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Resumo

Ceramicas apresentam excelente durabilidade quimica, resisténcia ao desgaste, biocompatibilidade, respeito ao meio ambiente e estética. Uma
das propriedades mais importantes a ser considerada em implantes dentarios totalmente cerdmicos ¢ a fadiga ciclica, devido as solicitagdes
mecanicas ciclicas as quais os implantes estdo subjugados durante processos de mastigacdo, que pode induzir milhares de ciclos de tensdo por
dia em uma restauragdo, com isso exibir significativo crescimento subcritico de trinca e assim poder diminuir a resisténcia de componentes
ceramicos, ao longo do tempo. Nesse trabalho, a previsdo de vida em fadiga ciclica do composito ZrO,-AlO, foi investigada. Mistura de p6s
contendo 80% de ZrO, e 20% de ALO, foi compactada e sinterizada a 1600 °C. As amostras sinterizadas foram caracterizadas por difragdo
de raios X e microscopia eletronica de varredura. Dureza, tenacidade e resisténcia a fratura por flexdo foram determinadas, e os resultados
utilizados na determinagdo dos parametros de fadiga. Os testes de fadiga foram realizados em dispositivo de flexdo em 4 pontos, sob freqiiéncia
de 25 Hz e razdo de tensdo de 0,1. Um aumento do nivel de tens@o levou a reducdo do tempo de vida sob fadiga. Baseado nos pardmetros
determinados pelos ensaios mecanicos e de fadiga, e utilizando-se a estatistica de Weibull, associada a modelos de determinac@o de crescimento
subcritico de falha, a velocidade de propagagdo de trincas nesse composito ¢ determinada e relacionada com os mecanismos de transformagao
martensitica e tensdo residual entre as fases. Os componentes submetidos ao carregamento ciclico exibiram propagagao subcritica de trinca, em
niveis de tensdo significativamente menores do que o K, .. Apesar desta susceptibilidade ao crescimento subcritico de trinca, célculos com base
nos pardmetros de fadiga e nas tensdes aplicadas indicam que os componentes com estruturas do composito ZrO,-Al, O, podem exibir vidas
maiores que 20 anos, se o didmetro do componente estrutural ¢ adequadamente projetado.
Palavras-chave: cerdmica, compésito ZrO,-Al,O,, propriedades mecanicas, fadiga.

Abstract

Ceramics provide excellent chemical durability, wear resistance, biocompatibility and respect for the environment. One of the most important
properties to be considered in fully ceramic dental implants is the cyclic fatigue due to cyclic mechanical stress to which the implants are
overwhelmed during mastication processes which can induce thousands of stress cycles per day in a restoration, thereby significant display
subcritical crack growth and so can reduce the resistance of ceramic components, over time. In this work, the prediction of fatigue life cycle
of ZrO,-Al,0, composite was investigated. A powder mixture containing 80% ZrO, and 20% Al,0O, was compacted and sintered at 1600 °C.
The sintered samples were characterized by X-ray diffraction and scanning electron microscopy. Hardness, toughness and bending strength
were determined and the results used in determining the parameters of fatigue. The fatigue tests were performed on device 4 point bending
under 25 Hz frequency and stress ratio of 0.1. An increased level of stress has led to reduction of lifetime under fatigue. Based on parameters
determined by the mechanical tests and fatigue, and using Weibull statistic associated with models for determining growth subcritical fault, the
rate of crack propagation in composite is determined and related to phase transformation mechanism and residual stress between the phases.
The components subject to cyclic loading exhibited subcritical crack propagation at stress levels significantly lower than K, . Despite this
susceptibility to subcritical crack growth, calculations based on the parameters of fatigue and the applied voltages indicate that the composite
structures with components ZrO,-Al,0, can exhibit lifetime greater than 20 years, if the diameter of the structural member is suitably designed.
Keywords: ceramic, ZrO,-Al,0,composite, mechanical properties, fatigue.
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INTRODUCAO

Componentes ceramicos para aplicagdes estruturais sdo
geralmente submetidos a operagdes continuas em variadas
formas de carga aplicada [1]. Usualmente, cerdmicas sdo
caracterizadas em respeito a sua dureza, tenacidade a fratura
e resisténcia a fratura. Contudo, a falha sob condi¢des de
fadiga em cargas muito menores que a resisténcia a fratura
caracteristica, ¢ um fendmeno comum em ceramicas [2, 3], e
que normalmente inibe o uso desses materiais em aplicagdes
mais nobres e criteriosas. Conseqiientemente, ¢ muito
importante investigar a resisténcia a fadiga desses materiais.
A fadiga ciclica de ceramicas tem sido recentemente alvo
de muitas pesquisas, pois existe uma grande demanda por
resultados devido ao crescente uso como material dentario.
As ceramicas sdo utilizadas como materiais dentarios devido
principalmente a sua estética, biocompatibilidade e ser
quimicamente inertes [4-6].

O composito ZrO,-ALO, tem sido objeto de estudos
devido a possibilidade de aumento da resisténcia ao desgaste
e redugdo da resisténcia a degradacdo em comparacdo a
tradicional zirconia estabilizada com ftria, ZrO,-Y,O,.
Nesse trabalho o estudo da vida em fadiga do compdsito
Zr0,-Al O, ¢é investigado por meio de ensaios de flexdo com
vista a identificar limites seguros de resisténcia mecanica.

