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APRESENTACAO

Vocé ja percebeu a importancia dos materiais na sua vida diaria? Os materiais
estao provavelmente mais imersos na nossa cultura do que a maioria de n0s imagina.
Diferentes segmentos como habitacdo, saude, transportes, seguranca, informacao/
comunicacéo, vestuario, entre outros, sao influenciados em maior ou menor grau pelos
materiais.

De fato a utilizagdo dos materiais sempre foi tdo importante que os periodos
antigos eram denominados de acordo com os materiais utilizados pela sociedade
primitiva, como a ldade da Pedra, |ldade do Bronze, |dade do Ferro, etc.

A humanidade esta em constante evolugdo, e os materiais ndo sado excecoes.
Com o avancgo da ciéncia e da tecnologia a cada dia surgem novos materiais com
caracteristicas especificas que permitem aplicagdes pormenorizadas e inovagéo nas
mais diferentes areas.

Todos os dias centenas de pesquisadores estdao atentos ao desenvolvimento
de novos materiais e ao aprimoramento dos existentes de forma a integra-los em
tecnologias de manufatura economicamente eficientes e ecologicamente seguras.

Estamos entrando em uma nova era caracterizada por novos materiais que podem
tornar o futuro mais facil, seguro e sustentavel. O campo da Ciéncia e Engenharia de
Materiais aplicada esta seguindo por novos caminhos. A iminente escassez de recursos
esta exigindo inovacoes e ideias criativas.

Nesse sentido, este livro evidencia a importéncia da Ciéncia e Engenharia de
Materiais, apresentando uma coletdnea de trabalhos, composta por quatro volumes,
que permitem conhecer mais profundamente os diferentes materiais, mediante um
exame dasrelacdes entre a sua estrutura, as suas propriedades e o0 seu processamento.

Considerando que a utilizacao de materiais e os projetos de engenharia mudam
continuamente e que o ritmo desta mudanca se acelera, ndo ha como prever os avangos
de longo prazo nesta area. A busca por novos materiais prossegue continuamente...

Boa leitura!

Marcia Regina Werner Schneider Abdala
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CAPITULO 3

AL, O, REFORGADO COM NANOPARTICULAS
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RESUMO: Neste trabalho foi desenvolvido
um compdsito a base de Al,O, reforgado com
nanoparticulas de ZrO,(Y,O,), objetivando
avaliar o efeito do teor de nanoparticulas de
ZrO,(Y,0O,) nas propriedades mecanicas. Pos de
partida de Al,O, foram reforgados com fragées,
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em peso, de 3%, 5%, 10% e 15%, de ZrO(Y,0,)
e misturadas em moinho almofariz. Todas as
misturas receberam 5%, em peso, de ligante
polimérico (PVA); e apés a adicao do ligante, o
material foi compactado uniaxialmente a 50MPa,
em seguida, sinterizados a temperatura de
1600°C por 2h. Os produtos sinterizados foram
caracterizados por difracédo de raios X (DRX),
microscopia eletrénica de varredura (MEV),
densidade relativa, dureza Vickers, tenacidade
a fratura e resisténcia a flexdo. Os resultados de
difracdo de raios X indicaram as fases de Al,O, e
ZrO, tetragonal apoés a sinterizagéo. Além disso,
a densidade a verde de 55% foi predominante
nos compactos; e apoOs sinterizagdo, variou
em funcédo do teor de ZrO,, alcangando 97%
em composicdes sinterizadas com 3%p de
nanoparticulas de ZrO,(Y,0,). A dureza das
amostras apresentou valores médios de dureza
1670HV, tenacidade a fratura maxima de 3,2
MPa.m'2, médulo de Weibull variando entre
4,75 a 12,83 e resisténcia a flexdo atingindo
o0 maior valor de 634MPa na composicdo com
5%p de ZrO,, influenciada diretamente pela
presenca de nanoparticulas de ZrO, dispersas
uniformemente na matriz de Al,O,, que acarreta
em, ao menos, dois mecanismos tenacificantes
principais: transformacdo de fase tetragonal-
monoclinica da zircbnia, e tensdo residual
compressiva entre as duas fases presentes,
ALO, e ZrO, tetragonal.
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PALAVRAS-CHAVE: Composto ceramico, Al,O,-ZrO,(Y,0,) e propriedades mecénicas.

