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Novo NT. Obtencéo de nanoceramica de alumina tenacificada com zirconia e
dopada com Oxido de magnésio para uso em Odontologia [Trabalho de Concluséo
de Curso — Graduacdo em Odontologia]. Araraquara: Faculdade de Odontologia da
UNESP; 2022.

RESUMO

Diversos sdo 0s materiais ceramicos utilizados em Odontologia tanto para protese
quando para implantes, o principal material ceramico utilizado é a zirconia tetragonal
policristalina. Contudo, na presenca de liquido (fluido corporal) apresenta uma
transicdo da fase cristalina tetragonal para monoclinica, com isso ocorre uma
expansdo de volume de 4-5%, gerando microtrincas que com 0 processo de
carregamento podera acarretar na fratura da peca. Portanto, novos materiais devem
surgir com o objetivo de aumentar a tenacificacao a fratura, reducdo de custos de
obtencdo e minimizar o efeito da degradacdo na presenca de liquido. O uso de
nanoceramicas pode ser uma alternativa tecnoldgica aos processos hoje utilizados,
podendo ser uma rota de obtencdo de materiais para uso em Odontologia. O projeto
visa sintetizar uma nanoceramica composta de alumina tenacificada com zircénia e
dopada com Oxido de magnésio e estudar as propriedades mecanicas dessa
nanoceramica, e estudar o efeito sobre a degradacédo da zircénia. Para caracterizar
este biomaterial serd realizado os seguintes ensaios: a) modulo de ruptura em flexao
em 4 pontos, b) determinacdo da tenacidade a fratura, c) difratometria de raios x e d)
microscopia eletrbnica de varredura. Para analisar os resultados serd utilizado o
modulo de Weibull (m) que indicaréa o nivel de confiabilidade do material. Os resultados
experimentais vdo demonstrar o comportamento mecéanico da nanoceramica,
indicando o seu potencial uso em Odontologia, seja como implante ou como protese.

Palavras chave: Oxido de Aluminio. Testes mecanicos. Ceramica.



Novo NT. Obtainment of alumina nanoceramic tenacified with zirconia and doped
with magnesium oxide for use in Dentistry [Trabalho de Conclusdo de Curso —
Graduacao em Odontologia]. Araraquara: Faculdade de Odontologia da UNESP;
2022.

ABSTRACT

There are several ceramic materials used in dentistry for both prosthesis and implants,
the main ceramic material used is polycrystalline tetragonal zirconia. However, in the
presence of liquid (body fluid) it presents a transition from the crystalline phase to a
monoclinic expansion of 4-5%, generating microcracks that, with the loading process,
can change the volume of the loading part. Therefore, new materials must emerge with
the objective of increasing fracture toughness, reducing procurement costs and
minimizing the effect of degradation in the presence of liquid. The use of nanoceramics
can be a technological alternative to the processes used today, and can be a route to
obtain materials for use in Dentistry. The project aims to synthesize a nanoceramic
composed of alumina tenacified with zirconia and doped with magnesium oxide and to
study the mechanical properties of this nanoceramic, and to study the effect on the
degradation of zirconia. To characterize this biomaterial, the following tests will be
carried out: a) modulus of rupture in bending at 4 points, b) determination of fracture
toughness, c) x-ray diffractometry and d) scanning electron microscopy. To analyze
the results, the Weibull module (m) will be used, which will indicate the level of reliability
of the material. The experimental results will demonstrate the mechanical behavior of
nanoceramics, indicating its potential use in dentistry, either as an implant or as a
prosthesis.

Keywords: Aluminum oxide. Mechanical tests. Ceramics.
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1 INTRODUCAO

Atualmente, na Odontologia, a busca constante pelo uso de materiais metal-
free, permitiu que as ceramicas fossem cada vez mais analisadas, pois com elas é
possivel reabilitar pacientes com uma estética elevada e propriedades mecanicas
satisfatorias.

A zirconia estabilizada com itria (3Y-TZP) apresenta o efeito da degradacao
hidrotérmica (LTD) onde pode apresentar a formacao de microtrincas.

A alumina néo apresenta o efeito da degradacgao, contudo ndo apresenta as
mesmas propriedades mecanicas da 3Y-TZP como aresisténcia a flexao e tenacidade
a fratura.

Com o objetivo de mimimizar o efeito da degradacao hidrotérmica da zircbnia e
para aumentar a tenacidade a fratura da alumina, o material deste projeto foi uma
alumina tenacificada com zircénia e dopada com 6xido de magnésio.