EXPERIMENTAL
Processamento

Pés de ZrO,:3% Y,0, (Tosoh, Japdo), foram preparados
com20% empeso de Al O, (Almatis, USA), sendo misturados
em moinho de atrito com bolas por 2 h. Amostras foram
compactadas uniaxialmente a 100 MPa e posteriormente
sinterizadas a 1600 °C/2 h com taxa de aquecimento e
resfriamento 10 °C/min. As amostras sinterizadas foram
cortadas, obtendo-se corpos de prova de 3 mm x 4 mm x 45
mm, ¢ foram lixadas e polidas.

Caracterizagoes

As fases presentes nas amostras sinterizadas foram
identificadas por difragdo de raios X, utilizando radiagdo Cu-
ka com varredura em 26 entre 20° e 80°, com passo de 0,05°
e velocidade de 3 s por passo. Os picos foram identificados
por comparagdo com arquivos JCPDS [7]. A quantificacdo
de fragdo volumétrica da fase monoclinica (F,,) foi calculada
a partir das intensidades integradas dos picos monoclinicos
(-111),, e (111),, e do pico tetragonal (101)_[8, 9], conforme
as equagdes A ¢ B:

1,311X
F,=_— "M
Y140311X,, *)
em que
(111), + (111),,

= (B)
(111, + (111),,+(101),

em que (-111),, se localiza em 20 = 28°, (111),,em 20 = 31,2°,
(101),em 26 = 30° representam a intensidade integrada dos
picos difratados nos planos monoclinicos (-111),, e (111),, e
no plano tetragonal (101),.

A massa especifica dos corpos a verde foi determinada
pelo método geométrico e pela pesagem das amostras. O
calculo da massa especifica das amostras sinterizadas foi
pelo principio de Arquimedes, ou seja, com a imersao do
corpo de prova por um fio de nylon, utilizando dgua destilada
a20 °C como meio. A densidade relativa foi entdo calculada
pela relagdo entre a massa especifica da ceramica sinterizada
(pg;,) € a massa especifica real de cada composigdo estudada,
obtida por picnometria de He. As amostras foram lixadas
e polidas e as superficies submetidas a metalizagdo foram
observadas por microscopia eletrdnica de varredura (LEO
1450VP com WDS).

Propriedades mecanicas

A metodologia utilizada para a determinacao dos valores
de dureza das amostras seguiu a norma ASTM C 1327-
99 [10], a qual fornece o método de teste padrao para a
obtencdo da dureza Vickers de ceramicas avangadas. Por
razdes estatisticas, foram realizadas 21 impressdes Vickers
nas superficies de cada uma das amostras polidas, com
uma carga de 2000 gf aplicada durante 10 s. Foi utilizado
microdurometro Micromet 2004. A tenacidade a fratura foi
calculada a partir dos resultados de dureza, medindo-se o
comprimento da trinca em cada vértice das indentagdes
piramidais. Foi calculado o comprimento médio de trinca
para cada uma das 21 indentagdes para obtengdo da
tenacidade das amostras (K,.), por meio da equagdo C,
valida para sistemas de trincas tipo Palmqvist.

E

K,.=0,016 (H—V)”z. P.b¥? (C)
em que K .= Tenacidade a fratura [MPa.m'?], E= Modulo de
elasticidade [GPa] = 190 GPa, H = Dureza Vickers [GPa],
P= Carga de indentagdo [MPa], e b= Comprimento médio
de trinca [m)].

A medida do comprimento das trincas foi feita logo apos
o ensaio de dureza, buscando evitar o crescimento lento
de trinca apds a impressdo, iniciado pelo campo de tensdo
que atua apo6s o carregamento. Para realizagdo de testes de
flexdo, amostras com dimensoes de 4 mm x 3 mm x 45 mm
foram lixadas, polidas e testadas por flexdo em 4 pontos,
com espagamento entre roletes de 40 ¢ 20 mm e taxa de
carregamento de 0,5 mm/s.

Fadiga ciclica

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 das amostras ¢ as
condicdes dos testes foram as mesmas dos ensaios de flexao.
A fadiga ciclica foi estudada sob uma condi¢do de tensdo
em ondas sinusoidais com freqiiéncia de 25 Hz e razao de
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tensdo constante (R) entre a tensdo minima (¢, , ) € maxima
(c,,) de 0,1. O nimero de amostras usadas nos testes de
fadiga variaram entre 10 e 20 para cada nivel de tensdo,
com tensdes maximas de 470, 500 e 530 MPa. Amostras
com elevada vida em fadiga tiveram os testes interrompidos
entre 2 e 5x10° ciclos. Essas amostras interrompidas foram
submetidas a analises de DRX e MEV com procedimentos
apresentados previamente.

Analise estatistica

Para a avaliagdo estatistica da resisténcia a fratura,
estatistica de Weibull [11] foi utilizada, conforme equagdo
D.

P(x)=1-exp (-(%)m)para x>0¢€ (D)

P(x)=0parax<0

nas quais P = probabilidade associada ao valor de
(ou probabilidade de falha), m = modulo de Weibull,
= pardmetro de escala ou resisténcia caracteristica, x
resisténcia a flexdo (testes estaticos) ou o numero de ciclos
para a falha (testes de fadiga). Os parametros de Weibull m e
b sdo obtidos pela lineariza¢do da Eq. D, conforme equagao
E, e por meio do grafico ¢n ¢n [1/(1-P(x))] versus ¢n x.

