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Sgura R. Influéncia da insercao de fibras de Al,O3/GdAIO; na resisténcia mecanica
de monolayers e bilayers de ceramicas odontoldgicas [dissertacdo]. Sdo Paulo:
Universidade de Sao Paulo, Faculdade de Odontologia; 2010.

RESUMO

O presente estudo avaliou a adigao de fibras ceramicas de 0,5mm de diametro de
Al,O3/GdAIO; obtidas por fusdo a laser (método LHPG - laser heated pedestal
growth) em porcelanas de cobertura dos sistemas In Ceram Alumina, In-Ceram 2000
Al Cubes e In-Ceram 2000 YZ Cubes para CEREC (VITA Zahnfabrik). Barras
confeccionadas apenas com a porcelana de cobertura (VM7 ou VM9 - monolayers)
ou constituidas por ambas a ceramica da infraestrutura e porcelana de cobertura
(bilayers) receberam as fibras dispostas longitudinalmente nas propor¢des de 10 ou
17% vol. Barras que nao receberam fibras serviram como controle dos grupos. Os
corpos-de-prova (CP) com fibras assim como os do grupo controle foram submetidos
a um teste de flexdo em trés pontos. Foram calculadas as médias para a densidade
e resisténcia a flexdo dos CP, assim como para as fibras isoladamente. A tenacidade
a fratura das fibras também foi mensurada. Em todos os casos a analise de variancia
de um fator e o teste de Tukey com 5% de significancia foram aplicados. Microscopia
eletrbnica de varredura foi utilizada para caracterizacdo microestrutural das fibras e
para estudo fractografico. Foram realizadas andlises de difratometria por raio-x dos
materiais ceramicos nos estados pré e pods-sinterizacdo, assim como foram
determinados o0s coeficientes de expansdo térmico-linear das porcelanas de
cobertura por dilatometria. Os CP monolayers da porcelana VM9 contendo fibras
apresentaram, apos a sinterizagao, trincas e falhas, o que impediu a continuidade
dos testes com 0s grupos de ceramicas do sistema In-Ceram 2000 YZ Cubes. Os
CP com fibras adicionadas a porcelana VM7 em 17% vol. apresentaram resisténcia
a flexdo aumentada em 43% comparados aos CP do grupo controle, sem fibras. Nos
grupos bilayers as fibras propiciaram aumento apenas numérico da resisténcia a

flexdo do conjunto, porém de forma nao significante.

Palavras-Chave: Ceramica, Fibras para reforco, Resisténcia a flexdo, Microscopia

eletrbnica de varredura, Protese Parcial Fixa



Sgura R. Flexural strength of ceramic monolayers and bilayers bars reinforced by
Al,O3/GdAIO; fibers [dissertation]. S&o Paulo: Universidade de Sao Paulo, Faculdade
de Odontologia; 2010.

ABSTRACT

This study evaluated the addition of 0.5mm of diameter Al,O3/GdAIO; fibers obtained
by LHPG (Laser Heated Pedestal Growth) to veneering porcelains of the following
materials: porcelain monolayers: VM7 and VM9; Bilayers: In-Ceram Alumina + VM7,
In-Ceram 2000 AL Cubes + VM7 and In-Ceram 2000 YZ Cubes for CEREC + VM9
(VITA Zahnfabrik). The specimens (bars) were composed by only the veneer
porcelain (monolayer) or both the veneer and the framework (bilayer). The new
ceramic composites contained longitudinal fibers in 10 or 17% vol. Specimens
without fibers were used as control. A metallic device was developed for the
standardization of the fiber's position inside the specimens. The means of the
fracture toughness, density and flexural strength of the developed fibers were
calculated as well as the density and flexural strength of the composites. One way
ANOVA and a Tukey test (5%) were applied. Characterizations of fiber/porcelain
interface and fractographyc analysis were carried out after scanning electronic
microscopy (SEM) of bars. X-ray difratometry and dilatometry were also performed.
Vm9 porcelain showed incompatibility with the fibers, probably due to differences
between the coefficients of thermal expansion of fibers and porcelain. VM7
monolayers with the addition of 17% of fibers in volume showed significantly higher
resistance in relation to control. It was concluded that the inclusion of ceramic fibers
of Al,O3/GdAIO; to veneer porcelain improves its flexural strength.

Keywords: Ceramic, Fibers, Flexural strength, Dye, Smear layer, Scanning electron

microcopy, Fixed partial denture
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1 INTRODUCAO

Dentre os materiais de uso indireto aplicados na pratica da odontologia
restauradora, as ceramicas ocupam um papel de destaque, principalmente em razéo
de suas propriedades Opticas que mimetizam as estruturas dentarias e
proporcionam naturalidade as pecas protéticas (1). Dentre as caracteristicas
relevantes das ceramicas, pode-se citar: a estabilidade de cor, a baixa condutividade
térmica e a excelente biocompatibilidade (2). Quanto as suas propriedades fisico-
mecanicas, satisfazem parte dos atributos de um material restaurador ideal, porém
com necessidade de aperfeicoamentos.

Os primeiros materiais ceramicos foram as porcelanas, utilizadas em pecas
de pequenas dimensdes ou associadas ao metal como infraestrutura em trabalhos
mais extensos. As limitacdes destes materiais relacionam-se usualmente as suas
reduzidas propriedades mecanicas, especialmente a baixa tenacidade a fratura (3).
Em meados dos anos 60, a adicdo de particulas de 6xido de aluminio na porcelana
demonstrou a possibilidade de se obter um material ceramico mais compativel com
as exigéncias mecéanicas da mastigacao (4), porém foi apenas no final do século XX
gue novos sistemas ceramicos com propriedades mecanicas melhoradas incluindo
maior tenacidade firmaram-se no mercado.

