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RESUMO

Este trabalho tem o objetivo de comparar as pr  opriedades
fisicas e mecanicas de quatr 0 variantes de ceramicas
avancadas com aplicacdo na ar ea de saude. Foi feita uma
revisdo de literatura a respeito de materiais ceramicos
avancados. Foram empr egadas metodologias padr onizadas
para mensuracao das popriedades de interesse. Apresentam-
se r esultados de andlise de pr opriedades (densidade
aparente, composicdo quimica, micro-estrutura) que servem
de suporte para explicacdo dos r esultados encontrados em
ensaios mecanicos de fexdo em quato pontos. Os esultados
indicam grande dispersao de valores para resisténcia a flexao
intra e entr e grupos analisados. Esta dispersao é explicada
em grande parte por difer encas de composicdo quimica e
diferencas micro-estruturais. Maiores valores de resisténcia a
flexao estao associados com micr o-estruturas homogéneas,
tamanhos de grao r eduzidos e composicdo quimica

predominantemente a base de ziconia estabilizada com itria.
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ABSTRACT

7his work aims to compare the physical and mechanical
properties of four tpes of advanced ceramics with
aoplications in health care. Was a review of the /iterature
about advanced ceramics. Stanaaraized methods were used
to measure the properties of interest. The results orf analysis
of properties (bulk density , chemical composition and
microstructure) server as the support for that explanation
of the results on mechanical tests of 1 exion in four points.
The results show great aispersion of values rfor the benaing
resistance within and between groups. 7his dispersion s
largely explained by differences in chemrical composition and
microstructural differences.  Higher resistances to benaing
are associated with homogeneous microstructure, gram size
and chemycal composition predominantly reduced the basis
of stabilized zirconia with yttra.
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|NTRODUCAO zirconita (ZrSi0 )"

Em 1824, o estudioso ) .J. Berzelius isolou o metal por
reducao de K,ZrF, com potassio, embora de forma ainda impura,

Ao longo dos Gltimos anos o sucesso dos implantes sendo que a obtencdo da primeira amostra ductil do metal, com
dentais osteointegraveis tem revolucionado a odontologia. A razoavel grau de pureza, aconteceuna Alemanhaem 1914,
zirconia é um material cerdmico com potencial par  a uso em realizada por Lely e Hamburger . Em 1925, foi desenvolvido
implantes e componentes dentarios. O diéxido de zirconia, pelos pesquisadores van Arkel e de Boer o primeiro processo de
como um substituto para os metais, possui boas car acteristicas refinacdo na busca de um zirconio mais puro'.
fisicas com elev ada resisténcia a fl exdo e dureza. Em funcdo Na crosta terrestre, o zirconio ocorre normalmente associado
de sua estabilidade , boa propriedade  mecanica e alta ao héfnio, na propor¢do de 50 par a 1. A principal fonte de
biocompatibilidade, este material possivelmente determinara zirconio é a zirconita ou zircdo, cuja apresentacdo pode variar
um novo paradigma na implantodontia. nas sequintes cores: marrom, verde, azul, vermelho, amarelo e

A tendéncia das técnicas de ceramica dental vem sendo a incolor. Em termos teoricog a composicdo da zirconita é formada
eliminacdo das proteses metélicas das restaur acdes, inclusive de 67,2% de 210, e 32,8% de Si0,".
das restauragdes sobre implantes, visando uma melhor estética No que concerne a propriedades fisico-quimicas , o zirconio
e utilizando, para isso, ceramica com maior tenacidade a fiatura, é pouco reativo . Sofre tr ansformagdo quando atacado pelo
minimizando a sua fragilidade®. acido cloridrico e pela dgua-régia (trés partes de HCl para uma

As ceramicas a base de zirconia possibilitam um gr ~ ande parte de HNO ,). Quando submetido a altas temper aturas, ha
numero de aplicacdes tecnologicas . Tradicionalmente reacdo com o0 0 xigénio, formando o0 ZrQ ,, e com o nitrogénio
empregadas como refratérios pigmentos e abmsivos na indUstria e o carbono , resultando , respectiv amente, em nitreto (ZrN)
convencional, esses materiais também tém sido utilizados como e carbeto (ZrC). Pelo baixo poder absorvente de néutrons , o
ceramica estrutur al, ferr amenta de corte (fresas cirdrgicas) e zirconio é usado , principalmente , na inddstria nuclear , par a
biomateriais. recobrir as barr as de uranio nas pilhas nucleares . Na indUstria