([~

én én(%(x)) =m ¢n(x) - m ¢n(b) (E)

O valor de tensao para 50% de probabilidade de falha foi
estimado como referéncia e também para comparagdo direta
com a resisténcia a fratura média. O pardmetro de Weibull m
para os testes estaticos foi determinado usando um fator de
corregdo de 0,938, correspondendo a 21 amostras, de acordo
com a norma DIN-51-110 [12].

RESULTADOS E DISCUSSAO
Caracterizacoes

A Fig. 1 apresenta os resultados de difragdo de raios X
do composito ZrO,-Al O, sinterizado a 1600 °C. A cerdmica
sinterizada apresenta somente as fases ZrO, tetragonal e
a-Al,O,. Nao foram detectadas quantidades consideraveis
de fase ZrO, monoclinica residual.

A Fig. 2 (a,b) apresenta micrografias indicativas dos
aspectos micro-estruturais e da superficie de fratura,
respectivamente, de amostra submetida a teste de fadiga, nos
compésitos Zr0,-Al O, sinterizados.

E observada na Fig. 2a uma tipica microestrutura
composta de finos grdos equiaxiais de ZrO, com tamanho
médio de ~ 0,5 um, com grios de ALO, (fase escura) de
tamanho médio superior a 1 pm. apresentando dispersdao
relativamente homogénea. A Fig. 2b apresenta uma tipica
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Figura 1: Difratograma de raios X do composito ZrO,-Al,O,

sinterizado (Z-ZrO tetragonal; A:a-AlO,).

[Figure 1: X-ray diffraction pattern of sintered Al,0-ZrO,

composite (Z-ZrO, tetragonal, A: a-A1,0,).]

Figura 2: a) Micrografia obtida em microscopio eletronico de
varredura de amostra sinterizada de ZrO,-ALO;; b) superficie de
fratura.

[Figure 2: a) SEM micrographs of sintered sample ZrO,-Al,0, b)
fracture surface.]
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Tabela I - Principais propriedades dos compésitos ZrO,-AlO,
desenvolvidos neste trabalho.

[Table I - Main properties of ZrO,-Al,0, composites
developed in this work.]

Densidade Dureza Tenacidade Modulo de |,
. . . Moébdulo de
relativa  Vickers a Fratura Ruptura Weibull
(%) (HV) (MPam'?) (MPa)

99,8 +0,2 1520+15 8,0£0,2 680+35 11,7

superficie de fratura mostrando claramente o estagio inicial
de nucleagdo e propagacdo da falha, que se inicia na parte
superior da figura, correspondente a regido central da
superficie polida, sujeita a tragdo maxima, durante os testes
de flexdo. A Tabela I apresenta uma sintese dos resultados
de propriedades fisicas e mecanicas avaliadas nesta etapa de
caracterizagao.

Os resultados de densidade relativa indicam que as
condi¢des de sinterizagdo foram satisfatorias para atingir
densificacdo praticamente completa nos compodsitos em
questdo. O valor de dureza apresentado esta coerente com
a composi¢do desenvolvida, composta de 20% de AlLO..
Em relagdo a tipicas ZrO,-Y,0O, sinterizadas [13-16], cuja
dureza estd em ~ 1300 HV, a adi¢do da Al,O, aumentou a
dureza do material em cerca de 16%. A tenacidade a fratura
em ~ 8,0 MPa.m'? ¢ plenamente satisfatoria para aplica¢des
estruturais e pode ser justificada pela alta densificagdo, com
manutencdo da microestrutura refinada de ZrO,, responsavel
pela ativagdo de diferentes mecanismos de tenacificacdo,
como tenacificagdo por transformagao de fases tetragonal-
monoclinica, microtrincamento e deflexdo de trincas [16].
Valores de moédulo de ruptura por flexdo em 4 pontos
proximos a 700 MPa foram obtidos para o lote sinterizado
e sua respectiva distribuicdo de Weibull superior a 11, e
representam um material com propriedades notadamente
interessante para aplicagcdes onde alta confiabilidade ¢
exigida.

Fadiga ciclica

Os resultados dos testes de fadiga ciclica s3o mostrados
na Fig. 3, correlacionando os niveis diferentes de tensdo
méxima (o__ ) € o numero de ciclos até a falha do material
).

Na realizagdo dos testes de fadiga foram determinados
como identificacio de vida infinita N=2 a 5x10° ciclos,
no caso de ndo ocorrer falha. As amostras cuja falha ndo
ocorreu nestas condi¢des estdo identificadas com uma seta
na Fig. 3. Os cinco niveis de tensdo méaxima (c_ ) foram
relacionados em fun¢do da resisténcia a fratura inicial,
obtida por ensaio de flex@o. O limite de resisténcia a fadiga
foi 430 MPa, correspondente a 62,5% do modulo de ruptura
do material. Nas condigdes de ensaio que utilizaram o menor
dos niveis de tensdo, o _ = 430 MPa, nenhuma fratura
espontanea foi observada. Aumentando 6, para 450 MPa,
trés amostras alcangaram N, acima de 2 x 10° ciclos sem
falha, mas uma amostra falhou apds 815.000 ciclos. Subindo

44
560 LR a4 % R BB ) L ERAL ] L AT 2 LR L

540 : ;
OO OTO O O O y B+

520 : 1

& 5001 OO® © Q @
€ so| : -
g 000 O |
o 460} ; :
o | o=

440 | ! .

