemplo da Impresséo Vickers realizada neste trabalho pode ser observado na

Figura 62.

s 2BkUY #1.888 185m CORPFE

FIGURA 62: Caracteristica da Impresséo Vickers utilizada realizada neste estudo.
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5.2.3 Tenacidade a Fratura

A Tabela 16 apresenta os valores médios de tenacidade a fratura obtidos para os
grupos analisados utilizando o método de indentacdo e trés diferentes equacdes
propostas na literatura (ANTIS, CASSELAS e UNIVERSAL) respectivamente.

TABELA 16: Valores médios de tenacidade a fratura e desvio-paddo obtidos através da
utilizacdo da Equacao de ANTIS et al. (1981) (Equacdo 7), da Equacdo de CASSELAS et
al. (1997) (Equacéao 8) e da Equacao Universal (Equacao 11).

Média G1 G2 G3
Eq. 7 4,98 + 0,33 4,48 + 0,32 5,12 + 0,32
Kic (MPaVm) Eq. 8 7,47 +0,499 6,72 +0,49@” 768 +0,48
Eq.11 8,32 +0,74 7,82+ 0,61 8,91 + 0,82

Colunas horizontais com a mesma letra mindscula nédo diferem estatisticamente entre si (a=5%). N=10.

O Anexo 2 mostra os valores de tenacidade a fratura (MPavm) encontrados para os 10

ensaios realizados para cada grupo utilizando trés equacdes (Equacéao 7, 8 e 11).

5.2.3.1 Metodologia de Ensaio

Segundo ROCHA (2004) o método para determinacdo da tenacidade a fratura por
identacdo tem caido em descrédito nos ultimos anos devido aos numerosos problemas
associados com essa técnica. Primeiro, existe a incerteza sobre o comprimento da trinca
e da técnica de medida no microscopio 6ptico. Segundo, a incerteza associada as
diferentes equacdes disponiveis propostas para os célculos. Além disso, as constantes
presentes nessas equacdes sdo estritamente empiricas, determinadas por um ajuste de
dados para ceramicas policristalinas. Em terceiro lugar, existiram incertezas fundamentais
no procedimento por causa da natureza anisotrOpica do cristal. Esta combinacdo de
fatores ainda néo permitiu que a mesma fosse normalizada.

Em 2009 TRUNEC e CHLUP realizaram um trabalho comparativo utilizando o método
de fratura por identacdo e o método de viga entalhada tipo Chevron para analise de
tenacidade a fratura. Para os autores nao foi surpresa que os valores encontrados fossem

completamente diferentes, ja que acreditam que o método de fratura por identacdo nado
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avalia os valores de tenacidade a fratura corretamente. Porém, para estes autores 0 mais
importante fato foi que, apesar de resultarem em valores distintos a conclusdo dos
resultados foi a mesma para ambos os métodos. As diferengas nos valores de K,c de um
dado valor séo relevantes, pois a partir destes valores é possivel calcular a tensédo critica
de fratura e tamanho critico de defeitos dos componentes produzidos com este material
(neste caso pode ser considerado o componente da protese).

No trabalho realizado por ROCHA (2004) os valores de tenacidade a fratura avaliados
pelo método da identacdo e pelo método da viga entalhada em V em um Unico lado foram
semelhantes, pelo menos para as amostras pertencentes a dois grupos especificos, e nos
demais a discrepéancia ficou proxima a 15%.

Apesar de todas as restricbes e questionamentos quanto a veracidade dos resultados
de tenacidade a fratura encontrados com a utilizagdo do método da identagéo, este é o
método mais utilizado pelos pesquisadores e consequentemente o mais observado na
literatura (GOGOTSI, 1997, PAGANI et al., 2003, ROCHA, 2004, MORAES, 2004,
YILMAZ et al., 2007, LAZAR et al., 2008, YOSHIMURA et al., 2007, SILVA et al., 2008,
TRUNEC e CHLUP, 2009). ACCHAR et al. (2010) mostrou que o teste experimental de
tenacidade a fratura varia da ordem de até 300% para alumina, evidenciando também que
€ praticamente impossivel comparar os valores de tenacidade realizados com diferentes
metodologias.

