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“Do mesmo modo que o metal enferruja com
a ociosidade e a agua parada perde sua pureza,
assim a inércia esgota a energia da mente.”

- Leonardo da Vinci
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RESUMO

Neste trabalho, compositos ceramicos, a base de alumina (Al2O3) e zirconia dopada
com itria e céria reforgcado com plaquetas de alumina ((Ce,Y)-TZP/Al>Os3), denominado Zrl,
caracterizados quanto a sua microestrutura, propriedades mecanicas e resisténcia a fadiga. Mis-
turas dos pos de alumina contendo 5, 10, 15, 20 e 100% de (Ce,Y)-TZP/AIl,O3 foram processa-
dos por tecnologia do p6, compactadas uniaxialmente a 100 MPa e sinterizadas a 1600 °C — 2
h. As amostras foram caracterizadas por densidade relativa, microscopia eletronica de varre-
dura, difratometria de raios-X e rugosidade superficial. Foram determinados os médulos de
elasticidade, dureza Vickers, tenacidade a fratura, resisténcia a fratura por flexdo e limite de
resisténcia a fadiga. Resultados apontam para uma elevada densificacdo das amostras, superior
a 97,5%, uma microestrutura refinada e heterogénea, devido as plaquetas de alumina. Compé-
sitos de 5, 10, 15 e 20% de Zrl apresentaram 100% dos graos de zirconia em sua fase tetragonal
enguanto o composito com 100% de Zrl apresentou uma pequena parcela de zircénia monocli-
nica. A adicdo de Zrl na matriz de alumina promoveu a reducdo dos médulos de elasticidade e
das durezas dos materiais, devido ao menor médulo de elasticidade e dureza da Zrl em relacéo
a alumina. Em contrapartida a tenacidade a fratura aumentou em até 110% no compdsito com
matriz de alumina, e a tenacidade do compdsito com 100% de Zrl foi 20% superior a melhor
tenacidade dos compositos alumina-zirconia. A resisténcia a flexdo variou entre 258 MPa e 316
MPa. Infere-se que essas mudancas ocorreram devido a transformacdo martensitica, gerada na
frente da microtrinca, com expansdo volumétrica e criacdo de zonas de compressao e micro-
trincamentos, dificultando sua propagacdo. O limite de resisténcia a fadiga do compdsito com
20% de Zrl foi prejudicado pela adicdo de um maior teor de plaquetas no composito. A adi¢ao
de Zrl na matriz de alumina causou aumento da anisotropia e da heterogeneidade microestru-
tural no composito, pela adicdo de inclusdes tais como plaguetas de alumina. Considerando-se
que as trincas podem se iniciar nesses defeitos durante os ensaios de fadiga o maior percentual
de Zrl no composito com 20% de Zrl pode ter gerado a nucleagdo e microtrincas, reduzindo o

limite de resisténcia a fadiga deste compdsito.



ABSTRACT

In this work, ceramic composites, based on alumina (Al20s3) and zirconia doped with
yttria and ceria reinforced with alumina platelets ((Ce,Y)-TZP/Al;Oz3), called Zrl, are charac-
terized as to their microstructure, mechanical properties and fatigue resistance. Mixtures of alu-
mina powders containing 5, 10, 15, 20 and 100% (Ce,Y)-TZP/ Al,O3 were processed by powder
technology, uniaxially compacted at 100 MPa and sintered at 1600 °C — 2 h. The samples were
characterized by relative density, scanning electron microscopy, X-ray diffraction and surface
roughness. The modulus of elasticity, Vickers hardness, fracture toughness, flexural fracture
strength and fatigue strength limit were determined. Results point to high sample densification,
above 97,5%, refined and heterogeneous microstructure, due to alumina platelets. Composites
with 5, 10, 15 and 20% Zrl showed 100% of the zirconia grains in its tetragonal phase, while
the composite with 100% Zrl showed a small portion of monoclinic zirconia. The addition of
Zrl to the alumina matrix reduced the modulus of elasticity and hardness of the materials, due
to the lower modulus of elasticity and hardness of Zrl in relation to alumina. On the other hand,
fracture toughness increased up to 110% in the composite with alumina matrix, and the tough-
ness of the composite with 100% Zrl was 20% higher than the best toughness of the alumina-
zirconia composites. Flexural strength ranged between 258 MPa and 316 MPa. It is inferred
that this change occurs due to martensitic transformation, generated in front of the microcrack,
with volumetric expansion and creation of compression zones and micro-cracks, making its
propagation difficult. The fatigue strength limit of the composite with 20% Zrl was harmed by
the addition of a higher content of platelets in the composite. The addition of Zrl to the alumina
matrix caused an increase in anisotropy and microstructural heterogeneity in the composite, by
the addition of inclusions such as alumina platelets. Considering that cracks can start in these
defects during fatigue tests, the highest percentage of Zrl in the composite with 20% Zrl may
have generated nucleation and microcracks, reducing the fatigue strength limit of this compo-

site.
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1 INTRODUCAO

A biomecanica esta relacionada ao uso de métodos mecanicos para o estudo da funcao
e dos movimentos dos sistemas bioldgicos e tem sido utilizada em projetos de implantes orto-
pédicos, sendo amplamente usada na avaliacdo da funcdo e do desempenho de biomateriais,
compativeis para emprego no corpo humano [1,2].

Nos ultimos anos, os biomateriais tém experimentado um crescimento consideravel,
surgindo como inovagdo com o uso de materiais ceramicos para este fim, especialmente a zir-
conia [3-13].

Os materiais ceramicos sdo compostos que unem elementos metalicos e ndo metalicos,
tendo propriedades como estabilidade quimica, alto ponto de fusdo, alta resisténcia a abrasao e
boas propriedades mecanicas. Contudo, os materiais ceramicos séo duros e quebradicos, sendo
assim importante estudar a resisténcia a fadiga desse material [14].

Os materiais ceramicos tém sido utilizados em diversas aplicacdes, tais como ferra-
mentas auxiliares de trefilacdo para a fabricacdo de arames, ferramentas de corte de alto desem-
penho ou tubos de carbeto de silicio utilizados para uma variedade de diferentes usos industri-

ais. Como mostra a Figura 1.

(@ b ©)
Figura 1 — Exemplos de aplicacfes de materiais ceramicos. (a) Ferramentas auxiliares de trefilagao, (b)
pecas cortadas por ferramentas de alto desempenho de corte, (c) tubos de carbeto de silicio [15].

Outra aplicacdo de materiais ceramicos que vem sendo utilizada, como dito anterior-
mente, sdo os biomateriais, sendo a Zircbnia uma biocerdmica promissora na bioengenharia
devido a sua biocompatibilidade. Souza et al. (2013) realizaram um estudo do comportamento
da cerdmica ZrO; dopadas com Y203 a 3%, afim de avaliar a resisténcia a fadiga ciclica dessa
ceramica para sistemas de implantes dentarios [16].

Componentes ceramicos para aplicacfes estruturais sdo geralmente submetidos a ope-

racdes continuas, com aplicacbes de carga de formas variadas [17]. Apresentam altos valores
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de dureza e baixa tenacidade a fratura. A falha sob condicdes de fadiga em cargas muito meno-
res que a resisténcia a fratura € um fenémeno comum em ceramicas [18,19], 0 que restringe seu
uso em diversas aplicagdes. A resisténcia a fadiga de ceramicas tem sido recentemente alvo de
um namero crescente de pesquisas, devido a grande demanda por seu uso em implantes orto-
pédicos, que sofrem cargas ciclicas quando usados como hastes femorais e materiais dentarios
[20-22].

O compdsito ceramico alumina-zirconia (Al203-ZrO;) tem sido objeto de estudos de-
vido a possibilidade de aumento da resisténcia ao desgaste e a fadiga, em comparacao a tradi-
cional zircénia estabilizada com itria. Nesse trabalho sera investigada a influéncia da adi¢do do
p6 comercial a base de zirconia estabilizada com itria e céria e reforcado com plaquetas de

alumina nas propriedades mecénicas estaticas e da vida em fadiga do composito Al203-ZrO;.

1.1 OBJETIVOS

1.1.1 Objetivo geral

A pesquisa tem como objetivo geral avaliar a influéncia do teor do compésito de zir-
conia dopada com itria e céria refor¢cado com plaquetas de alumina nas propriedades mecanicas

e na vida em fadiga de compdsitos ceramicos Al203.ZrOx.

1.1.2 Objetivos especificos

o Realizar um levantamento bibliogréfico no que diz respeito a materiais cerami-
cos, metalurgia do pé e assuntos relacionados.

o Realizar a caracterizagdo quanto a sua microestrutura e superficie dos CP’s por
densidade relativa difratometria raios-X (DRX), microscopia eletronica de varredura (MEV),
espectroscopia de energia dispersiva (EDS), rugosidade.

o Realizar a caracterizacdo quanto as propriedades mecanicas dos CP’s por mo-
dulo de elasticidade, dureza Vickers, tenacidade a fratura.

o Realizar os testes de flexdo afim de determinar a tensdo de resisténcia a flexéo
dos materiais.

o Realizar ensaios de fadiga e apresentar um valor estimado de limite de resistén-

cia a fadiga do material.
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1.2 METODOLOGIA

Inicialmente o trabalho parte de uma pesquisa bibliografica onde foi proporcionado
conhecimentos sobre o tema desenvolvido e sobre assuntos relacionados que sdo importantes.
Nessa pesquisa foi feita uma analise sobre biomateriais e bioceramicas, ceramicas de alumina
e de zirconia, compdsitos alumina-zirconia, metalurgia do pé e fadiga de materiais.

A partir do estudo tedrico sobre o tema desenvolvido foram preparados os corpos de
prova e realizados ensaios experimentais com o intuito de determinar qual é a influéncia nas
propriedades mecanicas quando a zircdnia dopada com itria e céria reforcado com plaguetas de
alumina é adicionada no composito ceramico alumina — zircénia (Al203-Zr0O,).

Foram preparadas misturas de po6s ceramicos de Al;Oz e de ZrO; — 6-10%p
Y203+Ce02. As misturas foram compactadas, sinterizadas, lixadas e polidas. A microestrutura
dos corpos de prova foi caracterizada por meio de difratometria de raios-X, densidade relativa
e microscopia eletrénica de varredura (MEV). E suas propriedades mecanicas calculadas por

dureza Vickers, modulo de elasticidade, tenacidade a fratura, teste de flexdo e teste de fadiga.

1.3 ESTRUTURA DO TRABALHO

O presente trabalho foi dividido em cinco capitulos. O primeiro capitulo apresenta de
forma concisa sobre as bioceramicas, suas aplicacGes e problemas que sdo necessarios estudos
para melhoria de suas propriedades mecénicas. O capitulo ainda apresenta quais os objetivos
seguidos.

No segundo capitulo o objetivo € esclarecer termos técnicos, realizar uma contextua-
lizacdo sobre a alumina e a zircdnia, entender sobre o processamento dos pds ceramicos e pro-
priedades mecénicas a serem realizadas nos corpos de prova.

O capitulo trés vem com a descri¢ao de quais materiais foram usados e suas composi-
¢des, como foram confeccionados os corpos de prova, como as caracteristicas microestruturais
e mecanicas foram observadas e calculadas, respectivamente. Este capitulo ainda traz todos os
parametros utilizados para cada parte da metodologia experimental.

O quarto capitulo traz os resultados e a discusséo a respeito dos resultados das carac-

terizagOGes microestruturais e dos testes experimentais.
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As considerac0es finais sdo apresentadas no quinto capitulo, de modo que se fagca uma
analise de resultados a partir de uma visao sistémica, com o conhecimento dos conceitos e re-

sultados.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 CONTEXTUALIZACAO: BIOMATERIAIS E BIOCERAMICAS

Os biomateriais tem sido utilizados expressivamente devido as suas propriedades es-
truturais e terapéuticas, a perda de qualquer parte do corpo gera transtornos psicologicos e so-
ciais e 0s biomateriais tem vindo como aliado para a substituicdo ou reparo de partes do corpo
restabelecendo as fungBes parciais ou totais do 6rgédo substituido.

No entanto, nem todos os materiais sdo adequados a serem aplicados como biomateri-
ais, alguns apresentam as propriedades mecanicas necessarias a aplicacdo, contudo nao sao bi-
ologicamente aceitaveis, por exemplo alguns materiais metalicos possuem as funcdes estrutu-
rais necessarias, porem corroem-se rapidamente causando assim a ruptura do implante e uma
possivel complicacdo médica. Entdo, esses materiais precisam ser analisados detalhadamente
afim de que se evite problemas futuros eliminando riscos inerentes a sua aplicacdo. Para isso é
necessario a pesquisa, desenvolvimento tedrico e tecnoldgico, producao e ensino para cada bi-
omaterial [23].

Segundo Bugarin Junior e Garrafa (2006) “Biomaterial ¢ definido, em sentido amplo,
como qualquer material farmacologicamente inerte capaz de interagir com um organismo Vivo,
ndo induzindo reacdes adversas no sitio de implantagdo ou mesmo sistemicamente”. Ou seja,
um biomaterial tem que apresentar uma resposta especifica para a situa¢do a qual foi designado,
devendo ser aceito pelos tecidos proximos e as demais partes do corpo, além de desempenhar
sua funcdo estrutural [23].

Devido a agressividade fisico-quimico do meio biolégico o material tem que ser ade-
guadamente selecionado, para que ndo ocorra nenhum tipo de rejeicdo no corpo. E que as rejei-
¢oes podem ser de dois tipos: “a primeira ¢ uma resposta local, produzida nas imediacGes do
implante, ocasionando uma inflamacao dos tecidos adjacentes, que se manifesta com hemato-
mas e fortes dores; a outra resposta é chamada remota e repercute em outras partes do corpo,
ocasionando infecgbes” [24].

Os materiais podem ser classificados quanto a sua origem, € podem ser biologicas ou
sintéticas. Os derivados de animais ou vegetais sdo o0s biomateriais de origem biol6gica, ja os
sintéticos podem ser subdivididos em metais, polimeros, cerdmicos e compositos [25]. O Qua-

dro 1 apresenta a divisdo quanto a origem, utilizacdo, caracteristicas, vantagens e desvantagens.
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Quadro 1 — Biomateriais e suas utilizacbes, vantagens e desvantagens [26].

Origem | Materiais Utilizacéo Caracteristicas Vantagens | Desvantagens
Complemen- « <
. Excelente relacdo | Recuperacao
. tos de tecidos - )
o Material | narecuperacdo e | funcional de i I
Biologico | . ., . moles, reposi- N . , Disponibilidade
bioldgico . auto reconstrucdo | tecidos e oOr-
gao de mem- do 6rgdo 40s
branas g g
Valvulas Car-
Polimero diacas, Cate- | Biodegradaveis e | Plasticidade Se deforma
teres, Implan- reabsorviveis e resiliéncia com 0 Uso
tes oculares
Boa resistén-
Implantes Es- _— .
. . Boa reposicdo e | cia em esfor- . , .
Ceramica | truturais e re- ., Material fragil
. adesdo 0ssea ¢os de com-
cobrimentos .
L pressao
Sintético
Componentes Boa resistén-
Compo- ,p_ Propriedades me- | ciaaesfor- | Dificuldade de
) dentarios e or- .. )
sito . canicas cos e baixo | processamento
topédicos
peso
Articulacges Elevada densi-
Metal e . GOES, Condutividade Boa resistén- | dade e baixa re-
. pinos e para- L . . e
liga elétrica cia mecanica | sisténcia a cor-
fusos N
rosao

Os implantes com biomateriais sdo geralmente adicionados ao esqueleto humano em

suturas, correcoes de deformidades, reestabelecimento de fungdes originais do corpo, e os dis-

positivos mais utilizados sdo placas désseas, parafusos, articulacdes e unido de tenddes e liga-

mentos. Dentro desse contexto, 0 objetivo da engenharia para implantes ortopédicos é permitir

a integracdo entre uma protese e o sistema 0sseo remanescente, de modo que a funcionalidade

seja mantida, suportando as caracteristicas bioquimicas e dinamicas do corpo humano [27].

Como mostra a Figura 2 para chegar ao produto final sdo varias etapas envolvidas,

estas incluem identificacdo da necessidade, desenvolvimento do material, sintese do material,

testes e outros.
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Teste do material:
Identificacio da = propriedades mecanicas
necessidade: * toxicologia

* tratar uma - : * biorreagio ao material

. Desenvolvimento Sintese do : < . _ PR
condigdo - . - interagiio com proteinas | Fabricacio
S do dispositivo material . .

* gubstituir um - ativagio de células

orgio - reagdo do tecido
* cosmética * biocstabilidade mecanica
€ quimica

Andlise do explant:

= registro do ?ue:;oaesr;tiu:;t::as: Teste do dispositivo;
explant pre-aprovag * toxicologia h 4

" exame mercado * bipinteragio Esterilizacio ¢
s (I Uso clinico v estudo clinico limitado . i g
patologico in vitro embalagem

" testes clinicos

= testes para . " teste em
entender a " moniforamento de uso animais
alongo prazo
falha gop

Figura 2 - Etapas do ciclo de vida de um biomaterial [28].

Pires, Bierhalz e Moraes (2015) apud (Dee, Puleo e Bizios, 2002) explicam que sob
uma perspectiva quimica, a ceramica é um composto inorganico que une por ligacoes idnicas
e/ou covalentes, elementos metélicos e ndo metalicos. Nesse tipo de ligacdo, os elétrons ndo
estdo livres, mas localizados entre ions/atomos, com isso as cerdmicas tendem a ter baixa con-
dutividade elétrica e térmica. As ceramicas apresentam boa estabilidade dimensional, resistén-
cia ao desgaste, compressdo e ambiente &cidos. No entanto, como acrescenta Ramakrshna et al.
(2001) as ceramicas séo duras, quebradicas e suscetiveis a fratura, com pouca ou nenhuma de-
formacéo plastica. Tem alta resisténcia a compressao e sao quebradicas, além de serem dificeis
de fabricar e possuir baixa confiabilidade mecénica e alta densidade [28].

Atualmente, o termo cerdmica tomou um sentido mais amplo, devido a um progresso
nos estudos sobre esse material e uma ressignificagdo da sua natureza material e os fenébmenos
gue ocorrem, e agora elas sdo utilizadas nas mais diversas areas, como construcao civil, com-
ponentes eletrdnicos, equipamentos aeroespaciais ou produtos médicos [14].

Os biomateriais ceramicos, também conhecidos por bioceramicas, possuem diversas
vantagens, como a sua boa biocompatibilidade, possuindo elementos que sdo normais ao ambi-

ente bioldgico, sdo materiais que favorecem a integracdo com 0 0SS0 e sdo materiais parecidos
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com o componente material do 0sso, ampliando suas aplica¢des. Contudo, devido as suas pro-
priedades mecanicas, o seu emprego é limitado a aplicacfes que ndo devem suportar cargas
[24].

As bioceramicas podem ser classificadas segundo a sua interagcdo com o tecido hospe-
deiro como bioinertes, bioativas e bioreabsorviveis [24].

o Bioinertes: Mantem suas propriedades fisicas e mecanicas quando implantadas,
sdo bem toleradas pelo organismo e ndo provocam resposta dos tecidos, sao exemplos de bio-
ceramicas bioinertes a alumina e a zirconia.

o Bioativas: Interagem com o tecido circundante, estimulando a cura e o sistema
tissular a responder o material como se fosse um tecido natural, nesta classe destacam-se a
hidroxiapatita, os biovidros e as vitroceramicas.

o Bioreabsorviveis: Participam do processo metabdlico do organismo e apresen-
tam a caracteristica de sofrerem degradacéo por a¢fes quimicas ou bioldgicas, sendo lentamente
substituidas por células em crescimento, é exemplo de material nesta classe o fosfato tricélcico.

A Figura 3 apresenta exemplos de aplicagdes de bioceramicas, a primeira mostra o
aspecto de um granulo de hidroxiapatita observado em MEV mostrando uma arquitetura porosa,
aberta, favoravel a deposicdo de 0sso novo; a segunda é uma imagem pré operatoria de granulos
de um bioceramico composto (hidroxiapatita refor¢cada com um biovidro) misturados com me-
dula éssea do doente; em seguida, uma imagem pds-operatorio do uso deste composto no pre-

enchimento de uma perda de substancia 6ssea acetabular (setas).

N\
(@) (b) (©
Figura 3 - Exemplos de aplica¢Bes de bioceramicas: (a) aspecto de um gréanulo de hidroxiapatita; (b) ima-
gem pré-operatoria de granulos de um bioceramico composto; c) imagem pds-operatorio do uso de mate-
rial bioceramico [29].
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2.2 CERAMICAS DE ALUMINA

A primeira utilizagcdo comercial da alumina (Al,O3) foi em 1907, quando uma patente
descrevia a sua producdo como material ceramico, no entanto, foi somente entre as décadas de
1920 e 1930 que a produgdo em maior escala foi iniciada na producdo de equipamentos de
laboratorio. Com o passar dos anos e 0 constante avancgo da tecnologia, houveram melhorias e
por consequéncia um aumento progressivo da utilizacdo dessa ceramica.

Encontrada na crosta terrestre, a alumina é um éxido derivado de mineral aluminossi-
licatos, ou seja, compostos de aluminio, silicio e oxigénio. Ele pode ser obtido por calcinacdo
da bauxita refrataria ou por sua dissolucdo em hidroxido de sédio [30].

A Figura 4 representa a estrutura cristalina hexagonal compacta da a-alumina, com
ions de aluminio ocupando intersticios octaédricos. Cada ion esta proximo de ions de oxigénio

equidistantes, as camadas A e B contem ions de oxigénio e a camada C, ions de aluminio.

Oxi1génio
\-—’

| & “
o |
Aluminio L 2L Cz
"

c{: dk

> C

N A

Figura 4 — Estrutura cristalina hexagonal da a-alumina [31].

A a-alumina (a- Al2O3) é sua fase mais estavel e é considerada um tipico representante
das ceramicas estruturais devido as suas propriedades mecanicas notaveis, tais como: alta du-
reza, resisténcia ao desgaste, resisténcia ao ataque quimico, resisténcia a corrosdo ao ar e esta-
bilidade termodindmica. E somente os 6xidos de zircénio e torio sdo comparaveis na resisténcia
compressiva [31].
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Contudo, a alumina apresenta uma grande fragilidade e baixa tenacidade a fratura,
além da suscetibilidade ao choque térmico e mecanico. Quando a temperatura é aumentada
acima de 1000 °C, seu modulo de elasticidade é afetado, ocorrendo solicitacGes inelasticas e
possiveis deslizamentos dos planos cristalinos. A dureza mais alta conhecida entre 0s materiais
ceramicos é a da alumina, e os fatores que induzem a essa dureza sdo o tamanho dos gréos,
composicdo e temperatura de sinterizacdo [26].