' G~

420 O Z10;ALO,8020 | ! 1
100 106 100 10° 105 105 107

N (Ciclos)
Figura 3: Resultados dos testes de fadiga do composito (ZrO,-
Y,0,)-ALO,: Curvac xN.
[Figure 3: Results of fatigue tests of composite (ZrO,-Y,0)-ALO,:
Curveos, xN.J

c, .. para 470 MPa, a maior parte das amostras alcangaram
N, acima de 2 x 10° ciclos sem falha, mas algumas, ndo
muitas amostras, falharam espontaneamente, isto é, abaixo
de 10° ciclos de carregamento. Com o aumento de 6___para
500 MPa, algumas amostras falharam por fadiga e outras
amostras alcangaram N, acima de 2 x 10° ciclos sem falha,
porém a maioria das amostras falharam espontaneamente,
isto ¢, abaixo de 103 ciclos de carregamento. Por outro lado,
o niimero de amostras que falharam entre 10* ciclos e 2 x
109 ciclos, no maior nivel de tensdo aplicada, 530 MPa, foi
relativamente grande. De uma quantidade de 16 amostras
testadas no nivel de tensdo o = 530 MPa, 6 amostras
falharam abaixo de 10° ciclos, 9 amostras falharam durante
a ciclagem e uma amostra sobreviveu até 2x10° ciclos sem
falha. Da quantidade de 16 amostras testadas no nivel de
tensdo 6, = 500 MPa revelou que 10 amostras falharam
abaixo de 10° ciclos, 3 amostras falharam durante a ciclagem
¢ 3 amostras sobreviveram acima de 2x10° ciclos sem falha.
Da quantidade de 15 amostras testadas no nivel de tensdo
¢, .= 470 MPa revelou que 5 amostras falharam abaixo de
103 ciclos, 10 amostras sobreviveram acima de 2 x 10° ciclos
sem falha e nenhuma amostra falhou durante a ciclagem. No
nivel de tensdo ¢ = 450 MPa duas amostras sobreviveram
acima de 2 x 10° ciclos sem falha, porém uma amostra
falhou por fadiga em 81500 ciclos. No entanto, no nivel de
tensdo o = 430 MPa todas as quatro amostras ensaiadas
sobreviveram acima de 2 x 10° ciclos sem falha. Os dados
experimentais indicados na Fig. 3 revelam que em tensdes
acima de 430 MPa a maioria das amostras testadas falharam
na extensdo entre 10° < N < 2x10° ciclos. As amostras que
falharam em baixo ciclo t€m uma tendéncia a ser mais
representativas quando a tensdo maior foi aplicada. Porém,
na tensdo maxima aplicada de 470 MPa ndo se pode observar
falhas por fadiga na extensdo entre 10° < N < 2x10° ciclos,
mas apenas poucas falhas abaixo de 10° ciclos e uma grande
quantidade de amostras que sobreviveram acima de 2 x 10°
ciclos sem falha.
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[Figure 4: Results of average values and standard deviations of

cyclic fatigue testing samples of Zr0,-A1,0, 80:20: ¢, _curve x N.]

A Fig. 4 apresenta a curva ¢ x N com os resultados
dos valores médios e desvios padrdes dos testes de fadiga
ciclirca das amostras de ZrO,-AlO,.

E também possivel observar nas Figs. 3 ¢ 4 que ha
uma grande dispersdo dos resultados dos testes de fadiga
ensaiados em 530 MPa, 500 MPa e 470 MPa, o que ¢ bem
caracteristico de materiais ceramicos. Verifica-se na Fig.
4 que quanto menor foi a tensdo maxima de aplicagdo
de ensaio maior foi o valor médio do niimero de ciclos e
maior o desvio padrdo. Os valores médios de numero de
ciclos e os valores positivos dos desvios padrdoes mostram
claramente a tendéncia classica de curvas de fadiga para
metais principalmente os valores positivos dos desvios
padroes. Desta forma fica bem claro a observa¢do do
limite de resisténcia a fadiga e a zona dos niveis de tensdes
maximos em que ndo ocorrera mais a falha por fadiga.

Andlise de Weibull

Tendo em vista que os resultados de fadiga normalmente
apresentam grande dispersdo de valores e muito mais
pronunciado para materiais cerdmicos, onde o amplo
espalhamento € mais critico, € conveniente avalid-los com
o emprego de ferramentas de analise estatistica. Embora a
norma ASTM E739 preconize o emprego da distribui¢do
log-normal, é aceito que a distribuicdo de Weibull melhor
representa esses dados [12, 17]. A funcdo densidade de
probabilidade de Weibull, por ser assimétrica, ndo admite,
por exemplo, probabilidade de falha ndo nula para uma vida
negativa. Além disso, tem-se que certos elementos mais
ciclados, em rela¢do ao valor médio, falham com maior
probabilidade que elementos menos ciclados em relagédo a
esse mesmo valor, o que é, naturalmente, o esperado. Neste
trabalho, foi empregada nas analises dos dados de fadiga,
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a funcdo de probabilidade acumulada de Weibull (obtida
pela integracdo da funcdo densidade), dada pela equagdo
F, que define P(x) como a probabilidade de uma amostra
falhar por fadiga com vida (em numero de ciclos) menor
ou igual a x.

P(x)=1-exp (( Xz‘o ))

P(x)=0

para x > x; (F)

parax < x,

nas quais P(x) = probabilidade associada ao valor x, x,
= vida minima esperada (tempo no qual nenhuma falha
ocorrerd), b = parametro de escala da distribuicdo, e m =
parametro de inclinagdo ou médulo de Weibull.