Dentre as ceramicas estruturais hodiernamente utilizados, podemos elencar
as vitroceramicas e as ceramicas policristalinas (1, 2). Estas ultimas, com
microestrutura predominantemente cristalina, apresentam elevadas propriedades
mecanicas, no entanto sdo opacas e devem ser recobertas por uma porcelana vitrea
gue propicia a translucidez semelhante a do esmalte dentério (2, 5-7).

Apesar do ganho em resisténcia dos novos sistemas ceramicos, a
necessidade da cobertura de porcelana reduz a resisténcia do conjunto. No que
tange a mecanica da fratura de materiais ceramicos, quando a tensdo na ponta de
um defeito ou trinca presente na porcelana atinge valores criticos, esta se propaga
no interior do material e induz a fratura ou delaminacdo da porcelana e pode se
continuar pela infraestrutura. As falhas desta natureza nas préteses parciais fixas
totalmente ceramicas de tres ou mais elementos acometem, na maior parte das
vezes, a regido dos conectores e iniciam-se na por¢ao gengival, area que concentra

as tensodes de tragao (8).
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Necessario se faz, desta forma, conhecer mecanismos de tenacificacao das
porcelanas para que seja possivel aumentar a resisténcia mecanica sem que se
percam seus atributos estéticos. Dentre estes mecanismos encontram-se a deflexao
de trincas, o “crack bridging”, a transformacao de fases e a geragao de microtrincas
(9).

A literatura reporta que por meio da insergéo de fibras na ceramica pode-se
aumentar a tenacidade a fratura do material por pelo menos trés mecanismos: “crack
bridging”, geragcao de microtrincas e absorgao de energia pela deformacao plastica e
fratura das fibras (10, 11).

Fibras ceramicas desenvolvidas com essa finalidade devem ter, dentre
outras caracteristicas, alta resisténcia a flexdo e coeficiente de expansao térmico
linear (CETL) proximo ao da matriz (porcelana ou infraestrutura)(12). Um estudo
prévio avaliou o desempenho de um conjugado composto de fibras de Al,O3/GdAIO3
obtidas por um processo de solidificagdo unidirecional a laser (Laser Heated
Pedestal Growth — LHPG), utilizadas como reforco longitudinal de uma porcelana de
recobrimento. A insercao das fibras produziu um aumento de 137% na resisténcia a
flexdo da porcelana, quando presente na fragcdo de 30% em volume (13).

O presente estudo teve por objetivo avaliar a influéncia da insercéo de fibras
de Al,O3/GdAIO; em porcelanas de cobertura de sistemas totalmente ceramicos.
Foram avaliados quanto a resisténcia a flexdo dois tipos de conjugados: barras
contendo apenas a porcelana de cobertura (monolayers) e compdésitos contendo a
ceramica de infraestrutura e porcelana de cobertura (bilayers). A producéo das fibras
ceramicas por fusdo a laser (LHPG — laser heated pedestal growth) com diametro de

0,5mm foi um objetivo secundario do trabalho.
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2 REVISAO DA LITERATURA

2.1 FALHA EM PROTESE PARCIAL FIXA TOTALMENTE CERAMICA

O estudo da resisténcia a flexdao e mecanismo de falhas das proteses fixas
de sistemas totalmente ceramicos ja conta de longa data. Em 1994, poucos anos
apos o inicio da popularizagdo desses sistemas, White et al. (7) estudaram a
resisténcia a flexdo de diferentes materiais ceramicos. Barras simples contendo
apenas porcelana feldspatica ou ceramica de infraestrutura e barras laminadas
contendo ambos os materiais foram confeccionadas e testadas quanto a resisténcia
a flexdo em trés pontos. No caso das barras compostas dos dois materiais
(porcelana + ceramica de infraestrutura) ficou evidente que o material mais fraco, ou
seja, a porcelana de cobertura, quando exposta a tensédo de tracdo, comprometia
consideravelmente a resisténcia do conjunto.

Em 2001, Raigrodski e Chiche (1) realizaram uma revisao e estabeleceram
consideracdes importantes sobre as préteses parciais fixas totalmente ceramicas
anteriores existentes até entdo e sua eficacia e propriedades mecanicas.
Enfatizaram o estudo da resisténcia a flexdo em trés pontos como sendo o ensaio
preferencial para descrever a resisténcia de materiais friAveis como a porcelana e
atentaram para a importancia da largura e altura dos conectores ceramicos. Listaram
as vantagens da utilizagdo de infraestruturas cerdmicas como sendo o aumento da
translucidez do material, a ndo-necessidade de uso do agente opaco, a opcao de se
fixar os limites da restauracdo em margens supra-gengivais ou mesmo levemente
intra-sulculares, a redugcdo da chance de sobrecontorno, a diminuicdo da
condutividade térmica e a biocompatibilidade do material. Assim como White et al,
relacionado acima (7), sugeriram a nao utilizacdo de porcelana de cobertura nas
porcdes gengivais dos ponticos pelo risco de falhas quando as mesmas séo
submetidas a tensdes de tracdo. Os autores perceberam um elevado indice de
sucesso com alguns materiais ceramicos em estudos clinicos até a data da revisao,
porém enfatizaram a necessidade de um maior nimero desses estudos.

A importancia de estudos que se aproximem das situagdes clinicas também

foi demonstrada por Lohnbauer et al. (14), quando, em 2002, constatou uma
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diminuicdo expressiva na resisténcia a flexdo de materiais ceramicos expostos a um
teste de fadiga dindmica. Com a predicdo de vida util estimada para um ano, a
porcelana de cobertura avaliada apresentou uma reducéo de 64% na sua resisténcia
engquanto uma ceramica de infraestrutura teve sua resisténcia reduzida em 38%. Tal
fato deveu-se ao crescimento subcritico de trincas sob baixas forgas em meio umido.