GOGOTSI (1997) comparou em seu estudo quatro métodos para analise de
tenacidade a fratura e mostrou as vantagens e desvantagens para cada um deles. O
método da identacao foi classificado como o método que requer a menor quantidade de
corpos de prova para andlise. Quanto a confiabilidade dos resultados, o autor afirma que,
se a equacao escolhida para o calculo estiver de acordo com a classificacdo do tipo de
trinca encontrado, os resultados sao considerados validos.

Vale lembrar que, além de todas as vantagens citadas pelo autor acima, o método de
fratura por identacdo proporciona a possibilidade de analise em MEV do tipo de
propagacao da trinca (intergranular ou transgranular).

Neste trabalho optou-se pela utilizacdo do método de fratura por identacdo. E
importante que a decisdo sobre qual o método a ser utilizado deve ser baseada no
conhecimento das limitacdes conceituais e dificuldades técnicas inerentes a cada tipo de

teste.
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5.2.3.2 Geometria das Trincas

Com a finalidade de se determinar se o tipo de trinca presente no sistema estudado
neste trabalho era Palmqvist ou “half-penny” a razdo c/a foi avaliada, conforme
preconizado pelo estudo de NIIHARA et al. (1982), para o qual a trinca Palmqvist pode ser
observada quando c/a for menor que 2,5 e a trinca “half-penny” quando a razéo c/a for
maior que 2,5. Neste estudo a razdo c/a foi inferior a 2,5 em todos 0s grupos,
caracterizando a trinca do tipo Palmqvist.

Para cada amostra, o valor de a (semi-diagonal da indentacdo) € aproximadamente
constante e, desta forma, a raz&o c/a aumenta com o aumento do comprimento da trinca
(WANG et al., 2002).

Observou-se neste estudo que, quanto maior a razdo c/a, maior é o comprimento da

trinca e menor é a tenacidade a fratura da amostra analisada.

5.2.3.3 Determinacao da Equacdo Especifica para Obtencado de K,c pelo Método
de Indentacéao

Foi possivel observar a partir dos resultados encontrados para tenacidade a fratura
das amostras analisadas, que existem diferengas entre os valores obtidos pelo método de
indentacdo em funcéo da equacéo utilizada.

Nota-se que os resultados de tenacidade a fratura quando € utilizada a equacéo
proposta por ANSTIS et al. (1981) (Equacdo 7) séo inferiores quando comparado aos
demais. Este fato confirma a necessidade de se indicar a equagdo utlizada para
determinacdo do valor de tenacidade a fratura por indentacao devido as discrepancias
associadas as equacoes utilizadas.

O baixo K¢ obtido pode ser atribuido ao fato de que a equacédo proposta por ANSTIS
et al. (1981) os parametros A=0,016 + 0,004 e n=0,5, subestima o campo de tensdes
residuais. Apesar da equacgédo de ANSTIS et al. (1981) ser largamente aplicada para os
calculos da tenacidade a fratura por indentacdo (CASSELAS et al., 2003, CHEN et al.,
2004) seus resultados sdo somente numeros médios calculados para ajustar 0s
resultados para uma ampla faixa de materiais. Desta forma, desvios podem ser esperados
para materiais especificos.

Para trabalhos utilizando ceramicas a base de alumina, a equacdo de ANSTIS et al.

(1981) pode ser utilizada e apresenta bons resultados. Por outro lado, em ceramicas a

100



base de zircbnia, que apresentam transformacao de fase induzida por tenséo, o uso desta
eguacdo nao leva a valores de tenacidade a fratura reais (KALISZEWSKI et al., 1994).

Além disso, de acordo com SAKAI e BRADT (1993) equacdes como a equacgdo de
ANSTIS (1981), s6 devem ser aplicadas a sistemas que apresentem trincas induzidas por
indentagao do tipo medial/radiano ou “half-penny”.