ABSTRACT: In this work, ZrO, (Y,O,) nanoparticle reinforced Al,O, composite was
developed to evaluate the effect of the nanoparticle content of ZrO,(Y,O,) on the
mechanical properties. The mixtures contain an ALO, matrix with 3%wt., 5%wt.,
10%wt. and 15%wt. ZrO,(Y,0,) were mixed in a mortar mill. All blends received 5%wt.
polymeric binder (PVA), and after addition of the binder, the material was compacted
uniaxially at 50MPa, then sintered at 1600 ° C for 2h. The sintered products were
characterized by X-Ray diffraction (XRD), scanning electron microscopy (SEM),
relative density, hardness Vickers, fracture toughness and flexural strength. The results
of X-ray diffraction indicated the phases of AL,O, and tetragonal ZrO, were found after
sintering. In addition, the relative density of green of 55% was predominant in the
compacts, and after sintering, varied as a function of the ZrO, content, reaching 97%
in compositions sintered with 3%wt. of ZrO,(Y,0,) nanoparticles. The hardness of the
samples presented average values of 1670HV, and maximum tenacity of 3.2 MPa.
m™2, Weibull modulus ranging from 4.75 to 12.83 and flexural strength reaching the
highest value of 634MPa in the composition with 5%wt. ZrO,, directly influenced by the
presence of ZrO, nanoparticles dispersed uniformly in the Al,O, matrix, which leads to
at least two main tenacifying mechanisms: tetragonal-monoclinic phase transformation
of the zirconia, and compressive residual tension between the two phases present,
ALQO, and tetragonal ZrQO,,.

KEYWORDS: Ceramic compound, Al,O,-ZrO,(Y,0,) and mechanical properties.

11 INTRODUCAO

Ceramicas a base de Al,O, sdo utilizadas como biomateriais para a fabricagao
de préteses dentarias e ortopédicas, devido, as suas caracteristicas funcionais e
estruturais, dando garantia duradoura ao paciente(.

A zircdnia tetragonal estabilizada com itria (3Y-TZP) apresenta uma excepcional
tenacidade a fratura, justificada pelo mecanismo de transformacéo de fase tetragonal-
monoclinica, que induz uma expansao volumétrica dos graos na ordem de 4,5-
5%, responsavel por reter a expansao das trincas. Por essa razdo € comum 0
uso da 3Y-TZP como reforco em compdsitos cerdmicos, em especial em matrizes
de alta dureza e baixa tenacidade a fratura, tais como na fabricagdo do compadsito
ALO,-ZrO,(Y,0,)®. Os avangos de pods nanoparticulados de ZrO, possibilitaram a
intensificagdo das propriedades mecéanicas de compositos fabricados utilizando ZrO,
como agente tenacificador®®?®. Neste trabalho foi desenvolvido compésitos adicionando
nanoparticulas de ZrO,(Y,0,) em matriz de a-AlLO,, gerando o compésito AlLO,-
ZrO,(Y,0O,) cujas as principais propriedades mecanicas séo: baixo coeficiente de atrito,
diminuicdo da dureza, e consequentemente, aumento da tenacidade dos compésitos
e compatibilidade biologica.
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2 | MATERIAIS E METODOS

2.1 Materiais

Neste trabalho foram utilizados p6s de alumina (AlL,O,), como matriz do compdsito,
e diferentes proporgbes de zirconia estabilizada com itria ZrO,(Y,0,). A Tabela 1
mostra as principais caracteristicas das matérias primas utilizadas para confec¢ao dos
compasitos caracterizados e discutidos, posteriormente.