Ceramicas a base de zirconia, ZrO , vém sendo utilizadas quimica é usado em equipamento resistente a corrosdo , e na
como bioceramicos em diferentes aplicagdes , por exemplo indUstria eletrdnica compde-se em placas e flamentos. Aplica-se
na implantodontia, por apresentar biocompatibilidade e 0 zircdnio, também, em ligas de ferro, estanho e nidbio, e como
propriedades mecanicas necessarias ao seu desempenho metal puro, junto com o héfnio.
funcional. Dentre as propriedades desejadas  , inclui-se sua As maiores reservas conhecidas no mundo estdo localizadas
elevada dureza e resisténcia ao desgaste resisténcia mecanica a na Austrélia, Africa do Sul, Ucrania e EUA, e totalizam cerca de
fratura e tenacidade em niveis satisfatorios®. 84%.

Considerando-se esses aspectos, o objetivo principal deste As reservas brasileiras de minério de zirconio referem-se a
trabalho é usar técnicas de car acterizacdo fisica de materiais , zirconita e caldasito. Geralmente, a zirconita br asileira ocorre
para avaliacdo da matéria-prima e produtos obtidos no processo associada a depdsitos de areias ilmenomonaziticas'.
de fabricagdo de fresas cirtrgicas a base de zircdnia.  Dentre 0 oxido de zirconio , também conhecido como zirconia, é
estas técnicas incluem-se o ensaio de dobr amento em quatro um composto que vem sendo usadg nos Ultimos anos no setor
pontos (fl exdo) para determinacdo da resisténcia a fl  exdo; as de ceramica avancada. Esse dxido ocorre na natureza na forma
medidas de densidade aparente que sdo Uteis par a verificacdo de um mineral raro chamado baddeleyita.
da presenca de porosidade nos materiais - que também séo
fontes de defeitos - e microscopia eletronica de varredura PROPRIEDADES
para observ acdo das superficies destes materiais além da As propriedades relev antes par a aplicagdo da zirconia
determinagdo do tamanho de grao médio. na area de salide sdo alcangadas pela adicao de dxidos

que permitem estabilizar a fase tetr  agonal da zirconia a
temperatura ambiente.
~ Isto evita a expansdo volumétrica - que acompanha a
REVlSAO DE LlTERATURA transformacdo de fase tetr agonal monoclinica - dur ante o
resfriamento da peca ceramica, ap6s sinterizacao.
Cabe mencionar que a zircdnia pur a apresenta, a pressao

CERAMICAS AVANCADAS - ORIGEM DA ZIRCONIA atmosférica, trés formas polimérficas:

0 zircdnio é um metal cinza pr ateado, que pode ocorrer na e 3 estrutura monoclinica é a fase estavel até cerca de
tonalidade azul escura, dctil, refratario, com elevada resisténcia 1170 °C;
a tracdo, alta dureza e resistente a corrosdo. Seu estado fisico é e temperatura a partir da qual ocorre a tr ansformacgdo
apresentado na forma sélida. para a estrutura tetragonal;

Em 1789 o quimico alem&o M. H. Klaproth isolou o éxido e aaproximadamente 2370 °C a forma tetr agonal se
do elemento zirconio de um miner al conhecido como zircdo ou transforma na clbica, que é estavel até o ponto de
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fusdo (aproximadamente 2680 °C).

De maneira geral, a zirconia estabilizada na fase tetagonal
com oxido de fitrio (yttria tetagonal zirconia polycrystals -YTZP)
é um material adequado par a aplicacbes com alta solicitagdo
mecanica e condi¢des extremas de desgaste , pois apresenta
valores relativamente elevados de tenacidade a fr atura e de
resisténcias mecanicas e a abrasao.

Segundo alguns autores'? os ceramicos a base de zirconia
apresentam varias \antagens sobre outros materiais ceramicos
devido a atuacdo de mecanismos de msformacdo de aumento
da tenacidade oper ando em sua micro-estrutur a, elev ando
assim suas propriedades mecanicas . Este comportamento
é decorrente do mecanismo de reforco por tr ~ ansformacao
de fases, em que os gréos de zirconia tetr agonal, ao serem
transformados para a fase monoclinica, induzem um campo
de tensdes que dificulta a propagacdo de trinca e, portanto, a
ruptura da peca ceramica.