No mesmo ano, Oh e Anusavice (15) estudaram o efeito do desenho dos
conectores na resisténcia a fratura de préteses parciais fixas totalmente ceramicas.
Os autores testaram modelos protéticos de trés elementos na regido posterior (2°
pré-molar a 2° molar) na incidéncia de uma carga centralizada no pontico. Variaram
oS raios de curvatura dos conectores nas regides oclusal e gengival,
alternadamente. Concluiram gque, quanto maior o raio de curvatura dos conectores
na regido gengival dos poénticos, maior a resisténcia a flexdo da peca. Os autores
também observaram um padrdo no comportamento de propagac¢éo da trinca quando
da falha do material, que correspondeu a um tracado obliquo, gengivo-oclusal,
iniciando-se na regido dos conectores.

Em 2004 Rizkalla e Jones (16) estudaram as propriedades mecanicas de
algumas ceramicas de infraestrutura comercialmente disponiveis e concluiram ser a
Vita In-Ceran Alumina (VITA Zahnfabrik), ceramica aluminizada infiltrada por vidro, o
material com as melhores propriedades mecénicas (resisténcia a flexdo, dureza,
tenacidade a fratura) quando comparada a algumas ceramicas prensadas e
aluminizadas. Sistemas ceramicos contendo zirconia ndo entraram no estudo.

Studart et al (17) avaliaram o comportamento mecéanico e de fraturas em
sistemas ceramicos para proéteses fixas. Para isso utilizaram espécimes monoliticos
(apenas um material) e laminados (compdsitos) de ceramica para infraestrutura mais
porcelana de cobertura. A avaliacdo fractografica nos compadsitos revelou que a
fratura se inicia sempre proximo a superficie e na porcelana de cobertura. Além
disso, para aqueles espécimes em que a infraestrutura possuia uma tenacidade a

fratura menor (com K. <3MPaxm'?) a fratura observada ocorreu de forma

catastrofica, com a trinca iniciando-se na porcelana de cobertura e correndo através
da infraestrutura, sem desvios. No caso das ceramicas com maior tenacidade a
fratura (K, >5MPaxm"?), a andlise revelou uma delaminagdo da trinca na interface
porcelana/ceramica de infraestrutura o que postergou a falha do material para um

segundo momento, apés uma aplicagdo maior de forga. Tal fato levou os autores a



23

sugerir a utilizacdo de cerdmicas com alto valor de tenacidade a fratura para as
regides posteriores.

Os mesmos autores, em um trabalho de fadiga ciclica (18) constataram que
mesmo o0 crescimento de trincas subcritico em meio aquoso ocorre
predominantemente na porcelana de cobertura.

Larsson et al. em 2007 testou a influéncia da altura dos conectores em
préteses fixas extensas (4 elementos) em dentes posteriores para uma infraestrutura
de zircOnia estabilizada com itria (Y-TZP). Observou que pequenos aumentos na
altura dos conectores influem consideravelmente na resisténcia das préteses e
recomendou uma altura minima de 4 mm nestas condi¢cdes. Todas as falhas em
seus modelos ocorreram na regido dos conectores.

Em uma extensa revisdo sobre os sistemas ceramicos da atualidade, Gomes
et al., em 2008 (2) estabelece medidas ideais minimas para a infraestrutura na
regido do pbntico. A menor dimenséo possivel para o conector no caso de proteses
totalmente ceramicas seria em torno de 7 mm? no caso dos sistemas ceramicos
fresados com ceramica a base de zirconia tetragonal policristalina estabilizada com
itria. No entanto, para a maioria dos materiais de infraestrutura a largura e altura
minimas de aproximadamente 3,0mm foi um consenso.

Em um estudo fractografico recente, Taskonak et al. (8) avaliaram o inicio
das trincas em préteses parciais fixas de sistemas ceramicos de zircbnia que
falharam clinicamente. Apds analise de cinco casos clinicos, 0s autores concluiram
que todas as trincas que geraram as falhas iniciaram-se na superficie gengival dos
conectores, na porcelana de cobertura, e correram em direcdo a ceramica de
infraestrutura. Os autores observaram também que a trinca originada na porcelana
de cobertura sempre delamina na interface com a infraestrutura, corre entre os dois
materiais e, entdo, em um segundo momento,dd origem a trinca que fratura o
restante do material. Baseado nesses achados, concluiram que o processo de falha
neste tipo de compdsito ceramico € controlado pela delaminacéo na interface, o que
torna mais dificil uma falha catastrofica da prétese.

A forma como a carga € aplicada sobre os dentes de uma protese parcial
fixa totalmente ceramica também ja foi avaliada (19). Os autores de um estudo de
elementos finitos variaram o local de incidéncia da carga em uma protese fixa de
trés elementos e verificaram que uma carga distribuida pelos dentes pilares além do

préprio pontico contribui para uma boa distribuicdo das tensdes, reduzindo o
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acumulo de tensdes na regido gengival dos conectores. Os autores sugeriram que
os estudos que consideram a aplicacdo da carga teste centralizada no pdntico ndo
estdo condizentes com a realidade clinica e superestimam as tensfes nas regides
gengivais do pontico. Também sugerem que se evite 0 contato clinicamente no
pbntico, assim como deixar o desenho proximal das ameias em um angulo muito

agudo, fato que leva ao acumulo de tensfes na regido, com risco de fraturas.

2.2 CERAMICAS REFORCADAS POR FIBRAS

O reforco de materiais frageis por fibras ja € descrito ha milénios. Na Biblia
Sagrada ja existe o relato de reforco de argila por palha para se obter tijolos e
materiais de construcdo da época com melhores propriedades. Alguns dos mais
antigos vasos egipcios foram construidos por fibras de vidro rodeadas por argila. Os
esquimos permanecem sobre o gelo que se formou entremeado por musgos pelo
fato da trinca que ocorre sobre este ndo ser tdo extensa quanto a trinca que
acomete o gelo sem vegetacdo (12). A forma como fibras conferem tenacidade a

fratura a um material ceramico foi esquematizada por Kelly, A. em 2006 (Figura 2.1).