Caracteristicas ALO, ZrO,(Y,0,)
Fabricante ALMATIS® CT 3000 SG | TOSOH®ZPex
Tamanho médio das particulas 300 nm 40 nm
Massa especifica 3,98 g/cm?3 6,05 g/cm?3
Coeficiente de expansao térmica 8,5x10°%°C"" 10,5x106°C"

Tabela 1 — Especificagdo técnica dos materiais utilizados para a producao dos compoésitos.

2.2 Metodologia

A Figura 1 apresenta o fluxograma das atividades experimentais.

Adigdo de ligante

Figura 1 — Fluxograma das atividades experimentais

2.2.1 Processamento das misturas

A primeira etapa constituiu na calcinagéo dos pés de ZrO,(Y,0,) a 900°C por
1h, com taxas de aquecimento e resfriamento de 20°C/min, garantindo a remocéo de
particulas volateis e ligantes.

Na segunda etapa, os pés de Al,O,foram misturados em diferentes proporgées,
em peso, de ZrO,(Y,0,). As misturas continham concentragées iguais a 3%p, 5%p,
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10%p e 15%p de ZrO,(Y,0,) e foram misturadas a seco utilizando um moinho almofariz
MARCONI MA-500 com pistilo motorizado de alumina em dois turnos com tempo
de moagem de 60s e intervalos de 60s entre cada turno e velocidade de 50 RPM.
Ap6s a moagem, foi adicionado a mistura 5%p de ligante polimérico (o PVA — alcool
polivinilico), e, em seguida, as misturas foram peneiradas em peneiras de 120 mesh,
atingindo granulacéo inferior a 125um.

Na ultima etapa, os pds foram compactados uniaxialmente a uma presséo de
~ 50MPa durante 60s, obtendo corpos de prova com dimensao iguais a 15 mm de
didametro e 2mm de espessura. Em seguida, as amostras foram sinterizadas no forno
MAITEC F1650, com rampas de aquecimento: 900°C por 2h, com taxa de aquecimento
de 1°C/min, para eliminacdo do ligante polimérico, e, em seguida, 1600°C por 2h,
com taxa de aquecimento de 5°C/min, para a sinterizacdo das amostras, e por fim,
resfriamento a temperatura ambiente (= 25°C), com taxa de resfriamento de 10°C/min.

As amostras sinterizadas tiveram suas massas especificas medidas por dois
métodos distintos: método geométrico, utilizando um paquimetro, com precisdo de
0,01mm, e pelo método de Arquimedes, utilizando uma balan¢a de precisdo OHAUS
DISCOVERY. Os valores obtidos foram comparados, com relagcdo a massa especifica
teorica (P -4mn), através da equacgéo 1.

(Paso, % Pano,) + Pro, X pri0)  (Paso, X H.'}H) + (Pyo, % 6,05)
Prearicn = 100 = 100

(1)

Onde:
Preorico- Massa especifica tedrica [g/cm?3].

PA1203: concentragdo, em peso, de ALO,.

PZr022 concentragdo, em peso, de ZrO,,.

PA1,05 : massa especifica da AL,O, (Pa1,0, = 8,98 glcm?)

Pz:0, : massa especifica da ZrO, (Pzr0, = 6,05 g/cm3).

2.2.2 Caracterizagcdo das amostras sinterizadas

As matérias primas, os compactos a verde e os compositos sinterizados foram
caracterizadas por difragao de raios X para identificacdo das fases cristalinas utilizando
um difratbmetro PANALYTICAL EMPYREAN, utilizando a radiacdo Cu-Ka, com
varredura entre 20° a 80°, com passo angular de 0,02° e 80s por ponto de contagem.

Os picos cristalinos detectados nos difratogramas foram identificados
utilizando o software HIGHSCORE PLUS 3.0 atravées da base de dados
PDF-4-ICDD “, baseado nas microfichas JCPDS. A morfologia das particulas das
matérias primas foi observada usando um microscépio eletrénico HITACHI TM3000,
através da técnica de microscopia eletrénica de varredura (MEV).

A visualizacdo da morfologia dos graos da matéria prima, dos compactos a
verde e dos compositos sinterizados foi realizada utilizando técnicas de microscopia
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eletrbnica de varredura (MEV).