A micro-estrutura é um dos principais fatores que controlam
a retencdo da fase tetr agonal a temper atura ambiente e ,
portanto, existe um tamanho de grdo critico abaixo do qual
a transformacéo de fase tetragonal para monoclinica, t — m,
ndo acontece espontaneamente. A Figura 1 mostra que para
que a fase tetragonal seja retida a temperatura ambiente, em
composicoes contendo 2% a 3% em mol de  Y,0,, (Y-TZP), 0
tamanho médio de grdos critico é 0,2 ym>.
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Figura 1 - Diagrama de fases da zirconia®.
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Para producdo da ceramica de zirconia de eleda resisténcia
a flexdo, alta tenacidade a fr atura, bem como resisténcia ao
desgaste, esses materiais devem apresentar gmnulometria fina
e uniforme, predominantemente na estrutura tetragonal com
a adicdo controlada de oxidos estabilizantes, tais como: a itria
(Y,0,), 0 magnésio (Mg0), a calcia (Ca0) a alumina (ALQ,).

As fases polimorfas de alta temper atura, que no caso da
Zirconia é a fase tetr agonal, podem ser retidas . Esta é uma
condicdo essencial para 0 aumento de tenacidade pois impede
ou interrompe a formag&o de trincas pela ger acdo de tensdes
internas que absorvem energia e melhor am as propriedades
mecanicas, especialmente a tenacidade a fratura podendo até
ser chamada de ceramica tenaz'®.

Outra car acterfstica importante da zirconia é a sua
estabilidade quimica que a torna menos suscetivel a causar
uma reacdo bioldgica adversa,  podendo ser consider ada
um material bioinerte , permitindo assim a sua utilizacdo na
fabricacdo de implantes ortopédicos e odontoldgicos.

Sua utilizacdo na area cientifica e tecnolégica vem
se ampliando cada vez mais . Além de sua utilizacdo na
fabricacdo de implantes , é também utilizada par a fabricar
instrumental cirtrgico, mola, ferr amentas de corte , como
isolante térmico etc.

PROCESSAMENTO

No processo de fabricagdo das ceramicas , deve haver
um rigoroso controle de modo , que as fases presentes no
produto final sejam as desejadas e estejam nas proporcdes e
distribuicdo (micro-estruturas) adequadas®.

As caracteristicas do p6 sdo de fundamental importancia
para que as etapas posteriores do processo possam ser
realizadas com sucesso e para que o produto final possa vir a
desenvolver as propriedades desejadas.

O primeiro passo para a fabricacdo de materiais ceramicos
é a conformacdo do pd ceramico , para se obter uma forma
adequada de acordo com a peca fnal desejada.A conformacao
pode ser defhida como um método ou um conjunto de métodps
que visam dar ao p6 ceramico, um formato preliminar e uma
resisténcia mecanica compativel com as operagdes pelas quais
deverd passar o corpo a verde , antes de ir par a ao forno e
ser sinterizado. O corpo a verde é a peca ja conformada, mas
que ainda nao foi submetida a nenhum tr atamento térmico a
altas temperaturas visando a consolidagéo fi nal com reducdo
da porosidade®.

Apés a conformacdo , o corpo é sinterizado em altas
temperaturas, formando assim, uma micro-estrutura com baixa
porosidade e defi nindo suas propriedades fisicas e formas
finais. Nesta fase , o corpo estad consolidado com resisténcia
mecanica e alta dureza, sendo muito dificil a usinagem e
0 acabamento®. Na Figura 2, observa-se o fluxograma da
producdo de pecas ceramicas.
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Figura 2 - Fluxograma esquematico do processo.
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MATERIAL E METODOS

O desenvolvimento experimental deste tr abalho compreende
duas fases. Na primeira fase é feita a car acterizagdo fisica e micro-
estrutural das ceramicas em estudo . Na segunda fase é feita a
quantificacdo da resisténcia a fl exdo. O objetivo é  correlacionar
os resultados dos ensaios mecanicos com a micro-estrutur  a e a
composicdo quimica dos materiais ensaiados.