Para aplicacGes biomédicas que exijam propriedades mecanicas como inercia, a a-alu-
mina policristalizada é o biomaterial que tem mais aceitacdo devido a sua boa resisténcia a
corrosdo, biocompatibilidade, resisténcia ao desgaste, resisténcia mecanica a compressao e ri-
gidez [25].

A alumina pura quando sinterizada apresenta em sua microestrutura poros intragranu-
lares, além de um crescimento anormal do grdo, diminuindo os valores de suas propriedades
mecénicas e reduzindo sua funcionabilidade. Para que isso ndo ocorra, séo utilizados aditivos a
sinterizacao afim de atenuar esses defeitos apresentados. Podem ser usados nesse processo Oxi-
dos de magnésio, de niquel, de ferro, de titanio, de silicio, de nidbio, de lantanio e de itrio
[32-35].

Assis (2008) apud (Gitzen, 1993) explica que para conferir as propriedades especificas
ao corpo sinterizado sdo utilizados aditivos e dentre os objetivos de aditivos de sinterizacao,

ressaltam-se [31]:

Alteracdo na porosidade;

o Inibicdo do crescimento de gréos;

o Aceleracgéo do crescimento de gréos;

o Remocéo de impurezas;

o Reducéo da temperatura para a sinterizacéo;

o Aumento da taxa de sinterizacao;

o Mudancas nas propriedades fisicas e quimicas.

A Tabela 1 apresenta as propriedades de biomateriais comerciais de alumina, bem
como os padrdes da International Standart Organization 1SO-6474, que quando comparadas a
outras ceramicas avancadas possui valores baixos para resisténcia a tracdo, flexdo, impacto e

choque térmico [36,37].
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Tabela 1 - Propriedades de biomateriais comerciais de alumina / Oxido de aluminio (Al2Os) e padréo da
1SO-6474 [37,38].
Implantes ceréamicos de

Propriedades alumina comerciais 1ISO-6474
Al203 (%) > 99,7 >99,5 %
SiO + Na2O (Outros 6xidos) (%) <0,02 <0,1
Densidade (%g/cm?) >3,97 >3,94
Porosidade (%) <0,1 -
Tamanho médio do grdo (um) 3,6 <4,5 um
Resisténcia a flexdo (MPa) > 500 > 450 MPa
Resistencia a compressao (MPa) 4.100

Modulo de Elasticidade (GPa) 380

Tenacidade a fratura (MPa.m'?) 4-6

Dureza (GPa) 22

A primeira aplicacéo clinica de uma protese total de quadril foi reportada em 1971,
contudo em 1981, o mesmo autor reportou 1330 casos, contendo 6 fraturas de esferas, 4 fraturas
de conexdes e 7 casos com desgastes severos. A taxa de desgastes observadas foram de 5a 9
um ao ano. A taxa de desgaste de bolas de alumina versus bolas metélicas tem sido feita afim
de se comparar as taxas de desgaste. H4 uma diversidade de dados, mas no geral a taxa de
desgaste das bolas de alumina e muito menor quando comparada as metalicas. Moraes (2004)
apud Dorre (1991) apresentou resultados de taxas de desgastes de 16 anos para a combinagéo
da liga Co-Cr-Mo/UHMWPE, a taxa obtida foi de 200 um/ano, enquanto a alumina/ UHMWPE
foi de 20 a 130 um/ano. Tais diferencas se ddo devido as propriedades da alumina como sua

pequena rugosidade superficial, dureza e alta energia de superficie [37].

2.3 CERAMICAS DE ZIRCONIA

A zircOnia tem sido utilizada em diversas areas devido as suas propriedades, por exem-
plo devido as suas boas propriedades de resisténcia mecanica, dureza e resisténcia a corroséo
quimica, elas sdo adequadas para aplicacdes industriais e/ou médicas. A zirconia possui tam-
bém propriedades refratarias permitindo a utilizacdo na fabricacdo de sensores de gases, espe-

cialmente os de alta temperatura. Pode ser utilizada também na confecgdo de joias uma vez que
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sua forma mineral encontrada na natureza, sendo a zirconia cubica a mais conhecida por ser a
imitacdo de aparéncia mais semelhante a do diamante [39].

A zirconita é o mineral mais comum e 0 mais utilizado que contém zircénia. Grandes
depdsitos sdo encontrados na Austrélia, Estados Unidos, india, Malésia, Brasil, China, Africa
do Sul, Sri Lanka, Tailandia e Russia. A maior parte da zirconia produzida é proveniente da
decomposicdo do minério, ou seja, processamento quimico ou térmico [40].

A zircOnia apresenta vantagens em relacdo a alumina, embora ambas sejam inertes em
meio fisioldgico, a zirconia se sobressai devido a sua maior resisténcia a flexdo, maior tenaci-
dade a fratura e menor maddulo de elasticidade.

O dioxido de zircénio (ZrO2) ou zircdnia possui trés formas polimorficas: monoclinica,
tetragonal e cubica, como mostra a Figura 5. Essas estruturas podem sofrer alteracGes entre elas
de acordo com a temperatura, a fase mais estavel sob pressdo atmosférica da zirconia é a fase
cristalina monoclinica que se encontra na temperatura ambiente até 1170 °C, a partir dessa
temperatura até 2370 °C a fase cristalina tetragonal permanece estavel, quando entdo com o
aquecimento sofre nova transformacédo para uma fase de estrutura cristalina cubica, e assim se
mantém até o ponto de fuséo, por volta de 2680 °C. Sob altas pressdes, também se estabelece
uma fase de estrutura cristalina ortorrombica [39].

Monoclinica Tetragonal Cithica

Figura 5 — Formas polimérficas da zirconia sob pressao atmosférica [39].

Um fendmeno observado na transformag&o de fases da zirconia é a transformagao mar-
tensitica (t-m), € uma transformacao sem difusdo que pode ser reversivel e vem acompanhada

de um aumento de volume. Da fase tetragonal para a monoclinica, ha um aumento de volume



32

de 3% a 5%, ja da fase tetragonal para a cubica, 0 aumento de volume varia em torno de 2,5%
[41]. Valores que podem exceder o limite elastico dos pequenos gréos de zirconia monoclinica,
expandindo o volume e formando microtrincas internas que podem, em casos mais Severos,
fraturar o material, inviabilizando o uso da zirconia pura [42].

Contudo, é possivel estabilizar e manter as fases de alta temperatura a temperatura
ambiente adicionando agentes como MgO, CaO, Y203 e CeO>. A zirconia parcialmente estabi-
lizada (PSZ) € obtida pela adicdo de algum desses dxidos em quantidades insuficientes par
estabilizar 100% a fase tetragonal ou cubica, e se adicionarmos uma maior quantidade desses
agentes pode-se obter uma fase cubica totalmente estabilizada (TSZ) que inviabiliza a transfor-
macdo para a fase monoclinica sob tenséo [39].

Além das zirconias reforcadas com algum tipo de agente aditivo, outra modalidade a
ser analisada é a de ceramicas reforcadas pela zirconia, onde a ela é adicionada em uma fase
dispersa a outras matrizes, como Al>Oz, que € o objeto de estudo do presente trabalho. Quando
a zircodnia é adicionada a outro tipo de ceramica a metaestabilidade da fase tetragonal € relaci-
onada ao tamanho da particula, estrutura e localizacdo intragranular ou intergranular [39].

Assis (2008) acrescenta que em compdsitos de alumina-zirconia tetragonal ha um au-
mento na tenacidade a fratura e da tensdo de ruptura da matriz, quando a adicao de zirconia €
de até 18%, se adicionado mais os valores das propriedades mecanicas sdo reduzidos [31].

Uma das formas de se obter uma fase tetragonal metaestavel € adicionando itria (Y203)
em baixa concentracdo ao dioxido de zirconio (ZrO.), obtendo-se até 98% de metaestabilidade
como mostra a Figura 6 [31,42,45].

Figura 6 — Microestrutura da (a) zirconia totalmente estabilizada por itria, (b) zirconia tetragonal poli-
cristalina estabilizada por Itria [39].

A zirconia quando € estabilizada por itria (Y-TZP) melhora significativamente suas

propriedades fisicas, mecanicas e termicas podendo ser utilizadas como biomaterial em diversas
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aplicacbes médicas que exigem uma boa resisténcia mecénica, tenacidade a fratura, dureza e
resisténcia ao desgaste. A Tabela 2 relaciona propriedades de dois tipos de zirconias dopadas
com itria e os requisitos exigidos pela norma ASTM F 1873, norma que especifica as caracte-
risticas e a regulamentacdo de como os testes de materiais ceramicos substitutos ao osso funda-

mentado em zirconia tetragonal estabilizada por itria para implantes cirdrgicos [43,45].

Tabela 2 - Propriedades de marcas comerciais de Y-TZP e requisitos da norma ASTM F 1873 [37, 40, 44]

_ Valor
Propriedades ProtMat /it In Ceram YZ  ASTM F1873
ZrHP

Densidade apds sinterizacao (g/cm?3) 6,05 6,05 > 6,00
Maodulo de elasticidade (GPa) 205 210 >200
Resistencia a flexdo (MPa) 920 > 900 > 800
Tenacidade a fratura (MPa.m") 9,15+ 0,25 5,9 -
Tamanho médio do grdo (nm) 400-500 500 <600
Temperatura de sinterizacdo (°C) 1530 1530 -
Dureza Vickers (HV) 1320+ 70 1200 > 1200

2.3.1 Mecanismos de tenacificacéo

A zircOnia vem sendo estudada pelo seu potencial em aumentar a resisténcia e a tena-
cidade de materiais ceramicos devido a utilizagdo de transformacéo de particulas tetragonais
induzida pela presenca de um campo de tens@es, conhecido como transformacdo martensitica
(t-m). O aumento no volume desenvolvido na transformacéo t-m ficou conhecido por agir em
oposicao a trinca.

No entanto, a mesma metaestabilidade termodindmica que € indispensavel para au-
mentar a tenacidade do material € uma base que causa o fenémeno da degradacéo a baixa tem-
peratura [46]. Como na fase de transformacao t-m ha um aumento de volume no material pro-
vocando tensBes e microtrincas no interior do material, ha uma facilitacdo na penetracdo acen-
tuada de umidade e o processo de degradacédo se estende além da superficie para o interior do
material, resultando em propagacéo de trincas, desprendimento de grdos e comprometimento

de propriedades mecéanicas [42].
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2.3.1.1 Aumento da Tenacidade Induzido por Tenséo

A transformagcédo t-m pode ocorrer quando a zirconia tetragonal metaestavel é subme-
tida a um estado de tensdo, como 0s que ocorre nas vizinhancas da trinca. Quando o material é
submetido a uma tenséo, os grdos de zirconia que se encontram na ponta de trinca sofrem uma
transformacéo de fase, da tetragonal para monoclinica, essa transformacdo vem acompanhada
de um aumento de volume, criando tensdes compressivas nas regides proximas a extremidade
da trinca e atras dela que tende a fecha-la, dificultando seu crescimento, assim a energia asso-
ciada a propagacéo da trinca é dissipada pelas transformagdes t-m. Esse mecanismo é conhecido

como tenacificacdo por transformagéo induzida por tensdo como demonstra a Figura 7 [42-47].
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Figura 7 - llustragdo do mecanismo de tenacifica¢do por transformacao induzida por tenséo [45].

A transformacéo t-m ocorre associada a propagacdo de uma trinca. A expanséo volu-
métrica e a deformacdo cisalhante que ocorre durante a transformacao resultam em uma defor-
macao compressiva na matriz, tal tensdo é responsavel pelo fechamento da trinca e age como
uma barreira energética para o crescimento da trinca, requerendo entdo, uma maior forca para
propagacdo da trinca através da microestrutura da ceramica, aumentando assim a tenacidade e

a resisténcia mecanica [37].

2.3.1.2 Microtrincamento

O limite de elasticidade do material pode exceder quando um campo de tensdes ao

redor da particula é formado devido ao aumento de volume dessa transformacéo, conduzindo o
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material a formar microtrincas nos contornos dos grdos. O microtrincamento € responsavel pelo
aumento da energia de absorcao durante a propagacao de uma trinca. A Figura 8 ilustra como
as microtrincas também funcionam como mecanismo reforgador, pois dissipam parte da energia

que iria para as trincas maiores e contribuem também com o aumento da tenacidade [39].

mudanga de
TRINCA \, volume
CRITICA

[ .

. micralrinecas
Figura 8 - Mecanismo de tenacificagdo por microtrincas [43]

2.3.1.3 Tensdes Superficiais Compressivas

A transformacdo t-m também é conhecida por gerar camadas superficiais compressi-
vas na zirconia. A usinagem é o método mais eficiente para inducdo de transformacao de parti-
culas, podem ser gerados de 10 a 100 um de profundidade de tensdes compressivas. Pode ser
obtido um consideravel aumento na resisténcia a fratura do ceramico [37]. As camadas com-

pressivas na superficie da zircénia resultam da transformacéo t-m, como mostra a Figura 9.

Superficie| Sinterizada e
Sinterizada Resfriada Apos abrasdo

{a) (B}

¢ 3 ZrCe Tetragonal WEW de Tensdes Compressivas

Figura 9 — (a) Diagrama de um corte através de uma superficie livre a temperatura de sinterizacdo. (b) No
resfriamento, particulas de ZrO2 préximas a superficie livre geram através da limitacdo de movimento
uma tensdo compressiva na matriz. (c) Devido aos tratamentos superficiais, preferencialmente usinagem e
jateamento [63].
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2.4 COMPOSITOS CERAMICOS DE ALUMINA-ZIRCONIA

Materiais ceramicos que séo utilizados sob condic¢des de carregamento e ou ambientais
severas precisam de suas propriedades mecanicas melhoradas. A alumina tem sido reforgada
com a zirconia (ZTA — Zirconia Toughened Alumina ou alumina tenacificada por zirconia) pois
sua resisténcia mecanica € melhorada de forma adequada a aplicacdo. Este tipo de material tem
sido utilizado em implantes médicos devido a sua biocompatibilidade, alta resisténcia ao des-
gaste e boa tenacidade, além da sua elevada dureza [43].

A alumina, devido as suas principais propriedades como o elevado médulo de elasti-
cidade, alta resisténcia ao desgaste e ao ataque quimico e estabilidade quimica a elevadas tem-
peraturas, tem sido muito utilizada como material estrutural. Contudo ela possui suas limitacdes
tais como baixa tenacidade a fratura e baixa resisténcia a flexdo. A fim de reduzir essas limita-
¢Oes pesquisadores concluiram que a adi¢do de pequenas quantidades de zirconia a matriz de
alumina melhora sua tenacidade a fratura e resisténcia a flexdo. E quando combinados os dois
materiais, eles formam um composito que apresenta propriedades para diversas aplicacdes [26].

Assis (2008) explica que o composito ceramico alumina-zirconia (Al20z - ZrO.) € uma
matriz de alumina com particulas de zirconia tetragonal, resultando em um aumento da resis-
téncia mecanica a flexdo, da dureza superficial, da tenacidade a fratura e da resisténcia meca-
nica. Essas propriedades sao melhoradas porque devido ao baixo coeficiente de expansdo ter-
mica da alumina e ao aumento do volume das particulas de zirconia em sua transformacéo de
fases policristalina as particulas de alumina estdo sujeitas a campos de tensées compressivas
[31].

A Figura 10 representa o diagrama de fases do compdsito Al2Oz - ZrO,. No diagrama
observa-se uma pequena regido de solubilidade da zirconia na alumina e esta localizada em
altas temperaturas (1600 °C), sendo que as demais composi¢es quimicas resultam apenas em
mistura das duas cerdmicas. O ponto eutético esta proximo de 1900 °C e a 42,5% em massa de
ZrO2 [31].

Devido ao alto estado de compressdo da microestrutura, 0s compositos ceramicos so-
lidificados direcionalmente no ponto eutético apresentam propriedades mecanicas superiores,
resultando em alta resisténcia ao desgaste e maxima tenacidade a fratura, porém o aumento na
tenacidade a fratura implica em diminuigéo de valores como os de dureza superficial. Portanto,
infere-se que a composicdo da mistura e sua microestrutura sdo fatores de alta relevancia nas

propriedades do material [31].
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Figura 10 - Diagrama de equilibrio de fases no sistema Al20z — ZrOz [31].

O aumento da tenacidade a fratura no composito € equivalente a quantidade de zircénia
tetragonal que se acrescenta, e hd uma relagdo direta entre tenacidade a fratura, tensdo de rup-
tura e dureza superficial.

Outro fator de grande relevancia nas propriedades mecanicas das ceramicas alumina-
zircOnia é o tamanho do grao da zirconia que resulta na eficiéncia da transformacéo martensitica
e no desenvolvimento de microtrincas. Assis (2008) explica que “As propriedades finais de um
material dependem do tamanho, da estrutura atbmica e da composic¢ao quimica de seus compo-
nentes. Por isso, 0s materiais nano estruturados exibem novas propriedades, devido a um ou
mais efeitos relacionados a sua dimensao nanométrica de sua estrutura” [31].

Duvaizem exemplifica que foram estudados compésitos ceramicos Al,O3 — ZrO; na-
noestruturados, com alumina 99,99 % pura e ZrO; estabilizada com dxido de itrio. Os corpos
de prova foram sinterizadas em diferentes temperaturas e as tensées de ruptura obtidas por teste
de flexdo em 3 pontos. Os melhores resultados foram das ceramicas sinterizadas a 1425 °C e
de 1475 °C. A tensOes de ruptura aumentaram em aproximadamente 43 % quando adicionados

zirconia a alumina e a tenacidade a fratura aumentou aproximadamente 49 % [48].
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2.5 PROCESSAMENTO DOS POS CERAMICOS

A finalidade deste item € apresentar as principais etapas do processamento ceramico

que estdo relacionadas com este trabalho.

2.5.1 Mistura e moagem

Sdo caracteristicas importantes na obtencéo dos corpos de prova a alta pureza dos pos,
com particulas de menor tamanho médio possivel fazendo com que a &rea superficial seja maior,
refletindo assim em uma maior energia associada ao sistema e menor temperatura na sinteriza-
¢do, obtendo corpos com alta densidade relativa. Ps com a granulometria muito pequena me-
Ihoram a resisténcia mecénica. Contudo formam com facilidade aglomerados que sinterizam
mais rapido. Por isso é importante obter uma homogeneidade no tamanho das particulas e tam-
bém na mistura do compdsito [26].

Nesta etapa, forcas mecanicas sao utilizadas a fim de reduzir os tamanhos das particu-
las dos componentes ceramicos. As particulas se reduzem a medida que ocorre o impacto dos
corpos moedores contra 0 material e pelo atrito entre as particulas e as paredes do moinho. Os
elementos de moagem sdo normalmente constituidos de alumina, zircbnia ou outros, e a sua
carga deve ocupar entre 50 e 80 % do volume total do moinho [37].

O moinho de bolas planetario de alta energia tem se tornado popular para experimentos
de moagem e mistura de compostos. Nesse tipo de moinho, o recipiente de moagem, chamado
também de cadinho, e disco de suporte giram em sentidos opostos, fazendo com que as forcas
centripetas atuem alternadamente. A diferenca nas velocidades das bolas e no cadinho produz
uma interacdo entre as forcas de friccdo e impacto liberando uma alta energia dindmica. A in-
teracdo entre essas forcas produz o alto e muito eficiente grau de reducéo de tamanho no moinho
de bolas planetério [49, 50].

A Figura 11 ilustra 0 movimento que o suporte, o cadinho e as esferas de moagem
realizam. Este movimento faz com que as esferas permanecam na parte inferior do cadinho,
movimentando-se e provocando colisdes entre esferas e entre esferas e parede interna do cadi-

nho, promovendo a moagem do p6 [49].
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Figura 11 — llustracdo do movimento das esferas no interior do cadinho de moagem [49].

2.5.2 Aditivos de Processamento e Compactacao

Os aditivos mais utilizados num processamento ceramico séo os ligantes e lubrifican-
tes. Adicionar ligantes ao pé que serd compactado é importante para melhorar a adesdo das
particulas e promover compactos a verde com maior resisténcia mecanica ao manuseio. Além
do ligante, no processo de compactacdo é importante o uso do lubrificando com a finalidade de
reduzir o atrito entre as particulas a parede do molde, diminuindo o desgaste da matriz e a
pressao de ejecdo. Adicionar tais aditivos ao processo permite que as particulas do p6 ceramico
se rearranjem, promovendo também uma melhor distribuicdo de pressdo de forma equivalente
durante o processo de prensagem e evita que surjam defeitos como delaminagGes ou trincas no
corpo de prova [51].

A prensagem ou compactacao € o processo que da forma aos CP’s. Consiste na com-
pactagdo do p6 em um molde, originando um corpo no formato desejado e com resisténcia
apenas para 0 manuseio.

O método de prensagem uniaxial a seco € um processo simples e muito utilizado. Con-
siste em preencher uma matriz, ou molde metalico, com o pé cerdmico com pequeno teor de
umidade ou contendo um ligante, e aplicar uma determinada pressdo por puncéo, e entdo é
formado o compacto a verde. Esse tipo de prensagem consiste basicamente em preencher a
matriz, compactar e conformar o pé e ejetar o corpo de prova [37].

A compactacdo deve ser feita com cuidado, afim de se minimizar possiveis defeitos na
peca, tais como vazios por falta de material. Para reduzir a porosidade, as particulas devem ficar

0 mais proximo possivel. A pressdo aplicada na compactacdo também deve ser criteriosa, pois
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pressdes altas introduzem defeitos na microestrutura e pressdo baixa ndo atinge a densidade a
verde (densidade antes da sinterizacdo) que 0 corpo ceramico necessita [52].

O material da matriz deve possuir elevada dureza e um ajuste deslizante minucioso, a
fim de se evitar que particulas do p6 ceramico penetrem entre a parede da matriz e a superficie
externa da puncdo durante a prensagem, promovendo o desgaste prematuro ou defeitos irrever-
siveis na matriz.

O resultado final da compactacdo é altamente influenciado pelas caracteristicas do po.
E importante que o pé cerdmico tenha um bom escoamento a fim de que se obtenha uma den-
sidade uniforme no preenchimento. Quando a densidade de enchimento da matriz for elevada,
problemas de compactacdo sdo evitados, neste caso, fica diminuida a quantidade de ar entre as
particulas, formando um compacto a verde homogéneo [37, 51].