O tamanho médio de gréo foi feito utilizando o software IMAGE J, com base no
diametro de Ferret dos compositos sinterizados.

Todos os resultados foram correlacionados com o0 aumento da
densificacdo do compoésito apdés a sinterizacdo, o gradiente de concentracao
de ZrO,(Y,0,) com estrutura cristalina tetragonal e a presenca da matriz de
a-AlLO, na microestrutura dos compdsitos sinterizados.

2.2.3 Avaliacéo das propriedades mecénicas

Os resultados de microdureza e tenacidade a fratura foram aferidos utilizando
o método de indentagcdo de Vickers, com carga de indentacdo de 1000gf (9,81N)
durante 30s, baseando-se nas normas ASTM-C-1327-99® e ASTM-C-1421-99®, com
a utilizacéo das equagdes 2 — 3 para o calculo da dureza e tenacidade a fratura das
amostras sinterizadas, respectivamente.

H = 1,854 X E
D?

Onde:

H: dureza Vickers do compésito [GPal].

F: carga de indentacgéo [N].

D: média das diagonais de indentacéo [m].

L1 (8]

K,.=0.019 X H, X (5) X L7
3)

Onde:

K c tenacidade a fratura do compésito [MPa x m'2].

E: mddulo de elasticidade do compdsito [GPa].

H,: dureza tedrica do composito [GPal].

L: maior comprimento da trinca radial [m].

A resisténcia a flexdo foi aferida através do ensaio de flexdo biaxial,
utilizando um aparato composto por um pistdo e uma base com trés esferas de
aco temperado posicionadas em trés pontos equidistantes formando um arco
de 120°. Os corpos de prova com o formato cilindrico possuiam dimensdes
iguais a: 12 mm de didmetro com 1,4 mm de espessura. Todos 0s ensaios
foram realizados numa maquina universal EMIC DL 10000 seguindo a norma
ISO 68721, seguindo as equagdes 4 — 6, usadas para definir o médulo de ruptura dos
compdsitos.
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~ 0.2387P(X - Y)

X = (1 +v}1n(r—2) + [] _v] [LZ]
1'3 2 1‘3
(5)

r1)2 . 2
Y=(1+wl+In[—= | ]+[1-v]|=
I3 I'y

(6)

Onde:

o.. moédulo de ruptura [Mpa].

P: forca maxima suportada pelo espécime [N].

u: coeficiente de Poisson.

r,: raio do circulo composto pelas esferas do suporte [mm].

r.: raio do area carregada [mm].

r.: raio da amostra [mm].

b: espessura da amostra na regido de origem da fratura [mm].

Os resultados obtidos no ensaio de flexao biaxial apresentaram uma distribuicéo
assimétrica, caracteristica de materiais ceramicos. Portanto, os resultados foram
analisados estatisticamente, utilizando a estatistica de Weibull. As equacbes 7 - 8
definem os modelos matematicos de Weibull.

1—0,50

F= N

(7)

Onde:

P.: probabilidade de falha acumulada.

i: posicao do espécime, em relagdo a ordenacéo decrescente dos resultados.
N: numero de espécimes analisados.

g m
Pp=1-exp[—(—) |
% @
Onde:
P.: probabilidade de falha acumulada.
o: resisténcia a flexao [MPal].
s, forga de Weibull caracteristica [MPa].
m: médulo de Weibull.
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31 RESULTADOS E DISCUSSOES

3.1 Caracterizacao das matérias primas

A Figura 2 apresenta as andlises em difracdo de raios X das matérias primas

utilizadas para a sinterizacdo dos compostos.
(a)

25000

LEGENDA: (b) LEGENDA:
[} ALO, (Romboédrica) 80000 — T: ZrO, (Tetragonal)
M: ZrO, (Monoclinica)
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Figura 2 — Difratogramas das matérias primas utilizadas: a) AL,O, e b) ZrO,(Y,0,)
nanoparticulada

Observa-se na Figura 1 - (a) a presenca da fase a-AlL,O, utilizada como matriz
para o composito. Na Figura 1 - (b), as fases cristalinas de ZrO, tetragonal (fase
metaestavel) e ZrO, monoclinica (fase estavel) podem ser observadas no difratograma.
E possivel notar que o grau de impurezas das matérias primas é desprezivel dentro da
faixa de analise.