Paralelamente procura-se identificar qual é o material mais apto
a ser usado par a aplicacdo em implantodontia. Foram adquiridos
quatro lotes de material cerdmico identificados como segue:

1. Grupo 1- Zirconia estabilizada com itria lote 1;

2. Grupo 2 - Alumina com zirconia;

3. Grupo 3 - Zirconia com silica;

4. Grupo 4 - Zirconia estabilizada com itria lote 2.

A micro-estrutur a dos materiais éav  aliada atr avés de
micrografiase do tamanho de grdo. Ambos os ensaios s&o
conduzidos de acordo com a norma NBR 1SO 13356 3. As amostras
foram preparadas conforme a norma ASTM E1122.

Para av aliacdo da micro-estrutur a foi usado o Microscopio
Eletrdnico deVarredura (MEV) marca Leika, modelo Stereoscan 440.
0 tamanho de grdo foi avaliado com o mesmo equipamento. Com
aumentos de 1.500 a 40.000 vezes.

A car acterizagdo dos materiais se complementou com os
ensaios de densidade aparente e de composicao quimica.
também seguem as diretrizes da norma NBR 1SO 13356°.

Para andlise quimica, aamostr a foi dissolvida por fusao
alcalina e os constituintes identifi ~ cados for am quantifi cados
por espectrometria de emissdo 6tica com plasma induzido  , em
equipamento modelo Vista, da Varian',

A densidade aparente foi determinada pela técnica de
picnometria, utilizando gés Hélio em equipamento Quantachrome
Corporation — UltraPycnometer 1000,

Para todos estes ensaios e car  acterizacdes foi usado corpo
de prova cilindrico de 3,2 mm de didmetro por 65,0 mm de
comprimento?, Figura 3.

Estes
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Figura 3 - Corpo de prova.

Aresisténcia a fl exdo é quantifi cada atr avés do ensaio
de dobr amento em quatro pontos . Este consiste em dobr ar
um corpo de prov a de eixo retilineo e seccdo circular , tubular,
retangular ou quadrada, assentado em dois corpos afastados a
uma distancia especificada®. A forca para dobrar é aplicada por
intermédio de um cutelo , que aplica um esforco de fl exdo no
centro do corpo de prov a até que seja atingido um angulo de
dobramento especificado, conforme Figura 4.

Carga

— Corpo de Prova

, h - disthncia entre rolete

infernor @ rolete supenion

1 : a - distdncia entre roletes
FN&I&S | IR0 TR superiones
inferiores !

1 1 il
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Figura 4 - llustracdo esquematica geral do dispositivo utilizado
no ensaio de dobramento?.

Para o ensaio de dobramento foram utilizados 10 corpos
de prova para cada grupo. A Tabela 1 apresenta os parametros
empregados no ensaio de dobramento.

Tabela 1 - Parametros empregados no ensaio de dobramento?.

Equipamento de ensaio EMIC DL10000

Velocidade de ensaio 0,5 mm/min

Temperatura 22 °C (ambiente)
Distancia entre rolete superior e

X . 10 mm
rolete inferior - h
Distancia entre roletes superiores-a 20 mm
Comprimento entre apoios (2h+a) 40 mm
Diametro da amostra 3,25 mm



RESULTADOS

ATabela 2 mostra o resultado do ensaio de dobramento em
quatro pontos.

Tabela 2 - Resultados obtidos no ensaio de dobramento -
resisténcia a flexdo (Mpa).

1

736,14 287,00 426,84 614,86
807,06 229,38 419,37 537,30
697,28 273,40 412,89 710,32
790,62 171,78 439,49 545,54
835,19 232,32 432,67 530,88
818,41 184,04 453,03 614,83

7 833,97 266,20 447,34 520,77
9 735,01 280,07 386,62 610,26
10 882,62 249,90 399,47 568,85
Média 797,72 243,55 426,15 583,15
Desvio Padrao BYA] 39,45 22,35 57,05

A Figura 5 apresenta o grafio com os dados dos ensaios onde
é possivel verificar que o Grupo 1 apresenta maiores valores de
resisténcia a flexdo. Sendo sequido em ordem decrescente pelos
Grupos 4, 3 e 2. A anélise do grafi co permite também afi rmar
que as populacdes entre grupos sdo estatisticamente diferentes
ou seja, todos os grupos apresentam valores diferentes entre si
de resisténcia a flexao.