A Figura 12 demonstra os trés estagios de compactacdo de pos ceramicos, onde o pri-
meiro ocorre a densificacdo a partir da densidade de enchimento devido ao escorregamento e
ao rearranjo das particulas, posteriormente, quando aplicada determinada pressdo ocorre a de-
formacéo e/ou fratura das particulas reduzindo o volume dos poros intergranulares. E o estagio
trés ocorre quando os grandes poros comecam a desaparecer. Neste estagio a pressao € mais

elevada, que leva a uma melhor densificagcdo do corpo ceramico.
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Figura 12 — microestrutura dos p6s ceramicos durante a compactacao [37].
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Ejetar o compacto a verde do molde metalico pode ser um desafio, segundo Moraes
(2004) “Durante a prensagem, a compressao eldstica dos granulos comega no estagio 2 e au-
menta no estagio 3. A energia elastica armazenada produz um aumento nas dimensdes da peca
prensada durante a ejegdo, conhecido como efeito mola.”. Devido a este efeito, defeitos podem
ser causados no compacto ceramico [37].

A Figura 13 apresenta os dois principais defeitos em compactos prensados, que sao

laminacgéo e descolamentos.
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Figura 13 — Defeitos no compacto a verde [37].

Um fator que define a qualidade com compacto a verde é o gradiente de pressdo e de
densidade. Quando uma carga estatica € aplicada em uma matriz, durante o processo de com-
pactacdo, 0 p6 se comporta como um sélido plastico e a carga ndo é transmitida integralmente.
Isso ocorre devido o0 atrito presente entre o p6 e as paredes internas da matriz e também entre
as particulas do p6 ceramico. Este atrito afeta a maneira como a pressao é distribuida ao longo
da peca em formacao, originando gradientes de tenséo e de densidade do conformado [39].

A Figura 14 apresenta curvas relacionadas a pressdo que é aplicada na peca, em uma
compactacao uniaxial e unidirecional, é evidente a atenuacdo da carga ao longo da pega vai
diminuindo devido a perda de energia causada pelo atrito entre a parede do molde e particulas
e entre as proprias particulas. Consequentemente essas curvas também estdo relacionadas a

densidade do compactado final.
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Intensidade da Transmissdo da pressdo durante a compactagdo
pressdo

Figura 14 — Transmissdo de pressédo ao longo de uma peca em formacéo [39].

2.5.3 Secagem e Evaporacéao do Ligante

Antes de se iniciar o processo da sinterizacdo, é importante remover o liquido do inte-
rior do material, por meio de transporte e evaporagdo. Esse processo de secagem deve ser con-
trolado, pois tensdes produzidas nesta etapa podem causar defeitos no corpo de prova. A eva-
poracdo do liquido presente no corpo de prova acontece por fluxo capilar, difusdo quimica e
difusdo térmica [37].

O metodo mais utilizado para remocao dos ligantes no corpo de prova é o aquecimento
lento do corpo de prova da temperatura ambiente até um valor maximo de 600 °C. Segundo
Moraes (2004) os principais fatores que afetam a remog¢ao dos ligantes sdo: “a taxa de aqueci-
mento, o tipo de atmosfera, a geometria da peca, caracteristicas do pé e do ligante e a porosidade
a verde” [37].

Dois tipos de defeitos podem ser introduzidos na peca no momento de secagem e eva-
poracéo do ligante:

1.  Ligante sai e deixa um espaco intergranular, gerando poros no corpo de prova.

2. A pressdo da capilaridade pode rearranjar as particulas possibilitando o apareci-
mento de trincas.

Contudo, apesar dos riscos de aparecerem defeitos na peca, 0 processo de secagem
promove uma reduc¢do do volume total da porosidade aberta do corpo de prova.
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2.5.4 Sinterizagdo das Ceramicas

Segundo Hernandez (2012) apud (Smith, 1998) “A sinterizagado ¢ o processo pelo qual
as pequenas particulas de um material se ligam entre si por meio de difusdo no estado sélido”
[52].

A sinterizacdo de ceramicas € um processo de unido de particulas do p6 compactado
para a formacdo de uma estrutura solida. Trata-se da remocao dos poros localizados entre par-
ticulas que vem acompanhado de contracdo do componente combinado com o crescimento e
formacdo de ligagdes entre particulas. A sinterizacdo pode ser dividida em trés fases [37]:

1.  Fase inicial —abrange o rearranjo das particulas e formacado dos pescocos. Nesta
fase hd uma densificacdo de 50% a 60%.

2. Fase intermediaria — evidencia-se o crescimento do tamanho do pescoco entre as
particulas. Este estagio dura enquanto houver porosidade aberta e termina quando os poros se
tornarem isolados, ou seja, quando houver porosidade fechada. H4 uma densificacdo em torno
de 90% nesta fase.

3. Fase final — Fase responsavel pela eliminacdo lenta dos poros fechados por difu-
séo de vacancias ao longo do contorno dos graos.

A Figura 15 ilustra as etapas da sinterizacdo de ceramicas, onde a reducdo da energia
livre da superficie do corpo compactado pela ligacdo das interfaces das particulas vizinhas,
promove a modificacdo das interfaces gas/solido, para interfaces solido/sélido de energia livre
inferior fazendo que ocorra a aderéncia dos graos, e 0 empescogamento que leva a redugéo entre
0s contornos de gréos e a reducgéo da porosidade, densificando o material. As cerdmicas alu-
mina-zirconia apos sinterizacdo adequada tornam-se qualificadas para garantir um alto desem-

penho mecanico, devido a sua alta densidade e microestrutura controlada.

Empescegamento

Contorme
de grae

(a) {b) (e)

Figura 15- llustracéo da sinterizacdo de p6s compactados: (a) p6 inicial, (b) coalescéncia de graos, (c) In-
terface de gréos e fechamento da porosidade [14]
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2.6 PROPRIEDADES MECANICAS

2.6.1 Dureza

A dureza é uma propriedade mecéanica do material que apresenta a resisténcia que um
material tem quando € pressionado por outro material. Usualmente, a dureza de um material
pode ser medida pela resisténcia a indentacdo ou penetracdo de um corpo duro no material
[37,53].

Segundo Moraes (2004) “a dureza ¢ definida pela pressdo de indenta¢do, a qual pode
ser obtida pela razdo entre a carga de indentacdo aplicada e a area da impressao superficial
residual.”. Em um intervalo de tempo pré-determinado, um indentador de diamante (de forma
esférica, conica ou piramidal) é pressionado na superficie do material esperando-se que uma
impressao pléstica residual se forme, sdo retiradas as medidas a partir desta impressao e assim
é possivel realizar os calculos da dureza do material [37].

Moraes (2004) ainda cita que algumas investigacdes confirmam que a dureza de um
material ceramico é funcdo da carga aplicada no teste, onde a dureza aumenta conforme a carga
diminui. Esse decréscimo da dureza em relagdo ao aumento da carga pode ser explicado devido
a erros nas medidas experimentais e/ou relacionados com fatores estruturais intrinsecos, como:
recuperacdo elastica da impressdo e a presenca de microtrincas causadas pela indentacéo.

Os principais parametros que influenciam a dureza do material sdo: tamanho e morfo-
logia do grédo, carga aplicada, temperatura, pureza, superficie e a porosidade do material.

O método Vickers, foi introduzido em 1925 por Smith e Sandland. E um método que
relaciona a carga aplicada a area superficial da impressdo. Seu penetrador é uma piramide de
diamante, de base quadrada e angulo de 136° entre faces opostas. O ensaio € aplicado a todos
0s materiais metalicos, ou corpos de prova muito finos, pequenos e irregulares [53].

A Figura 16 representa um esquema didatico destacando as caracteristicas de penetra-
¢do da dureza Vickers.

As impressdes sao realizadas de tal forma que a distancia entre as impressdes é de no
minimo quatro vezes a diagonal de indentacdo, quando ndo apresentasse trinca (4d) ou se apre-
sentasse trinca, era de pelo menos cinco vezes a medida da semi-diagonal de indentagdo mais

o0 tamanho da trinca (5c), conforme Figura 17.
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Figura 16 — Representacdo esquematica do ensaio de dureza Vickers [53].
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Figura 17 - Distancia entre as indentacges Vickers conforme norma ASTM C-1327-15 [54].
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Nas medidas de dureza a norma ASTM C1327-15 estabelece padrdes de diagonais de
impressdes consideras aceitaveis, como mostra a Figura 18. De acordo com a norma néo séo
aceitas impress@es: com rachaduras nas pontas, assimétricas, bordas lascadas, regido da ponta

deslocada, pontas lascadas e irregulares, bordas irregulares, poro na ponta ou com um grande

rap
<'><>¢<><§<> ‘

' O B
(@) (b)

Figura 18 - Indentagdes Vickers de acordo com a norma: (a) aceitaveis e (b) ndo aceitaveis [54].

poro na indentacédo [54].
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2.6.2 Modbdulo de Elasticidade

O modulo de elasticidade (E), ou modulo de Young, é um parametro fundamental da
engenharia. Para materiais isotropicos, o0 médulo de elasticidade é a medida de rigidez elastica
do material, que descreve a relacdo entre tensdo e deformagao no regime eléstico e depende da
composicdo quimica e microestrutural do material. E é dado pela inclinacdo da porcéo linear
inicial da curva tensdo versus deformacdo. E uma grandeza que é proporcional a rigidez do
material quando submetido a determinada tensao, seja de tracdo ou de compresséo [55].

Os materiais ceramicos sofrem ruptura de maneira fragil, com pouca ou nenhuma de-
formacdo plastica. A temperatura ambiente, a fratura tende a ocorrer por clivagem sobre 0s
planos cristalograficos, ou seja, fratura intragranular. A Figura 19 ilustra a diferenca entre os

comportamentos ductil e fragil [55].

4501

AGO 1030
{olUcTILY

TENSAOQ (MPa)

1 . ] i
0.55 Q10 0,5 0,20 0,25
DEFORMAGAO (m/m)
Figura 19 — Curvas de tensdo versus deformacéo de um material fragil e um ductil [55].

Os atomos e moléculas em soélidos sdo mantidos por liga¢fes quimicas, e os tipos de
ligacdes quimicas influenciam no modulo de elasticidade do material. Basicamente ha dois ti-
pos de ligacBes quimicas, as primarias e as secundarias. As ligacdes primarias sao de trés tipos:
ibnica, covalente e metalica. Ja as ligacOes secundarias, sdo denominadas as forgas intermole-

culares. As ligagBes covalentes resistem bem a deformacédo devido a sua forga. Isso contribui
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para a alta resisténcia e fragilidade de ceramicas e vidros, uma vez que esses materiais sao
ligados por covalentes ou ligagdes mistas idnico-covalentes. Portanto, 0 médulo de elasticidade
€ maior se a ligagdo for mais forte [56].

As estimativas de resisténcia a tracdo do material podem ser relacionadas ao seu mo-
dulo de elasticidade. No entanto, algumas singularidades podem reduzir este valor, tais como:
pequenas fissuras, poros e/ou deslocamentos, ou mesmo aumenta-lo, se houver obstaculos, tais
como: limites de gréos, particulas duras de segunda fase e/ou elementos de liga [56].

No entanto, ndo sdo somente as liga¢des quimicas que influenciam no médulo de elas-
ticidade, os materiais podem se deformar também por deslizamentos entre as moléculas. Ha
uma variedade de estruturas cristalinas para materiais solidos. Para os metais, sdo de particular
importancia as estruturas cubica, tetragonais e hexagonais. As estruturas cristalinas das cerami-
cas sdo elaborac0es de estruturas simples, mas uma maior complexidade existe devido a neces-
sidade desses compostos em acomodar mais de um tipo de atomo [56].

E importante ressaltar que diferentes materiais tém diferentes valores de médulo de
elasticidade e que nenhum material tem um comportamento perfeitamente linear ou elastico.
Portanto € importante considerar 0 uso de constantes elasticas como uma aproximacao util que

forneces respostas razoavelmente precisas [56].

2.6.3 Tenacidade a Fratura

A propriedade que representa a resisténcia a propagacdo de uma trinca em determinado
material é chamada de tenacidade a fratura (Kic). E uma propriedade de elevada importancia,
pois é critica a materiais de aplicacdo estrutural.

Varias técnicas de avaliacdo e medidas, utilizando macroentalhes e microfalhas, foram
desenvolvidas. No entanto a literatura apresenta, para materiais similares, uma grande variagdo
nos valores de tenacidade a fratura e parametros de crescimento de trinca, quando a geometria
do corpo de prova e/ou 0 método de teste sdo diferentes. Diferencas que podem ser explicadas
devido a composicdo e/ou microestrutura do material e diferencas no comportamento da fratura
[37].

Nos ultimos anos tem sido realizado diversos estudos para melhorar Kic de materiais
ceramicos. Esse tipo de material tem baixa tenacidade a fratura, devido a suas combinages de
ligacGes idnicas e covalentes e sdo usados em aplicacGes estruturais. Surge entdo a necessidade

de desenvolver materiais e métodos que aumentem o K¢ destes materiais [37,42].
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A medida dessa propriedade pode ser feita de diversas formas, sendo as principais: IF
(Indentation Fracture), IS (Indentation Strength), CNB (Chevron Notch Beam), SCF (Surface
Crack in Flexure), SEPB (Single Edge Precracked Beam), SENB (Single Edge Notched Beam),
SEVNB (Single Edge V-Notched Beam) [42].

Um dos métodos mais utilizados, devido a sua simplicidade de determinar K;c em ma-
teriais frageis, € o método de fratura por indentacédo (IF — Indentation Fracture). Este método,
quando comparado a outros, facilita o processo devido a sua simplicidade e economia nos pro-
cedimentos de testes. No entanto, o teste apresenta uma pequena margem de erro. Se 0 médulo
de elasticidade for conhecido, pode ser obtido um erro de até 10%, se ndo for conhecido, um
erro de 30% [37].

A técnica IF, embora no ponto de vista pratico facilite o processo, apresenta desvanta-
gens que comprometem os resultados, tais como: disperséo de 30% a 40% nos valores obtidos,
tensdes residuais associadas a producdo e propagacao da trinca, dificuldade na avaliacdo do
comprimento da trinca, dificuldade na selecdo de uma férmula aceitavel entre as varias equa-
cOes propostas para o calculo de K¢ [37].

Se comparada a demais técnicas, a determinagdo de K. por IF apresenta vantagens
como a simplicidade de preparacdo do corpo de prova, que necessita ser polida, é um teste de
baixo custo e rapido e a extensdo da trinca € mensuravel. No entanto, a técnica também apre-
senta desvantagens, entre elas: discrepancia de valores obtidos por outros métodos, precisdo
das medidas, muitos modelos e equagdes propostas na literatura [57].

Afim de superar parcialmente as dificuldades de medi¢do do comprimento de trinca,
algumas técnicas podem ser utilizadas, tais como: adi¢do de uma camada de ouro de 20 nm
sobre a superficie da indentacdo ou liquido penetrante, e a minimizagéo de tensdes compressi-
vas residuais [37].

A técnica IF foi formada na década de 50, ap6s Palmguvist introduzir o conceito de
observagdo de trinca geradas quando indentacdes sdo feitas. A técnica IF consiste em medir as
trincas que surgem nos Vvértices de uma indentacdo Vickers. A pirdmide de diamante Vickers é
adotada como indentador padrdo, isto porque a sua geometria produz um sistema de duas trin-
cas, em angulos retos [37, 58].

Os modelos de tenacidade sdo classificados de acordo com a forma geométrica da
trinca abaixo da indentagdo, em dois sistemas principais: Sistema radial ou mediano (half-
penny) e sistema Palmqvist. No primeiro sistema as trincas se formam como resultado de in-

dentacdo Vickers. A uma dada carga de indentacdo, uma trinca se inicia abaixo do ponto de
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contato. Essa trinca € comumente referida como trinca mediana . No segundo sistema, as trincas
superficiais se formam durante o carregamento, em alguns materiais frageis, com superficie
polida e com tenacidade relativamente alta, trincas de superficie radiais rasas. A Figura 20 apre-

senta uma comparagao entre as geometrias da trinca ao redor da impresséao [37].

TRINCA RADIAL

VISTA
SUPERICR

—— —— — —
— ———— ——

I |
| |
| |
| |
| |
| - 2 ol
| H | comTe H > |
o | —le—20—>}a— | —>| TRANSVERSAL re—2a

TRINCA

PALMQVIST TRINCA

MEDIANA

Figura 20 — Comparacao dos sistemas de trincas ao redor de impressdo Vickers [59].

A técnica IF consiste diretamente em medir o tamanho da trinca formada pela inden-
tacdo. Ha na literatura diversas relacGes quantitativas entre o comprimento da trinca e a tenaci-
dade a fratura, e os valores de Kic podem variar em funcéo de alguns parametros utilizados no
teste, tais como taxa de teste, tempo de carregamento, efeitos de temperatura e ambiente.

A Figura 21 demonstra de forma esquematica o padrdo de indentagcdo para geometria
Vickers, onde a representa a dimenséo da semi-diagonal da impresséo Vickers e c, a semi dia-
gonal somada ao comprimento da trinca radial/mediana.

Alguns procedimentos permitem identificar o sistema de trincas envolvido se é trinca
“half-penny” ou radial/mediana ou trinca Palmqvist. Um deles € através do polimento das ca-
madas superficiais do corpo de prova, ja que a trinca Palmquvist se separa dos vértices da dia-
gonal da indentacdo. E outro método é pela razdo entre comprimento de trinca (c) e o compri-
mento da diagonal (a). A trinca Palmqvist pode ser observada quando a razéo for menor que

2,5, j4 a trinca “half-penny” tem razoes superiores a 2,5 [37].
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Figura 21 — Desenho esquematico do sistema IF [37].

No entanto, realizar a medida de tenacidade a fratura de ceramicas de alta tecnologia
é um desafio, pois existem diferentes métodos e férmulas que resultam em diversos valores de
tenacidade. E devido a zona pléstica existente na face da trinca ndo pode ser simplificada para
os modelos analiticos de trincas Palmgvist. Os métodos existentes foram estabelecidos, princi-

palmente, de forma empirica [57, 60].
2.6.4 Resisténcia mecanica a flexao

A resisténcia de um material pode ser determinada por fatores como a sua tenacidade
a fratura ou seu maior e mais severo defeito. A tenacidade a fratura de materiais ceramicos é
muito baixa, sendo um problema, pois isso torna os materiais sensiveis a falha e defeitos muito
pequenos, mesmo em baixos niveis de tensdo. Sdo os efeitos tenacificadores que ocorrem atras
da trinca, tais como transformacéo t-m, microtrincamento e outras, que resultam em uma curva-
R crescente, ou seja, a resisténcia a propagacao da trinca, aumenta com o crescimento da trinca,
acumulando o efeito de tenacificagéo [37].

A Figura 22 apresenta um gréfico esquematico da curva-R crescente. Observa-se no
grafico a contribui¢do da zona frontal do processo AKrp e a zona da marola AKw a tenacidade
a fratura. A presenca destes efeitos cria dificuldades na determinacdo experimental da tenaci-

dade a fratura de materiais frageis causando um espalhamento nos resultados.
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Figura 22 — Gréfico esquematico da curva-R crescente [37].

Embora materiais ceramicos apresentem diversas qualidades atrativas, ele apresenta
grande fragilidade, devido a essa fragilidade, falhas catastréficas podem ocorrer sob niveis de
tensao relativamente baixos. A natureza fragil deste material decorre das suas ligacdes idnicas
e covalentes [37].

Essas mesmas ligacGes conferem ao material cerdmico resisténcia tedrica elevada. A
resisténcia a compressao é alta porque no momento da solicitacdo, os defeitos intrinsecos do
material permanecerao fechados durante a compressao. No entanto, quando o material ceramico
é submetido a tracdo, ele demonstra resisténcia mecanica inferior, porque os mesmos defeitos,
que ndo influenciaram na compressao, atuardo permitindo a abertura e propagacéo dos defeitos
internos presentes [37,42,61,62].

No ensaio de resisténcia mecanica a flexdo apenas tensdes trativas e compressivas
atuam ao longo da secdo transversal do material. A Figura 23 apresenta um esboco de uma viga
submetida a um ensaio de flexdo, onde (a) é a regido do corpo de prova entre 0 ponto A e 0
ponto central e (b) representa como as fibras se comportam. Nota-se que abaixo da superficie
neutra o material encontra-se em tracdo e acima desta mesma superficie neutra, o material esta

submetido a compressdo [42,53].
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Figura 23 — Viga submetida a flexd@o pura [53].

As formulagdes dos ensaios de flexdo admitem as tensdes originarias da flexao e as
dimensGes do corpo de prova, sendo que efeitos das tensdes de contato, desalinhamento, atrito
e concentragao de cargas, que sdo efeitos dominantes no resultado obtido do ensaio ficam mas-
carados, atribuidos naturalmente a dispersdo alta dos valores de resisténcia mecanica em mate-
riais frageis [37].

Para avaliacdo da resisténcia mecanica de materiais ceramicos, ensaios em trés e qua-
tro pontos em flexdo estdo sendo muito utilizados. No entanto, os ensaios de flexdo em quatro
pontos apresentam resultados inferiores ao de trés pontos, visto que envolve um volume maior
ensaiado e por consequéncia um nimero maior de defeitos que podem fraturar o material
[37,63-65].

Na realizacdo do ensaio de determinacdo do modulo de flexao é necessario aplicar uma
carga crescente, monotonicamente, até que o corpo de prova frature. Conhecendo-se a carga de
fratura, F, e os dados geomeétricos, chega-se a tensdo critica, que é o médulo de flexdo do ma-

terial.

2.7 FADIGA

2.7.1 O fenbmeno

Estruturas submetidas a tensdes estaticas, dindmicas e varidveis estdo sujeitas a falha

por fadiga. O termo é utilizado devido a falha ocorrer apds um periodo de tempo ou cargas, e

essa falha pode ocorrer sob um nivel de tensdo menor que o limite de resisténcia a tracdo ou ao
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limite de escoamento. E necessario um estudo a respeito desse tipo de falha pois todos os ma-
teriais, exceto vidros, podem falhar por fadiga e essa falha pode ser catastréfica, pois acontece
repentinamente e sem aviso previo [14].

H& mais de 150 anos que falhas mecénicas devido a fadiga sdo objetos de estudo da
engenharia. Inicialmente, em 1828, W. A. J. Albert testou correntes de elevadores de minas sob
carregamento ciclico. Em seguida, em 1839, o termo fadiga foi usado no livro de J. V. Poncelet
sobre mecanica. Entéo, no século XIX e XX, varios pesquisadores estudaram o fenémeno, des-
tacando-se: August Wohler, na década de 1850; Gerber, em 1874; Goodman, em 1899; Soder-
berg, em 1930; ¢ Morrow, em 1960’s [56].

Segundo Hernandez “os efeitos econdmicos da fratura, em um pais medianamente in-
dustrializado, correspondiam a 4% do PIB anual, sendo 70 a 90% destes custos relacionados a
falha por fadiga” [52] .