Para ceramicas a base de zircOnia, o valor da constante A em todas as equacoes
deve ser aumentado em pelo menos 20%. Assim, 0s resultados levardo em conta a forga
motriz adicional da trinca devido a transformacado induzida por tensédo. Desta forma, é
proposto que o valor da constante A seja maior do que o valor proposto por ANSTIS et al.
(1981). KALISZEWSKI et al. (1994) propuseram uma correcdo na equacao, onde a
constante A seria igual a 0,025. Este valor é similar ao da constante usada por
RAMACHANDRAN e SHETTY (1991) em um estudo sobre alumina e carbeto de silicio
tenacificados com wiskers, no qual os autores encontraram o valor da constante A =
0,023.

CASSELAS et al. (1997) estudaram trés diferentes equacdes para a constante A e
utilizaram em seus calculos de tenacidade a fratura os valores de 0,024 e 0,5 para os
parametros A e n, respectivamente.

Neste trabalho utilizou-se na equacédo o valor da constante preconizada por ANSTIS et
al. (1981) mesmo sabendo-se que néo estava adequado ao sistema de trinca encontrado
e os resultados obtidos para tenacidade a fratura foram realmente mais baixos quando
comparados com os demais encontrados utilizando equacdes adequadas. Os resultados
foram mais baixos do que os encontrados na literatura para zircénia estabilizada por itria.
E comprovado, assim, que a escolha da equac&o para o célculo do valor da tenacidade a
fratura influencia nos resultados de Kic,

Utilizando a constante proposta por CASELLAS et al. (1997) (Equacao 8) foram
obtidos valores de tenacidade a fratura mais elevados e condizentes aos encontrados na
literatura, 0 que mostra a importancia da utilizacdo da metodologia adequada associada
ao uso equacdao especifica para o material estudado.

Neste estudo utilizou-se também a equacao empirica universal proposta por EVANS e
CHARLES (1976) (Equacdo 11). Esta equacdo foi ajustada para uma larga faixa de
valores de c/a (~1,5 a 7) e foi proposta pelos autores para o tipo de trinca radial-mediana
(EVANS e CHARLES, 1976). NIIHARA et al. (1982) observaram que na faixa de baixos
valores de c/a a trinca radial é do tipo Palmqvist e propuseram uma equacao semi

analitica para a faixa de c/a de ~1,25 a 3,0 utilizando entre outros, os resultados de
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EVANS e CHARLES (1976). Assim a equacdo empirica pode ser considerada uma
equacdo empirica Universal tanto para faixa de trinca radial do tipo mediana como
Palmqvist.

Os resultados encontrados nesta pesquisa utilizando a equagdo empirica Universal
(Equagédo 11) foram muito similares aos resultados obtidos usando a equagao proposta
por CASSELAS et al. (1997) (Equacéo 8), sendo a discrepancia de aproximadamente
11,5% para os trés grupos.

Pode-se notar que os valores de tenacidade a fratura apresentam uma forte
dependéncia da equagdo/metodologia utilizada. Observa-se também que os valores foram
muito similares mostrando homogeneidade nesses resultados de tenacidade a fratura.

O grafico abaixo compara os trés resultados médios de Kc obtidos para cada grupo

utilizando equacgdes distintas.
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FIGURA 63: Comparagcdo dos valores de tenacidade a fratura obtidos através da

utilizacao de Equag0es distintas.

Os valores de tenacidade a fratura encontrados neste estudo estdo de acordo com os
valores encontrados na literatura. YOSHIMURA et al. (2007) analisaram as propriedades
mecanicas da Zircbnia estabilizada por itria com percentual de aditivo de 6,4% e o valor
obtido de tenacidade a fratura utilizando o método da identacdo Vickers e a equacgéo
Universal foi de aproximadamente 6MPaVm quando as amostras foram sinterizadas sob

temperatura de 1500°C durante cinco horas. Quando as amostras foram sinterizadas a
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1700°C durante o mesmo tempo observou-se uma queda no valor de tenacidade a fratura
(~4MPaVm). Estes mesmos autores acreditam que a diminuicdo da tenacidade a fratura
com 0 aumento da temperatura de sinterizacdo parece estar relacionada a fragéo de fase
tetragonal presente na amostra.