A composicdo comercial que utiliza a alumina tenacificada com zircénia (ZTA)
€ dopada com o6xido de crdmio e apresenta a coloracdo résea, com o objetivo de
substituir esse aditivo neste projeto utilizou-se o éxido de magnésio. O grande desafio
deste projeto foi substituir o 6xido de crédmio, responséavel por causar o endurecimento,
melhorando a protecéo da zircbnia a degradacao hidrotérmica, por outro elemento que
nao confere ao material a coloracdo résea, e sim a colocacéo branca para poder ser
utilizada em Odontologia.

Reduzindo a quantidade em massa de zircdnia, tem-se menor formagéo da fase
monoclinica e redug¢dao da formacdo de micro trincas pela dispersdo na matriz de

alumina.
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2 PROPOSICAO

O objetivo foi obter uma nanoceramica de Alumina tenacificada com Zircénia,
contudo sem a coloracdo rosa adquirida quando o Oxido de Crémio é adicionado,
substituindo-o entdo pelo Oxido de Magnésio, para avaliar sua possivel aplicagéo

como implante na Odontologia, analisando, principalmente:

2.1 Objetivos Especificos
. Resisténcia a flexao biaxial (RFB; MPa);
o Porosidade total geométrica (PTG; %);

o Determinac&o do modulo de Weibull (m).
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3 REVISAO DA LITERATURA

A revisdo de literatura foi feita de forma a buscar informacbes sobre os
elementos componentes do estudo, como alumina, zirconia, ZTA, 6xido de magnésio,
levando em consideragdo suas propriedades e aspectos historicos, bem como a
juncao deles formando compostos.

3.1 Alumina: Aspectos Historicos

A Alumina (Al203), que tém em suas caracteristicas ser densa, dura e estavel
em ambiente quimicamente agressivo e temperaturas elevadas, aparentava ser um
Otimo pioneiro para os biomateriais. Ela teve seu inicio como biomaterial em torno de
1930, por Rock M., o qual solicitou a primeira patente?®.

Porém, ela ndo foi explorada até a década de 1960, quando Lyman W. Smith,
desenvolveu o Cerosium, que é aluminato de silica contendo 65% de porosidade
preenchido com resina epoéxi, que seria usado como substituto 6sseo. Ja em 1965
Sandhaus? iniciou a era da ceramica com alumina moderna ao criar um implante
dentario com formato de parafuso, com p6 de alumina Degussit Al203. Apés, houve o
dispositivo conhecido como Tubingen, que possui forma de degrau.

E em 1970, Boutin®, foi o primeiro a usar a alumina, devido as suas
caracteristicas como elevada estabilidade, inércia quimica e pouca presenca de
poros, em cirurgia ortopédica, a artroplasia total de quadril (ATQ), na qual ele
implantou juntas de alumina. Em seus mais de 30 anos de uso, mais de 3 milhdes de
cabecas de esferas de alumina foram implantadas no mundo. Essa cirurgia, € bem-
sucedida e se tornou de grande importancia, pois ajuda pessoas que tinham dores,
incapacidades e limitagbes em suas atividades, porém muitas vezes o resultado era
prejudicado pelo aparecimento da Ostéolise, reabsor¢cdo Ossea devido aos
osteoclastos, que € induzida pela ceramica. E ao longo do tempo comecaram a sofrer
desgastes, pois era formado de acetabulo polimérico (Polietileno de alta densidade;
PEAD), e cabeca do fémur de alumina, gerando um desgaste acelerado.

Outras pesquisas foram realizadas obtendo-se um sistema de acetabulo
composto de alumina e cabeca do fémur também de alumina, em que eram fixados
com cimento ou parafusadas. Os estudos em relacdo a essa nova composicao se
mostraram insatisfatorios para o design e cimentacdo, porém em jovens obteve bons

resultados, tendo alta estabilidade primaria no osso cortical.
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Estudos de melhoria do material continuaram sendo realizados para aumentar
a confiabilidade dos produtos através do aumento da densidade ceramica, resultado
obtido pela homogeneizacéo e reducao do tamanho do gréo, e pelo aumento a pureza
do material.

A alumina de segunda geracéo foi obtida através da melhoria na sele¢édo das
matérias-primas, tendo a introducdo dos pds de alta pureza e melhorias no controle
do processo.

A alumina de terceira geracédo, também conhecida como de grau médico, foi
alcancada, em 1995, devido a introducdo da marcacao a laser, prensagem isostatica
a quente (HIP), tratamento térmico em pressdes extremamente altas (cerca de 1000
MPa) com temperatura ligeiramente abaixo da de sinterizacéo, e testes de prova de
componentes no processo de fabricacdo, que é a realizagdo de um teste nao

destrutivo, e essa alumina esté até hoje no mercado.