A distor¢do da curva de probabilidade ¢ controlada
pelo médulo de Weibull m, ou seja, quanto maior o valor
de m, mais homogénea ¢ a amostra ¢ menor a dispersdo
dos dados. O valor de b representa o numero de ciclos
correspondente a probabilidade acumulada de 0,632, ou
seja, existe 63,2% de chance de uma pega falhar com
vida em fadiga menor ou igual a b. A determinacdo dos
parametros da distribuicdo pode ser feita pelos métodos de
3 pardmetros ou de 2 parametros. O segundo, mais simples,
admite fixar-se em 0 o valor de x, (ou seja, a vida minima €
assumida como 0 ciclo - a amostra falharia ao ser colocada
na maquina de ensaios). Considerou-se este método mais
conveniente pelo grande numero de testes realizado o qual
forneceu informacgdes prévias sobre os ensaios mostrando
que ha a possibilidade da amostra falhar com zero ciclo.
Assim, fazendo x, = 0 e aplicando duas vezes o logaritmo
natural ao primeiro termo da equacdo F, obtém-se, apos
pequenas manipulagdes, a equacgdo G:

1

t (T(x)) mén(x) - mén(b) (G)

A equacdo G ¢ resolvida em termos de b e m pelo ajuste
linear dos pontos experimentais e, para isso, ¢ necessario o
emprego de um estimador ndo-viciado para a probabilidade
associada a cada ensaio realizado. Este pode ser feito dispondo
em ordem crescente os resultados e empregando-se a equagao
H, na qual £ é o numero de ordem de cada ponto e n é o
numero total de ensaios realizados em cada nivel de tensdo.

P(x)= (—(n E 0 ) (H)

Os parametros de Weibull para os ensaios conduzidos
com os corpos-de-prova na condigdo de ZrO,-AlO,, nas
tensdes de 530 MPa, 500 MPa e 470 MPa, sdao apresentados
na Fig. 5 e resumidos na Tabela II.

Os valores de N(10%,) e N(90%) foram calculados para
cada nivel de tensdo maxima adotado nos ensaios e os
resultados sdo apresentados na Tabela III.

A partir desses valores foram tracadas duas curvas
que delimitam um intervalo no qual se espera que 80%
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Figura 5: Distribuigio de Weibull do compoésito ZrO,-AlO,
submetido a tensdes maximas de 530, 500, 470 MPa.

[Figure 5: Weibull distribution ZrO,-Al,O, composite subjected to
maximum stresses of 530, 500, 470 MPa.]

das falhas venham a ocorrer. As curvas sdo apresentadas
na Fig. 6, na qual foram colocados também os pontos
correspondentes aos dos ensaios da ZrO,-AlO,.

Tabela II - Parametros de Weibull para a fadiga do compdsito
Zr0,-Al0,.

[Table II - Weibull parameters for fatigue of composite
Zr0O-Al,0,]

Tensao Maxima

[MPa] m b [ciclos]

530 0,3352 14.628

500 0,2499 51.844

470 0,2079 1.099.976
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Figura 6: Intervalo de confianga de 80% da distribui¢do de Weibull
do Zr0O,-Al,O, com os resultados dos testes de fadiga ciclica.

[Figure 6: Confidence interval 80% of the Weibull distribution of
Zr0 AL, O, with the results of cyclic fatigue testing.|

Crescimento de trinca subcritico

O estudo de crescimento subcritico da trinca seguiu uma
rotina proposta [18-20]. As curvas obtidas para o crescimento
de trinca subcritico para amostras de ZrO,-Al O, sob cargas
ciclicas em ar, sdo obtidas a partir dos graficos que determina
a inclinacdo p [18, 20]. O comportamento em fadiga nas trés
tensdes do material investigado € discutido e posteriormente
utilizado para estabelecer os diagramas de vida. A resisténcia
mecanica inicial das amostras foi descrita pela estatistica de
Weibull utilizando a equagéo 1.

1
1-F

én tn ( )= m o, - m énoc’0 Q)

A Fig. 6 mostra os dados medidos da resisténcia num
grafico duplo logaritmico. Os pardmetros de Weibull m
e o, (equacdo I), foram obtidos a partir da inclinagdo e
da interceptagdo do eixo y, respectivamente, das curvas
montadas mostrado na Fig. 7.

As amostras de ZrO,-Al,O, exibiram uma resisténcia
mecanica caracteristica c,,(693 MPa) aceita pelanorma ISO-
6872 [21] em termos de aplicag@o dentaria, independente do
caso clinico pretendido para o material. De acordo com a lei
de Griffith, a resisténcia mecénica inicial 6, de componentes
frageis ¢ determinada pelo fator de intensidade tensdo critica



47 R. C. Souza et al. / Ceramica 60 (2014) 41-51

200 400 600 800 1200 _
2 | T T T T T o\°
199 w
1 - i ] _ 95 ‘“-
T o g 17 %
< P ws
-1 . 125 o
c
= 2] = F 1 g
[ Linear Fit of WeibullLn | 110 o]
— . -
-3 145 @
158
4 o
50 55 6,0 6.5 7.0

(n (o)
Figura 7: Distribuicdo de Weibull da resisténcia mecanica inicial
do ZrO,-Al,0,.
[Figure 7: Weibull distribution of the initial mechanical strength
of ZrO,-AL0 ]

do material, K, € o tamanho de trinca critica inicial, a, de
acordo com a equacdo J.

o.=K,./(YVa.) ™

na qual Y é uma constante geométrica que depende da
localizagdo e forma da trinca (equivalente a 1,3 para trincas
de superficie eliptica, assumida neste trabalho). Em materiais
policristalinos, baixas rugosidades superficiais e pequenas
granulometria conduzem geralmente os baixos tamanhos de
trinca critica inicial, 6, € assim alta resisténcia mecénica, ¢ .