Entende-se por fadiga o cansaco extremo ou esgotamento causado por esforgo repeti-
tivo ou trabalho intenso. Esse termo muitas vezes associado ao corpo humano também é apli-
cado na engenharia, e é quando uma degradacdo ocorre no material aparecendo nas microfra-

turas que se propagam, gerando trincas e levando a ruptura [52,66].

2.7.2 Descricdo dos Carregamentos

O nivel de tensdo a qual ocorrerd a falha do material ap6s determinado numero de
ciclos, € definido como resisténcia a fadiga. Esse valor de resisténcia do material € determinado
de forma experimental com condicdes de teste controladas [52].

Os testes de fadiga podem ocorrer sob condicGes de carregamento estatico ou ciclico.
Na fadiga estatica, o material ira fraturar devido a propagacao lenta das trincas. Este tipo de
fadiga é especialmente sensivel as condi¢bes ambientais, que ocorre um processo de corrosao
sob tensdo na ponta da trinca, favorecendo sua propagacao. Na fadiga ciclica, sera aplicada uma
carga ciclica no material, podendo fazer com que se tenha uma falha prematura.

Testes de fadiga podem envolver carregamento ciclico entre niveis de tensdo maximos
e minimos, constantes ou alternados. A Figura 24 representa carregamentos em amplitude cons-

tante que pode ser aplicado em um teste [56].
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Figura 24 — Diagrama tensdo x deformacao no modo de carregamento de amplitude constante. (a) Carre-
gamento ciclico alterna entre omin € omax, respectivamente, negativo e positivo de igual magnitude, om = 0;
(b) ha uma tensiio média, 6m # 0 € 6min # 6max; € (C) ciclo minimo nulo, 6min= 0 e 6m# 0 [50].

Também na Fig. 24 é possivel identificar alguns parametros usados para caracterizar
os ciclos.
A tensdo maxima (omax) € a tensdo minima (omin), SA0 representadas pelas Eg. 1 e Eq.

2, respectivamente;

Omix = Om + (P (1)

Gmin = Om — Oa (2)

Om € Ga € 580, Nessa ordem, a tensdo média e a amplitude de tensdo, também chamada

de tenséo alternada por alguns autores;

_ Omix T Omin

Om > ®3)
o, = O max ; O'min (4)
E o R é chamado de raz&o entre tensdes e A, razdo de amplitude.
O min
R = 5
Omax ( )
c
A=— (6)

Om
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2.7.3 Fatores que afetam o limite de resisténcia do material

Alguns fatores precisam ser considerados no momento de célculo de vida em fadiga
do material, fatores que afetam o limite de resisténcia a fadiga além das inconformidades no
microscépicas no material. Os valores para cada um desses fatores sdo encontrados em diversas
literaturas [53].

O fator ka, representa o fator de superficie. Para cada tipo de superficie se tem um valor
padronizado de ki, desde superficies mais grosseiras até as que tem acabamento altamente po-
lidos. Como j& visto, componentes com defeitos superficiais sdo mais suscetiveis a nucleacdo
de trincas.

A relacdo entre a area efetiva sob carregamento, € introduzida como um fator de tama-
nho Ko.

O fator k. representa o fator de carregamento, uma vez que a maneira que foi executada
o teste tem influéncia direta sobre a vida em fadiga do material.

Além da superficie, tamanho e tipo de carregamento, um fator importante para a de-
terminacédo da vida em fadiga é o fator kg, que é o fator de temperatura. A variagdo de tempe-
ratura afeta as propriedades do material, e neste caso, pode afetar a sua natureza quimica, fisica,
mecanica ou outras.

A confiabilidade do material € um valor de extrema importancia no projeto, visto que
as resisténcias obtidas séo de valores médios, o fator é introduzido como Ke.

Os efeitos ambientais e tensdes residuais, sdo fatores que também diminuem as pro-
priedades mecéanicas do componente. Por exemplo, pecas sujeitas a ambientes agressivos, como
implantes no corpo humano, respondem diferente de quando testadas em laboratdrio, devendo
assim incluir fatores ambientais ao ensaio, por exemplo a corrosdo. Para esses efeitos que o
componente possa ter é introduzido um fator ks, que é um fator de efeitos diversos.

Quando encontrados concentradores de tensdo no componente, este deve ser conside-
rado e estudado exclusivamente, pois se ndo for devidamente considerado a pega pode falhar
exatamente no ponto onde esta localizado este fator [53].

Outro efeito importante que influencia diretamente no limite de resisténcia fadiga do
material é o efeito da tensdo média que se da devido a maneira que a trincas se propagam no
material. Quando se tem uma tensdo media ndo nula no material, tem-se que na maior parte do

tempo, o material estard em tracdo ou compress&o.
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2.7.4 Mecanismos de fadiga

A fadiga é um tipo de falha mecanica localizada, progressiva e cumulativa. O processo
ocorre pela iniciacdo de uma trinca e propagacao de trincas e, em geral, a superficie da fratura
é perpendicular a direcdo de uma tensao de tracdo aplicada [14].

As falhas por fadiga em ceramicas, em funcéo da sua natureza fragil, ocorrem instan-
taneamente, sem qualquer deformacéo pléastica visivel, se dando em 3 estagios: Nucleacdo da
trinca; propagacao da trinca e ruptura do material [14].

Quando o componente é submetido a uma tensdo que faz com que surja uma trinca,
geralmente aparecem em outras duas regides a serem observadas e que caracterizam a ruptura
por fadiga. A primeira regido, equivalente a propagacao da trinca, tem aspecto polido, mais
claro e curvadas em relacdo a origem da falha, é chamada de marcas de praia, ela tem esse
aspecto devido ao seu crescimento por ciclo. J& a segunda regido, apresenta cor mais escura,
onde se caracteriza a ruptura subita, sdo propagac0es tortuosas e suas marcas mais rugosas. A

Figura 25 ilustra esses estagios da fratura por fadiga.

NUCLEAZAD

PROFAGAGAD DA
TRINCA DE FADIGA.

RuFrrurAa
CATASTROFIGA.

(YO V73 >K, )

Figura 25 — Representacao dos estagios de falha por fadiga [67].

2.7.4.1 Nucleacéo de trincas

Geralmente, a falha por fadiga esta relacionada a deformaces plasticas e com tensdes
cisalhantes. Em materiais cristalinos, quando tensfes sdo aplicadas, microrregides dos graos
sofrem deformacdes resultando em um deslocamento entre os planos. Caso esse fenémeno se

repita por um periodo de tempo, aparecem no material as chamadas intrusdes ou extrusdes, que
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séo deslizamentos de planos que aparecem preferencialmente na superficie da peca, como ilus-
trado na Figura 26. Esses planos de deslizamentos podem acontecer em qualquer material ou
em qualquer momento desde que o material seja solicitado por uma carga.

Materiais frageis, como os cerdmicos, podem pular diretamente para a fase de propa-
gacgéo da trinca, em locais com vazios [68].

Superficie original

S

e Deslizamentos B!

Al E:"riirmrr FETEEY L
Figura 26 - Representagao do surgimento de microtrincas atraves da movimentacado de planos de escorre-
gamento [52].

Regides de alta concentracdo de tensdo ou baixa resisténcia sdo mais propensas ao
surgimento de trincas. A Figura 27 exemplifica alguns defeitos que o material pode conter e

que irdo atuar como concentradores de tensao.

Planos em
deslizamento

Inclusas SﬂFf’ﬂi{\ Superficie
B, Entathe ou trinca _\‘\.
de superficia

} ri =~
mh‘ Trinca <A

Defeitos internos Defeitos supericiais Deslizamento de planos
Figura 27 — Elementos de nucleacéo de trincas [53].
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2.7.4.2 Propagacéo da Trinca

As microtrincas, quando estabelecidas, atuam como intensos concentradores de ten-
sdo. Assim todas as vezes que se aplica uma tenséo de tracdo, as trincas se alongam, zonas
plasticas se formam e ha um abrandamento momenténeo na tenséo [52].

Quando, no ciclo de tensbes, é aplicada uma tensdo compressiva, ou nula, a trinca se
fecha, o0 escoamento cessa e o efeito de concentracdo de tensdes se reestabelece. Quando é
aplicada uma tensdo trativa as trincas voltam a se alongar. Neste momento a propagacéo se
caracteriza pelo crescimento da trinca em uma direcéo perpendicular ao carregamento principal
[52].

Hernandez (2012) explica que “quando a tensdo aplicada ¢ continua, 0 crescimento da
trinca a cada ciclo reduz também a resisténcia do material, que antes inteiro, agora apresenta
um vazio, ou Seja, possui uma area menor para resistir as tensdes de carregamento. O resultado

disso é que o material acaba sofrendo tensfes cada vez maiores” [52].

2.7.4.3 Fratura

Uma fratura rapida e repentina ocorre quando o volume do material ja ndo é mais o
suficiente para resistir as tensdes que estdo sendo aplicadas, ou seja, o fator de concentracao de
tensdes ja é grande o suficiente para que se atinja o nivel de tenacidade a fratura do material.

A fratura pode ser classificada sob trés aspectos [68]:

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

b. Quanto a maneira de carregamento: estatica ou dinamica

c. Quanto a propagagéo durante a fratura:

e Modo I — abertura ou tragdo, consiste simplesmente nas faces se afas-
tando;

e Modo Il — Deslizamento, as faces da trinca deslizam uma em relacéo a
outra.

e Modo Il — Rasgamento, também envolve o deslizamento relativo das
faces da trinca, mas a direcdo é paralela a borda principal.

A Figura 28 representa a propagacdo da trinca por estes trés modos. Como a fratura

em materiais frageis ndo envolvem a deformacdo plastica, as trincas tendem a se propagar de



59

forma que se minimize as tensdes cisalhantes, tornando assim o modo | caracteristico para ma-

teriais ceramicos [68].

@ ' ®) ()
Figura 28 — Os trés modos de fratura (a) modo I, (b) modo Il e (c) modo 111 [68].

Cada material que falha de maneira fragil pode apresentar caracteristicas proprias em
sua superficie. Materiais cristalinos frageis podem romper sucessivamente e repetidamente suas
ligacGes atdbmicas ao longo do plano cristalografico, processo conhecido por clivagem. Esse
tipo de fratura é chamado de transgranular, onde as trincas da fratura passam através dos graos,
como mostra a Fig. 29 (a). Outro tipo de propagacéao de trincas ocorre ao longo do contorno dos

graos, esse tipo de propagacédo é chamado de intergranular, representada na Fig. 29 (b) [14].

Micrografia MEV Micrografia MEV
1 Trajetbria de l Trajetéria de'propagacéo
Graos propagagdo da trinca Conto/ynos_de grdo da trinca

(é) (b)
Figura 29 — Perfil esquematico de secdo transversal mostrando a propagacao de trincas (a) transgranular
e (b) intergranular [14].
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2.7.5 Meétodo da escada

Como em outras aplicagdes na engenharia, a fadiga de um material pode ser determi-
nada através de ensaios laboratoriais. Ensaios sdo realizados submetendo corpos de prova a uma
série de tensdes ciclicas, sob uma tensdo que pode ser estimada inicialmente através de relagdes
empiricas baseadas na literatura e entdo o nimero de ciclos é contado até o momento da ruptura.

O termo resisténcia a fadiga é utilizado para especificar um valor de tenséo para uma
dada vida de interesse particular. Outros termos utilizados sdo fadiga de baixo e alto ciclo de
vida, os quais identificam, respectivamente, situacfes em que o nimero de ciclos vao até 103
ciclos e o segundo de acima 103 ciclos. Os ciclos de longas vidas em fadiga identificam situa-
cdes em que é suficientemente baixa para que os efeitos de escoamento ndo dominem o com-
portamento mecéanico [14, 56].

O conceito de limite de resisténcia a fadiga, tambem conhecido por limite de durabili-
dade, é amplamente utilizado em projetos de engenharia. Mesmo que o0 material ndo tenha um
valor distinto definido, as vezes sdo assumidos como tendo devido ao comportamento para fins
de usos de projeto. Neste caso, arbitrariamente, é dito como sendo o seu limite de resisténcia a
fadiga. Tal suposicdo ¢ adotada para uma vida de 5 x 108 ciclos, no entanto devido ao tempo de
ensaio, a maioria dos ensaios mais recentes esta limitado a 107 ciclos ou até mesmo 108 ciclos
[14, 56].

O teste de resisténcia a fadiga tem como objetivo final calcular uma distribuigdo esta-
tistica da resisténcia a fadiga de um determinado material em uma vida de fadiga de alto ciclo.
Entre muitos métodos utilizados, o0 método da escada foi adotado popularmente por muitos
padrdes para avaliar as propriedades estatisticas de um limite de fadiga [69].

Para determinar os parametros estatisticos dos resultados podem ser utilizadas duas
técnicas de reducédo de dados, o Dixon-Mood (1948) e os métodos de Zhang-Kececioglu (1998).
Os métodos de Zhang-Kececioglu propdem usar um método de estimativa de méxima verossi-
milhan¢a ou 0 método de andlise de itens suspensos para andlise estatistica, este método é mais
flexivel a ajustar os dados de teste a uma distribuicdo estatistica diferente normal e pode ser
usado para etapas de tensdes variaveis. Enquanto o método Dixon-Mood deriva de um método
de verossimilhanca e assume uma distribuicdo normal que se ajusta melhor ao limite de fadiga,
além de ser mais facil de utilizar e fornecer resultados mais conservadores [69].

Neste método, primeiro € estimado um valor médio do limite de fadiga e entdo é con-

duzido o teste com um nivel de tensdo superior ao estimado. Se o corpo de prova falhar antes
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da vida util de interesse, chamada de run-out, esse nivel de tensdo é reduzido um nivel, no
entanto, caso ele ndo falhe, esse nivel de tensdo € aumentado em um nivel. Os incrementos de
tensdo devem ser iguais ou inferiores a 5 % do limite de fadiga estimado inicialmente. Reco-
menda-se que sejam utilizados no minimo 15 corpos de prova para esse tipo de ensaio [69-71].

Em relacdo a outros métodos, o método da escada pode economizar de 30 a 40 % o
numero de corpos de prova, visto que 0 método concentra os testes a tensdes proximas ao limite
de fadiga médio estimado. Outra vantagem do método é que a analise estatistica € bastante

simples [52].

2.7.6 Meétodo da escada modificada

Devido a aleatoriedade do fenémeno de fadiga, por seguranca se realiza um ndmero
elevado de testes. No entanto quando se tem um numero limitado de CP’s, 0 método da escada
modificado é uma opcdo, pois ndo sdo necessarios muitos corpos de prova.

O primeiro teste se realiza com uma tensdo abaixo, que previamente é calculada, do
limite de resisténcia a fadiga e os testes posteriores sdo definidos com base no teste anterior.
Caso o CP alcance um namero N¢ de ciclos sem haver falha, diz-se que o run-out foi atingido,
entdo é adicionado um incremento de tensdo em relacdo a anterior. Mas caso o CP falhe, dois
incrementos de tensdo sdo diminuidos na tensdo onde a falha ocorreu. Este incremento é previ-
amente calculado e recomenda-se que seja igual ou inferior a 5 % do limite de fadiga inicial-
mente estimado [72-74].

Para se obter um célculo confiavel de dados, é necessario que sejam executados 0s

ensaios em, no minimo, 3 espécimes. A Figura 30 ilustra o procedimento do método.

Apds falha abaixa-se

-~ 12 falha 42 incrementos ¢ Failure

450 ; 8 Run-out

425 . PN ¢ Sal

400 - I o *

375 © a a ¢ L4

350 4 (=) 4\' B- =5 v B -3

325 ] a o

300 - g — Primeiro ensaiobem e

275 , all)aixo do ]ilinite de fadiga ' _11 incremento
0 1 2 3 4 5 6

Figura 30 — Exemplo didatico de experimento do método da escada modificado [73].
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2.7.6.1 Calculo da média e desvio padrédo

Neste método o numero de falhas e de run-outs geralmente séo iguais, no entanto pode
ocorrer que um dos dois seja menos frequente que o outro. A abordagem de Dixon e Mood,
derivada da teoria de méxima verossimilhancga pode ser aplicada aqui, especialmente em testes
com poucos CP’s.

Para calcular a média e o desvio padrdo amostrais, utiliza-se, respectivamente, as
Equacbes 7 e 8, distinguindo-se a Equacdo 14 entre C igual a 1 ou 2. O método utiliza apenas
a ocorréncia menos frequente nos resultados do teste, ou seja, quando o evento menos frequente
sdo as falhas, utiliza-se a equacéo de C=1, no entanto se o evento menos frequente sdo run-outs,

utiliza-se a equacdo de C=2 [72-74].

0p = Ogmin T+ d. (% - %) quando C=1
W (7)
0p = Ogmin T+ d. (F + 5), quando C=2
F.B—A?
s =1,62.d. 7z + 0,029 (8)

Onde gy, € 0 menor nivel de tensdo para a ocorréncia menos frequente, d é o incre-
mento de tensdo utilizado e F, A e B sdo calculados de acordo com as Equacgdes 9, 10 e 11 onde
i é 0 indice que enumera os niveis de tensdo que causaram falhas e f; € o nimero de CP’s que

passaram por essa amplitude de tenséo [72-74].

F=Zfi 9)
A=Zifi (10)

B=) i%f (1)

Depois de calculados a média e o desvio padrdo amostrais, duas condi¢cdes devem ser
satisfeitas para que o método seja validado. Contudo, se qualquer uma das condi¢Ges nao forem
atendidas, é recomendado que se repita o teste. As Equacfes 12 e 13 para validacdo estdo indi-

cadas a seguir [72-74].
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BF — A?
FZ
0,5s <d < 1,5s (13)

> 0,3 (12)

2.7.6.2 Intervalo de confianga para limite médio de fadiga

E necessario garantir a confianca que o valor da média da amplitude de tenséo @, esta
acima limite de fadiga escolhido, usando um intervalo de confianca para a média dos corpos de
prova. O valor de @, segue a distribuicdo de t-Student, que é simétrica em relacdo a média,
como indicado pela Figura 31. Dessa forma, € possivel corrigi-lo para assegurar-se com uma
confianga de X% que a média do limite de fadiga de novos testes estardo acima deste valor [72-
74].

fo,n-1 0
Figura 31 — Distribuigéo de t-Student [72].

Este valor da média corrigido estatisticamente pode ser calculado pela Equacéo 14,

onde X% é a confianca desejada e n € o nimero de CP’s [72-74].

(14)

Oox% = 00 — Lan-1

Bk

2.7.6.3 Intervalo de confianca para desvio padrdo

Por sua vez, o desvio padréo corrigido por uma confianca de X %, possui uma distri-
buicdo chi-Quadrada, como é mostrado na Figura 32. Neste caso, o nivel de confianca é usado
para assegurar-se que novos testes terdo desvio padrdo abaixo do limite superior do desvio pa-

dréo amostral corrigido estatisticamente pela distribui¢do chi-Quadrada [72-74].
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xzu,n—l

Figura 32 — Distribui¢do chi-Quadrada [72].

Este outro valor do desvio padrdo corrigido estatisticamente deve ser calculado pela

Equacdo 15, onde os limites de probabilidade de falha s&o levados em consideracgéo [72-74].

.S (15)

2.8 FADIGA EM CERAMICAS

Usualmente, as ceramicas sao classificadas em relacdo a sua dureza, tenacidade a fra-
tura e resisténcia a fratura. No entanto, a falha sob condi¢6es de fadiga em cargas muito menores
que a resisténcia a fratura ¢ um fenémeno comum. E determinar o comportamento a fadiga sob
condicdes estaticas ou ciclicas € essencial para aplica¢cdes na engenharia de materiais [16,75].

Somente a partir dos anos 70 que foi reconhecida a fadiga ciclica em materiais cera-
micos. Acreditava-se que em materiais frageis ndo haveria fadiga ciclica devido a auséncia de
uma regido de plasticidade na ponta da trinca. Apesar disso, foi verificado esse efeito na ZrO»,
Al>O3 e no SisN4 por alguns pesquisadores. E desde entdo, tem sido cada vez mais estudados
0S mecanismos que aumentam a tenacidade a fratura e mecanismos de fadiga ciclica em com-
ponentes ceramicos [68].

Em funcdo de sua natureza fragil, as ceramicas séo propensas a falhas por fadiga de
maneira sUbita, sem o aparecimento de qualquer deformacdo pléastica visivel. Abrangendo os
trés estagios de fadiga: Nucleagéo da trinca, propagacgéo e ruptura. No entanto, diferentemente
de outros materiais, a superficie da fratura de um componente ceramico que rompeu por fadiga
ciclica é similar a fratura de um componente que rompeu por carregamento estatico [14,76].

O mecanismo de propagacéo de trincas em materiais cerdmicos e distinto dos metais.
O comportamento a fadiga de materiais ceramicos é uma funcdo da competicdo de dois para-
metros [63]:



65

o Intrinsecos, referente aos mecanismos de degradagdo microestrutural. Aconte-
cem na frente da trinca e esté relacionado ao seu crescimento e propagacao.

o Extrinsecos, referente ao mecanismo de bloqueio das trincas. Acontecem atras
da trinca e esté relacionado ao retardo do seu crescimento.

Nos metais, 0 mecanismo de tenacificacdo esta relacionado a atividade de discordan-
cias moveis e a plasticidade do material, ou seja, € basicamente intrinseco. J4 os materiais ce-
ramicos séo tenacificados por transformacéo e fechamento de trincas, ou seja, extrinsecamente
[63].

Componentes ceramicos sdo sujeitos ao fenébmeno de crescimento lento e subcritico
de trincas, do inglés Solow Crack Growth — SCG. O SCG ocorre devido a interacdo quimica
entre 0 componente ceramico e o ambiente que ela esta inserida. Quando o componente cera-
mico esta submetido a tensdes e presenca de umidade, a trinca se propaga de modo estavel com
uma tensao abaixo do nivel critico provocando uma diminuicdo da resisténcia do material com
o0 tempo [76].

Devido ao fendmeno de SCG, Fraga (2016) explica que, em ceramicas policristalinas,
é possivel acelerar os ensaios de resisténcia a fadiga ciclica, sem alterar significativamente os
resultados, em até 20 Hz. A autora ainda enfatiza que os resultados sdo validos para ceramicas
policristalinas, ndo podendo ser utilizados para ceramicas com conteudo vitreo, pois estas sdo
ainda mais suscetiveis ao fenémeno de SCG, sendo que quanto maiores as frequéncias utiliza-
das, maiores seriam as resisténcias [76].

Souza (2007) apud Ritchie et. al. (2000), indicam as principais caracteristicas da fadiga
ciclica em ceramicas:

o A nucleacéo das trincas em materiais ceramicos esta intimamente associada aos
defeitos internos da peca, oriundos do processamento do corpo de prova.