MORAES (2004) estudou as propriedades mecanicas de implantes cerdmicos a base
de zirconia estabilizada com 3% de itria e encontrou valores variando de 4 & 5,08 MPavm
utilizando a equacdo de ANTIS (Equacéo 7) e de 6,10 & 7,8 MPavm utilizando a equacéo
de CASSELAS (Equacédo 8). O método de fratura utilizado foi o ensaio de tenacidade a
fratura por identacédo Vickers.

YILMAZ et al. (2007) comparou o valor de tenacidade a fratura de diversas ceramicas
odontolégicas, a base de leucita, alumina, zirconia infiltrada por vidro e zircénia
parcialmente estabilizada por itria (Cercon) e o maior valor de tenacidade a fratura foi
observado no grupo CZ (Zircbnia parcialmente estabilizada por itria). O valor encontrado
para este grupo foi de 6,27 MPaYym. O método utilizado neste estudo foi o de fratura por
identacdo e a equacao foi a proposta por ANSTIS em 1981. Os corpos de prova foram
sinterizados sob a temperatura preconizada pelo fabricante (Dentsply Degudent).

Neste estudo foi utilizado o mesmo material utilizado no trabalho proposto por YILMAZ
et al. (2007) sob as mesmas condi¢cbes propostas pelo fabricante (Dentsply Degudent),
porém, o valor de tenacidade a fratura encontrado utilizando a mesma equacao foi inferior
ao encontrado por YILMAZ et al. (2007). Este fato pode ser devido as condi¢bes de
sinterizacao diferentes, j& que em seu artigo YILMAZ et al. (2007) ndo expde informagdes
completas quanto a rampa se sinterizacdo utilizada e esta condicdo pode atuar
diretamente no tamanho do grdo da amostra que, conseqiientemente, pode interferir
nesta propriedade. Outro fator importante € o método de confecgcédo do corpo de prova:
neste trabalho foram sinterizados os blocos e posteriormente usinada as amostras. Além
disso, o polimento superficial das amostras também podem ter influenciado os resultados.

A literatura mostra que, dentre todos os métodos para medi¢cdo da tenacidade a fratura
em materiais ceramicos, o método de indentacdo quando comparado com outros
métodos, apresenta os menores valores de K,c (MADRUGA et al., 1986, CASSELAS et
al.,1999).

A afirmativa acima foi comprovada pelo estudo realizado por TRUNEC e CHLUP
(2009) que estudaram as propriedades mecéanicas da zirconia estabilizada com 3% de
itria e o valor encontrado para tenacidade a fratura utilizando o método de identag&o foi

de 5,7 MPaym. A carga utilizada durante a identagdo foi de 294 N e a equacdo foi a
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proposta por NIIHARA et al. (1983) para trincas do tipo Palmqvist. Utilizando o método de
flexdo com amostras com entalhe Chevron o valor encontrado para a mesma propriedade
e para o mesmo grupo foi de 6,5 MPavm.

Neste estudo observou-se que, com o0 aumento da temperatura de sinterizacdo, houve
um ligeiro aumento no valor de tenacidade a fratura e uma diminuicdo no percentual de
poros. Houve diferencga estatisticamente significativa entre os grupos (G2 e G3) e (Gl e
G3) (Hp>2,10, 0=5% — Teste “t” de Student). Os grupos G1 e G2 n&o apresentaram
diferenca estatistica (Ho<2,10, a=5% — Teste “t” de Student).

Segundo WACHTMAN et al. (2009) o valor de K¢ esté relacionado com o tamanho do
grdo. Quanto maior o tamanho do grdo deste material maior € a capacidade de
transformacéo de fase tetragonal para monoclinica e, no entanto, o valor de tenacidade a
fratura é aumentado. Neste estudo obtiveram-se os maiores valores de K,c hos grupos
que apresentaram grdos maiores.