3.2 Alumina: Propriedades Mecanicas e Fisico-Quimicas

A alumina (Al203) apresenta fortes ligagGes idnicas e covalentes entre o Al** e
o 0%, que dado ao material um alto ponto de fusdo, dureza e resisténcia a ataques
acidos inorgéanicos fortes, como o &cido fluoridrico.

Devido a presenca de anions O2 na camada superficial, ha a quimissorcao de
grupos hidroxila (OH+) e ligacdo de moléculas de agua ou proteinas. Isso quer dizer
gue a superficie apresenta alta molhabilidade. A alumina tem alta dureza (entre 2000-
2200 GPa), o que a torna resistente a arranhdes de corpos estranhos. Essas duas
caracteristicas, molhabilidade e dureza, sao requisitos importantes para que o
desgaste das pecas de alumina seja baixo.

A densidade e a porosidade da alumina também devem ser levadas em
consideracdo, pois ambas s&do importantes para o desempenho mecanico de
ceramicas. Pois, uma alta porosidade e baixa densidade pode permitir maior
penetracdo de liquidos e gases na superficie e no interior da ceramica, e isso
influéncia na resisténcia a longo prazo da alumina. Ela apresenta baixa condutividade
térmica, alto ponto de fusédo e alta dureza, o que torna seu processo de usinagem
mais complexo.

A alumina, porém, tem como desvantagem a sua resisténcia moderada a tracao
e flexdo, e o comportamento de fragilidade de fratura, a qual € uma das maiores

preocupacles ao se projetar componentes com essa composicdo. Em metais, a
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energia da trinca é dissipada pelo escoamento na ponta da trinca, porém em
componentes de alumina, as falhas nos locais de altas tens6es podem ocorrer sem
deformacbes prévias, como defeitos superficiais, falhas internas e entalhes. A
resisténcia a flexao teve seu aumento de 400 MPa para 630 MPa nos componentes
de alumina pura, ao adicionarem processos como melhoria na selecdo de matérias-
primas e no processo de sinterizacdo, pois houve reducdo do tamanho do gréo e
aumento da densidade.

A biocompatibilidade é necessaria para a utilizacdo do material in vivo, entao
alguns testes in vitro foram realizados para descobrir valores de citotoxicidade,
carcinogenicidade, genotoxicidade, hipersensibilidade tardia e toxicidade. Esses
testes foram realizados por meio de cultura de células, usando diferentes linhagens
celulares, como macrofagos, linfécitos, fibroblastos e osteoblastos, colocados em
diferentes condic¢des celulares durante os testes e materiais em formas diferentes, po
e ceramica densa, e tiveram auséncia de liberacdo de alumina e reatividade celular
muito baixa.

Nesses testes foi observado que a concentracdo do po é relevante para a
resposta celular, pois a citotoxicidade foi observada através de linfocitos humanos
estimulados com fitohemoaglutinina na presenca de p6 de zircénia e alumina. Conclui-
se que o tamanho da particula também é relevante, pois as nanométricas foram as
mais citotoxicas.

Esses testes in vivo foram realizados com ceramicas em diferentes formas e
locais do corpo, para analisar as reag0es tanto em tecidos moles, quanto em 0ssos, e
possivel toxicidade sistémica. Ao serem implantados em tecido mole, uma camada de
tecido conjuntivo circunda essa ceramica densa de alumina, que posteriormente se
transformam em uma membrana fibrosa. Em o0sso, ha o contato sem interposicéo
fibrosa, é observado apenas uma fina camada de proteoglicano na interface osso-
biomaterial.

A toxicidade aguda relacionada a injecdo de particulas de alumina é
caracterizada ausente, pois a quantidade de granulécitos e linfécitos observados é
menor do que em metais, ndo induzindo a fibrose.

Através do estudo foi observado auséncia de toxicidade aguda ou sistémica ao
implantar a alumina em osso. Ademais, obteve auséncia de reacgles teciduais
adversas aguda a cer@mica apds injecdo subcuténea, intramuscular ou intraperitoneal

e intra-articular em ratos com po de alumina e zirconia.
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Em relacdo a carcinogenicidade, h4 apenas um caso de possivel efeito
carcinogénico descrito por Ryu et al.%, onde associaram o implante ceramico de
alumina com o sarcoma de tecido mole. Contudo, Griss® analisaram testes in vivo a
longo prazo e nao relataram a presenca de tumores devido a presenca de alumina,
nem reacgdo carcinogénica apos injecdo subcutanea de p6 de alumina em ratos.

Sandhaus? conseguiu resultados promissores para implantes dentarios com
alumina. Porém, a alumina ainda apresentava alta rigidez, o que poderia levar a fratura
do implante devido a alta carga oclusal que ndo era corretamente transferida ao 0sso,

além disso, eram implantes muito volumosos.