Resisténcia a Flexio (MPa)

300

200

0 Grupo 1 Grupo 2 Grupo 3 Grupo 4

Material

Figura 5 - Gréfico para valores médios e intervalo de confianca
para o ensaio de resisténcia a flexao.

A Figura 6 mostr a o aspecto dos corpos de prov a antes e
apos o ensaio de flexao.
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A — Corpo de prova antes do ensaio

B — Corpo de prova apés o ensaio

Figura 6 - Corpos de prova antes (A) e apds (B) os ensaios de
dobramento.

ATabela 3 apresenta os resultados dos ensaios de densidade
aparente realizado nos diversos grupos. E possivel observar que
as amostras estabilizadas com itria (Grupos 1 e 4) também sdo
superiores aos demais grupos.

Tabela 3 -Resultados obtidos no ensaio de densidade aparente

(g/cm3).

Amostra Grupo 1 | Grupo 2 | Grupo 3 | Grupo 4
5,68 3,48 5,45 6,02

2 5,78 3,60 5,20 6,03

3 5.83 3,65 5,70 6,02

4 5,87 3,83 5,20 6,02

5 5,90 3,86 5,70 6,02

Média 5,81 3,68 5,45 6,02

Desvio Padrdo 0,08 0,14 0,22 0,00

O maior v alor de resisténciaa fl  exdo encontr ado nas
amostras do Grupo 1 pode ser explicado por uma série de
resultados encontrados nas caracterizacdes:

e Os materiais do Grupo 1for ~ am produzidos com
zirconia estabilizada com itria. de acordo com estudos
anteriores’, este material é 0 que apresenta a maior
tenacidade entre as ceramicas atuais;

A densidade aparente deste material também esté entre
as maiores dos grupos testados . Maiores densidades
podem explicar em parte a resisténcia a flexdo superior
(Figura 7);

0O tamanho de grdo reduzido (Figur ~ a 8) também
contribui para aumento de resisténcia e tenacidade®.

0 segundo material de maior resisténcia a flexao é o Grupo
4, isto é esper ado uma vez que possui composicdo quimica
semelhante a do Grupo'. Apesar disso, sua resisténcia a flexao é
cerca de 30% menor que a do Grupo A explicacdo é que mesmo
com composicdes quimicas semelhantes materiais que possuem
micro-estruturas  diferentes  apresentam  comportamentos
diferentes. Neste caso especifico a grande discrepancia entre os
dois materiais esta no tamanho de grao.
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Correlagio entre parente e resisténcia a flexdo
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Figura 7 - Gréfico de correlacdo entre densidade aparente e
resisténcia a flexao.

Correlagio entre de grio e ia & flaxéo
Figura 10 - Imagem da micro-estrutura do material do Grupo
4, aumento de 15.000 vezes.
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Figura 8 - Grafico de correlacdo entre tamanho de gréo e
resisténcia a flexao.

Outro fator que colabora com a maior resisténcia mecanica
dos materiais dos Grupos 1 e 4 é sua homogeneidade micro-
estrutural (Figuras 9 e 10) quando compar adas com os Grupos
2 e 3 (Figuras 11 e 12). I st ™ 1 Docaotors 361 W 20

- HETBE1 293

Figura 11 - Imagem da micro-estrutura do material do Grupo
2, aumento de 1.500 vezes. A fase escura é alumina e a fase
clara zirconia.

Mag- .M K X 1um — Delectors SEI W« 1% sn 1
f. iy ENT-20 0 kY i Photo No. -9882 I
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Figura 9 - Imagem da micro-estrutura do material do Grupo 1,
aumento de 20.000 vezes.

Figura 12 - Imagem da micro-estrutura do material do Grupo
3, aumento de 1.500 vezes. A fase escura é alumina e a fase
clarasilica.
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DISCUSSAQ

Os materiais dos Grupos 2 e 3 apresentam v alores de
resisténcia a fl exdo inferiores . A Tabela 4 revela que estes
materiais s30 a base de alumina e silica, ~ respectivamente. £
sabido da liter atura que a alumina e a silica tém tenacidade
inferior & do Grupo 2, possui o maior tamanho de grdo e a
menor densidade aparente dentre todos os outros . Isto explica
sua menor resisténcia a flexdo.

Além disso, a microgr afias dos materiais 2 e 3 indicam a
existéncia de sequnda fase na matriz. Materiais bifasicos podem
apresentar fragilidade na interface entre as fases devido a falta
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