O Kc encontrado para o grupo G3 foi maior que o encontrado para o grupo G2 sendo
gue ambos os grupos foram sinterizados a 1500°C e o tamanho de grdo foi 0 mesmo.
Porém, o grupo G3 foi submetido a um tempo maior de sinterizacdo, fato que pode ter
alterado o formato dos poros/defeitos neste grupo. Sabe-se que a forma do poro difere de

acordo com as condi¢des de processamento (WACHTMAN, 2009).
5.2.4 Anédlise da Fratura

O modo de fratura intergranular e/ou transgranular foi investigado para cada amostra
nas analises por MEV, das trincas introduzidas em suas superficies. Os resultados
encontrados mostraram que a fratura ocorreu de forma intergranular e transgranular para
0s trés grupos como apresentado nas Figuras 64, 65 e 66. Verifica-se que a propagacéo
de trinca, nas amostras apo6s identacdo Vickers, se apresentaram tanto de forma
intergranular quanto transgranular. Segundo MORAES (2004) a existéncia de formas de
propagacao tanto intergranular quanto transgranular ocorre devido a deflexdo e
ponteamento da trinca pela presenca de particulas equiaxiais de ZrO,. Assim, as trincas
neste material estariam mais sujeitas a estes mecanismos (deflexdo e ponteamento), os
quais estariam contribuindo para o aumento da resisténcia a fratura. Para SILVA et al.
(2008) a predominancia de fratura intergranular caracteriza ceramicas com bons valores
de tenacidade a fratura e resisténcia a flexdo. Este mesmo tipo de fratura também foi
encontrado por LAZAR et al. (2008).
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FIGURA 64: Imagem da propagacado da fratura que ocorreu nas amostras do Grupo G1 —

Intergranular e transgranular.
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FIGURA 65: Imagem da propagacao da fratura que ocorreu nas amostras do Grupo G2 —

Intergranular e transgranular.
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FIGURA 66: Imagem da propagacao da fratura que ocorreu nas amostras do Grupo G3 —

Intergranular e transgranular.

Segundo GUAZZATO et al. (2004) quando a ceramica € mais densa, com poros de
didmetro pequeno, geralmente de forma esférica e localizados na regido de contorno de
gréo, o padrdo de fratura é intergranular e transgranular. Ceramicas que apresentam uma
maior quantidade de poros e de forma alongada o padrdo de fratura €& quase
exclusivamente intergranular com trincas ocasionalmente se propagando através de
particulas menores.

Quando a trajetdria de propagacao da trinca se apresenta similar a uma linha reta é
uma evidéncia que a propagacao ocorreu alternadamente entre os graos transformados e
na regido de contorno de grdo. Assim, amostras que apresentam os dois tipos de
propagacéo de trinca (transgranular e intergranular) mostram que a transformagéo de fase
tetragonal-monoclinica foi significativa (GUAZZATO et al., 2004). Neste estudo, ambos os
grupos apresentaram trajetéria de propagacdo de trinca de forma intergranular e
transgranular.

Como se vé nas Figuras 67, 68 e 69 a possivel transformacao de fase tetragonal para
monoclinica, ocorrida durante a propagacéao da trinca, originou microtrincas na matriz que
gerou a ramifica¢éo da trinca principal.
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FIGURA 67: Imagem da extremidade da trinca (Grupo G1).

SicoppEl

FIGURA 68: Imagem da extremidade da trinca (Grupo G2).
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FIGURA 69: Imagem da extremidade da trinca (Grupo G3).
5.3 Andlise Fractografica

Fractografia € o estudo da topografia da superficie de fratura e é freqlientemente
usada em andlise de falha de ceramicas e metais para identificar a origem da fratura e
para caracterizar a regido de iniciacdo de fratura e o modo de propagacdo da fratura
(EXNER et al., 2004).

Uma caracteristica do material cerdmico é a grande dispersdo dos resultados de
resisténcia mecanica causado pela presenca de uma populacdo de micro-defeitos, que é
caracteristico destes materiais. Os microdefeitos sdo distribuidos na amostra e séo
caracterizados pelo tipo, forma, orientacdo, posicdo e tamanho (FISCHER et al., 2002).