3.3 Zircbnia

A zirconia é conhecida desde os tempos antigos e tem seu nome derivado de
uma palavra arabe “Zargon”, que significa cor dourada. Ela € um dioxido de metal
(ZrO2) que foi identificada em 1789 por Martin Heinrich Klaproth, e teve seu uso como
pigmento de ceramica. Helmer® foi o pioneiro em utilizar a zircdnia em aplicacdes
como biomaterial.

Porém, o seu desenvolvimento como ceramica (ZrOz) teve inicio nos anos
oitenta, onde buscava se desenvolver cabecas esféricas capazes de superar 0s
limites mecanicos das ceramicas de alumina’.

A Zircbnia é obtida através da extracao dos minerais badeleita, sendo o proprio
Oxido de Zirconia (ZrO2) e zirconita. Para se extrair esses 6xidos, pode ser realizado
reacBes de decomposicdo com alcalis, como o sodio, ou rea¢des de cloreto, ou com
reacOes de calcio, controlando-se a temperatura e atmosfera.

O Oxido de Zirconia em sua fase pura apresenta trés estruturas polimérficas,
gue ficam estabilizadas em diferentes temperaturas, sdo elas: monoclinica, tetragonal
e cubica. A transformacédo da fase tetragonal para monoclinica gera uma expansao
volumétrica de 4-5 %, e da fase tetragonal para fase cubica ha um aumento
volumétrico de 2,31%8.

Quando a Zircbnia, que estd na fase tetragonal, sofre um resfriamento
passando para a fase monoclinica, ha uma expanséo volumétrica, que excede 0s
limites elasticos e de fratura, a peca ceramica pode colapsar.

Para que isso ndo ocorra, 6xidos sdo adicionados, de forma que a fase
tetragonal fiqgue metaestavel em alta temperatura e que permaneca estavel a

temperatura ambiente.
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A Zircbnia pode ser estabilizada totalmente na fase cubica através da adicdo
de 6xidos de magnésio, célcio, itrio, que sdo sinterizadas em temperaturas elevadas
(acima de 1800°C) e realizado resfriamento rapido em seguida, para que nao haja a
transformacao de fases. A zirconia tetragonal policristalina (3Y-TZP) com a adicéao de
Y203 inicia a metaestabilidade a partir de 1300°C, contudo obtém as melhores
propriedades mecéanicas entre 1450-1500 °C.

As primeiras ceramicas desenvolvidas foram focadas na zirconia parcialmente
estabilizada com magnésia, tendo a fase tetragonal presente, contudo ela
apresentava caracteristicas que influenciavam negativamente para as propriedades
de desgastes. Com isso, teve se entdo o foco no desenvolvimento da zircOnia
tetragonal policristalina estabilizada com itrio (Y-TZP), que possui graos tetragonais
de tamanho submicrénico, menores que 0,5 um, e é usada hoje em dia como material
padrdo de aplicacédo clinica.

A quantidade de zircbnia que ira se manter em fase tetragonal a temperatura
ambiente depende dos tamanhos dos graos, distribuicdo homogénea, concentracao
do Oxido estabilizador de itrio e a resisténcia exercida pela matriz sobre os graos.

Quando ha uma presséo sobre os graos devido a uma trinca avancando no
material, os grdos que estdo préximos a ela passam para a fase monoclinica, com
isso hd o aumento da tenacidade, porque a energia da trinca é dissipada devido a
transformacao de fases, e, pois, a fissura tem que avancar com a compressao feita
pela expanséo de volume dos graos.

Para que que a zirconia permaneca em sua fase tetragonal estavel séo
necessarios alguns fatores dentre eles: a) tamanho do grao, e b) concentracdo do
oxido estabilizante. Contudo, mesmo assim, em temperaturas acima de 100°C em
ambientes imidos, a zirconia pode passar da fase tetragonal estavel para monoclinica
espontaneamente. E com isso, pode-se observar a diminuicdo da densidade do

material e reducdo da resisténcia e tenacidade da ceramica®.

3.4 ZTA

Com o passar do tempo, as fabricas de implantes estavam em busca do
desenvolvimento de ceramicas que fossem mais confiaveis e apresentassem maior
longevidade. Com isso, obteve-se o desenvolvimento de uma ceramica que nao
apresentava problemas de degradacdo em umidade quando implantada, obtida

atraveés da insercéo de zirconia na matriz de alumina. Apesar da zirconia obter dureza
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menor (1200 GPa), comparado a alumina (2000-2200 GPa)?, ela apresenta o dobro
de tenacidade e resisténcia a flexdo!°. A ZTA apresenta tenacidade de até 12 MPam"
12 e resisténcia a flexdo de até 700 MPa'’.