Sem fibras

Com fibras

Fig 2.1 - Esquema representativo do mecanismo de reforco dos materiais ceramicos por fibras (Kelly,
A., 2006)

Na realidade, os mecanismos de tenacificagao por fiboras em matriz ceramica

sdo mais complexos do que parecem em uma primeira impressdo. Um primeiro
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mecanismo de tenacificacdo por fibras seria a deflexdo de trincas, mecanismo
explicado pela mudanca de direcdo da trinca ao encontrar uma segunda fase que

age como um obstaculo a sua propagacao (Figura 2.2).

Dreflexdio no )
limite entre ag Tr|fn|:a guﬁ ;
Oréos /-su:- reu deflexdo

Trinca que nao
sofreu dellexdo

Figura 2.2 - Mecanismo de aumento da tenacidade por deflexdo de trincas (Cesar, 2002)

Outro mecanismo consiste na fibra funcionar como “ponte” unindo duas
superficies da trinca, fendbmeno este conhecido como “crack bridging” e ilustrado na

figura 2.3.

Fibras

AN

Ponta da trinca

/

Figura 2.3 - Mecanismo de “crack bridging”

Outros mecanismos considerados por alguns autores sado a geracao de

microtrincas ao redor da trinca principal que reduziriam a intensidade da tenséao na
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ponta da trinca (9) e a absorcdo de energia pela deformacao plastica e fratura das
fibras (10).

Quando as fibras séo aplicadas ao longo de um corpo, paralelamente umas
as outras, ajudam a produzir compositos altamente rigidos (12). Tal afirmacéo
corrobora o estudo prévio de Medeiros, IS, 2009 et al. em que foram inseridas fibras
de Al,O3/GdAIO; em uma porcelana dentaria na forma de fibras continuas e
whiskeres. As fibras continuas inseridas em barras de porcelana demonstraram
exercer um efeito de reforco, por aumentar significantemente a resisténcia a flexao
nas barras. Os whiskeres dispersos na mesma matriz em forma de disco n&o
aumentaram a resisténcia biaxial da porcelana.

Outro estudo testou a insercdo de fibras ceramicas em uma matriz de
porcelana dentaria. Tanimoto, e Nemoto, (20) incluiram uma fibra de Al,O3 pré-
fabricada em uma matriz constituida por alumina e boro-silicato através de uma
técnica denominada “tape casting”. A adigdo das fibras em 6% vol. aumentou
significantemente a resisténcia a flexdo da matriz além de diminuir a contracao

volumétrica do material apds a sinterizacao.

2.3 DESENVOLVIMENTO DE FIBRAS CERAMICAS DE Al,0s/GdAIO; PELA
TECNICA LHPG

Inicialmente concebido como um meio para producdo de fibras
monocristalinas para aplicacbes Opticas (21, 22), o LHPG ou o método de
crescimento de fibras fundidas a laser propiciou o desenvolvimento de fibras dos
mais variados materiais ceramicos (21, 23, 24).

Fejer et al. descreveu, em 1984, um aparato para LHPG desenvolvido para o
crescimento de fibras monocristalinas de alta qualidade oOptica. Um laser de CO,
firmemente focado emitindo uma radiagéo de 10,6 ym foi usada como fonte de calor
para fundir o material refratario. O material que serviria de fonte do material a ser
fundido e transformado em fibra foi denominado pedestal e poderia ser composto de
um monocristal, uma ceramica policristalina sinterizada ou um pé prensado. Um
pequeno bastdo denominado de semente serviria para unir-se ao pedestal na zona

de fundicdo atingida pelo laser e iniciar 0 movimento de puxamento para cima da



27

fibra. Para a mecéanica do puxamento os bastdes eram adaptados em garras
conectadas a motores que fariam o movimento de puxamento para cima da semente
e do pedestal, em velocidades diferentes, com a zona fundida mantida entre eles
(Figura 2.4).

Semente Laser de

R

Pedestal
A A ¢
1 ' VpuxamentoT ' /_,,Fibra

\ |2 %

l V pedestal T l

Figura 2.4 - Desenhos esquematicos: A) pedestal e semente adaptados ao motor inferior e superior,
respectivamente; B) incidéncia do feixe laser; C) juncdo da semente com o pedestal e
observacédo da zona fundida (em amarelo); D) deslocamento do pedestal e da semente e
obtencao da fibra ap6s a fuséo

O ponto focal do laser de CO, e, consequentemente, a zona fundida
permaneciam fixos durante o crescimento da fibra. O didmetro da fibra produzida
dependia da velocidade de puxamento.

O crescimento da fibra acontecia dentro de um ambiente (camara) de
atmosfera controlada, conforme a figura 2.5.

As primeiras fibras do composto eutético Al,O3/GdAIO3 obtidas pela técnica
do LHPG foram caracterizadas no estudo de Andreeta, ERM et al., 2002. Os autores
escolheram trabalhar com o composto baseados em um trabalho prévio de Waku, Y
e Nakagawa, N que descreveram as caracteristicas de alta resisténcia mecéanica do
material, mesmo a altas temperaturas, quando obtido por solidificacdo unidirecional

em aquecimento por inducdo de alta frequéncia (25).
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Camarade atmosferacontrolada

B R IR I I e - 1
! 1
Laser H b
Alinhamento Laser - l |
He- Ne He - Ne IMotor
puxamento
! H fibras
< - )
Laser ] CdTe a Telescopio E"’(”':‘O‘ de \
- - > - - obre 1
Co, EOM ZnSe Foioh : !
| Zonad
Janela I conade
ZnSe : crescimento e
Siste
- Motor Aema
1 Pedestal : .d:
| ISR I—. 4 Monit/to
—
- Painel de - Controle
Controle e Velocidade

Figura 2.5 - Aparato LHPG (Fejer et al., 1984)

Waku, Y e Nakagawa, N ainda enfatizaram as boas caracteristicas dos
compostos Oxidos eutéticos como a estabilidade estrutural alta, a baixa porosidade e
boa forca mecanica. Na realidade a forca mecéanica advinda dos compostos
eutéticos deve-se as alternancias de fases microestruturais que aumentam a energia
necessaria para a propagacéao de uma trinca pelo material (25).