Algumas superficies de fratura analisadas neste trabalho podem ser observadas nas
Figuras 70, 71 e 72. Estas imagens foram obtidas em corpos de prova submetidos aos
ensaios de flexdo em quatro pontos.
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FIGURA 70: Possibilidade de origem da fratura para amostra do Grupo 3: Aglomerado

localizado na regido de tracéo
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FIGURA 71: Possibilidade de origem da fratura para amostra do Grupo 2: Poro
localizado na regido de tracao.
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FIGURA 72: Possibilidade de origem da fratura para amostra do Grupo 1: Irregularidade
na borda de superficie de tragdo ligado ao processo de usinagem (1) e pequenos

agregados (2) localizados na regido de tracéo.

ROSA et al. (2009) observaram em analise fractografica que em suas amostras a
fratura foi oriunda de defeitos de forma semi-eliptica formados durante o polimento
superficial. SINVAL et al. (2008) afirmaram que as amostras analisadas em seu trabalho
que apresentaram defeitos internos (poros ou aglomerados) estavam associadas aos
valores moderados e altos de resisténcia a fratura. Ambos 0s pesquisadores analisaram a
zircbnia estabilizada por itria.

Através da analise fractografica foi possivel observar a modificacdo do tamanho e
forma dos poros de acordo com o aumento do tempo e temperatura de sinterizagdo. A
Figura 73, correspondente a amostra do grupo G1, observa-se um defeito (falha) maior e
mais alongado quando comparado aos demais grupos. Neste mesmo grupo foi possivel

observar os menores valores de resisténcia a flexado, tenacidade a fratura e dureza.
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FIGURA 73: Imagem referente a forma e tamanho dos poros (defeitos) encontrados no

grupo G1.

A Figura 74, correspondente ao grupo G2, mostra poros de tamanho menor quando
comparado ao grupo G1, porém de forma alongada. A Figura 75 mostra poros menores e
de tamanho arredondado. Esta imagem é correspondente ao grupo G3 que foi sinterizado
sob maiores valores de temperatura e tempo de sinterizacao.

No grupo G3 obteve-se o maior valor de tenacidade a fratura quando comparado a G2
que apresentou o mesmo percentual de porosidade aparente que G3 e foram sinterizados
sob a mesma temparatura. Fato este que pode estar relacionado a forma dos poros: no
grupo G3 o tempo de sinterizacao foi maior que G2.

111



18 kLU *18. 8a&8 ”1 MEn ’-

-

FIGURA 74: Imagem referente a forma e tamanho dos poros (defeitos) encontrados no

grupo G2.
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FIGURA 75: Imagem referente a forma e tamanho dos poros (defeitos) encontrados no
grupo G2.

112



6 CONCLUSOES

Pode-se concluir neste trabalho que a alteracdo das condi¢cbes de sinterizacdo
(temperatura e tempo) influenciou na microestrutura e nas propriedades mecanicas de

uma zirconia estabilizada por itria. Foi possivel observar que:

1 - Aumentando o tempo e temperatura de sinterizagdo obteve-se um material com

propriedades mecénicas melhoradas.

2 - Com o aumento da temperatura notou-se um aumento do tamanho de gréo e uma

diminuicdo da porosidade aparente.

3 - O percentual de fase tetragonal nos trés grupos (G1, G2 e G3) ndo apresentou
diferenca estatistica significativa quando o tempo e a temperatura de sinterizacao

foram alterados.

4 - Com o aumento da temperatura de sinterizacdo observou-se um aumento no

valor de resisténcia a flexao, dureza e tenacidade a fratura.

5 - Os valores de porosidade aparente, densidade, tamanho de gréo, percentual de
fase cristalina, dureza e tenacidade a fratura encontrados para os trés grupos
sinterizados com condi¢cbes distintas apresentaram valores similares aos

encontrados na literatura.