A boa resisténcia mecanica inicial das amostras de ZrO,-
ALQ, pode ser atribuida ao seu alto fator de intensidade
tensdo critica (K. = 8 MPa.m'?), com baixa porosidade e
tamanhos de grdos ZrO, pequenos (~ 0,5 pm).

Os resultados da vida obtidos a partir dos testes flexdo
ciclica também foram descritos com estatisticas de Weibull
utilizando a equagao K.

i én ( T 1 F) =m* i N-m* én Nﬂo (K)

A Fig. 8 mostra um grafico duplo logaritmico dos dados
de vida obtidos para as amostras de estruturas investigadas.
Conforme no caso da distribuigdo de resisténcia mecanica,
os parametros de Weibull m* e N, (equagdo K), foram
calculados a partir da inclinagdo e da interceptagdo do eixo
y, respectivamente, das curvas montada mostrada na Fig. 8.

A maxima tensdo aplicada durante os experimentos de
vida foi deliberadamente ajustada a fim de induzir a falha dos
espécimes dentro de uma vida medida de duragdo maxima
de 1 a 2 dias (>2 x 10° ciclos). A fadiga e o crescimento de
trinca subcritico de materiais submetidos a cargas ciclicas
sdo geralmente descrito pela lei empirica de Paris [22], que
correlaciona a velocidade de propagagdo da trinca v com
o fator intensidade de tensdo aplicada, de acordo com a
equagdo L.
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Figura 8: Distribui¢do de Weibull do nimero de ciclos para falha
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[Figure 8: Weibull distribution of the number of cycles to failure
(N) to (3Y-TZP)-AL,O, at 530 MPa 500 MPa and 470 MPa.]
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= A*Kn

1,max

v=AAK" =A(l-R)'K", L)

na qual AK, ¢ a amplitude do fator intensidade de tensdo
aplicada (K, = - K ), K e K . sdo os fatores
intensidade de tensdo maximo e minimo aplicados, R
¢ a razdo de tensdo K| . /K, .. eneA (ouA¥) sdo os
parametros de crescimento de trincas subcriticos de fadiga
ciclica. Em caso de carregamento ciclico, a velocidade da
trinca v ¢ dada pelo incremento no tamanho trinca (da) por
nuamero de ciclos aplicados (dN): da/dN. K, e AK estdo
diretamente relacionados com a tensdo maxima ¢ € a

amplitude de tensdo Ao, respectivamente, por meio da lei de
Griffith [23], de acordo com as equagdes M e N.

YVa

max

K® =0

1,max

M)

AK = AoYVa (N)

Para os testes ciclicos alternados realizados neste estudo
(R=0,1), a amplitude de tensdo Ac € igual a 26, . No caso
de ceramicas policristalinas, tais como 3Y-TZP, a velocidade
da trinca sob cargas ciclicas exibe uma forte dependéncia em
relagdo ao fator intensidade de tensdo maxima K, do que
sobre a amplitude de tensdo AK, [23-25]. Outras equagoes
empiricas que explicitamente abordam esta questdo tém sido
assim, propostas para descrever o comportamento de fadiga
de ceramica policristalinas [23, 24]. Uma vez que estas
equacdes ainda ndo foram generalizadas a outros materiais
policristalinos, descrevemos o comportamento em fadiga de
ceramicas dentarias avaliados aqui em termos da simples
relagdo v=A* K| —

A distribuigio de Weibull da resisténcia mecanica e
vida mostrada nas Figs. 7 e 8 foram utilizadas para calcular
diretamente os parametros crescimento de trinca subcritica
A* e n dos materiais de infraestrutura. Estes pardmetros
foram calculado a partir dos dados de o, N, m ¢ m*
usando as equagdes O e P [19, 22]:

m
H=E+2

©)
k lzC-InG n-2

N,,Y? (n-2)(c,, )"

max-

A*= ®)

Os parametros de crescimento de trinca subcriticos
calculados utilizando as equagdes O e P para os diferentes
niveis de tensdo foram obtidos utilizando os valores de
K. anteriormente relatado de 8MPam'” para o material
(BY-TZP)-ALQ,. As unidades utilizadas para os pardmetros
de entrada Nf 0 0.0 Opay .. foram: niimero de ciclos para
falha, MPa, MPaeMPa m”2 respectlvamente Os parametros
de fadiga descritos sdo discutidos posteriormente.

Além dos pardmetros de fadiga calculados acima,
também se podem derivar curvas de crescimento de trinca
subcriticas exibindo a velocidade da trinca como uma

48
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Figura 9: Diagrama auxiliar usado no célculo da curva de crescimento
da trinca subcritica para (3Y-TZP)-Al O,, em 470, 500 ou 530 MPa.
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[Figure 9: Diagram auxiliary used in the calculation of the crack

growth curve for subcritical (3Y-TZP)-Al,0,at 470, 500 or 530 MPa.]

fung¢do de K, das distribui¢des de Weibull da resisténcia e
da vida mostrado nas Figs. 7 ¢ 8. O método estatistico [23]
pode ser utilizado para esse propo6sito se o grupo de amostras
submetidos aos testes de resisténcia € assumida como
estatisticamente exibir a mesma distribui¢do do tamanho de
defeitos como o que das amostras submetidos a experimentos
de vida em fadiga. Sob este pressuposto, 0 método exige que
um diagrama auxiliar seja plotado primeiro baseado numa
seqiiéncia crescente do aumento dos dados da resisténcia
mecanica inicial (o_,, Fig. 7) e da vida (N, Fig. 8) obtidos
para as dlstrlbulgoes Weibull. A Fig. 9 mostra os diagramas
que exibe o log(s, /o ,), em fung¢do do log(Nﬁ.cmaxz) para
os trés niveis de tensdo.