3.2 Caracterizacao microestrutural dos compdsitos compactados

No difratograma mostrado na Figura 3 ¢é apresentado as fases
cristalinas antes do processo de sinterizagcdo, prensados uniaxialmente a
50 MPa. Nota-se que as amostras estdo homogéneas, devido, a presenca das fases

cristalinas de a-Al,O,, ZrO, tetragonal e ZrO, monoclinica.
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Figura 3 — Difratograma em Raios X das amostras compactadas em diferentes composicoes de
ZrO,(Y,0,)

A Figura 4 apresenta os resultados da densidade relativa dos compactos a verde
e dos compostos sinterizados a 1600°C durante 2h.

e Compactos a Verde
o Composito sinterizado 1600°C por 2h

100

98
Wl T

% b it

92

A\
A\

56

Densidade Relativa (%)

—eo—

52

T T T T T T T T T T
3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15

Concentracao de Zr0, (% p)

Figura 4 — Densidade relativa dos compactos a verde (linha preta) e compostos sinterizados
(linha vermelha)

Observa-se na Figura 4 as amostras compactadas apresentaram densidade
a verde na ordem de 55%. A aplicacao de 5% de ligante, em peso, permitiu a
homogeneidade do compésito, fazendo com que as particulas de ZrO, se acomodem
na matriz de Al,O,, causando o alto grau de densidade a verde nas amostras. Apos 0
processo de sinterizacado, o compaosito apresentou densidade relativa superior a 95%,
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consequentemente, pode-se afirmar que os ciclos de sinterizacdo dos compoésitos
foram eficazes, permitindo a eliminacéo continua do ligante utilizado no processo de
prensagem, crescimento dos graos, que por sua vez, causara a eliminacao de poros
nas amostras sinterizadas.

A Figura 5 mostra a retracdo volumétrica apds o processo de sinterizagao a
1600°C por 2h.

50 4

48

46

Retracao Volumétrica (%)

1 l

40

T T T T T T T T T T
3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15

Concentragao de ZrO, (% p)

Figura 5 — Retrag&o volumétrica em fungéo da concentragéo de ZrO,(Y,0,) nanoparticulada

A retracdo volumétrica do material ap6s o processo de sinterizacdo a
1600°C por 2h, atingiu o valor maximo de 55%, indicando que quanto maior
a porcentagem, em peso, de ZrO, no composto, menor sera a retragdo
volumétrica do material, devido ao coeficiente de expansdo térmica do ZrO,
(=1,30x10% °C'") ser maior do que o do Al,O, (= 8,0x10° °C'") €9,

Na Figura 6, os compostos sinterizados com diferentes propor¢cdes em massa de
ZrO,(Y,0,) nanoparticulada foram analisadas por difragao de raios X (DRX).
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Figura 6 — Difratograma dos compostos sinterizados a 1600°C por 2h com diferentes
concentragdes de ZrO,(Y,0,) nanoparticulada

Observa-se que os picos cristalinos de ZrO, tetragonal (fase metaestavel)
aumentam de acordo com os teores ZrO,(Y,0O,) nanoparticulada adicionado na matriz
de a-ALQO,. Observa-se que a fase de ZrO, monoclinica foi transformada em ZrO,
tetragonal apds a sinterizacdo a 1600°C por 2h, independentemente dos compostos
ceramicos analisados. Em comparag¢ao com o difratograma das amostras compactadas,
observa-se 0 aumento da fase tetragonal ap6s o processo de sinterizacao, levando ao
aumento da resisténcia mecanica do composto.