6 - Utilizando um bloco de zircbnia de uma marca especifica e sinterizando com
ciclos térmicos preconizados por outras marcas ndo necessariamente se obtém um
material com as mesmas propriedades de quando utiliza-se o protocolo de uma
determinada empresa (bloco de zirconia, ciclo térmico, usinagem, etc.). Independente
de ter composi¢cdo quimica similar existem outros fatores que influenciam no
resultado final (microestrutura e propriedades mecéanicas) como, por exemplo, o

tamanho de gréo inicial.

7 — O bloco de zirconia utilizado pela marca Procera e pela marca Lava ndo séo

iguais ao da marca Cercon, apesar de apresentarem composi¢do quimica similares.
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Se assim fosse, os resultados encontrados neste estudo para os grupos G1, G2 e G3
seriam similares aos encontrados quando o fabricante realiza todo o processo para

obtencéo de copings ou infraestrutura protética.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

1 — Avaliacdo da translucidez e lisura superficial da zirconia estabilizada por itria quando
esta for sinterizada sob tempo e temperatura distintos. Acredita-se que quanto maior for a

temperatura de sinterizagdo mais translicido sera o material e, por conseguinte mais liso.

2 — Avaliacao da resisténcia mecéanica e quimica da regido de interface entre a zirconia
estabilizada por itria utilizada para infraestrutura e a ceramica de recobrimento quando a
infraestrutura for sinterizada sob condi¢cdes diferentes. Com o objetivo de avaliar a

resisténcia a uniao.

3 — Avaliagéo das propriedades mecéanicas, fisicas e estruturais da zirconia estabilizada
por itria quando sinterizada sob condi¢des diferentes e submetida a fadiga ciclica. Assim,
poderemos analisar a possibilidade de maior deteriorizacdo do material quando o

percentual de zirconia na forma cubica for aumentado.
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9 ANEXOS

ANEXO 1

Razé&o entre c/a para detectar o tipo de trinca encontrado em cada grupo. Os valores
de c e a foram obtidos através do uso de microscdpio 6tico com auxilio do analisador de

imagens.

cla
G1 G2 G3
1,33950617 1,617329 1,391892
1,43769968 1,434164 1,513699
1,33438486 1,4811 1,344371
1,36513158 1,484848 1,379085
1,45928339 1,597222 1,265176
1,42539683 1,421769 1,300319
1,22222222 1,571918 1,37013
1,34104046  1,377104 1,379747
1,48196721 1,588629 1,207006
1,35093168 1,503401 1,374593
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ANEXO 2

Valores de tenacidade & fratura (MPaVm) obtidos pela Equacdo de Antis para os trés

grupos.

G1 G2 G3
5.007059 4.321286 5.149570
4.742404 5.064918 4.634291
5.203634 4.579458 5.264143
5.354824 4.424581 4.967617
4.774197 4.153300 5.464796
4.758256 4.794746 5.244754
5.744795 4.166880 4.967617
4.529397 4.953875 4.730282
4.710963 3.958126 5.836573
4.989803 4.409574 4.967617

Valores de tenacidade & fratura (MPavm) obtidos pela Equagdo de Casellas para os

trés grupos.

Gl G2 G3
7.510589 6.481929 7.724354
7.113606 7.597377 6.951437
7.805451 6.869187 7.896215
8.032235 6.636871 7.451425
7.161295 6.229949 8.197194
7.137384 7.192119 7.867131
8.617193 6.250320 7.451425
6.794095 7.430812 7.095423
7.066444 5.937189 8.754860
7.484705 6.614360 7.451425
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Valores de tenacidade a fratura (MPavm) obtidos pela Equagdo Universal para os trés

grupos.

Gl G2 G3
8.6978625 6.8319457 8.3336525
7.6882415 8.2405644 7.2984408
8.6529678 7.9904633 8.8679375
8.1890238 8.0418673 8.5915588
7.4458939 7.0982308 9.8888021
7.8128360 8.5394937 9.4906258
9.9793982 7.3206318 8.7042338
8.9728899 9.0038826 8.7245336
7.2518554 7.2912812 10.6291435
8.5612064 7.8534981 8.6478045
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