. A morfologia da superficie de fratura é similar & do carregamento estatico, onde
uma quantidade de estrias esteja presente.

o A microestrutura tem efeito significativo no crescimento de trincas por fadiga,
especialmente nos casos de zirconia parcialmente estabilizada.

o A taxa de crescimento das trincas € extremamente elevada com o aumento da
tenséo aplicada.

A fadiga em componentes ceramicos envolve trés fatores importantes: fator microes-

trutural do componente, relacionado a tamanho e forma do grdo, e a transformacdo de fase;
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fator do meio ambiente, para ceramicas que oxidam na presenca de outro componente; e fator
mecanico, referente as condi¢fes de cargas, sendo estaticas ou ciclicas [75].

H& um ndmero consideravel de trabalhos envolvendo cerdmicas de vidro, alumina e
zirconia. No entanto existem poucos estudos criticos publicados sobre fadiga ciclica e estética
a temperatura ambiente para cerdmicas avancadas. O teste de fadiga impde uma série de pro-
blemas. Um deles é a alta dispersdo de resultados, que prejudica a tendéncia a resultados de
fadiga. Esta disperséo é considerada oriunda de parametros intrinsecos do componente. E de-
vido a estas complicacOes, ndo se pode ainda dizer que a teoria de fadiga em ceramicas esteja
bem esclarecida [16,75].

2.9 TRABALHOS ENVOLVENDO OS ESTUDOS DE PROPRIEDADES MECANICAS
E FADIGA EM COMPOSITOS COM ZIRCONIA

Revisbes de trabalhos envolvendo o estudo de caracterizacdes microestruturais, pro-
priedades mecanicas e fadiga realizados em alumina ou zirc6nia, nos Gltimos 10 anos, que sdo
diretamente relacionados ao presente trabalho s@o apresentados a seguir.

Habibe (2011) e Andrade et. al. (2017) realizaram uma caracterizacdo da microestru-
tura e das propriedades mecanicas de ceramicas a base de zirconia. Habibe, realizou tais carac-
terizacbes em uma zirconia parcialmente estabilizada com itria (3Y-TZP) e Andrade et al., em
uma zircénia dopada com itria e céria reforcada com plaguetas de alumina, que posteriormente
em 2021 foi estudada por Santos et al [77-78].

Habibe (2011) realizou ensaios de densidade relativa, a difratometria raios-X, micros-
copia eletrdnica de varredura, dureza Vickers e tenacidade a fratura no compdsito 3Y-TZP. A
autora utilizou quatro temperaturas de sinterizacdo, 1450, 1500, 1530 e 1600 °C. A melhor
densificagdo aconteceu nas sinterizages de 1530 e 1600 °C, onde se obteve uma densidade
relativa maior que 98%. Nas andlises difratométricas foram encontradas apenas a fase tetrago-
nal da zirconia. Os graos cresceram a medida em que a temperatura aumentou, sendo que a
1450 °C o tamanho médio do gréo é de 0,28 um e a 1600 °C, 1,55 um. As durezas e tenacidade
a fratura aumentaram em funcéo do aumento da temperatura de sinterizacdo proporcionalmente,
no entanto a tenacidade a para 1600 °C, sofreu uma reducdo. Um notavel aumento da translu-
cidez é observado com a reducdo da porosidade e o aumento do tamanho de grdo, condi¢des

que inibem a passagem de luz em uma superficie [77].
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Andrade et. al. (2017) para suas caracteriza¢fes microestruturais e mecanicas promo-
veu ensaios de densidade relativa, difratometria de raios-X com refinamento de Rietveld, mi-
croscopia eletronica de varredura, modulo de elasticidade, dureza Vickers e tenacidade a fratura
em dois compdsitos, ZirPro® Shock (ZrS) e ZirPro® Intense (Zrl), ambos de zirconia dopada
com itria e céria reforcada com plaquetas de alumina ((Ce,Y)-TZP / Al,O3). Os autores identi-
ficaram que a sinterizacdo das amostras a 1475 °C permitiu uma densificacdo superior a 98%.
A difratometria de raios-X detectou, ha composicéo ZrS, 9,8% da fase monoclinica de zirconia,
além da fase tetragonal de zirc6nia e alumina hexagonal, e na Zrl ndo foi encontrado fase mo-
noclinica. A dureza de ambas foi elevada, 1243+22HV e 1427+46HV, respectivamente e 0
modulo de elasticidade da ordem de 221+7,5 GPa e 253+2,6 GPa para amostras ZrS e Zrl. Os
resultados de tenacidade a fratura foram inconclusivos, pois ndo foram identificadas trincas nos
vértices das indentacdes apontando para uma alta tenacidade, hip6tese que deve ser comprovada
por técnicas mais precisas, como o0 metodo do entalhe [78].

Estudos sobre a rugosidade de ceramicas a base de zircénia foram realizados por Smir-
nov e Bartolomé em 2012, Scherrer, s. S. Et al. em 2011, Alves em 2019 e Cadore-Rodrigues
et al. em 2021. Ambos estudos avaliaram a rugosidade do material e o efeito da superficie no
comportamento mecanico do compdsito, além de avaliarem outras caracteristicas e proprieda-
des do material [79-82].

Smirnov e Bartolomé (2012) avaliaram as propriedades mecanicas da zircénia mono-
litica e da zircOnia prensada a quente. Duas composi¢oes foram utilizadas, uma contendo 100%
de zircOnia parcialmente estabilizada com 3% Y03 contendo 15% de fase monoclinica residual
(3Y-TZP) e outra composi¢do com 80% da mesma zircOnia acrescida de 20% de tantalo (3Y-
TZP/Ta). O médulo de elasticidade encontrado para as composic¢des foi proximo, 200 GPa e
186 GPa, respectivamente. No entanto a tenacidade a fratura foi significativamente aumentada
com o acréscimo de tantalo a zircénia, 3Y-TZP obteve uma tenacidade de 8 MPa.m/2, enquanto
a 3Y-TZP/Ta foi de 16 MPa.m/2, e 0 modulo de ruptura foi de 880 MPa e 992 MPa, respecti-
vamente.

A superficie de fratura do ensaio estatico e do ensaio dinamico é muito semelhante.
No entanto os autores, diferentemente dos demais apresentados a seguir, verificaram a rugosi-
dade na superficie de fratura ap6s os testes de forca biaxial e de fadiga. Para uma area analisada
de 490 um?, a rugosidade encontrada na superficie da amostra do ensaio estatico foi de 5.78 +
0.33 um e do ensaio de fadiga de 3.08 + 0.28 um, demonstrando que a rugosidade da superficie

do ensaio estatico € superior a do ensaio de fadiga. A adicdo de tantalo mostrou uma melhora
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expressiva nas propriedades mecanicas, quando comparada a zirconia, e o valor do LRF é bem
proximo ao valor do modulo de ruptura da zirconia pura [79].

Scherrer, s. S. Et al. (2011) visou determinar os limites de fadigas de compositos de
3Y-TZP e caracterizar os tipos de falha que afetam o limite de resisténcia a fadiga. Foram uti-
lizados quatro materiais diferentes a base de zirconia. O Lava (LV) e o Lava Colored (LVB),
Everest ZS (KV) e Zeno Zr (ZW), produzidos pelas empresas 3M Espe, Seefeld, D., KaVo
Dental GmbH, Biberach, D. e Wieland, Dental, Pforzheim, D. Os materiais foram sinterizados,
metade deles foram polidos para os ensaios e a outra metade foi submetida ao jateamento com
ColJet. Foram encontradas densidades préximas de 6,1 g/cm3 para todas as amostras. O jatea-
mento feito nas amostras ndo alterou significativamente a rugosidade média (Ra). Na analise
difratométrica foram identificados picos tetragonais e cubicos nas amostras como recebidas e
uma pequena transformacdo t-m nas jateadas. Os limites de fadiga encontrados ap6s o jatea-
mento tiveram um aumento de 15% para ZW e KV, 17% para LV e 31% para LVB. O jatea-
mento melhorou significativamente o comportamento a fadiga das quatro composi¢6es e uma
analise da superficie de fratura indica que as trincas sdo iniciadas em falhas intrinsecas e usina-
das. A Tabela 3 apresenta os valores encontrados das densidades, rugosidades medias para as
amostras conforme recebido (C.Rec.) e jateadas (Jat.), e os limites de resisténcia a fadiga [80].

Tabela 3 — Densidade, rugosidade e limite de resisténcia a fadiga encontrada por Scherrer, s. S. Et al [80].

Rugosidade média— Ra  Limite de resisténcia

Densidade (nm) a fadiga (MPa)

(gfem?) C.Rec. Jat. C.Rec. Jat.

Lava (LV) 6,09+0,02 023+001 0,26+0,01 720 840
Lava Colored (LVB) 6,12+0,003 0,18+0,01 0,27 0,02 600 788
Everest ZS (KV) 6,08 £ 0,01 0,75+0,58 0,71+0,55 560 645
Zeno Zr (ZW) 6,09+0,004 0,30+0,06 0,30+0,04 470 540

Alves (2019) estudou a translucidez e as propriedades mecanicas de p6s comerciais de
zirconia, o0 Zpex — estabilizado com 3% de itria (Y203) e 0 p6 Smile, que é estabilizado com
uma porcentagem maior de itria. O Zpex é subdividido entre Zpex White e Zpex Yellow; e o
Smile, entre Smile White e Smile Yellow. Os corpos de prova foram sinterizados em quatro
diferentes temperaturas e posteriormente caracterizados quanto a difratometria de raios-X, mi-
croscopia eletrdnica de varredura, rugosidade 3D, densidade aparente, dureza, modulo de elas-

ticidade, tenacidade a fratura, resisténcia a flexdo e diferenca de coloragéo e razao de contraste.
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A andlise difratométrica evidenciou que a adi¢do de itria aumentou o percentual de fase cubica,
e 0 surgimento de uma populagédo de tamanho de gréos significativamente maior, associados a
esta fase. Os graos da Zpex sdo majoritariamente equiaxiais e com uma distribuicao restrita de
tamanhos em intervalos curtos e caracteristicos. J& os grdos Smile aumentaram o tamanho do
grdo em funcdo da temperatura de sinterizagdo. Seus grdos também sdo majoritariamente equi-
axiais.

Os valores de dureza Vickers ndo apresentaram variacao significativa. A tenacidade a
fratura das amostras Smile oscilam entre 3,65 e 3,9 MPa.m'/2, em fungdo da temperatura de
sinterizacdo, e as amostras Zpex, entre 6,8 e 8 MPa.m?/2. Os resultados de resisténcia a flexao
das amostras Zpex foram superiores as amostras Smile, respectivamente, 1250 MPa e 620 MPa.
Com relacgdo a andlise de translucidez, as amostras Zpex sinterizadas a 1600°C sdo, aproxima-
damente,5,5% e 9,5% menos translucidas que as amostras Smile Yellow e Smile White, res-
pectivamente. Com isso, 0 autor demonstrou que as amostras Smile sdo menos suscetiveis a
variacdes de coloracdo de acordo com a temperatura de sinterizacdo [81].

Cadore-Rodrigues et al. (2021) realizaram um estudo sobre caracteristicas da superfi-
cie e seu efeito no comportamento a fadiga de zirconia parcialmente estabilizada com itria (5Y-
TZP). Seis grupos foram divididos e tratados de formas diferentes. O grupo Ctrl teve um banho
ultrassénico com agua destilada; no grupo GLZ foi aplicado o spray glaze; no grupo SNF, um
filme fino de SiO- foi depositado usando o processo PVD de magnetron sputterin; e foi reali-
zado abrasd@o ao ar em trés grupos: grupo AlOx, com particulas de oxido de aluminio, grupo
SiC, com particulas de éxido de aluminio revestidas com silica; e grupo 7% Si, com particulas
de déxido de aluminio coberto por 7% de silica.

O grupo GLZ obteve a maior rugosidade entre os grupos e a maior média de carga de
falha para condicdes de fadiga, os autores atribuem tal desempenho a aplicacdo de uma camada
fina de esmalte de porcelana. Os grupos Ctrl, SNF, SiC, 7% Si e AlOx obtiveram rugosidades
semelhantes, Ra crescendo de 0,2 a 0,32 um, e 0s valores medios de carga de falha para condi-
¢Oes de fadiga decrescendo gradualmente de 480 a 343,33 MPa. Os autores destacam o enfra-
guecimento das amostras que sofreram abrasdo ao ar, principalmente o tratamento AlOX. A
analise de DRX confirmou a presenca de fases cubicas e tetragonais na superficie de todas as
amostras. As analises das imagens de fratura mostram que as mesmas se originaram em defeitos
de superficie da regido de tensdo de tracéo [82].

Passos et al. (2015) em seus estudos avaliaram o efeito do tratamento de superficie nas

propriedades mecanicas de ceramicas a base de zirconia. No estudo os autores analisaram as
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propriedades mecanicas em zircnia parcialmente estabilizada com itria com diferentes tipos
de jateamento e de condicionamento térmico. Os CP’s foram divididos em quatro grupos: um
grupo de teste, sinterizado e polido, e os demais tiveram a superficie de tracdo jateada com areia
de SiO; ou Al>O3 (jateado e sinterizado; sinterizado e jateado; sinterizado, jateado e atacado
termicamente). Em seguida todos os corpos de prova foram caracterizados por difratometria de
raios-X, microscopia confocal de varredura a laser, microscopia eletronica de varredura, teste
de resisténcia a flexdo e analise estatistica. Segundo os autores, 0 jato de areia antes da sinteri-
zagdo diminuiu significativamente a resisténcia a flexdo do corpo de prova. Nas analises de
difratometria raios-X foram detectadas particulas monoclinicas nos espécimes jateados e ocor-
reu uma transformacdo inversa (monoclinica— tetragonal) nas amostras atacadas termica-
mente, que diminuiu a resisténcia a flexdo no experimento. O jateamento com Al,0z 110 um
degradou a ceramica diminuindo a sua confiabilidade. No entanto, o jato de areia com SiO> de
30 um e de Al,03 50 um permitiu a transformacéo de fase inferior, prevendo melhor confiabi-
lidade e melhorando as propriedades mecanicas do material [83].

Campos (2016), realizou um estudo de um compasito a base de alumina acrescido em
diferentes percentuais (25, 30 e 35%) de zirconia estabilizada com céria (ZPEC) e com diferen-
tes temperaturas de sinterizacdo, visando avaliar as propriedades mecanicas e melhora-las. As
caracterizacdes das amostras foram feitas por densidade relativa, dureza Vickers, tenacidade a
fratura, resisténcia a flexdo, choque térmico e desgaste erosivo da superficie. Segundo a autora,
a adicdo de ZPEC a matriz de alumina produziu um aumento progressivo das densidades, re-
sultando em porosidades abaixo de 1%, e resisténcia a flexdo. A adicdo de uma segunda fase a
matriz ndo alterou a tenacidade do material, no entanto, o aumento da temperatura (para 1500
°C e 1600 °C) resultou em um aumento da tenacidade a fratura, maior resisténcia mecanica e
maiores durezas. A taxa de erosdo dos materiais se mostrou decrescente a medida em que se
acrescentou a zircbnia na composicao e também com o aumento da temperatura, variando de 1
x 10°%a 1,5 x 10° [43].

Santos (2012) e Santos et al. (2021) avaliaram os efeitos da degradacao hidrotérmica
nas propriedades mecanicas de ceramicas comerciais. Santos (2012) avaliou os efeitos em trés
ceramicas comerciais de 3Y-TZP, ProtMat Materiais Avancados LTDA (Brasil), Ivoclar Viva-
dent AG (Schaan/Liechtenstein) e VITA Zahnfabrik H. Rauter GmbH & Co. KG (Bad Sackin-
gen, Alemanha). E Santos et al. (2021) realizou o estudo em dois compdsitos diferentes, zirco-
nia estabilizada com itria e céria com plaquetas de alumina ((Ce,Y)-TZP / Al2Os) e zircbnia
parcialmente estabilizada com itria (3Y-TZP) [38,84].
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Em suas caracterizagOes, Santos (2012) concluiu que uma maior temperatura de sinte-
rizacdo ndo evidencia diferencas significativas de densificacdo e de tamanho de grdo. Ambos
tiveram uma alta densificacdo, maior que 99% e os gréos estdo na média de 0,5 um +0,1. Antes
da degradacdo hidrotérmica, houve uma identificacdo de fases monoclinicas presentes nos cor-
pos de prova, variando de 3,5 a 5,9% nas amostras sinterizadas. A degradacdo hidrotérmica
promoveu uma transformacao t-m parcial, sendo o grupo Protmat 1500 °C e 1530 °C o que teve
menor percentual de transformacao.

Os valores de resisténcia mecanica a flexao aumentou com a degradacédo hidrotérmica,
com excec¢do do grupo lvoclar. Foi observado que apds a degradagdo, quanto menor o tamanho
médio de grdo, menores 0s percentuais de fase monoclinica e maiores os valores de resisténcia
a flexdo [39].

Os autores Santos et al. (2021) dividiram cada compdsito estudado ((Ce,Y)-TZP /
Al;Os3 e 3Y-TZP) em dois grupos. Um com as superficies originais e o outro com superficies
polidas e ambos foram expostos a degradacdo hidrotérmica. A exposi¢do do composito 3Y -
TZP causou uma transformacao t-m superficial, dando origem a microtrincas nos contornos de
gréos, essas microtrincas geradas, segundo os autores, atuam como fonte de tensdes compres-
sivas, no entanto, o compadsito (Ce,Y)-TZP/Al.Os apesar da exposi¢do prolongada ndo houve a
transformacéo t-m. Quando comparados as propriedades mecénicas de um material com o ou-
tro, Santos et al. concluiu que a adicdo de plaquetas de Al2Os3 revelou um aumento da dureza,
modulo de elasticidade e da tenacidade, que por sua vez foi consideravelmente maior. Os valo-
res de resisténcia a flexdo e médulo de Weibull foram préximos para ambos corpos de prova
[84].

Além das caracteriza¢cBes microestruturais e dos testes de propriedades mecénicas
como dureza e tenacidade a fratura, ensaios de fadiga foram feitos por Bicalho em 2013, Souza
et. al em 2014 e Souza 2014, com materiais diferentes, mas com matriz de zirconia [16,68,75].

Em 2013, Bicalho avaliou a fadiga ciclica em dois compdsitos cerdmicos com matriz
de zirconia parcialmente estabilizada com itria e contendo 15% de fase monoclinica residual, e
adicionando 3% e 5% em peso de biovidro. Os modulos de ruptura encontrados pelo autor
foram de 453 + 74 MPa e 363 = 54 MPa, respectivamente. Os resultados para o limite de resis-
téncia a fadiga apontam para 220 MPa para ambos os materiais, correspondendo a 50% e 65%
do médulo de ruptura das composi¢des com 3% e 5% em peso de biovidro [68].

Souza (2014) avaliou a resisténcia a fadiga ciclica de uma ceramica de zirconia tetra-

gonal pré-sinterizada (3Y-TZP). O mddulo de ruptura encontrado para a composicéo foi de 880
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MPa, e o limite de resisténcia a fadiga representa aproximadamente 62,5% do modulo de rup-
tura, sendo de 530 MPa. Em anélises difratométricas de raios-X foram evidenciadas uma trans-
formacéo de fase t-m devido ao carregamento do ensaio [16].

Souza et al. (2014) realizou um estudo onde foi investigada a previséo de vida em
fadiga ciclica do composito contendo 80% de ZrO- e 20% de Al2Os. As analises difratométricas
indicaram transformacéo de fases t-m devido ao carregamento estéatico e ciclico, evidenciando
a transformacao martensitica. O modulo de ruptura encontrado foi de 680 + 35 MPa e o limite
de resisténcia a fadiga é de 430 MPa, ou seja, aproximadamente 64% da resisténcia estatica por
flexdo. Devido ao alto espalhamento dos dados de fadiga, as analises de Weibull apresentaram
baixos valores de m. Os autores informam que apesar da suscetibilidade do crescimento sub-
critico de trinca, componentes com estruturas do composito ZrO; - Al,Os3, se 0 didmetro estru-
tural for projetado adequadamente, podem exibir vidas longas, sendo maiores que 20 anos [75].

E no presente trabalho sera avaliada a microestrutura do material de uma nova com-
posicdo de Al>O3-ZrO, dopada com itria e céria reforcado com plaquetas de alumina, e carac-
terizar a influéncia da adicéo do teor deste novo composito de zirconia nas propriedades meca-

nicas e no limite de resisténcia a fadiga de compdsitos ceramicos Al203-ZrOa.
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 FLUXOGRAMA DE ATIVIDADES

A metodologia experimental do trabalho foi conduzida de forma a possibilitar a avali-
acdo mecanica dos compositos de Al20s-ZrOz, com diferentes percentuais (5, 10, 15, 20 e
100%) em peso de pds ceramicos de ZrOz — 6-10%p Y.03+CeO> reforgado com plaquetas de
alumina. Os CP’s foram desenvolvidos por meio da utilizagdo da metalurgia do pd nos labora-
torios de pesquisa da Universidade de Brasilia. Neste capitulo estdo detalhados 0s passos para

elaboracédo dos CP’s e testes realizados, como mostra a Figura 33.
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Figura 33 — Fluxograma de atividades desenvolvidas na pesquisa.
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Para o desenvolvimento do trabalho sdo utilizados como matérias primas a alumina

CT 3000 de Almatis, Estados Unidos da América e a zirconia em pé de Le Pontet, Franca. O

segundo componente trata-se de um pé comercial a base de zircdnia estabilizada com itria e

céria e reforcado com plaquetas de alumina, cuja composicao fornecida pelo fabricante segue

na Tabela 4. Deste ponto em diante sera utilizada a nomenclatura Zrl (intense) para este po.

Tabela 4 — Composi¢do do pd de acordo com o fabricante [85].

Material ZirPro® Intense
Designacéo Zrl

ZrO2 + HfO2 (%p.) 64.5
Y203+CeO2 (%p.) 10.540.7
Al>O3 (%p.) 25+1.0

SiO2 (%p.) <0.02

Na20 (%p.) <0.02

Fe203 (%p.) <0.005
Densidade (g/cm?3) 5,40

3.3 PROCESSAMENTO DOS POS

3.3.1 Preparo das composi¢des

Foram preparadas quatro composi¢oes distintas da ceramica Al,Os— Zrl, com diferen-

tes quantidades de Zrl e uma composicdo contendo apenas Zrl, como mostra Tabela 5.

Tabela 5 — Composi¢cao nas preparacdes dos corpos de prova.