No estudo com o LHPG o material do pedestal foi obtido por extruséo a frio e
a composicao do eutético era 77 molar de Al,O3 e 23 molar de Gd,03. O puxamento
das fibras variou de 4,2 a 48,0 mm/h. A caracterizacdo da microestrutura das fibras
revelou a presenca de cristais de GdAIO3; (perovskita - GAP)“espalhados” por uma
matriz de alumina hexagonal. Os autores descreveram um padrdo conhecido como
“escrita chinesa” (figura 2.6. A) para as fibras puxadas a velocidades inferiores a 24
mm/h. Em velocidades acima desta, o padrdo encontrado foi uma mistura do padréo

escrita chinesa com um arranjo celular “complexo-regular”’ (Figura 2.6. B).
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Figura 2.6 - Microestrutura de fibras de Al,O3z/GdAIO; obtidas por LHPG em diferentes velocidades.
(A) 4,2 mm/h — escrita chinesa; (B) 42,0 mm/h — escrita chinesa/complexo regular
(Andreeta et al., 2002)

A obtencdo de um padrdo isotropico (complexo-regular) obtido nos
puxamentos a alta velocidade seriam interessantes por aumentarem o modulo de
ruptura da fibra quando solicitada transversalmente. Porém, velocidades de
puxamento mais altas (48 mm/h) propiciaram a inclusdo de bolhas formadas na zona
fundida nas fibras.

Baseado nisto, Medeiros et al, 2007 desenvolveram uma técnica de
puxamento que permitiu que se produzisse fibras de Al,O3/GdAIO; a uma alta
velocidade, sem desestabilizar o sistema, com pedestais pré-sinterizados e ndo mais
extrudados, acabando também com a chance de inclusdo de bolhas no material. A
alta velocidade de puxamento das fibras determinou também uma diminuicdo dos
espacamentos entre as fases e desse conjunto de alteracdes o resultado foi um
aumento consideravel do médulo de ruptura das fibras que chegou a valores de
1780 MPa.

Durante a execugcdo do experimento, 0s autores notaram que taxas de
puxamento que excediam 96mm/h levaram a uma instabilidade na zona fundida
como resultado da formagédo de bolhas. A principal adaptagcdo na metodologia de
puxamento das fibras foi a inversdo do movimento de puxamento na dire¢&o inferior
(pulling down) seguida de um novo puxamento para cima em altissima velocidade
(até 240mm/h). Desta forma, com a fibra sendo previamente fundida no movimento
descendente, quando de seu puxamento no movimento superior a zona fundida
tornou-se muito mais estavel. O padrdao heterogéneo da microestrutura obtida no

estudo é demonstrado na figura 2.7.
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Figura 2.7 - Microestrutura de uma fibra de Al,03z/GdAIO; puxada a uma velocidade de 96mm/h
ilustrando a coexisténcia dos padrbes de “escrita chinesa” e complexo regular (Medeiros
et al., 2007)

Posteriormente, fibras de Al,O3/GdAIO; obtidas por fusdo a laser foram
testadas como refor¢co de uma porcelana odontolégica de cobertura (13). O reforgo
com as fibras foi realizado de duas formas: através de fibras continuas dispostas
longitudinalmente em uma barra de porcelana ou na forma de fibras moidas
dispersas em um disco de porcelana. A porcelana utilizada no estudo era de
cobertura de um sistema de infraestrutura de alumina, Cerabien (Noritake, Jap&o).

As fibras longitudinais foram adicionadas na fracdo de 30% em volume as
barras e posicionadas paralelamente umas as outras a uma distancia de 0,2mm da
superficie que recebe a tensdo de tracdo. A adicdo das fibras nesta configuracao
aumentou a resisténcia a flexdo do material em 137%. A adicdo das fibras moidas
(whiskeres) em 5 ou 10% vol. a discos de porcelana ndo levou a alteracéo
significante na resisténcia a flexao biaxial.

As fibras continuas demonstraram uma boa interacdo com a porcelana

quando avaliadas em microscopia eletronica de varredura (Figura 2.8)
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Figura 2.8 - Fotomicrografia demonstrando boa interacdo das fibras de Al,Os/GdAIO; (F) com a
porcelana de cobertura (P) Cerabien (Noritake) (Medeiros et al., 2009)
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Em sentido latu, o propdsito do trabalho foi o de compreender o mecanismo

de fratura de ceramicas odontoldégicas monolayers e bilayers reforcadas por fibras

unidirecionais de Al,O3/GdAIO3; quando submetido a flexdo em trés pontos.

Em sentido estrito, o trabalho objetivou:

1. Quanto a fibra de Al;03/GdAIO3:

a.

obter previamente fibras de aproximadamente 0,5 mm de

diametro.
medir a densidade pelo método de Arquimedes,

determinar a tenacidade a fratura pelo método IF — (indentation

fracture),
medir a resisténcia a flexdo em trés pontos

caracterizar a microestrutura, por meio de MEV - FEG

(microscopia eletrbnica de varredura — field emission gun)

2. Quanto aos conjugados ceramicos monolayers (porcelanas VM7 e

VM9) e bilayers (infraestrutura policristalina de alumina ou YTZP +

porcelanas)

a.

verificar a influéncia da adicdo de 4 (10% vol.) ou 7 fibras (17%

vol.) na resisténcia a flexdo dos conjugados

medir a densidade dos corpos-de-prova com e sem fibras pelo
método de Arquimedes

avaliar a interacéo fibra/matriz ceramica por MEV
realizar andlise fractografica dos espécimes fraturados

comparar o coeficiente de expansao térmico-linear (CETL) das

porcelanas com o das fibras por meio de analise de dilatometria

analisar por meio de difratometria por raios-x alteragbes nas

fases cristalinas dos materiais ap0s o processamento térmico
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4 MATERIAL E METODOS

4.1 PRODUCAO DAS FIBRAS DE Al,05/GdAIO;

A parte do trabalho que envolveu a producdo das fibras ceramicas
transcorreu no Grupo de Crescimento de Cristais e Materiais Ceramicos do Instituto
de Fisica de S&o Carlos — Universidade de Sdo Paulo (GCCMC/IFSC-USP).