A vpartir da inclinagdo p das curvas obtidas nestes
diagramas, pode-se calcular a velocidade da trinca num fator
intensidade de tensdo K, = (o, /o) K utilizando a
equagdo Q.

2p K

2 2
N 0 LY

max

Q
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AlO,, em 470, 500 e 530 MPa, submetidas a carregamento ciclico
em ar (25 Hz, R =0,1)*.

[Figure 10: The crack velocity (v) as a function of the maximum
stress intensity factor (K, ) for samples of ZrO,-Al,0, 470, 500

1, ma

and 530 MPa, subjected to cyclic loading in air (25 Hz, R = 0.1).]

A Fig. 10 mostra um exemplo de um diagrama
velocidade versus K = obtida para 3Y-TZP utilizando
este método estatistico. A Fig. 10 sugere que a técnica de
medicao utilizada no presente trabalho ¢ particularmente
apropriada para avaliar velocidades muito baixas de
propagacao de trinca. Desde que a velocidade de trinca ndo
exceda cerca de 10"'m / ciclo se vidas longas sdo alcangadas
(ver discussdo abaixo), a técnica empregada neste trabalho
¢ muito apropriada para a avaliagdo do comportamento
em fadiga de longo prazo de ceramicas dentdrias. Em
oposicao as outras técnicas, o método usado aqui também
¢ baseado na propagacgdo de ocorréncia de defeitos natural
no material, que ¢ semelhante a condi¢do encontrada na
protese de ceramica real submetidos a fadiga. As curvas do
crescimento da trinca subcritica obtidas utilizando o método
das refs. [18, 20] sdo mostrados na Fig. 10 para amostras
submetidas a cargas ciclicas e calculadas usando os valores
de K. indicados anteriormente.

*As linhas montadas pontilhadas e tracejadas foram
obtidas utilizando os parametros A* e n calculados da
distribui¢do de Weibull e da curva de crescimento de trinca
subcritica, respectivamente. As setas na parte inferior
indicam as amostras que nao falharam apds 2 x 10°¢ ciclos
de ensaio. A seta no topo indica o fator intensidade de tensao
critica (K,.) do material investigado.

A Fig. 10 mostra que o fator intensidade de tensdo
K| .. exigidos para propaga¢do da trinca ndo mudou
consideravelmente entre as tensdes investigadas, devido
principalmente a seus mesmos fatores intensidade de tensdo
criticos (K,.). Em materiais com alto K, ., como ZrO,-AlO,,
crescimento de trinca subcritico foi detectado apenas para
valores de K, superiores a 4,6; 5 e 5,3 MPa.m'?, para 470,

I,max

500 ¢ 530 MPa, respectivamente.
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a carregamento ciclico em ar (25 Hz, R = 0,1)*.
[Figure 11: Speed crack (v) as a function of stress intensity factor

normalized maximum (K, /K, ) to samples of (3Y-TZP)-Al,O; at
470, 500 and 530 MPa, subjected to cyclic loading in air (25 Hz,
R=0.1)]

*As setas na parte inferior indicam as amostras que ndo falharam
apos 2 x 10° ciclos de ensaio.

No entanto, quando o fator intensidade de tensdo K, . ¢
normalizado com relagdo ao K. do material (Fig. 11), torna-
se evidente que uma menor razdo K, /K. ¢ exigida para
a propagacdo da trinca no material ZrO,-Al,O, submetido a
menor tensdo a velocidades maiores de propagagdo, o que
indica que os compdsitos cerdmicos sao mais propensos ao
crescimento subcriticos da trinca nesses niveis. Crescimentos
subcriticos da trinca em materiais policristalinos submetidos
a tensdes ciclicas podem resultar da quebra de ligagdes da
ponta da trinca de ceramicas submetidas a 4gua e/ou da
degradagdo dos mecanismos tenacificantes que envolvendo
ponteamento de grao ou transformacdes de fase.

Os parametros de fadiga 4 * e n dos materiais investigados
também pode ser determinados a partir da interceptacao do
eixo y (log A*) e da inclinagdo (n), respectivamente, das
curvas de crescimento subcriticos da trinca, mostradas na Fig.
10. Os resultados sdo comparados com aqueles calculados
diretamente a partir das distribuicdes Weibull. Embora os

Tabela III - Vida confiavel com probabilidade » para a fadiga
do compésito ZrO,-AlO,.

[Table III - Life reliable with probability r to fatigue of the
composite ZrO -AL,0,.]

Tensdo Maxima N(90%) N(10%)
[MPa] [ciclos] [ciclos]
530 18 176.052
500 6 1.457.520
470 22 6,0743 x 107
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Figura 12: (a) Diagramas de vida para amostras ZrO,-ALO, em
470, 500 ou 530 MPa, ao ar (25 Hz, R =0,1).