Na ZTA, para que haja a transicdo de fases de tetragonal para monoclinico, a
rigidez da matriz de alumina deve ser superada, e ela € superior a da zircénia. Por
causa da diferenca de elasticidade entre a matriz de alumina e as particulas de
zirconia, as trincas se movem atras das particulas de zirconia que estdo menos
rigidas, dissipando a energia da trinca, pois ha a transformacéo da fase tetragonal
para monoclinica. Com isso, ha um aumento da tenacidade do material, conforme foi
descrito por De Aza et al.?.

Contudo, o aumento da tenacidade e resisténcia a flexdo causado pela
presenca de zircénia, gera diminuicdo da dureza.

O composito composto de alumina e zircénia mais usado é o BIOLOX® delta,
da empresa CeramTec, mais de 1 milhdo de componentes foram lancados no
mercado mundial em 2010%3. Ele apresenta matriz de alumina em que os grédos
medem em média 4,5 um, e uma segunda fase de gréos Y-TZP em que 0s gréos
medem 0,3 um, e a terceira fase composta por cristais em forma de plaquetas de
aluminato de estréncio que medem no maximo 5 um.

Contém em sua formulagéo, 80% em volume de alumina, 17% em volume de
diéxido de zircbnia, 2% em volume de plaquetas de estréncio aluminato e 1% em

volume de 6xido de cromio, este é adicionado para conferir a coloracao rosa a peca.

3.5 Oxido de Magnésio (MgO)

O MgO tem coloragéo branca, que € ideal para a aplicagdo do mesmo como
infraestrutura de préteses odontologicas, e € conhecido por retardar reages de presa
rapida, ele € um cation bivalente com baixa solubilidade em zirconia na temperatura
de sinterizacdo, formam ceramicas em graos tetragonais em uma matriz cubica em
alta temperatura. A atuacdo na alumina € evitar o crescimento anormal de grdo que
induz em uma reducéo da propriedade mecanica“.

O MgO é usado como aditivo de sinterizagcdo para controlar o crescimento
descontinuo de graos deletérios e obter 6timos resultados em termos de densidade e
tamanho de gréo. Ele é usado como dopante que melhora a sinterizagdo do material,

pois promove a unido das ceramicas'®.
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4 MATERIAIS E METODOS

Os materiais utilizados serdo apresentados como, as matérias-primas e o
preparo das substancias. E os métodos discutidos sédo a porosidade Arquimedes, a

resisténcia a flexdo biaxial e 0 médulo de Weilbull.

4.1 Matérias-Primas

a) Oxicloreto de zircénio IV octahidratado-(ZrOCl2.8H20, PA, ACS, Exddo,
Brasil), b) (Acido nitrico, HNOs, 65%-PA, Synth, Brasil), c) cloreto de aluminio [Al(Cl)3]
em alcool isopropilico (C3HsO, Quemis, PA, Brasil), d) hidroxido de amoénio, NH40H,
Synth, PA, Brasil, e e) polivinil butiral-PVB; Butivar B-98, Sigma-Aldrich, EUA).

4.2 Preparacgao de NanozircOnia
A zircOnia podera ser obtida pelo método sol-gel com a mistura de 1 mol de
agente precursor de zirconia, para um mol de agente catalizador &cido nitrico e

mistura-se 0os componentes por 2 horas.

4.3 Preparacdo de Nanoalumina e Nanomagnésio

Prepara-se a nanoalumina pela dissolucao de cloreto de aluminio em élcool
isopropilico, e adiciona-se acetato de magnésio, apdés mistura por 30 minutos,
adiciona-se o0 agente precipitante hidréxido de amdnio e mistura-se 0os componentes

por 2 horas.

4.4 Preparacao de Nanoceramica de Alumina Tenacificada com Zircénia

Apbs a preparacao individual dos nanomateriais (itens 4.2 e 4.3) é feita a
lavagem/filtracdo para a retirada de contaminantes, em seguida sdo misturados por 2
horas, na proporgéo de 21% em massa de nanozirconia (ZrOz) e 78,3% em massa de
nanoalumina (Al203) e 0,7% em massa de nanomagnésio.

Esta mistura passa por etapa de secagem e tratamento térmico em 500°C/ 1h.
A este po é adicionado o alcool isopropilico e o polimero PVB que atuara como um
agente ligante, conferindo plastificacdo e resisténcia para a peca a verde apés a

conformagao.
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A mistura contendo os nanomateriais e o polimero sdo secados com ar quente
para a retirada parcial do solvente e uma secagem em estufa a 60°C por 12 horas
para secagem completa.