Foi utilizada a composicao eutética (23% molar de Gd,O3 e 77% molar de
Al;O3). Os pods precursores foram misturados e homogeneizados com uso de moinho
de bolas, em recipientes plasticos com acetona e bolas de alumina, por 24 horas,
em seguida prensados em barras cerdmicas de 5 x 1 x 1 cm para realizagdo do
seguinte ciclo térmico:

1) Colocacédo da amostra no forno a temperatura ambiente e aquecimento a
taxa de 5°C/min mantida no patamar de 350°C por 180 minutos;

2) Aquecimento a uma taxa de 5°C/min e mantido na temperatura de 1350°C
por 240 minutos;

3) Resfriamento a uma taxa de 10°C/min até a temperatura de 100°C e
retirada da amostra do forno.

No final deste ciclo térmico, obteve-se uma barra ceramica pré-sinterizada.
Com auxilio de maquina para corte e disco diamantado, foram cortados bastbes
ceramicos de secgdo 1 X 1 mm, denominados de pedestais (Figura 4.1). Estes foram

utilizados no sistema de crescimento unidirecional de fibras com auxilio do laser.

Figura 4.1 - Pedestais de seccéo transversal de 1,0 x 1,0mm de Al,O3/Gd,O; pré-sinterizados
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Neste trabalho, foi utilizado um laser de CO; Evolution 125 (Synrad Inc., USA
— 125 W nominal CW e A=10,6 um) refrigerado a agua (Figura 4.2). Todo o sistema
de puxamento foi construido sobre uma mesa Optica com o propdsito de se eliminar
vibracBes que pudessem afetar a estabilidade do puxamento ou o alinhamento do

feixe.

Figura 4.2 - (A) Laser de CO2; (B) Camara de crescimento das fibras

Na técnica de solidificacdo unidirecional com auxilio do laser de CO, (laser
heated pedestal growth, LHPG) adotada pelo GCCMC/IFSC-USP o feixe do laser
penetra na cadmara de puxamento através de uma janela de ZnSe e segue direto
para o sistema de focalizacdo. O feixe incide no sistema de focalizagdo constituido
por um reflaxicon (dois cones de cobre polidos acoplados), um espelho plano com
perfuracao eliptica e um espelho esférico com perfuracdo circular ao seu centro. Ao
incidir no reflaxicon, o feixe é convertido de um feixe cilindrico para uma casca
cilindrica, de onde prossegue até encontrar o espelho plano situado a 45° em
relacdo ao feixe; segue finalmente para o espelho esférico onde é entédo focalizado
sobre o pedestal. A figura 4.3 representa um desenho esquematico do sistema

optico para puxamento das fibras.
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Sistema de puxamento da fibra
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Fig. 4.3 - Desenho esquematico da camara de crescimento de fibras pela técnica de LHPG

Para o crescimento do pedestal, um bastédo era adaptado no motor superior
e uma pequena porgao de outro bastdo adaptado no inferior. O laser era ajustado na
poténcia de saida de 12,5 W, os motores eram colocados em movimento
descendente (pulling down) a velocidade de aproximadamente 1,2mm/min para o
crescimento de uma fibra de aproximadamente 0,75mm que era utilizada como
pedestal. Ao término do crescimento da fibra que serviria de pedestal, a saida do
laser era ajustada para aproximadamente 8,4 W e o processo se invertia, com 0s
motores em movimento ascendente (pulling up), conforme a técnica descrita por
Medeiros, et al (2009) (13). A velocidade do motor superior era ajustada para,
aproximadamente, 5,5mm/min e 1,2mm/min para o motor inferior, para producao de
fibras de 0,5mm de diametro. A figura 2.4 ilustra o crescimento da fibra pela técnica
de pulling up. A fibra ao término do puxamento esta demonstrada nas figuras 4.4 e
4.5.
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Figura 4.4 - Fibra ao término do puxamento ainda presa ao motor superior

Figura 4.5 - Fibra e AI/I03

Todo o processo de crescimento da fibra era acompanhado pelo operador ja
que uma camera tipo CCD (Clone, Brasil) est4 adaptada a camara de crescimento
das fibras e ligada a um microscoépio de foco continuo (Infinity, EUA). Isto permitia a
visualizacéo da regido da zona fundida, e tornou possivel a realizacdo de ajustes no

sistema de espelhos durante o crescimento das fibras (Figura 4.6).
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Fibra

Interfacede
cristalizacao

Zona fundida

Interface de fusao

Figura 4.6 - Imagem da zona fundida obtida durante a fusédo do pedestal e formagé&o da fibra (pulling
up)

4.2 CONFECCAO DOS CORPOS-DE-PROVA

Para a inclusdo das fibras foi desenvolvido um dispositivo metalico que
possibilita o posicionamento de 4 ou 7 fibras, na mesma localizagdo e disposicao
interna em todos os corpos-de-prova para subsequente aplicacdo da porcelana
(Figura 4.7 e 4.8). Os corpos-de-prova a verde apresentavam 17 x 5,2 x 3,5 mm,

previamente a sinterizacao.
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Figura 4.7 - Desenho esquemaético do dispositivo metalico desenvolvido para inclusdo das fibras. A —
vista latero superior. B — vista lateral. C — Vista superior

Figura 4.8 - Dispositivo metalico para incluséo das fibras. (A) vista latero-superior, (B) vista superior,
(C) e (D) modo de insercao das fibras
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Foram escolhidos trés sistemas ceramicos para a inclusado das fibras: In-
Ceram Alumina, In-Ceram 2000 AL Cubes e In-Ceram 2000 YZ Cubes para CEREC
(VITA Zahnfabrik). Os grupos controle consistiram dos corpos-de-prova monoliticos
ou bilaminados sem adicdo de fibras (Tabela 4.1). As fibras foram incluidas sempre
na porcelana de cobertura. Os corpos-de-prova contendo fibras apresentaram
aproximadamente um percentual de fibras em volume de 10% quando adicionadas 4
fibras longitudinais unidirecionais, inseridas em um plano paralelo a superficie
inferior, e 17%, para os que continham 7 fibras dispostas em dois planos paralelos
entre si e em relagdo a superficie inferior. O plano com 4 fibras ficava mais proximo

a superficie externa da porcelana (Figuras 4.9 e 4.10).