Corpos de prova AlO3 (%op.)  Zrl (%p)
A 95 5
B 90 10
C 85 15
D 80 20

100
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Com base na densidade teorica de cada material e no volume inicial para preenchi-
mento da matriz de compactacdo, foi calculada a massa necessaria para obtencdo de um corpo

de prova, conforme a Equacéao 16.

p= (16)

m
v

Afim de que se ocupasse 50% do volume da polpa de moagem, contando com o vo-
lume das esferas de colisdo, o valor da massa encontrada para obtencdo de um corpo de prova
foi multiplicado a quantidade de CP’s desejados, resultando na massa total da composicéo (m;).
A Equacéo 17 demonstra como foi calculada as massas de cada material, onde X% representa

a porcentagem de Al.Oz utilizada na composi¢do em questdo, e Y% a quantidade de Zrl.
m; (composiciao) = (X% X m; ) + (Y% X m;) 17)

A pesagem das massas utilizadas para preparagdo das composi¢des foi realizada em

uma balanca digital de precisio com aproximacéo de 1,0 x 10 g, como mostra a Figura 34.

Figura 34 — Balanga digital de preciséo utilizada.

3.3.2 Mistura dos pds

O moinho é um equipamento rotativo que contem pos e esferas que trabalhando através
de colisGes das esferas com os pds causam a quebra das particulas reduzindo assim uma menor

granulometria.
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Com a finalidade de reduzir o tamanho das particulas e homogeneizar a mistura, 0s
pos foram adicionados ao moinho de atrito de alta energia, disponivel na Universidade de Bra-
silia, por 1 hora a 250 rpm. Foi utilizado um jarro de alumina de 500 ml, corpos moedores de
alumina de 10 mm de didmetro. As condigOes utilizadas na moagem das composi¢oes foram
obtidas na literatura, para moagens de ceramicas.

A Figura 35 (a) mostra imagem do moinho de atrito de alta energia da Universidade
de Brasilia. No recipiente mostrado na Fig. 35 (b) é colocado os p6s ceramicos onde foi efetuada
a mistura e a moagem dos mesmos, e 0s parametros como duragéo, rotacdo por minuto e tempo

de parada pode ser controlado no painel de controle mostrado na Fig. 35 (c).

(a) (b) (©)
Figura 35 — (a) Moinho de atrito de alta energia da Universidade de Brasilia, (b) recipiente de moagem e
mistura de po6s ceramicos e (¢) painel de controle dos parametros.

3.3.3 Prensagem / Compactacéo

A fim de viabilizar a conformacao dos po6s, o ligante utilizado foi o alcool polivinilico
(0,04%), e o lubrificante utilizado na matriz foi o WD 40.

A técnica utilizada para conformacdo dos corpos de prova foi a prensagem uniaxial
por ser de baixo custo, rapida e de facil realizagdo. Os pos para os CP’s foram compactados
uniaxialmente a 100 MPa por 60 segundos. Neste trabalho, utilizou-se a prensa hidraulica Mar-
con MPH-10 com capacidade de 10 toneladas, e a matriz continha duas pun¢des moveis e ca-

misa flutuante. A Figura 36 ilustra o processo de prensagem.
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Figura 36 - Prensagem uniaxial do pd ceréamico [47].

3.3.4 Sinterizacao

Em um forno Nabertherm com controlador P310, os CP’s foram sinterizados com taxa
de aquecimento de 1 °C/min até 300 °C com isoterma de 1 hora, sequido de uma taxa de aque-
cimento de 1 °C/min até 700 °C com mais uma isoterma de 1 hora para retirada dos aditivos
poliméricos e uma taxa de 5°/min até 1600 °C com isoterma de 2 horas. Utilizou-se em seguida

taxa de resfriamento de 5 °C/min até a temperatura ambiente, como mostra a Figura 37.

1800
1600

1400

[N
N
o
o

5°C/min
1000

800

Temperatura (°C)

600
1 °C/min
400

200 °C/min

0 300 360 760 820 1000 1120 1434
Tempo (min)

Figura 37 — Grafico de sinterizagédo dos corpos de prova.
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3.3.5 Preparodo CP

Para realizacdo da caracterizagdo microestrutural e das propriedades mecanicas, 0s

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

3.4 CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL

3.4.1 Densidade relativa

A densidade relativa foi calculada pela relacdo entre a massa especifica da ceramica
sinterizada (psint), obtida pelo principio de Arquimedes e a massa especifica do compdsito, cal-
culada com base na regra das misturas, tomando por base as informacdes cedidas pelo fabri-
cante. Para o calculo da massa especifica pelo principio de Arquimedes, o CP foi pesado seco,
em uma balanca digital de precisdo com aproximagcéo de 1,0 x 10 g. Em seguida, o corpo de
prova foi colocado em uma tela metalica, imersa em um recipiente com agua destilada a 20°C,
sem entrar em contato com o fundo do recipiente, e foi deixado por 24 horas para eliminacéo
do ar nos poros. Em seguida, a massa do corpo de prova imerso foi medida com o0 mesmo
apoiado em um suporte diretamente fixado na balanga.

Os valores de densidades tedricas dos pds iniciais de alumina e intense foram utiliza-

dos para calculo das densidades teoricas dos CP’s, conforme as Tabelas6e 7. .

Tabela 6 — Densidade tedrica dos pés-partida utilizados no trabalho

Composto Densidade tedrica (g/cm3)
Alumina (Al>Oz3) 3,90
Intense ((Ce,Y)-TZP/Al;03) 5,56

Tabela 7 — Densidade tedrica dos compostos
Composicdo Alumina (% peso) Intense (% peso) Densidade tedrica (g/cm3)

A 95 05 3,98
B 90 10 4.07
C 85 15 4,15
D 80 20 423

| - 100 5,56
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3.4.2 Microscopia Eletrénica de Varredura

As microestruturas dos CP’s foram observadas por microscopia eletronica de varre-
dura num microscoépio Jeol JSM 7100 F, disponivel na Universidade de Brasilia.

Os tamanhos médios dos gréaos e seus desvios-padrdo, foram determinados por meio
do software IMAGE J. O tamanho médio dos graos foi feito a partir do diametro de Feret com

a avaliacdo de 150 graos por corpo de prova para obter valores estatisticos adequados.

3.4.3 Espectroscopia de energia dispersiva

A Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS) foi usada para a identificacdo dos ele-
mentos presentes e 0 mapeamento de sua distribui¢do nos CP’s [86]. Essas analises foram efe-
tuadas a partir de imagens obtidas no MEV.

3.4.4 Difratometria de raios-X

A transformacdo martensitica pode ser avaliada pela fragdo volumétrica da zirconia
monoclinica em relagdo ao total de zirconia utilizando a difragdo de raios-X [87]. No presente
trabalho, medidas de difragdo de raios-X foram realizadas nos CP’s tendo como objetivo a de-
terminacdo e quantificacdo das fases resultantes do processo de sinterizagdo. As fases presentes
nos CP’s sinterizadas foram identificadas por difratometria de raios-X, utilizando o difratbme-
tro Pananalytical, modelo MRD PRO, disponibilizado pelo laboratorio de difracdo de raios-X
do Instituto Militar de Engenharia (IME), com radiagdo Co-ka com varredura entre 20° e 80°,
com passo de 0,03°, poténcia de 40 KV, corrente de 40 mA. Os picos difratométricos foram
identificados por comparagdo com fichas de informacao cristalografica padréo, obtidas na base
de dados de estruturas cristalograficas inorganicas (ICSD- instituto FI1Z Karlsruhe-Leibniz). O
software X pert Highscore plus, da empresa Panalytical foi utilizado para a comparacao dos

padrdes de difracdo obtidos com as fichas catalograficas de referéncia.

3.4.4.1 Quantificacdo das Fases Presentes

O refinamento da estrutura cristalina e quantificagcdo das fases presentes foram feitas

com base no método de Rietveld. Para este estudo foi utilizado o software FullProf.
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O método de Rietveld tem como base o ajuste de um perfil sobre a difracdo obtida de
forma experimental com um perfil calculado através do método de minimos quadrados, permi-

tindo a obtencéo de resultados quantitativos de fases [81,88].

3.4.5 Medidas de Rugosidade Superficial

A andlise de rugosidade das superficies dos corpos de prova, foi realizada em um Per-
filometro New View 7100. Foram analisadas as superficies polidas e ndo polidas dos corpos de
prova de cada composicdo. A érea de analise foi de 0,470 um x 0,350 um. Os parametros de
rugosidade utilizados no estudo foram:

Ra — Corresponde a média aritmética dos valores absolutos dos pontos de rugosidade
na superficie em andlise;

Rz — é a média dos valores dos cinco picos mais altos e dos cinco vales mais profundos
ao longo do CP;

PV —Pico e Vale — Sdo os valores médios dos picos e vales no espaco analisado.

3.5 CARACTERIZACAO DAS PROPRIEDADES MECANICAS

3.5.1 Modbdulo de Elasticidade

Os modulos de elasticidades dos CP’s foram obtidos através de ensaio acustico ndo-
destrutivo utilizando um equipamento de deteccdo acustica Sonelastic modelo IED para mddu-
los de vibracdo flexional, torcional, longitudinal e planar, frequéncia entre 20 e 96 kHz e para

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

3.5.2 Dureza Vickers

A metodologia utilizada para a determinacéo dos valores de dureza dos CP’s seguiu a
norma ASTM C 1327- 15, a qual fornece o método de teste padrdo para a obtencéo da dureza
Vickers de ceramicas avancadas [54]. Por razdes estatisticas, foram realizadas 21 impressdes
Vickers nas superficies de cada um dos CP’s polidos, com uma carga de 2 kgf, aplicada durante
10s.
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Os ensaios de microdureza Vickers foram realizados utilizando-se um microdurémetro
da Emco Test modelo DuraScan 20, com indentador de diamante.

Os resultados foram obtidos utilizando da equagéo 20:
P
Hy =0, 0018544.1—2 (20)

Onde, P é carga aplicada [N], | é o valor médio das diagonais impressas (mm) e HV é
a microdureza (em GPa).

3.5.3 Tenacidade a fratura

A tenacidade a fratura foi calculada a partir dos resultados de dureza, medindo-se o
comprimento da trinca em cada vértice das indentacGes piramidais. As medidas dos compri-
mentos das trincas e a observagdo de suas geometrias foram realizadas logo ap6s o ensaio de
dureza, buscando evitar o crescimento lento de trinca apds a impressao, iniciado pelo campo de
tensdo que atua apos o carregamento [57].

Foi calculado o comprimento médio de trinca para cada uma das 21 indentacGes para
obtencdo da tenacidade dos CP’s (Kic). Para anélise das trincas dos corpos de prova foram se-
lecionados os modelos propostos na Tabela 8. A escolha das equacdes se baseia na razdo c/a
obtida. A equacéao proposta por Casellas é indicada para sistema de trincas Palmqvist e a equa-
cao proposta por Anstis s6 deve ser aplicada a sistemas que apresentam trincas do tipo half-
penny [37,89].

Tabela 8 — Equac6es utilizadas para determinacdo da tenacidade a fratura

Tlpo de Condicao Autor Modelo proposto
trinca
palmavist 025 < efa <25 Casellas et al. EN72 p
almqvis 2y =clas<2, K, = 0,024. <_) S
| (1981) I HV) 3/,
Half a5 Anstis, G.R. et EAN p
alf-penn cla> 2, K, = 0,016. (—) —
benny al (1981) e HV) (3
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No qual, Kic é a tenacidade & fratura [MPa.m*?], E é o médulo de elasticidade [GPal],
HV, a dureza Vickers [GPa], P é a carga de indentacdo [MPa], a é a semi diagonal da impresséo

Vickers [m], | é comprimento da trinca [m]ecéasomadeacel.

3.5.4 Teste de flexdo

Os de testes de flexdo foram realizados seguindo as orientacGes da norma ASTM C1161-
13, a qual fornece o método de teste padrdo para resisténcia a flexdo de ceramicas avangadas a
temperatura ambiente [90].

CP’s com dimensdes de 5 mm x 5 mm x 45 mm serdo testadas por flexdo em 4 pontos,
com espacamento entre roletes de 40 e 20 mm e taxa de carregamento de 0,5 mm/min em uma MTS
Landmark com célula de carga de 5 KN. A formula padrdo para encontrar a tensdo em ensaio

flexdo de 4 pontos esta descrita na norma e é representada a seguir pela Equacao 22.

_ 3PL
"~ 4hd?

(22)

Onde, P é a forca de ruptura encontrada no ensaio [N], L é a extensdo externa do su-
porte [mm], b é a largura do corpo de prova [mm] e d, a espessura do corpo de prova [mm].

A Figura 38 representa de uma forma simples como o teste foi realizado com uma
viga, dois apoios e dois carregamentos pontuais simétricos. Os pontos localizados acima exer-

cem compressao e 0s abaixo, tracdo. O eixo neutro do corpo de prova esté na linha central.
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Figura 38 - (a) Representagdo esquematica das condicdes de teste; (b) Diagrama de corpo livre; (c) Dia-
grama de momentos fletores para as condi¢des do teste, (d) Diagrama simplificado de esforcos internos, €)
Diagrama de esforcos cortantes (DEC).

3.5.,5 Teste de fadiga por flexédo

O ensaio de fadiga consiste na aplicacéo de carga ciclica no CP. Os testes de fadiga
ciclica foram feitos por meio de testes de flexdo em 4 pontos na temperatura ambiente e com
umidade relativa 60%. As dimensdes dos CP’s e as condig¢des dos testes sdo as mesmas dos
ensaios de flexo.

A fadiga ciclica foi estudada sob uma condi¢do de tensdo em ondas sinusoidais com
frequéncia de 15 Hz e razdo R=0,2. CP’s com elevada vida em fadiga tiveram os testes inter-
rompidos em 2 x 106 ciclos, valor definido com run-out. Apds ensaio de fadiga, os CP’s que
romperam foram preservados para obtencdo de imagens da superficie de fratura no MEV.

Para obter uma estimativa do limite de resisténcia a fadiga do material foi utilizado o
método da escada modificado. Inicialmente, foi estipulado com base na literatura, que o limite
de resisténcia a fadiga de uma ceramica é de aproximadamente 63% da tensdo de resisténcia a

tracdo do material. Entdo o primeiro valor de tenséo a ser ensaiado foi pouco abaixo deste valor.
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O objetivo do método é obter pelo menos uma falha e um run-out para cada uma das
CP’s. Se o corpo de prova sobrevivesse e chegasse ao run-out o nivel de tenséo seria aumentado
um incremento, e se ele falhasse, ou seja, se 0 corpo de prova rompesse, 0 nivel de tenséo seria

reduzido em dois incrementos, de acordo com as orienta¢fes para execugdo do método.

3.5.,5.1 Confiabilidade para o limite medio de fadiga e o desvio padréo

Apos calcular a média e o desvio amostrais inicial, é necessario corrigir pelo célculo
da confiabilidade e garantir a que os valores de tenséo estdo acima do limite de fadiga escolhido.
Normalmente o nivel de confianca utilizado é de 90%. Isso significa que se os testes forem

repetidos estardo acima do valor calculado com o nivel de confianca escolhido.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 CARACTERIZACAO DA MICROESTRUTURA E DAS PROPRIEDADES

4.1.1 Densidade relativa e retracéo linear do material

Neste trabalho, foram analisadas cinco composicdes distintas. Uma das composic¢des
contém apenas a zirconia estabilizada com itria e céria, reforcada com plaquetas de alumina,
denominada intense ((Ce,Y)-TZP/Al>O3). Esta composic¢ao sera denominada Zrl. Quatro outras
composicdes continham po6 de alumina e percentuais variaveis de intense.

Os CP’s foram sinterizadas a 1600 °C por 2 horas. Os valores obtidos para a densidade

tedrica, densidade aparente e densidade relativa do material séo apresentados na Tabela 9.

Tabela 9 — Densidade relativa dos corpos de prova apos sinterizacéo.
Composicdo Densidade tedrica (g) Densidade aparente (g) Densidade relativa

A 3,96 + 0,01 3,92 +0,03 98,98% + 0,71
B 4,03 +£0,03 3,93+ 0,04 97,62% + 1,20
C 4,07 £0,03 3,99 £ 0,05 98,01% + 0,77
D 4,15+ 0,02 4,06 + 0,05 97,93% + 1,14
| 5,39 £ 0,04 5,27 +0,07 97,71% + 1,18

A partir dos dados da Tab. 9, observa-se que as densidades relativas das composic¢des
s&o superiores a 98% nas composigdes A e C, e nas demais composic¢des, a densidade é superior
a 97%. No entanto, os desvios padrdo destas sdo maiores, aproximando as densidades relativas
entre as cinco composicdes. A auséncia de porosidade aberta ou poros de tamanho critico, a
qual sera observada posteriormente, indica que a porosidade residual destes materiais esta uni-
formemente distribuida em seu volume.

O maior valor de densidade tedrica e de densidade relativa nos compositos com matriz
de alumina, foi a amostra D, com 20% de Zrl, indicando que o aumento de intense a matriz de
alumina contribuiu para que o material apresentasse maior densidade, no entanto, o maior valor
de densidade relativa obtida foi a do corpo de prova A. Observa-se que ndo ha diferenca signi-
ficativa entre as densidades a medida em que se adiciona intense na matriz de Al.Os. Tais re-
sultados indicam que a presenca de intense na matriz de alumina néo contribui para sua densi-

ficacdo.
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A densidade é um fator de elevada importancia nas propriedades mecanicas do mate-
rial, influenciando diretamente a dureza, a tenacidade a fratura e a resisténcia a flexao. Os poros
presentes em um corpo de prova funcionam como concentradores de tensdo e ainda diminuem
a sua area resistente. Sendo assim, quanto mais densas as ceramicas forem mais elas exibirdo
propriedades mecanicas superiores [37].

Os indices de retracdo podem ser associados com a eliminacdo de poros existentes no
corpo de prova. A etapa da sinterizagdo é caracterizada pela formacéo e crescimento de pesco-
¢cos e pelo transporte de massa por volume, com consequente aumento das taxas de retracéo, e
por consequéncia a porosidade antes aberta, sera praticamente eliminada. Os indices de retracdo

linear dos CP’s ap0s a sinterizagdo sdo apresentados na Tabela 10.

Tabela 10 — Retracéo linear dos corpos de prova

Composi¢cdes Comprimento  Base Altura Volume
A 17,13% 17,25% 15,36% 41,96%

B 17,03% 16,58% 11,58% 38,80%

C 17,23% 16,25% 12,86% 39,59%

D 17,29% 16,47% 12,00% 39,20%

I 19,96% 19,06% 19,81% 48,05%

4.1.2 Microscopia eletrbnica de varredura

Observacdes das amostras no microscopio eletronico de varredura, apés sinterizadas e
recobertas por uma fina camada de ouro revelaram microestrutura refinada, sendo que 0s
compositos A, B, C e D apresentam graos equiaxiais de zircénia dispersos em uma matriz de
alumina. Os grdos de alumina estdo nas formas equiaxiais e colunares, devido a composicédo
inicial da CP. O compdsito I, composto apenas de Zrl apresenta uma microestrutura refinada
composta por plaquetas finas e alongadas (graos colunares) de alumina dispersos em meio a
uma matriz de zirconia de graos equiaxiais.

Segundo Moraes, 2004, a diferenca em contraste das composicdes esta associada ao
numero atdmico de fases. Nameros atdmicos altos (Zr) retornam imagens claras e numeros
atdbmicos baixos (Al), imagens escuras [37]. A Figura 39 exemplifica como estdo distribuidos

grdos equiaxiais e colunares da composicao C.
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Figura 39 — Distribui¢do de gréos ao longo do corpo de prova da composi¢do C (85% Al20s e 15% Zrl),
destacando a alumina como fase escura e a zircbnia com fase clara

A Figura 40 apresenta imagens obtidas dos corpos de prova no MEV com a utilizagéo

de elétrons retroespalhados.
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Figura 40 — Micrografias obtidas por MEV dos compésitos (a) A, (b) B, (c) C, (d) D e (e) I, destacando a
alumina como fase escura e a zirconia com fase clara
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Para obtencdo das medidas dos tamanhos de graos pelo método de Feret, foram utili-
zadas imagens obtidas no MEV com o mesmo aumento para cada CP. As areas foram selecio-
nadas aleatoriamente e os valores medios dos graos foram encontrados a partir de uma analise
de no minimo 150 graos. Os valores obtidos para os tamanhos médios dos grdos de alumina e
zirconia sdo apresentados na Tabela 11.

Tabela 11 - Tamanho médio dos grdos de Alumina e Zirconia

Alumina (um)  Zirconia (um)

A 1,42 + 0,74 0,62 £ 0,37
B 1,51 +1,07 0,79 +£0,32
C 1,67 +0,97 0,89 + 0,32
D 1,43 +0,70 0,86 + 0,36
I 0,74 +0,31 0,97 £ 0,49

Pequenas quantidades de uma segunda fase adicionada ao compaésito funcionam como
um obstaculo, travando os contornos de grdo e restringe o crescimento de grdo da matriz. Au-
mentando essa segunda fase no composito, as particulas formam nucleos, também conhecidos
como clusters, que sdo mais efetivos para travamento do contorno do grdo. No entanto, é limi-
tado a solubilidade da zirconia na matriz de alumina [91].

Além da quantidade de uma segunda fase, a tensdo requerida para nuclear a transfor-
macdo de particulas também é fortemente influenciada pelo tamanho das particulas do compé-
sito e do conteldo estabilizante. O tamanho de grdo governa a retencédo de fase tetragonal. No
CP, em outras palavras, quanto menor o grdo, maior a tensdo critica do material pela inducéo
da transformac&o martensitica [37,91].

Prevenir o crescimento excessivo do grdo de alumina é de elevada importancia no pro-
cesso de sinterizacdo do corpo de prova, uma vez que 0 crescimento exagerado aumenta as
tensbes entre as particulas e leva a formacdo de microtrincas no material, funcionando assim
como concentradores de tensdo. Estudos reportam que a adicdo de pelo menos 5% de zirconia
na matriz de alumina previne o crescimento exagerado da alumina [37]. No presente estudo,
com uma sinterizacdo a 1600 °C foi observado um pequeno crescimento nos graos de alumina.
No entanto o CP D, apresentou uma pequena reducdo do tamanho do gréo, se igualando ao
tamanho de grao apresentado no CP A.
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As Figuras 41 a 45 apresentam os graficos de percentual do tamanho de gréo de Al203
e ZrO» distribuidos nas composi¢des A, B, C, D e I, respectivamente. A distribui¢do de graos
nos compostos A, B, C e D apontam para histogramas discretamente diferentes.