[Figure 12: (a) Diagram of life for samples ZrO,-Al,0, at 470, 500
and 530 MPa, in air (25 Hz, R = 0.1).]

max

valores absolutos de A* e n poder mudar de acordo com
o método de calculo utilizado, uma boa concordancia ¢
observada quando estes parametros sdo comparados no
diagrama v x K, ilustrado na Fig. 10 (linhas pontilhadas

e tracejadas).

Os parametros de fadiga A* e n obtidos neste estudo
podem ser usados para estimar o tempo de vida de
componentes estruturais (N,) sob condigdes de cargas
ciclicas encontradas durante a utilizacdo do composito, tais
como a mastigacdo. Para este propodsito, assumimos que
os mecanismos de falha ocorrendo nos testes acelerados
realizados neste estudo permanecem inalterados na situagao
in vivo em cargas menores.

Reordenando ligeiramente a equag@o P, pode-se estimar
o numero de ciclos de falha (N,) de um determinado
componente como uma fungdo dos parametros de fadiga A*
€ n, a tensdo maxima aplicada c__, a resisténcia mecanica
inicial do componente o, e o fator intensidade de tensdo
critico K, . como mostrado na equagdo R.

2Kz ot

Nf: A*Y? (n—2)(0 ) (R)

max

Para um determinado material exposto a condi¢des fixas
de carregamento, os valores de 4* n, K € Ynaequagdo R
sdo constantes e a vida N, depende unicamente da resisténcia
mecénica do componente ¢, e da tensdo maxima aplicada
durante o carregamento o . Com base nesta analise,
podem-se construir diagramas para prever o tempo de vida
de componentes dentarios para condig¢des diferentes de
resisténcia mecanica iniciais c_ e tensdo aplicadac__ .

A Fig. 12 apresenta diagramas de vida calculados a partir
da equagdo R para ZrO,-AlO, nas trés tensdes de fadiga
aplicada, utilizando os pardmetros de fadiga A * e n obtidos a
partir das distribui¢des de Weibull. Os diagramas apresentam
a vida ttil esperada para as diferentes tensdes aplicadas em
fadiga neste material, em fun¢do da resisténcia mecanica
inicial o_ e tensdo aplicada durante a mastigagdo c__ . A vida
util foi calculada assumindo uma freqiiéncia conservadora
simulando a mastiga¢do diaria de 1400 ciclos [21, 28]. O
diagrama foi dividido em regides correspondentes a uma
vida mais de 20 anos (acima da area preta), menor que 1 més
(entre a zona vermelha e azul) ou menor do que uma \inica
mordida (abaixo da drea azul, onde 6> ).

CONCLUSOES

As condigdes de sinterizagdo (a 1600 °C) utilizadas
neste trabalho foram satisfatorias para obter altos valores de
densidade relativa (99,8%), dureza (1520 HV), tenacidade
a fratura (8 MPa.m"?) e médulo de ruptura (700 MPa),
bem como o alto valor do mddulo de Weibull (> 11)
apresentado pelas amostras testadas qualifica este material
para aplicagOes estruturais. Neste compdsito cerdmico ZrO,-
AL O, 80:20 submetido ao carregamento ciclico por flexdo
em quatro pontos para obter a curva 6, x N, € observada
a forte tendéncia em possuir comportamento em fadiga
apresentando uma larga escala de carregamento onde a
fadiga ciclica pode ser detectada. O limite de resisténcia a
fadiga além de 5 x 10° estd em ~ 430 MPa para ZrO,-Al,O,
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80:20, ou ~ 64% da sua resisténcia estatica por flexdo, e
sdo maiores do que as cargas mastigatorias. Os resultados
de difracao de raios X indicam que o material apresenta
transformacgao de fase t-m devido ao carregamento estatico
e ciclico. As analises de Weibull dos resultados obtidos em
fadiga apresentaram baixos valores de m refletindo o alto
espalhamento dos dados de fadiga. As investigagdes de
fadiga mostraram que cerdmicas contendo zirconia (ZrO,-
ALQ, 80:20) sdo mais propensas a fadiga ciclica em ar. Isto
¢ provavelmente devido a degradagdo do mecanismo de
tenacificagdo por transformagdo da zirconia sob condi¢des
de carregamento aplicado. No entanto, como resultado
de seu significativamente superior fator intensidade de
tensdo critica (K,.), os efeitos de fadiga sobre as estruturas
contendo zirconia levam a consideravelmente maiores
fatores intensidade de tensdo (K, ). O método descrito foi
demonstrado ser uma abordagem simples e conveniente para
determinar o crescimento subcritico de trinca. O material
a base de zirconia apresentou significativa propagagao
subcritica de trinca em niveis de tensdo consideravelmente
menores do que o valor do fator de intensidade de tensdo
critico. Apesar da sua susceptibilidade a fadiga ciclica e ao
crescimento de trinca, foi demonstrado que os componentes
contendo TZP podem ser utilizados com sucesso
como materiais cerdmicos estruturais desde que a sua
resisténcia mecanica inicial seja suficientemente elevada e
adequadamente concebida para reduzir a0 maximo as tensdes
de tracdo aplicadas. Portanto, estruturas a base de zirconia
sdo as mais adequadas para a preparagdo de elementos com
uma vida util prolongada. Segundo as nossas estimativas de
vida, as estruturas a base de 3Y-TZP sdo as mais toleraveis,
devido principalmente a sua consideravelmente elevada
resisténcia mecanica inicial. Isto permite a preparagdo de
elementos com vida comparavel a obtida com restauragdes
a base de metal (> 20 anos) com a vantagem estética e
biocompatibilidade de proteses totalmente cerdmicas.
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