Tabela 4.1 - Distribuicdo dos grupos. As fibras foram posicionadas paralelas ao longo eixo
dos corpos-de-prova

Material Infraestrutura Porcelana Grupos
sem fibras IAC
In-Ceram Alumina alumina VM7 4 fibras I1A4
7 fibras IA7
sem fibras ALC
In-Ceram 2000 AL -
alumina VM7 4 fibras AL4
Cubes
7 fibras AL7
sem fibras YzC
In-Ceram 2000 YZ ) )
zirconia VM9 4 fibras YZ4
Cubes
7 fibras YZ7
sem fibras PAC
Porcelana VM7 _ VM7 4 fibras PA4
7 fibras PA7
sem fibras PYC
Porcelana VM9 _ VM9 4 fibras PY4
7 fibras PY7
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o
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4,0mm !

0,5mm

C 4 o

porcelana 4 fibras — 10% vol ; 7 fibras — 17% vol
infra-estrutura

Figura 4.9 - Configuracdo dos corpos-de-prova e distribuicdo das fibras. (A) camada Unica ou
monolitico com 4 fibras; (B) monolitico com 7 fibras; (C) camada dupla ou bilaminado
com 4 fibras; (D) bilaminado com 7 fibras. As fibras foram posicionadas préximas as
superficies que recebem a tensédo de tracdo durante o ensaio de flexdo

Figura 4.10 - Fotomicrografias de corpos-de-prova bilayers fraturados demonstrando o
posicionamento das fibras. (A) grupo AL4; (B) grupo AL7.
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4.2.1 Infraestrutura do In-Ceram Alumina

Para a confeccdo da infraestrutura do In-Ceram Alumina (ICA), inicialmente
foram confeccionadas placas de 8,2 x 4,7 x 0,5 cm com material refratario (Begoform
— Wilcos, Brasil). Uma placa de silicone industrial de 8,0 x 4,6 x 0,4 cm com recortes
de 1,6 x 0,5 cm foi produzida com a finalidade de se adaptar por sobre as placas do
refratario e receber a barbotina de alumina produzida de acordo com as
recomendacdes do fabricante (Figura 4.11). Ap6s uma secagem inicial da barbotina,
a placa de silicone era removida e as barbotinas eram levadas ao forno, seguindo o
ciclo indicado na tabela 4.2. Apés a sinterizacao, as infraestruturas recebiam os poés

de vidro que eram entao infiltrados em novo ciclo térmico (Figura 4.12).

Figura 4.11 - Processo de confeccdo da infraestrutura de In-Ceram Alumina. (A) refratario (acima) e
matriz de silicone (abaixo). (B) barbotina sendo vertida sobre o molde

Figura 4.12 - In-Ceram Alumina. (A) aplicac;évo vidro para infiltracdo. (B) alumina antes (esquerda)
e apos (direita) infiltracdo do vidro e usinagem
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4.2.2 Infraestrutura do In-Ceram AL Cubes e YZ Cubes

Os blocos pré-sinterizados de alumina (AL) e de zircbnia (YZ) foram cortados
com disco de diamante (Serial 15 LC diamond, Buehler, Lake Bluff, EUA) em
maquina para corte (Isomet 1000, Buehler, Lake Bluff, EUA) nas dimensdes de 16 x

5,2 x 2,2 mm e sofreram um processo complementar de sinterizacdo (Tabela 4.2).

4.2.3 Aplicagao da porcelana de cobertura

Apds seus ciclos térmicos, as infraestruturas do ICA, AL e YZ foram
usinadas em retificadora plana (MSG 600, Mitutoyo — Figura 4.13A), com sequéncia

de trés rebolos diamantados até atingirem a medida de 16 x 5 x 0,5 mm.

Figura 4.13 - (A) Retificadora plana MSG 600 (Mitutoyo — JP); (B) Politriz Ecomet 3 (Buehler — EUA)

As ceramicas foram adaptadas no dispositivo metalico, seguidas da insercao
das fibras no posicionador, sobre as quais as porcelanas de cobertura
complementaram a altura dos espécimes nos moldes (Figura 4.14). As porcelanas
foram sinterizadas seguindo os ciclos térmicos recomendados pelo fabricante (tabela
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4.2) e os CP submetidos a novo processo de usinagem com sequéncia de rebolos
diamantados até apresentarem dimensdo aproximada de 15 x 4 x 2,2 mm. Os
angulos entre as faces foram arredondados, com auxilio de dispositivo “quebra-
cantos”. As faces em porcelana (superficies que seriam expostas a tensdo de
tracdo) foram entdo polidas em politriz semi-automatica (Ecomet 3, Buehler, Lake
Buff, EUA — figura 4.13B) com sequéncia de suspensdes de diamante de granulagéo
decrescente (45, 15, 9, 6, 3 e 1 um). As dimensdes finais dos CP era de 15 x 4 x 2

mm.

Figura 4.14 - Sequéncia de aplicacdo da porcelana de cobertura. (A) insercdo da infraestrutura no
molde metalico. (B) posicionamento das fibras. (C) aplicacdo da porcelana. (D) corpo
verde bilaminado de quatro fibras
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4.2.4 Monolayers

Os corpos-de-prova monobloco foram confeccionados pela aplicacédo da
porcelana de cobertura no dispositivo metalico. No caso de corpos com fibras, da
mesma forma que nas bilayers, as fibras eram inseridas no dispositivo previamente a
aplicacao da porcelana.