A Figura 7 mostra os resultados em microscopia eletrénica de varredura (MEV)
das amostras sinterizadas, lixadas até a granulacdo P1200 e polidas com pasta de
diamante até 1um. As amostras lixadas e polidas foram atacadas termicamente a
1450°C por 20 min, e posteriormente, foram metalizadas via sputerring, cobrindo a
superficie com uma fina camada de ouro, melhorando a visualizacdo dos contornos de
grao e a posicao dos gréos de t-ZrO, na matriz de a-Al,O,.
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Figura 7 — Micrografias do compésito Al,O, com diferentes concentragdes de ZrO,(Y,0,):
3%p de ZrO,; 5%p de ZrO,; 10%p de ZrO,; 15%p de ZrO,

Nas micrografias dos compésitos sinterizados mostrados na Figura 7, observa-se
que as particulas de t-ZrO, (regido clara) est&o posicionadas em torno dos contornos
de grao da matriz de a-Al,O, (regido escura), e aumentando a fragdo, em massa, de
ZrO,(Y,0O,), aumenta-se a quantidade de aglomerados de gréos de ZrO,em torno dos
contornos de grao, fazendo com que haja o aumento da tenacidade do composto por
transformacao de fase tetragonal monoclinica.

A Figura 8 micrografias de fratura dos compoésitos em diferentes propor¢cdes de
ZrO,(Y,0,), observando a distribuicdo de grdos de ZrO, no interior dos compostos
sinterizados e fraturados, aplicando uma tenséo cisalhante.
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Figura 8 — Micrografias de fratura dos compostos com diferentes concentragbes de ZrO,(Y,0,):
(a) 3%p de ZrO,; (b) 5%p de ZrO,; (c) 10%p de ZrO,; (d) 15%p de ZrO,

A micrografia apresentada na Figura 8 mostra uma fratura do tipo fragil nos
contornos de grao da matriz de a-Al,O, (fratura fragil intergranular). Observou-se que
os graos de ZrO, estdo posicionados no interior dos compostos fraturados na matriz
de a-ALQO,.

3.3 Avaliacao das propriedades mecéanicas

A Figura 9 mostra os resultados do ensaio de microdureza Vickers dos compostos
com diferentes concentragbes de ZrO,(Y,0,) nanoparticulada.
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Figura 9 — Resultados de microdureza Vickers dos compostos sinterizados com diferentes
concentragdes de ZrO,(Y,0,)

Observa-se que o0 aumento da fragdo massica de ZrO,(Y,0O,) nanoparticulada na
matriz de Al,O,, promoveu um aumento da densificagéo dos compositos, porém levou
a diminuic&o da dureza do material.

A Figura 10 mostra os resultados de tenacidade a fratura através do método de
propagacao de trincas dos compostos com diferentes concentragbes de ZrO(Y,0,)
nanoparticulada.
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Figura 10 — Resultados de tenacidade & fratura dos compostos sinterizados @ 1600°C por 2h
com diferentes concentragbes de ZrO,(Y,0,)

Outro fator observado, é o aumento da tenacidade a fratura do material,
justificada pela ativagdo do mecanismo de tenacificagéo por transformacéo de fases
do reforgo de zircbnia. Este fendbmeno € ativado pelas tensdes residuais promovidas
pela propagagéo de trincas na matriz de Al,O, ao se propagar pode encontrar graos
de ZrO, causando a transformagéo de fase do grao de ZrO, em uma fase mais estavel
causando o aumento da tenacidade a fratura do material.

A Figura 11 mostra os resultados do tamanho médio de gréo (TMG) de Al,O, em
relagéo a concentragao de ZrO,(Y,O,) com o auxilio do software IMAGE J, determinou-
se o diametro de Ferret das particulas dos compostos com diferentes propor¢des de
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ZrO,(Y,0,) nanoparticulada.
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Figura 11 — Tamanho médio dos gréos de Al,O, em relagao a concentragao de ZrO,(Y,0,) dos
compostos

Os resultados das anélises quantitativa do tamanho médio de grédo, mostrado na
Figura 11, mostrou uma redugéo que o tamanho médio da matriz de Al,O, reduziu de
2,6 mmpara2,2mma 1,7 mme a 1,2 mm, quando € adicionado 3%p, 5%p, 10%p e
15%p de ZrO,, respetivamente. Isso mostra que a adi¢éo e a disperséo de ZrO, inibiu
o crescimento dos gréos de Al,O,, confirmando os efeitos de crescimento de gréos em
sistemas binarios de ceramicas®.