A amostra na forma de p6 contendo o polimero, devera ser finamente
desaglomerada em almofariz de porcelana e passado em peneiras de malha 200
mesh. O po6 segue para a etapa de prensagem uniaxial para obter as dimensdes com
a forma de discos de 15 de diametro por 2 mm de espessura com pressédo de 100
MPa e seguem para a etapa de tratamento térmico realizado em 1500°C/3 h.

A caracterizacdo sera feita por flexdo biaxial, difratometria de raios X (DRX),
porosidade Arquimedes e microscopia eletronica de varredura (MEV).

Figura 1 - Fluxograma do processo

Zirconia Alumina Y50 3,
(Zr O, p6) (Al.05, p6) Mg O, (pd)

e

Mo agem em moinho de esferas

e

Retirada do solvente (dgua)

¢

Prensagem do pé

¢

By

Tratamento térmico, 1500°C/3 horas

1 11t

Fonte: Elaboracao prépria.

4.5 Resisténcia a Flexao Biaxial
O ensaio para a determinacdo da resisténcia a flexdo biaxial (ISO 6872:2015,
2015)(16). O dispositivo utilizado apresenta um apoio para as amostras contendo trés
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esferas (2,5 £ 2 mm de diametro), distribuidas numa circunferéncia de diametro de 11
+ 1 mm e posicionada a 120°. Com o dispositivo, a haste de teste deve estar
perfeitamente alinhada com o centro da amostra. Os discos devem apresentar
diametrode 12 + 2 mm e espessura de 1,2 + 0,2 mm. A carga foi aplicada centralmente
no espécime por meio um pistao de ponta chata com um didmetro de 1,4 £ 0,2 mm, a
uma velocidade de 0,5 mm.min. Para o calculo do médulo de ruptura biaxial, em MPa
utilizou-se a equacéao 1:

&-Y)

D

Onde: o € 0 modulo de ruptura biaxial (MPa), P é a carga total na fratura (N); b é

o= —0,2387P

espessura da amostra (mm). X e Y sdo valores calculados a partir das equacoes 2 e
3:
X =0+ 2+ 3?2 @
3 3
Y=>0+ 01+ hE?*+0-v? @)
3 3

Onde: v é valor do coeficiente de Poisson (se o valor ndo for conhecido sera utilizado
0,25), r1 é o raio do circulo de apoio (mm), r2 € o raio da area de aplicagdo da carga e

rs € o raio do corpo de prova.

4.6 Porosidade Arquimedes

Ao iniciar, a amostra deve estar completamente seca (sugestédo: 24 h a 110°C)
e com a temperatura equalizada. Ao colocar a amostra ceramica seca no prato da
balanca, obtém-se o parametro massa seca (Ms) que pode ser descrito pela soma das
massas dos componentes da amostra:

Mg = Mggiigo + Mpe + Moy (4)

Onde: Mssiido € a massa da parte solida da amostra, Mpr € a massa dos poros fechados
e Mpa a massa dos poros abertos. A massa de poros (Mp) equivale a massa do fluido
gue preenche os poros (ar, neste caso). Supondo que os valores de Mpr € Mpa Sejam

muito pequenos em comparagdo com o de Msgiido (Mpr = 0 € Mpa = 0), vem que

Ms = MSéIido (5)

Em seguida, a amostra ceramica é colocada em um liquido chamado fluido de
imerséo, para que ele preencha todos os poros abertos da amostra. Apés o tempo de
saturacdo (24 horas), a amostra € retirada e sua massa imersa (M) € registrada com
a ajuda de um porta-amostra colocado dentro do fluido de imerséo.
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De posse das massas seca (Ms), umida (Mu) e imersa (M) € possivel calcular
a densidade aparente (Equacéo 6) a densidade relativa (Equacéo 7) e a porosidade
total (Equacéo 8).
MS
MU — lVII
( Pr ]
DR(%) = DA ou DAG 7)

Psslido

PT(%) =100% x {1— (%ﬂ (8)
Ps

DA = (6)

4.7 Modulo de Weibull (m)

Para a possibilidade de utilizacdo da estatistica de Weibull devera ser realizado
0 ensaio mecanico em ao menos 15 amostra e idealmente em 30 amostras, assim
sera possivel calcular o moédulo de Weibull que é estimado a partir de dados da
resisténcia a tracdo por compressao diametral e em seguida os resultados sao
classificados estatisticamente. Comecando pela classificacdo de dados de resisténcia
de um lote de amostras em ordem crescente e atribuir a cada amostra uma
probabilidade de falha (Pr) conforme a Equacéo 9, baseada nesta classificacao.

= O
Onde:ié01°, 2° 3° ... " N € o nUmero de amostras do lote e Ps € a probabilidade
de falha.