Os gréos de alumina que apresentam uma maior dimensdo nos compositos, podem se
tratar de gréos de alumina que cresceram excessivamente, graos gue se uniram no processo de
sinterizacdo ou plaquetas de alumina que apresentaram uma maior revelacdo de sua extensao.
Todavia os graos foram observados no MEV e ndo foram encontradas microtrincas no contorno
dos graos.

O composito A, composto por 95 % de Al2O3z e 5 % de Zrl, apresenta uma dispersao
moderada nos tamanhos dos graos de alumina. Os menores gréos de alumina no intervalo entre
0,0 e 1,0 um representam 44,62 % da populacdo dos gréos, sendo a maior no compdsito. Os
gréos entre 1,1 e 2,0 um representam juntos 36,92 % dos graos. 12,31 % dos gréos estdo entre
2,1 e 3,0 um, e os outros 6,15 % estdo distribuidos de 3,1 a 3,6 um. A zircbnia por sua vez
apresenta grdos menores, sendo que 76,74% dos graos estdo entre 0,2 e 0,5 um. Com uma
menor concentracao, os grdos com 0,6 um representam sozinhos 11,63% e os demais 11, 63%

séo gréos distribuidos entre 1,3 e 1,9 pm.

35% T
—— Alumina

30% ——ZircOnia

25%

)
S
>

=
a
X

Frequéncia (%)

10%

5%

0%

R I R I UG

Tamanho do grdo (um)
Figura 41 — Gréfico da distribuicdo de tamanhos de graos na composicao A (95% Al2Oz / 5% Zrl)

No compdsito B, com 90% de Al>Os e 10% de Zrl, os grdos de alumina apresentam
uma pequena populagdo de grdos maiores, com 3,9 e 4,2 um. No entanto estes representam
apenas 3,08% dos gréos. Sua maior representatividade de gréos de alumina estdo entre 0,0 e 1,0

KM, que juntos somam 43,08% dos graos, seguidos dos grdos entre 1,1 e 2,0 um com 36,92%



90

e finalmente, entre 2,1 e 3,0 um representam 16,92%. Por sua vez, 0s graos de zirconia sao
menores e 85,71% estdo entre 0,0 e 1,0 um, os outros 14,24% dos graos estdo subdivididos

entre 1,1 e 1,8 um.
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Figura 42 — Gréfico da distribuicédo de tamanhos de graos na composi¢éo B (90% Al.0s/ 10% Zrl)

No composito C, com 85% de Al>Os e 15% de Zrl, 79,14% estdo entre 0,0 € 2,0 um,
sendo que 28,22% sao os graos de 0,0 a 1,0 um e 50,92%, de 1,1 a 2,0 um. Os gréos entre 2,1
e 3,0 um representam 14,72%, e 0s 6,13% restante sdo graos entre 3,1 e 4,8 um. Ja os graos de
zircOnia tém sua maior porcentagem entre 0,6 e 1,0 um, com 61,29%, os graos entre 0,0 e 0,5
e osgrdos entre 1,1 e 1,5 um, representam 17,74% cada um, 3,23% dos grédos tem 1,6 a 2,0 um.
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Figura 43 - Grafico da distribui¢éo de tamanhos de graos na composicéo C (85% Al203 / 15% Zrl)
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A composic¢do D, com 80% de Al.O3 e 20% de Zrl, apresenta uma distribuicdo um
pouco mais uniforme dos tamanhos de grdos da alumina. 36,25% dos gréos estdo entre 0,0 e
1,0 um, 45,00 % tementre 1,1 e 2,0 um, e 18,75%, esta entre 2,1 e 3,6 um. Os gréos de zirconia
presentes na composicdo D evidenciam que 27,91% dos grdos tem de 0,1 a 0,5 pum, 53,49%
estédo entre 0,6 e 1,0 um, e 18,61%, entre 1,1 e 2,0 um.
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Figura 44 — Gréfico da distribuicdo de tamanhos de graos na composi¢do D (80% Al.O3 / 20% Zrl)

O CP I, composto por 100% de Zrl apresenta a menor disperséo nos tamanhos dos
grdos entre todas os CP’s. As particulas de zirconia apresentam 23,33% de sua populacdo entre
0,0 e 0,5 um, 40,67% entre 0,6 e 1,0 pum, 34% entre 1,1 e 2,0 um e apenas 2% com 2,3 e 2,4
pum. Por outro lado, os grdos de alumina que séo adicionadas ao composto em sua fabricacdo
tem 86,11% de suas particulas dividas entre 0,0 e 1,0 um, 13,19% entre 1,1 e 1,5 um e 0,69%
com 1,7 um. A pequena dispersao entre tamanhos de grdos de alumina se da pela alta quanti-
dade de zirconia no sistema. Estas inibem o crescimento dos grdos de alumina. Além disso é
possivel notar que com o aumento do teor de zirconia em um compdsito, ocorre 0 aumento de
tamanho nos gréaos de zirconia.

A razdo de proporcionalidade de alumina em relagdo a zirconia, segundo o fabricante,
é de 4:1, e em todas as se¢des analisadas observou-se a homogeneidade de plaguetas no corpo

de prova e respeito a razéo de proporgéo.
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Figura 45 -— Grafico da distribui¢do de tamanhos de gréos na composicao | (100% Zrl)

O aumento do teor de zirconia na matriz alumina tem como um dos principais efeitos

a reducéo do tamanho de gréo da matriz. [31,92-93]. As Tabela 12 e Tabela 13 apresentam as

frequéncias dos tamanhos de graos de alumina e zircbnia, respectivamente, em cada composi-

¢d0. E possivel notar que com a adicdo de zircénia a matriz de alumina, houve uma leve ten-

déncia no aumento do tamanho de grédo de ambas. Era esperado que os graos de zirconia tives-

sem pequeno aumento, no entanto, os gréos de alumina deveriam ter estabilizado ou diminuido,

devido a forca de compressdo que a zirconia exerce na alumina. No entanto essa for¢a néo foi

o suficiente para conter completamente o crescimento.

Tabela 12 — Frequéncias dos tamanhos de grdos de alumina por composicao.

Alumina

Tamanho A B C D
0,0-1,0 4462%  43,08%  28,22%  36,25%
1,1-2,0 36,92%  36,92%  50,92%  45,00%
2,1-3,0 1231%  16,92% 14,72%  17,50%

31.. 6,15% 3,08% 6,14% 1,25%
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Tabela 13 - Frequéncias dos tamanhos de grédos de zirconia por composi¢éo.

ZircOnia

Tamanho A B C D

0,0-0,5 76,74%  35,71%  17,74%  27,91%
06-1,0 11,63% 50,00 61,29%  53,49%
1,1-15 9,30% 10,71%  17,74%  16,28%
1,6-2,0 2,33% 3,58% 3,23% 2,32%

O crescimento excessivo dos gréos introduz defeitos na microestrutura do material
prejudicando as propriedades mecanicas. Entdo é de suma importancia a prevencao e controle
do crescimento [94,95]. No presente estudo, embora tenha havido um pequeno crescimento de
gréos, este nao foi excessivo. A zirconia presente na matriz de alumina conteve o crescimento

anormal ou exagerado das mesmas.

4.1.3 Espectroscopia de Energia Dispersiva

A Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS) fornece os elementos quimicos pre-
sentes no compdsito. A Tabela 14 apresenta as estimativas das porcentagens que eram espera-
das nas composicdes e o resultado fornecido pela anélise de EDS. As estimativas de porcenta-
gens esperadas foram calculadas com base nas informacdes dos materiais presentes na compo-
sicdo e entdo foram descritos pela regra das misturas. Nota-se que a porcentagem de zircénio,
presente nos CP’s A, B, C e D, foram proximos aos valores calculados inicialmente. No entanto
o CP | apresentou uma porcentagem inferior de zirconio presente. O elemento Al, nos CP’s A,
B e C foi menor que o esperado. Porem nos CP’s D e | ficou proximo ao calculado. As porcen-
tagens de Oxigénio encontradas nos CP’s foram superiores as calculadas, com exce¢do do CP
D que ficou proximo ao esperado. Portanto, o composito D foi o que mais se aproximou, para
todos os elementos envolvidos, dos valores obtidos com os esperados. Os demais elementos
tiveram algumas diferencas e algumas semelhancas, sendo que o Zr foi o que obteve maior taxa

de concordancia entre os valores.
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Tabela 14 — Estimativa da porcentagem em peso dos elementos em um composito e o resultado da analise

de EDS.

Estimativa de %p.

em uma composicao

Resultado EDS de %p.
em uma composi¢ao

Composicgéo
Zr Al @) Zr Al @)
A 1,092%  38,500%  60,261%  0,820%  23,940%  83,990%
B 2,183% 37,000%  60,522% 2,030% 17,900%  80,070%
C 3,275% 35,500%  60,784% 3,990% 24,010%  72,000%
D 4,366% 34,000%  61,045% 4,680% 33,180%  62,140%
I 21,831%  10,000%  65,225%  13,360% 9,560% 77,080%

A Figura 46 apresenta um histograma do comportamento percentual entre os elemen-

tos, diferenciado pelas cores e entre os valores esperados versus os valores obtidos na analise

de EDS, respectivamente, as linhas pontilhadas e as continuas.
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80%

70%
< 60% 2
-g 50% Al
@ @)
S 40%
5 ——Z7r*
L 30% — Al*

20% —e— O*

10%

0% *~— o
A B C D |

Corpo de prova

* Valores obtidos no EDS
Figura 46 — Grafico do comportamento percentual entre os elementos e entre os valores esperados e 0s ob-
tidos na andlise de EDS.

O espectro EDS correspondente a composicdo A, formada por 95% de alumina e 5%

de Zrl e 0 mapeamento das composicdes no CP sdo apresentados nas Figuras 47 (a) e (b), res-
pectivamente. Em ambas imagens é possivel notar a predominancia de Al e de oxigénio na

composicdo, seguido pelo zirconio Zr em uma quantidade significativamente menor.
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Figura 47 — Andlise quimica da composi¢do A, onde se observa: (a) espectro EDS da composi¢do A e (b)

mapeamento dos elementos presentes.

A composicdo B, composta por 90% de alumina e 10% de zirconia, representada na

Figura 48 (a) indica que a adicdo de mais Zrl influenciou o aumento do teor de oxigénio pre-

sente em relacdo aos demais elementos quimicos. Essa distribuicdo é demonstrada na Figura 48

(b) que apresenta a distribuicdo dos elementos Al, Zr e O.
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Figura 48 — Analise quimica da composicédo B, no qual: (a) espectro EDS da composicédo e (b) mapeamento
dos elementos presentes.

Na Figura 49 (a) da composi¢do C o histograma apresenta um pico maior de O em

relacdo aos demais componentes. Na Figura 50 (b) a distribuicdo dos elementos esta coerente

com o que é apresentado nos célculos e no resultado da anélise de EDS, sendo que o Zr, repre-

sentado pela cor azul, que apresenta menor frequéncia, esta presente com uma menor distribui-

¢do, seguido pelo Al e depois o O.



96

600 —

550 —

— OKa

AlKa | —

500 — —— 3.0 ym
450
400 —

350

OK| —30um Ak

Counts

300 —
250 —
200
150
100 A<

7r1,es¢

C—— ZrM
— ZrLl
N e Zrla

50 |

0 ki — - -
f T T T T T T T
0.00 1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00 10.00

keV
(@) (b)
Figura 49 — Andlise quimica da composic¢éo C, no qual: (a) espectro EDS da composicéo e (b) mapeamento
dos elementos presentes.

O Composto D, na Fig. 50 (a) apresenta um pico maior de Al. No entanto na Fig. 50
(b) a distribuicdo adequada esta representada. O Zr que aparece em uma menor distribuicdo no
CP. Em seguida o Al, representado pela cor verde e o0 O, pelo vermelho. As distribui¢des apre-
sentadas na Figura 51 (b) estdo compativeis ao que foi esperado nos célculos e o que foi obtido
na analise de EDS.
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Figura 50 — Anélise quimica da composicéo D, no qual: (a) espectro EDS da composicéo e (b) mapeamento
dos elementos presentes.

O composto |, apresenta em sua composi¢do 100% do p6 Zrl, segundo o fabricante,
este pé é predominantemente composto por ZrO; e é acrescentado 25% de Al>O3 em forma de
plaquetas. Com o célculo da regra da mistura linear, era esperado uma quantidade de aproxi-
madamente 21% de Zr, 10% de Al e 65% de O. O resultado da analise de EDS obteve dados
com diferencas em alguns elementos. O Zr e o O, tiveram diferencas entre resultados, no pri-
meiro era esperado um pouco mais de Zr e no segundo, menos O, na analise. No entanto o Al

esta adequado ao que foi calculado anteriormente. A Figura 51 (a) apresenta um histograma
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que evidencia as diferencas entre as frequéncias dos elementos. O oxigénio apresenta um maior
pico, sendo ele o elemento que tem maior frequéncia no composto, seguido pelo Zr, que embora
ndo apresente um segundo maior pico, é apresentado em diversos picos, sendo em seu somato-
rio o elemento que depois do O apresenta maior frequéncia. Em seguida o elemento de Al é
apresentado em terceiro lugar. A Figura 51 (b) representa uma distribuicdo de elementos no
elemento, e os resultados obtidos podem ser observados pela frequéncia em gque os elementos

aparecem em forma de cores, laranja, vermelho e verde, respectivamente, Al, O e Zr.
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Figura 51 — Andlise quimica da composic¢ao I, no qual: (a) espectro EDS da composicéo e (b) mapeamento
dos elementos presentes.

4.1.4 Difratometria de raios-X

A Figura 52 mostra o difratograma de raios-X nos corpos de prova sinterizados, lixa-
dos e polidos, obtidos por meio da anélise de superficie para os diferentes compdsitos .

Os picos referentes a cada uma das fases apresentadas no difratograma dos corpos de
prova foram devidamente identificados e, posteriormente, adequadamente refinados pelo mé-
todo de Rietveld.

Qualitativamente, os CP’s A, B, C e D apresentam picos zirconia fase tetragonal e
nenhum trago de zirconia na fase cubica foi identificado. A alumina identificada nos corpos de
prova se apresenta em sua fase mais estavel, a hexagonal. O corpo de prova I, com 100% de
intense, apresentou além da zirconia em sua fase tetragonal e a alumina na fase hexagonal,

pequenos picos de zirconia monoclinica.
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Figura 52 - Resultado da difratometria de raios-X

Dados semelhantes sdo encontrados na literatura (Wang e Stevens, 1989; De Aza et al,
2002; Moraes, 2004; Sasseron et al. 2006; Santana, 2015; Campos, 2016) em materiais seme-
Ihantes, de alumina-zircdnia, em que a zircdnia se apresenta em sua fase tetragonal e a alumina

em sua fase hexagonal.
A Tabela 15 e Figura 53 apresentam a quantificagao das fases presentes nos corpos de

prova, zircénia tetragonal (ZrO2-t), zircbnia monoclinica (ZrO2—m) e a-alumina (a-Al203) uti-
lizando o método de Rietveld. Os CP’s A, B, C e D ndo apresentaram fragdes de zirconia mo-
noclinica. Observa-se um aumento gradual da zirconia tetragonal e reducéo da alumina com o

aumento do teor de intense em cada corpo de prova.

Tabela 15 — Anélise quantitativa das fases presentes obtidas pelo método de Rietveld

Composicao ZrOz-t ZrOz>-m a-Al203
A 2,80% 0,00% 97,20%
B 5,50% 0,00% 94,50%
C 9,20% 0,00% 90,80%
D 11,90% 0,00% 88,10%

I 62,00% 8,80% 29,20%
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Figura 53 — Refinamento de Rietveld

O CP | apresentou uma fracdo de 8,8% de zircdnia monoclinica. Um dos fatores que
pode ter influenciado esse aparecimento de zircdnia monoclinica € a transformagéo espontanea
que ocorre no corpo de prova durante o resfriamento na sinterizagdo. O material do CP | possui
alumina em sua composi¢do e na sinterizacdo ocorre a formacédo de plaquetas de AlI203 que
crescem e comprimem os graos de zirconia. Dessa forma, durante o resfriamento a zirconia
pode ter havido uma compressdo suficiente para promover em parte dos gréos a transformacéo
tetragonal-monoclinica. Estudos apontam que podem ser gerados de 10 a 100 um de profundi-

dade de tensGes compressivas com a transformacdo t-m, como visto no item 2.3.1.3 deste tra-

balho.
4.1.5 Rugosidade superficial

Os grupos de corpos de provas com superficies como sinterizadas (ndo polidas) e po-
lidas séo apresentados respectivamente nas Tabela 16 e Tabela 17.

Os CP’s polidas apresentam superficies significativamente mais uniformes e planas,
em relacdo aos corpos de prova que ndo foram polidos. Todos os parametros de rugosidade

analisados apresentaram mudancas expressivas em relacéo ao polimento da superficie em todos

0s corpos de prova.
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Tabela 16 — Parametros de rugosidades das superficies como sinterizadas

Composicéo Ra (um) Rz (um) Pico (um) Vale (um)
A 0,478 + 0,041 9,213 +0,718 4,824 + 1,185 -5,625 + 0,382
B 0,477 + 0,058 8,459 + 0,528 4,745 + 0,283 -5,077 + 0,552
C 0,463 + 0,082 6,505 + 0,800 3,927 + 0,507 -4,279 + 0,639
D 0,427 + 0,032 5,310 £ 1,119 4,453 +1,710 -3,246 + 0,997
| 0,361 + 0,062 5,784 + 0,339 2,496 + 5,778 -4,907 + 1,082

Tabela 17 — Para@metros de rugosidades das superficies polidas

Composicao Ra (um) Rz (um) Pico (um) Vale (um)
A 0,158 + 0,024 2,925 + 0,335 2,056 + 1,104 -2,975 + 0,747
B 0,102 + 0,009 3,362 + 0,686 1,081 +1,070 -3,136 £ 0,321
C 0,165 + 0,019 2,174 + 0,246 0,858 + 0,304 -3,316 £ 0,111
D 0,132 + 0,005 2,220 + 0,307 2,396 + 1,378 -1,103 £ 0,184
| 0,065 + 0,011 1,612 + 0,506 0,484 + 0,192 -1,466 + 0,481

O paré@metro de rugosidade média, Ra, nos CP’s A, B, C e D, atingiram uma melhora
de, respectivamente, 67, 79, 64 e 69%, e o corpo de prova | obteve a melhora mais significativa
com o polimento da superficie, sendo ela de 82% com o polimento. O parametro de rugosidade
média, Rz, também obteve uma melhora significativa, variando entre 58% e 72%. Os resultados
medidos indicam que o polimento foi efetivo e melhorou significativamente as superficies dos
corpos de prova.

Amarante et. al. (2019) realizou um estudo sobre a influéncia da rugosidade na
resisténcia a flexdo em cerdmicas de zircOnia estabilizada com itria, e foram observadas
reducbes de 21% a 37% nas resisténcias a flexdo de espécimes nao polidos em relacdo aos
espécimes polidos [99].

A Figura 54 apresenta um grafico onde se pode comparar as rugosidades médias, Ra e
Rz. Observa-se que a ordem de grandeza de Rz € claramente maior que Ra. Tal diferenca se da
pelo fato de que Ra indica a média da rugosidade em toda area analisada, sendo que picos e
vales maiores que aparecam na superficie ndo alterard em grande proporcdo a média de Ra, e

Rz representa a média entre 0s cinco picos mais altos e vales mais profundos da area analisada.
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Figura 54 — Parametro de rugosidade Ra e Rz das superficies dos corpos de prova

Tdao importante quanto o parametro Rz é o parametro PV da superficie. Os picos e
vales podem ser observados na Figura 55. Quando grandes picos ou vales sdo apresentados na
superficie do corpo de prova essas alteragdes podem se tornar grandes concentradores de ten-

séo, fazendo com que os valores de resisténcia a flexdo e de fadiga sejam prejudicados.
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Figura 55 — Picos e Vales das superficies dos corpos de prova

A Figura 56 apresenta 0 mapeamento 3D representativo de rugosidade das superficies
de diferentes materiais, antes do polimento e ap6s o polimento da superficie. Embora os CP’s
tenham sido polidas ainda apresentam vales e picos na superficie.
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Figura 56 — Mapeamento 3D da superficie de rugosidade dos corpos de prova polidos, onde: (a) Corpo de
prova A ;(b) CP B, (c) CP Ce (d) CPD.

4.2 CARACTERIZACAO DAS PROPRIEDADES MECANICAS

421 Mobdulo de Elasticidade

Os médulos de elasticidade das composi¢cdes e seus respectivos desvios padrao sao
apresentados na Tabela 18 e Figura 57.

Tabela 18 — Médulo de elasticidade e desvio padrao.

Amostras Mddulo de Young (GPa) Desvio padréo
A 397 +0,22
B 393 +0,19
C 366 +0,30
D 368 +0,22

I 227 +0,11
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Figura 57 — Histograma do médulo de Elasticidade.

As composigdes A, B, C e D apresentaram um decréscimo do mddulo de elasticidade
a medida em que se adiciona Zrl ao sistema. Dados que ja eram esperados devido ao mddulo
de elasticidade da zirconia ser menor que o da alumina. Portanto, a medida em que se acrescenta
Zrl na matriz de alumina o mddulo de elasticidade das composicGes decresce.

A composicéo | apresentou um modulo de elasticidade de 227,80 GPa. J& era esperado
que seu modulo de elasticidade fosse maior que 200 GPa devido ao acréscimo de alumina na
composicao.

Segundo Moraes, 2004, a medida experimental do médulo de elasticidade fornece in-
formagdes a respeito do interior do material. A presenca de poros e microtrincas reduzem o

valor do seu médulo de elasticidade [37].
4.2.2 Dureza Vickers
Os compositos foram caracterizados quanto a sua dureza pela técnica de microdureza

Vickers. A Tabela 19 e a Figura 58 apresentam os valores médios de dureza e seus desvios

padrédo obtido para cada composicdo com aplicacédo de carga de 2 kgf por 10 s.
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Tabela 19 — Dureza Vickers nos compdésitos.

Amostra Dureza (GPa) Desvio padrao
A 20,48 1,00
B 19,33 0,82
C 18,47 0,57
D 17,31 0,70
I 13,99 0,25
25
20,48 19.33
20 18,47
17,31
g 13,99
@ 15
o
D
S
a

(6]

o

Amostras

Figura 58 — Histograma da dureza Vickers nas amostras.