A andlise estatistica de Weibull dos compdsitos sinterizados com diferentes

concentragoes de ZrO,(Y,0,) a 1600°C por 2h € apresentada na Figura 12.

M 1o%p zr02) = 12,83

/@ /. (15%p Zr02)

'l 4

Figura 12 — Curva e modulo de Weibull dos compositos sinterizados com diferentes
concentracdes de ZrO2(Y203) a 1600°C por 2h
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O modulo de Weibull variou de acordo com a concentragédo de ZrO, de 7,34
para 4,75 a 12,83 a 8,12 nos compoésitos contendo 3%p, 5%p, 10%p e 15%p,
respectivamente, de ZrO,(Y,0,). O modulo de Weibull encontrado nos compositos
contendo 10%p de ZrO, foi maior, e portanto, para essa composi¢ao a resisténcia aos
esforcos de flexao sera maior, contribuindo para a maior confiabilidade desse grupo de
amostras frente as outras composi¢des estudadas!'®'3).

A Figura 13 mostra a probabilidade de falha dos compostos submetidos a tensdes
de compressao.

3%pZrO,  10%p ZrO, 15%p Zro,
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80

60

P, (%)

40

20 4
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L 1 1 1 | | L 1
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Figura 13 — Probabilidade de ruptura dos compostos submetidos a tensdes de compressao
apo6s o ensaio de flexao biaxial

A Figura 13 mostrou que o composto contendo 5%p ZrO,(Y,0,) apresentou maior
resisténcia a flexdo, alcancando o valor maximo de 635MPa. Porém, o resultado do
compadsito com 10%p ZrO,(Y,0O,) apresentou o maior médulo de Weibull, portanto,
maior confiabilidade, com valor médio aferido significativamente menor, cerca de
490MPa. Este fendbmeno pode ser justificado, devido, a uma maior dispersao de gréos
de ZrO, no interior da matriz de AL,O, nos compositos contendo 10%p ZrO,, garantindo
maior homogeneidade nos resultados.

Observou-se que a resisténcia a flexdo em todas as composigcbes aumentou,
indicando que o mecanismo de tenacificagdo por transformagéo martensitica t-ZrO,
(metaestavel) m-ZrO, (estavel) foi eficaz.
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4|1 CONCLUSOES

Nos compositos Al O,-ZrO,(Y,0,) utilizando ZrO,(Y,O,) nanoparticulada, variando
as composicdes, em peso, de zircbnia de 3% a 15%, sinterizados a 1600°C por 2h,
teve como resultado a presencga das fases cristalinas de Al,O, romboédrica (a-Al,O,)
e ZrO, tetragonal (t-ZrO,), atingindo densidade relativa em torno de 95%, dureza
atingindo o valor minimo de 1670 HV e tenacidade a fratura atingindo o valor maximo
de 3,2MPaxm'? no compdsito de maior porcentagem em massa de ZrO,(Y,0,). O
mddulo de Weibull variou de 4,75 a 12,83, apresentando maior resisténcia a flexdao no
compasito contendo 5%p ZrO,, com 635Mpa e modulo de 4,75. O principal mecanismo
responsavel pelo aumento da resisténcia mecanica com o aumento da dispercao de
ZrO,(Y,0,) na matriz de Al,O, tem sido o processo de endurecimento da transformagéo
de fase induzida pelo estresse baseado a transformagao martensitica t-ZrO, 0 m-ZrQO,,
enquanto, outros mecanismos, como o tamanho decrescente de graos da matriz de
ALO, e estresses gerados pelo a incompatibilidade térmica entre ALO, e ZrO, sao
menos importante. Este estudo pode servir como um guia para desenvolvimentos
de produtos levando em consideracdo construgcdes com geométricas, combinando
as variacbes composicionais e parametros de processamento, tais como matérias-
primas, parametros de sinterizagao do sistema de Al,O,-ZrO,,

51 AGRADECIMENTOS

Os autores agradecem a FAPERJ e ao CNPq pelo apoio financeiro dado ao autor
Claudinei dos Santos.