Transformar as variaveis P € o0 em Inin [1/(1-P+)] e Ino, respectivamente. Este
€ o logaritmo natural duplo de 1/(1-Px) e o logaritmo natural de . Construir um grafico
com InIn [1/(1-Ps)] na ordenada (eixo Y) e Ino correspondente na abscissa (eixo X).
Calcular o ajuste da regresséo linear para a linha reta, ou seja, Y = mx + constante.

Convém que a regresséo seja feita de modo que o quadrado dos desvios
verticais dos pontos dos dados a partir da linha seja minimizado. Em outras palavras,
regredir a funcdo de duplo log das probabilidades sobre o log da tensao.

O modulo de Weibull (m) € igual a inclinac@o do ajuste da regresséo linear (isto
€, m). Diversos estudos com materiais ceramicos, incluindo vidros, dependem
fortemente do processamento, inclusdes e do grau de acabamento superficial,

tipicamente apresentam 3 < m < 15, e isto representa que um material com m = 15,
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apresenta menor variabilidade dos resultados mecanicos quando comparado com um
material com m = 3. Materiais ceramicos utilizados em Odontologia normalmente
apresentam maédulo de Weibull (m) na faixa de 10?7, portanto, ao obter valor de m para
esta nova composicao sera possivel obter um material com confiabilidade para ser
utilizado em aplicagdes em Odontologia.

O modulo de Weibull (m) pode ser calculado pelo método da regresséo linear

da equacéo 6.
1
In.In (m) = m.lno — min g, (6)

Onde: Pt é a probabilidade de falha, c é a tensdo aplicada, co
caracteristica (geralmente considerada a resisténcia média) e m
Weibull podendo variar de zero até infinito.

€ a resisténcia
é o

modulo de

A funcéo distribuicdo de Weibull esta relacionada com a probabilidade de falha
(Pr) ou de sobrevivéncia, de um volume (V) ou de uma area, sendo necessario saber
o médulo de Weibull (m) e a resisténcia caracteristica de Weibull (co0) sendo esta a
resisténcia observada quando a probabilidade de falha é de 63,2%® para uma
amostra e uma configuragdo de carregamentos particulares, a expressao pode ser

vista pela equacéo 7.

Ps=1- Py =exp[ -/, (("L’""))m vl (7)

0o
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5 RESULTADOS

A Tabela 1 demonstra os resultados obtidos pelo ensaio de resisténcia a flexao
biaxial em maquina de ensaio mecanico EMIC DL 2000, (EMIC-INSTRON, Sao José
do Pinhais, Brasil) utilizando célula de carga de 2kN com velocidade de ensaio de 0,5

mm.min-".

Tabela 1 - Resisténcia a flexdo biaxial 2 da alumina tenacificada com zirconia e dopada com
oxido de magnésio

Corpos de F (N) POi,SS.O n rl r2 r3 b X Y ru;;iﬁzagigiial
prova (Tedrico) (MPa)
1 595,49 0,25 5,50 6,07 1,08 -5,40 1,77 868,14
2 539,00 0,25 5,50 6,07 1,01 -5,40 1,77 898,10
3 512,15 0,25 5,50 6,09 1,06 -5,40 1,76 779,51
4 553,79 0,25 5,50 6,03 0,99 -5,38 1,80 961,58
5 588,28 0,25 5,50 6,08 1,05 -5,40 1,77 918,61
6 568,97 0,25 5,50 6,08 1,01 -5,40 1,76 960,24
7 621,74 0,25 5,50 6,06 1,00 -5,39 1,78 1071,28
8 463,99 0,25 550 | 0,7000 | 6,05 0,81 -5,39 1,79 1210,84
9 555,78 0,25 5,50 6,04 1,05 -5,38 1,79 857,92
10 592,68 0,25 5,50 6,07 1,08 -5,40 1,77 874,83
1 582,71 0,25 5,50 6,03 1,00 -5,38 1,80 998,59
12 602,50 0,25 5,50 6,04 0,99 -5,38 1,80 1046,04
13 647,92 0,25 5,50 6,06 1,03 -5,39 1,78 1052,04
14 620,37 0,25 5,50 6,04 1,02 -5,38 1,79 1014,66
15 620,00 0,25 5,50 6,06 1,07 -5,39 1,78 927,09
rl = raio do circulo de suporte (mm); r2 = raio da area da carga (mm); r3 = raio da amostra (mm)
b = espessura da amostra na origem da fratura (mm)

Fonte: Elaboracao propria.
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A tabela 2 demonstra o médulo de Weibull da alumina tenacificada com zirconia
e dopada com 6xido de magnésio, e o resultado obtido foi de 0,9284.