A alumina possui uma dureza mais elevada que a zircénia tetragonal, aproximada-
mente 22 GPa e 12 GPa, respectivamente. Os resultados obtidos apontam para uma reducao da
dureza do material em funcdo da adicéo de intense a matriz de alumina, essa redugdo ocorre
devido ao alto teor de zircbnia que esta presente no intense, fazendo com que sua dureza seja
inferior as demais. Ceramicas com elevada dureza implicam em boa resisténcia ao risco e des-
gaste. Todavia, as ceramicas com menor dureza sdo mais indicadas para confec¢do por usina-

gem para implantes [37,39,93].
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4.2.3 Tenacidade a Fratura

A tenacidade a fratura dos diferentes compositos foi avaliada pelo método da indenta-
¢ao vickers, muito utilizado devido a sua simplicidade para essa finalidade. O indentador Vic-
kers produz trincas nas extremidades da marca produzida. As dimensdes dessas trincas podem
fornecer a tenacidade a fratura do material utilizando-se formulas especificas. Deve-se primei-
ramente identificar o tipo de trinca formado que pode ser Half-Penny ou Palmgquvist.

Com o objetivo de analisar qual o tipo de trinca gerado na amostra ensaiada neste
trabalho, foi avaliada a razdo c/a em cada indentacdo [60,89]. A Tabela 20 retrata os valores

obtidos para a razdo c/a e o sistema de trincas correspondente.

Tabela 20 — Razéo c/a e tipo de trinca

Amostra cla Desvio padrao Tipo de trinca
A 2,74 0,15 Half-penny
B 2,59 0,11 Half-penny
C 2,41 0,13 Palmqvist
D 2,09 0,23 Palmqvist
I 1,51 0,03 Palmqvist

A Figura 59 apresenta as imagens de micrografia obtidas no Microscépio confocal

Olympus Lext OLS4100 das indentac6es Vickers com carga de 2 kgf para os CP’s B e l.

Vértice da indentacdo

(a) (b)
Figura 59 — Indentacéo Vickers, mostrando: (a) indentacdo com microtrincas ha composicdo B e (b) in-
dentacdo com microtrincas na composicéo I.
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A Tabela 21 apresenta os valores dos comprimentos de trincas () e a tenacidade a

fratura dos corpos de prova analisados, utilizando o método da indentacédo e equacGes diferentes

para os sistemas de trincas Half-Penny e Palmqvist. Para cada corpo de prova, o valor da semi

diagonal é aproximadamente constante, variando entdo o comprimento da trinca e consequen-

temente aumentando a tenacidade a fratura do material. O comprimento da trinca e a tenacidade

a fratura sdo valores inversamente proporcionais, nos casos avaliados no presente trabalho.

Tabela 21 — Tenacidade a fratura das CP’s.

Corpo de prova Kic (MPa.m'?) D.P
A 3,162 0,361
B 3,367 0,275
C 5,386 0,440
D 6,668 1,074
| 7,991 0,208

Observa-se na Figura 60 uma relacdo inversa entre a dureza e a tenacidade a fratura

com a adicdo de Zrl na matriz de alumina.
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Figura 60 — Dureza versus tenacidade a fratura



107

A medida que se adiciona Zrl no composito, este altera seu comportamento mecanico.
Tendo em vista que como o pé de Zrl possui uma alta concentracdo de zirconia, infere-se que
essa mudanca ocorre devido a transformacéo de fase t-m, tendo a mesma uma fungéo impor-
tante para 0 aumento da tenacidade do material.

Observa-se que os CP’s tiveram um ganho gradual de tenacidade a medida que se
adiciona Zrl no compésito. Em relacdo ao CP A, os CP’s B, C e D, tiveram um aumento de
aproximadamente 6, 70 e 110%, respectivamente. Nota-se que a tenacidade do CP | é de 7,99
MPa.m*2, aproximadamente, 20% acima da apresentada pelo CP D, que apresentou maior te-
nacidade entre as composi¢Oes de alumina-zirconia.

A partir da analise de percentual de particulas tetragonais presentes nos compositos é
possivel inferir que quanto maior essa porcentagem maior seré a probabilidade de transforma-
cdo induzida por tensdo. A tetragonalidade da zirconia implica em dois fatores benéficos ao
composto: Quando ocorrer a transformacao de fase t-m, a expansdo cria zonas de compressao,
com o aumento de volume de 3 a 5% de zirc6nia tetragonal para monoclinica, ao redor da trinca
dificultando a sua propagacdo. Além disso, essa expansao volumétrica forma microtrincas ao
redor dos grdos no material dissipando a energia da trinca inicial [87]. Lange (1984) observou
que essa adicdo melhora a tenacidade a fratura do material, no entanto este aumento ndo foi tdo
alto quanto o esperado. Segundo o autor, ha uma retencdo incompleta na fase tetragonal da
zircOnia e a tenacidade deste material é fortemente influenciada pela transformacéo da zirconia
[91,92,95,100,101].

Além da retencéo da fase tetragonal no composito, a tenacificacdo acoplada pode ser
atribuida a este valor de tenacidade a fratura, isto €, a associacdo de diferentes mecanismos de
tenacificagdo. Os principais mecanismos que podem ser atribuidos a esse compdsito é a trans-
formacéo t-m que origina expansdes volumétricas de 3 a 5%, gerando um campo de tenséo,
atuando como barreira para o crescimento da trinca. Além disso, essa expansdo volumétrica
origina um microtrincamento nos contornos dos graos transformados, gerando ramifica¢des da
trinca inicial e fazendo que a tenséo inicial seja dissipada [102]. Outro fator a ser considerado
é que a zirconia dopada com céria apresenta um aumento na regido de blindagem, aumentando
assim a tenacidade pela transformacéo t-m [103-106]. Outro mecanismo que ndo pode ser des-
considerado neste material € 0 mecanismo de deflexdo de trincas, bridging e pull out, devido a

existéncia de plaguetas de alumina no comp@sito, dificultando o crescimento da trinca [107].
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Na Figura 61 ¢é possivel observar as trincas que aparecem no vértice da indentacio. E
possivel notar que a trinca encontra plaguetas de alumina entéo elas a contornam ou a atraves-

Ssam.

Figura 61 — Indentacéo Vickers e as trincas produzidas no corpo de prova do composito |

A difratometria de raios-X do CP | apresentou 8,8% de zircbnia em fase monoclinica.
Essa parcela de zircénia monoclinica pode também contribuir para uma tenacificagdo do mate-
rial, visto que com a transformacédo dos grdos também houve um travamento das particulas no
interior do CP, reprimindo assim o crescimento da trinca.

A partir das anélises percentuais e dos mecanismos de tenacificacdo presentes, é pos-
sivel inferir que a transformacao t-m induzida por tensdo € um importante mecanismo no au-
mento da tenacidade dos compositos. O maior o volume de Zrl no compdsito promove aumento
na sua tenacidade a fratura, ou seja, quanto maior a transformacéo t-m maior o aumento da
tenacidade.

Vale ressaltar que para 0 composito alumina-zircénia e para a zirconia pura, a equagdo
de Anstis, usada no célculo da tenacidade a fratura por indentacdo, apresenta valores inferiores
ao encontrado na literatura, sendo assim necessario indicar a equacéo utilizada para determina-
cao de Kic. Apesar da equacdo ser largamente utilizada, seus resultados sdo nimeros médios
calculados, podendo ser esperados desvios para alguns materiais.
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4.2.4 Teste de Flexao
Para obtencdo da resisténcia a flexdo os CP’s foram submetidos ao ensaio de flexdo
em 4 pontos. A Tabela 23 apresenta os valores de resisténcia a flexdo dos compositos A, B,C e

D.

Tabela 22 — Resultados do ensaio de flexo em 4 pontos.

Composito Densidade relativa (%) Tensao resisténcia a flexdo (Mpa) Desvio padrao

A 98,98% 258,55 8,46
B 97,62% 319,99 67,76
C 98,01% 326,15 86,55
D 97,93% 316,21 25,45

E possivel verificar a tendéncia do aumento nos valores de resisténcia a flexdo a me-
dida em que se adiciona Zrl na composicdo. Segundo Casellas et al. (1997) o aumento do teor
de zirconia na matriz de alumina afeta a resisténcia a fratura [64]. A adi¢cdo de Zrl na matriz de
alumina alterou o comportamento do compésito, provavelmente ocorrendo a transformacéo de
fase, e esta funcdo é importante para as propriedades mecénicas dos compdsitos alumina-zirco-

nia.

4.25 Teste de Fadiga

A causa bésica do fendmeno de fadiga esta ligada a aplicacdo da tensdo ciclica por um
periodo de tempo, que resulta na iniciacdo e propagacdo de uma trinca até a fratura. Materiais
ceramicos, metalicos e poliméricos, quando submetidos a tensdes repetitivas podem sofrer rup-
tura em niveis de tensdo inferiores aos seus limites de resisténcia

Para se obter experimentalmente uma estimativa dos limites de resisténcia a fadiga foi
utilizado o método da escada modificado. Foram selecionadas duas composi¢Oes para executar
0s ensaios de fadiga. O compdsito A com 5% em peso de Zrl, e o composito D com 20%. A
Tabela 23 apresenta os valores do limite de resisténcia a fadiga dos materiais, e os graficos da

Figura 62 mostram os pontos experimentais obtidos para as duas composigoes.
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Tabela 23 — Limites de resisténcia a fadiga dos compositos A e D para o material como sinterizado.

A D

Tensdo maxima (Mpa)

Tensdo média (Mpa)

Amplitude de tenséo (Mpa)

279,17 + 14,35 239,13 + 32,56
164,40 + 14,35 143,48 + 22,79
114,77 + 14,35 95,65 + 13,03

Os valores de resisténcia a fadiga em materiais frageis como as ceramicas exibem um

grande espalhamento. Sendo assim é necessario um tratamento estatistico afim de se assegurar

uma confiabilidade nos resultados obtidos. O método utilizado para calculo do limite de resis-

téncia a fadiga corrige os dados obtidos a fim de que se assegure uma confianca que o limite de

resisténcia a fadiga estara acima do valor encontrado. No presente trabalho a confianca estimada

é de 90%.
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Figura 62 — Pontos experimentais de tensdo maxima obtidos com o método da escada modificada para: (a)
compdsito A e (b) composito D.
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Observa-se na tabela 23 que da composi¢do A para a composi¢do D houve um decrés-
cimo do LRF de aproximadamente 15%. A tensdo mais baixa de falha do CP A foi de 274 MPa,
enquanto a tensdo mais alta da D foi de 270 MPa, mostrando que ndo houve nenhum cruza-
mento de valores entre as duas composicdes, evidenciando a resposta mecénica a fadiga supe-
rior do composito A.

A adicdo de zirconia na matriz de alumina promove aumento no valor de tenacidade
[14,37,108]. No presente trabalho foi observado que a tenacidade a fratura aumentou e a tenséo
de resisténcia a flexdo também. No entanto os valores de fadiga apresentaram menores valores
com o acréscimo de Zrl na matriz de alumina. O tamanho de gréo influencia na tensdo requerida
para nuclear a transformacéo de particulas, ou seja, quanto menor o grdo, maior a tensao critica
do material pela inducédo da transformacao t-m [37,91]. O aumento do teor de Zrl na matriz de
alumina também tem como objetivo a reducdo dos tamanhos de grdos da matriz. [31,92,93]

Segundo Evans (1980), os mecanismos de fadiga em ceramicas podem depender da
estrutura da trinca ou da microestrutura do material. Em ceramicas de gréos finos, a criticidade
de fratura ocorre ap0s o comprimento da trinca principal exceder significativamente o tamanho
do gréo. Portanto, segundo o autor, para 0s materiais ceramicos, a microestrutura do material é
de maior interesse para 0s mecanismos de fadiga [109].

De acordo com Murakami (2012), em metais podem existir ndo homogeneidades,
como precipitacdes e inclusdes, que podem ter sido introduzidas propositalmente ou por defei-
tos de fabricacdo. Embora Murakami tenha aplicado tais estudos a ligas metalicas, € sabido que
no estudo de fadiga, as heterogeneidades, inclus6es ou defeitos presentes no material influen-
ciam diretamente o limite de fadiga. Uma vez que a trinca se inicia nestes defeitos, o tamanho
da trinca determina a condicéo limite do material pela intensificagdo da tenséo na ponta da
trinca. Dessa forma, alguns conceitos ser aplicados qualitativamente as ceramicas. Segundo o
autor, o limite de fadiga néo é a tensdo critica para o inicio da trinca. Microtrincas podem surgir
abaixo do limite de fadiga. Dessa forma, o limite de fadiga pode ser definido como a tensao
limite para o crescimento das trincas que ja foram iniciadas [120].

Em niveis microscopicos todos 0s materiais sdo anisotropicos e heterogéneos e como
a fratura em materiais ceramicos ndo envolvem deformacéo plastica, as trincas tendem a se
propagar em direcGes que minimizem as tensdes de cisalhamento, em modo | de fratura ou na
dire¢do da maxima tensdo principal [110,111]. Quando um material anisotropico é sinterizado
em altas temperaturas, 0s graos tendem a se contrair desigualmente em vérias direcGes durante

o resfriamento, e quando é aplicada uma carga externa no corpo de prova deste material as
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tensdes sdo transmitidas de forma desigual, concentrando-se em falhas ou em contornos de
gréos mais instaveis [112].

A anisotropia e heterogeneidade causada pela adicao de Zrl no composito do presente
trabalho foi evidenciada nas imagens de MEV. Portanto, a vida em fadiga pode ter sido preju-
dicada devido a orientagdo dos graos no interior do material, visto que quanto maior o teor de
Zrl na matriz de alumina, maior é a heterogeneidade do composito.

Os defeitos presentes no corpo de prova, como ndo homogeneidades, inclusées ou po-
ros influenciam na vida a fadiga do material, pois o inicio da trinca é fortemente influenciado
por sua forma. Contudo, o tamanho do defeito é predominantemente, pois uma vez que a trinca
foi iniciada a partir do defeito, o tamanho dessa fissura determina a intensificacdo do campo de
tensdes na ponta da trinca afetando a condicédo de limite [120].

Autores como Murakami e Endo [117-119] afirmam que pequenos tamanhos de pre-
cipitados e inclusdes sdo menos prejudiciais. Segundo Murakami (2012) a orientagéo do defeito
deve ser observada, pois esta pode ser perigosa se inclinada para a direcdo futura dos planos de
crescimento de trinca, seja no modo 1 ou modo 2 de fratura. [120] Embora a relevancia do
comportamento mecéanico de tais estruturas na escala micro, ainda néo se tem um estudo pro-
fundo sobre o comportamento de materiais em funcéo da orientacdo de inclusdes, defeitos, pla-
quetas, entre outros [121]. Abando et al. (2021) estudou a influéncia da orientacdo das plaquetas
nas propriedades mecéanicas da alumina. Segundo os autores plaquetas orientadas a 0° e 90°
tem melhor resposta mecénica, sendo mais duras e rigidas que plaquetas a 45°. [121]

Em metais, para o calculo do limite de resisténcia a fadiga, é utilizado um parametro
de érea, onde € projetada na direcdo de méaxima tensdo a area do defeito. No entanto mesmo em
metais, quando ha defeitos “naturais”, com diferentes formas e tamanhos, o célculo deste paré-
metro area € complexo [72]. Essa abordagem permite uma avaliacdo quantitativa simples e
precisa dos limites de resisténcia a fadiga. No entanto como o método é indicado para ligas
metalicas, € necessario uma analise e adaptacdes para que possa ser aplicado também em cera-
micas.

Para o calculo do parametro drea em materiais com incluses, é feita uma analise es-
tatistica, onde sdo gerados valores de probabilidade da existéncia dessa inclusdo no volume do
material. Qualitativamente, aplicando a teoria destas inclusGes aos compositos analisados no
presente trabalho é possivel inferir que o compdsito D apresenta mais inclusdes que o compo-

sito A, visto que ele apresenta um maior teor de Zrl adicionado a matriz de alumina e por con-
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sequéncia uma quantidade consideravelmente maior de plaquetas de alumina no compaésito fi-
nal. Sendo assim, qualitativamente, o material D apresentou mais defeitos microestruturais que
afetaram diretamente o Limite de Resistencia a Fadiga (LRF) do compésito D, tornando-o0 me-
nor que o LRF do compdsito A.

A Figura 63 apresenta uma micrografia da superficie de fratura dos CP’s Ae D. Além
da microestrutura e dos mecanismos de tenacificacdo presentes, ndo podem ser desconsiderados
0s mecanismos de deflexao de trinca, bridging e pull out, devido a existéncia de plaquetas de
alumina e ao seu tamanho em relacdo aos demais gréos [37, 68, 84, 113, 114]. Nota-se nesta
figura a existéncia de gréos, substancialmente maiores e alongados. Tratam-se dos graos de
alumina. Esses mecanismos de deflexdo promovem uma paralisagdo das propagacdes da trinca,
provocando uma transformacao de energia de ponta da trinca em energia de superficie, refle-

tindo nos valores de tenacidade do material [84].
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Figura 63 — Micrografia da superficie de fratura do corpo de prova A e D.

Na literatura, diversos trabalhos reportam a fratura intergranular como principal tipo
de fratura para a zircénia tetragonal [37,82,109]. Observa-se uma predominancia de fratura
transgranular na Figura 63.a e intergranular na Figura 63.b. Infere-se que essas microestruturas
ocorrem pelo fato do composito A apresentar um teor de zircbnia inferior ao compésito D,
facilitando assim o crescimento do grdo de alumina e obtendo uma menor concentragdo de
transformacdo martensitica. Numa fratura intergranular, pressupde-se que a energia necessaria
é aquela para que a trinca se propague entre 0s contornos de grdos. J& na fratura transgranular
€ necessaria energia maior para que a trinca se propague no interior do grdo. Este fato pode

contribuir para queda do limite de resisténcia a fadiga do composito D.



114

Um estudo realizado por Cadore-Rodrigue et al. (2019) avaliou o desempenho a fadiga
de uma ceramica Y-TZP submetida a diferentes tipos de abrasdo. As rugosidades Ra e Rz apre-
sentaram valores estatisticamente semelhantes. Concluséo também inferida por Hallmann et al.
em 2012 e Curtis et al. em 2006 [82,115,116].

No presente trabalho também foi notada a inversao de proporcionalidade de resisténcia
a fadiga com as outras propriedades mecanicas. A tenacidade a fratura e a resisténcia a flexao
aumentaram enquanto o limite de resisténcia a fadiga caiu com o aumento do teor de Zrl no
compdsito. A Figura 64 apresenta um perfil 3D representativo da rugosidade nos CP’s A e D.
O CP A tem maior valor de Ra, embora ndo muito significativo. Ja a rugosidade Rz, que é a
média dos maiores picos e vales, é significativamente maior, quase o dobro. Nas imagens pode-
se notar que ha mais picos e vales no CP A do que na D. Essas diferencas podem ter influenciado

nas diferengas observadas nas resisténcias a fadiga desses materiais.
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Figura 64 — Perfil 3D representativo das superficies dos corpos de prova (a) A e (b) D.

4.25.1 Analise de Falha

Foram analisados todos os corpos de prova submetidos ao ensaio de fadiga para deter-
minacgdo da origem da falha. A Figura 65 apresenta imagens obtidas no MEV das superficies
de fratura dos CP’s A e D com ampliagbes menores para que se possa notar a origem da falha
e a superficie de tracdo. Pode-se observar nas figuras que ambas composicdes apresentam su-
perficies tipicas de fratura, com inicia¢do e propagacao da trinca. Em todas os corpos de prova
submetidas a fadiga, a trinca se iniciou em microdefeitos das superficies do corpo de prova que
estavam proximos da extremidade do corpo de prova, como mostra a Figura 65.b, ou na propria

extremidade, como mostra a Figura 65.a. O corpo de prova A apresentou microtrincas pequenas



115

ao longo da extensdo do corpo de prova, enquanto o D apresentou apenas a trinca que levou a
fratura do mesmo.

Pesquisas relevantes [122] examinaram novas estratégias para desenvolvimento de
materiais que solucionem de forma eficiente o conflito entre tenacidade e resisténcia, que nor-
malmente sdo mutuamente exclusivas. Sdo examinadas as inter-relagcdes entre 0s mecanismos
que individualmente contribuem para resisténcia e para tenacidade e propostas solugdes para o
enfrentamento desse conflito visando alcancar niveis de tolerancia ao dano em cada classe de

material
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Figura 65 — Imagens do MEV das superficies de fratura dos Compdsitos A (a), (b) e D (c), (d).
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5 CONCLUSOES

- Todas os corpos de prova alcangaram elevados niveis de densidade relativa indicando
a efetividade dos parametros de processamento utilizados.

- Os compdsitos alumina-zircénia apresentaram microestruturas heterogéneas, com
grdos de zirconia, céria e plaquetas de alumina dispersos de forma homogénea na matriz de
alumina, demonstrando a eficiéncia do processo de mistura e moagem.

- Conforme observado no refinamento de Rietveld, os compdsitos alumina-zirconia
sinterizados apresentaram a alumina na fase hexagonal e 100% dos graos de zircénia em sua
fase tetragonal, possibilitando a ocorréncia da transformacéo tetragonal — monoclinica induzida
por tenséo.

- O corpo de prova |, apds sinterizacdo, apresentou uma pequena parcela de zirconia
monoclinica, possivelmente gerada durante a formacéo de plaquetas de alumina na sinterizacdo
desse composto. Essas plaquetas geraram compressao nos graos vizinhos de zircénia, promo-
vendo uma parcial transformacéo tetragonal-monoclinica (t-m).

- Observou-se um aumento na tenacidade a fratura dos compositos alumina-zirconia
com a adicdo de Zrl, que possui alto percentual de particulas tetragonais de Zirconia. Infere-se
que a tenséo gerada na indentacgdo vickers promoveu a transformagéo t-m, com expanséo volu-
métrica desta fase e criacdo de zonas de compressdo na frente da microtrinca, dificultando sua
propagacdo. Além disso, essa expansdo volumétrica gera microtrincas na interface entre as pla-
quetas de alumina e a matriz, com possiveis ramificacdes na trinca inicial e dissipagdo de ener-
gia, promovendo aumento da tenacidade a fratura dos compositos com a adigéo de Zrl.

- No corpo de prova | contendo Zrl puro, aléem dos mecanismos de tenacificacdo su-
pracitados, a alta fracdo volumétrica de plaquetas de alumina pode ter causado a deflexé@o ou
travamento do crescimento das trincas produzidas na indentagéo vickers, contribuindo para os
elevados valores de tenacidade a fratura obtido para esse material.

- A adicéo de Zrl na matriz de alumina causou, durante a sinterizagcdo, aumento da
anisotropia e da heterogeneidade microestrutural no composito, pela adicdo de inclus@es tais
como plaquetas de alumina. Considerando-se que as trincas podem se iniciar nesses defeitos
durante os ensaios de fadiga [117] o maior percentual de Zrl no composito D pode ter gerado a

nucleacgdo e microtrincas, reduzindo o limite de resisténcia a fadiga deste compadsito.
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