REFERENCIAS
ANUSAVICE, K. J. & PHILLIPS. Materiais dentarios, 2005, 112 Ed., Elsevier LTDA.

MORAES, M.C. Microestrutura e propriedades mecanicas de compdésitos alumina-zircénia para
proteses dentarias, 2004, 256 pp. Tese (Doutorado em Ciéncia dos Materiais) — Instituto Militar de
Engenharia, IME/ RJ, Rio de Janeiro.

PALMEIRA, A. A. Estudo comparativo da sinterizacao de pés nanoestruturados e
microestruturados de ZrO, tetragonal estabilizado com Y,0,, 2012, 165 pp. Tese (Doutorado em
Ciéncia dos Materiais) — Escola de Engenharia de Lorena da Universidade de Sao Paulo, USP/ SP,

Séao Paulo.

JCPDS - Joint Committee on Powder Diffraction Standard: Inorganic Materials, International
Centre for Diffraction Data Swarthmore, Pensilvania, 2004.

ASTM: C-1327-99, Standard Test Method for Vickers Indentation Hardness of Advanced
Ceramics, 1999, pp. 1-8.

ASTM: C-1421-99, Standard Test for Method Determination of Fracture Toughness of Advanced
Ceramics at Ambient Temperature, 1999, pp. 1-32.

Ciéncia e Engenharia de Materiais Capitulo 3




ISO 6872, Flexure Fixture for Dental Ceramic, 2008, Dentistry — Ceramic Materials, International
Organization for Standardization, Geneva, Switzerland, 2008.

TUAN, W.H., CHEN, R.Z., WANG, T.C., CHANG, C.H., KUO, P.S. Mechanical Properties of Al,O,/
ZrO, Composites. Journal of the Europe Ceramic Society, 22, (2002).

CHAIM, R. Activation energy and grain growth in nanocrystalline Y-TZP ceramics. Materials
Science and Engineering A, 486, (2008), 439-446.

Amoros, J.L.; Sanchez, E.; Cantavella, V.; Monzé, M.; Timellini, G.; Brindley, C. — Propiedades
mecanicas de los soportes ceramicos crudos — QUALICER’2000.

Zanotto, E.D.; Migliore, A. R — Propriedades Mecanicas de Materiais Ceramicos: Uma Introducao
— Ceramica, Volume 37, No 247, p. 7-16, Janeiro/Fevereiro, 1991.

| Denry, J.R. Kelly. State of the art of zirconia for dental applications. Dent Mater 2008;24: pp.299—
307.

Ciéncia e Engenharia de Materiais Capitulo 3




SOBRE A ORGANIZADORA

Marcia Regina Werner Schneider Abdala: Mestre em Engenharia de Materiais pela
Universidade Federal do Rio de Janeiro, Graduada em Engenharia de Materiais pela
Universidade Federal do Rio de Janeiro. Possui experiéncia na area de Educacéo a
mais de 06 anos, atuando na area de gestdo académica como coordenadora de curso
de Engenharia e Tecnologia. Das diferentes atividades desenvolvidas destaca-se a
atuagdo como professora de ensino superior atuando em varias areas de graduacoes;
professora de pos-graduacgao lato sensu; avaliadora de artigos e projetos; revisora de
revistas cientificas; membro de bancas examinadoras de trabalhos de conclusdo de
cursos de graduacéo. Atuou como inspetora de Aviagéo Civil, nas areas de infraestrutura
aeroportuaria e seguranga operacional em uma instituicdo federal.

Ciéncia e Engenharia de Materiais Sobre a Organizadora



Agéncia Brasileira do ISBN
ISBN 978-85-85107-62-8

788585710762