Tabela 2 — Médulo de Weibull da alumina tenacificada com zircénia e dopada com éxido de

;s s
magnésio
3,0000
2,0000
L]
1,0000 y =10,493x - 72,042
o
R? = 0,9284 o
;
—_ -«
= 0,0000 L
& 5,2500 5,4500 5,6500 5,8500 6,0500 6,2500 6,4500 6,6500 68500 7,0500 7,2500
-
< L ]
i
— L]
=
\_(:/—1,0000 o,
o
s
-2,0000 d
o
-3,0000
L]
-4,0000
Ino

Fonte: Elaboracao prépria.
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A tabela 3 demonstra o resultado dos testes de porosidade arquimedes da

alumina tenacificada com zircénia e dopada com éxido de magnésio.

Tabela 3 - Resultados da porosidade arquimedes dos corpos de prova da
composi¢do ZTA dopada com 6xido de magnésio

Meédia da I\/Iédia do Densidade Densidade Porosidade
Amostra Espessura Diadmetro Massa VquTe aparente téorica @ Tot{al _

(mm) ® (mm) (9) (mm3) geomet_rlca (g.cm%) Geomeétrica
& (g.cm?) (PTG)
1 1,08 12,14 | 0,5156 | 0,1255 | 4,1095 4,2467 3,23
2 1,01 12,14 | 0,4654 | 0,1174 | 3,9656 4,2467 6,62
3 1,06 12,17 | 0,4707 | 0,1233 | 3,8174 4,2467 10,11
4 0,99 12,07 | 0,4606 | 0,1136 | 4,0548 | 4,2467 4,52
5 1,05 12,15 | 0,4642 | 0,1214 | 3,8231 4,2467 9,97
6 1,01 12,17 | 0,4650 | 0,1170 | 3,9731 4,2467 6,44
7 1,00 12,12 | 0,4685 | 0,1150 | 4,0722 4,2467 411
8 0,81 12,10 | 0,3653 | 0,0932 | 3,9198 4,2467 7,70
9 1,05 12,09 | 0,4644 | 0,1209 | 3,8426 4,2467 9,52
10 1,08 12,14 | 0,4719 | 0,1246 | 3,7865 4,2467 10,84
11 1,00 12,05 | 0,4683 | 0,1141 | 4,1041 4,2467 3,36
12 0,99 12,07 | 0,4778 | 0,1137 | 4,2015 4,2467 1,06
13 1,03 12,13 | 0,4742 | 0,1186 | 3,9991 4,2467 5,83
14 1,02 12,08 | 0,4808 | 0,1173 | 4,0972 4,2467 3,52
15 1,07 12,11 | 0,4950 | 0,1232 | 4,0165 4,2467 5,42

mm.

0,70%

Dexido de magnésio X Péxido de magnésio

@ A densidade tedrica pode ser calculada pela seguinte relagao:

@ n = 3 medidas usando paquimetro digital Mitutoyo 150 mm com resolucéo de 0,01

P ZTA:MgO = Dalumina X Palumina + Dzirconia X Pzirconia + Dexido de estroncio X Poxido de estroncio +

Onde: ®aumina = 76,1%; Dzirconia = 22,5 %; Doxido de estroncio = 0,7%); Dexido de magnésio =

Pzirconia = 6,05 g-Cm_3 ; Palumina = 3,97 g-Cm_3 ; Péxido de estrancio = 4,70 g-Cm_3 ; Poéxido de magnésio
= 3,58 g.cm™

Fonte: Elaboragéo prépria.
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6 DISCUSSAO

A ZTA sintetizada neste projeto apresentou um modulo de Weibull de 10,43
onde para materiais ceramicos € considerado um bom resultado, melhor do que o
apresentado na pesquisa de Teixeira® que obteve m=11. Apresentou também
porosidade total geométrica entre 3 até 10%, indicando que o aditivo a base de 6xido
de magnésio foi eficiente para controlar o crescimento do tamanho de grao da alumina
e auxiliou no processo de sinterizagdo comprovado em alguns corpos de prova com
baixa porosidade total geométrica e pela microestrutura da superficie. A resisténcia a
flexdo biaxial do material ficou na média com 965 MPa, indicando a sua excelente
resisténcia em flexdo, o estudo de Teixeira'® obteve 685 MPa, portanto, sendo um

numero superior.
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7 CONCLUSAO

Pode-se concluir que o material apresentou excelente resisténcia a flexao
biaxial, baixa porosidade total geométrica e a distribuicdo da zircénia na alumina foi
justamente no ponto de maior fragilidade que é o contorno de gréo, com isso houve
ganho frente a energia de fratura do material. Além disso, o 6xido de magnésio
forneceu a coloragdo branca ao material, portanto, ele pode ser aplicado na

odontologia como infraestrutura em préteses dentarias.
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