Assim como no caso dos bilayers, os CP monolayers passaram, apos a
sinterizacdo da porcelana, por processo de usinagem e polimento até apresentarem

as mesmas dimensoes.



Tabela 4.2 - Ciclos de sinterizagcdo das ceramicas estudadas
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Al - Al -
VM7 | VMO | ALCubes | Yz Cubes | Barbotina | infitragao
Tempo de secagem (min.) 6 6 - - 360 30
Temperatura inicial (°C) 500 500 - - 120 200
Velocidade de agquecimento(°C/min) 55 55 25 25 -
Temperatura maxima (°C) 910 910 1530 1530 1120 1110
Temperatura de desligamento 810 910 1530 1530 ) )
vacuo (°C)

Sinterizag&o com vacuo (s) - - - - - -
Sinterizagdo sem vacuo (min) 1 15 120 120 120 360
Tempo de resfriamento 1 3 min 3 min 7,5h 7,5h - -
Tempo de resfriamento 2 3 min 3 min - - - -
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4.3 CARACTERIZACAO

4.3.1 Fibras de Al,O3/GdAIO;

Densidade e resisténcia a flexdo

A densidade dos corpos-de-prova usinados e das fibras isoladamente foi
determinada por meio do principio de Arquimedes.

A resisténcia a flexdo foi determinada pelo método de flexdo a trés pontos
em uma maquina de testes Instron 5545 (Instron, EUA) com a velocidade do atuador
ajustada para 0,5mm/min e distancia entre os apoios de 12 mm, segundo a
equacao:

2,546l
o, = 3

onde f é a carga aplicada, | é a distancia entre os apoios e D o diametro da

fibra.
Tenacidade a fratura

Um teste de fratura por indentacdo (Vickers) foi realizado para a
determinacdo da tenacidade a fratura das fibras pelo método denominado
indentation fracture (IF), através da formula de Lawn et al, 1980 (26):

Y2 32
K, = 0,028(5) H.a”z(fj
H a
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onde E & o modulo de elasticidade da fibra (373 GPa) (25), ¢ é o tamanho

da trinca, @ € a metade da diagonal da indentacéo e H a dureza Vickers.

Microscopia eletrénica de varredura

Algumas fibras foram incluidas em resina acrilica, polidas e avaliadas em
canhdo de emissdo de campo em microscopia eletronica de varredura (FEG - Field
Emission Gun - Quanta 600F, FEI, Holanda).

4.3.2 Conjugados ceramicos

Densidade e resisténcia a flexao

A densidade dos CP foi determinada, assim como as fibras, pelo principio de
Argquimedes.

A resisténcia a flexdo em trés pontos (figura 4.15) foi determinada, apés o
ensaio, pela formula

__ 3
bo2wh?

onde f € a carga aplicada, | é a distancia entre os apoios, w é a largura e

h a espessura do corpo-de-prova.



48

Figura 4.15 - Ensaio de flexao a trés pontos

Os valores de densidade e resisténcia a flexdo foram entre si comparados
por analise de variancia de um fator e, quando necessario, aplicado teste de
contraste de Tukey com nivel de significancia de 5%. As andlises estatisticas foram
realizadas para cada sistema ceramico/porcelana individualmente. Assim, por
exemplo, a estatistica para resisténcia a flexdo do sistema In-Ceram AL Cubes
(bilayers de alumina para fresagem e porcelana VM7) comparou apenas as medias
de resisténcia obtidas pelo grupo controle (ALC) e pelos grupos de 4 (AL4) e 7 fibras
(AL7) do sistema. Ndo houve analise comparativa com grupos de outros sistemas,

fossem eles de CP monolayers ou bilayers.

Dilatometria

Analise de dilatometria (DIL 402 PC, Netzsch, Selb, Alemanha) foi realizada

nas porcelanas de cobertura VM7 e VM9 para efeito de comparacdo com o CETL

das fibras.
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Microscopia e andlise fractografica

Foi realizada microscopia eletrbnica de varredura (Stereoscan 440, LEO,
Inglaterra) para anélise microestrutural e fractografica dos corpos-de-prova.

Para a determinagdo das origens das trincas no material foi tomada a
metodologia de trabalhos prévios baseados nos chamados “rastros de fraturas”
encontrados em inclusdes e poros nas ceramicas. Entre eles os chamados wake
hackles e twist hackles (8, 27).

Difratometria

Difratometria por raios-X (RU-200B, Rigaku, Japao) com radiacdo Ko de
cobre e velocidade de varredura de 26 / min foi conduzida para a determinacdo das
fases cristalinas dos materiais empregados previamente e apods a sinterizacdo. O
material da infraestrutura de alumina infiltrada por vidro (grupos IAC, IA4, I1A7) nédo
foi avaliado por haver sido incluido no estudo em fase posterior a conducédo das

anéalises.



5 RESULTADOS

5.1 FIBRAS
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A tabela 5.1 mostra as médias de densidade, tenacidade e resisténcia a

flexdo das fibras e os respectivos desvios-padréo.

Tabela 5.1 - Médias e desvios-padrdo de densidade, tenacidade a fratura e resisténcia a flexao para

as fibras de Al,Os/GdAIO; (n=5)

plg/em?)

K,c (MPam¥?)

o, (MPa)

Fibra

6,3+0,25
GdAIO3/Al,05

45+13

806 + 168

A microestrutura das fibras produzidas para este trabalho esta ilustrada na

figura 5.1. Foi possivel observar uma predominancia do padrao “escrita chinesa”

intercalado por padrbes microestruturais tendendo ao tipo “complexo regular”, onde

existe um alongamento das fases, seguindo um padrédo anisotropico.
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10.5 mm| 2.0 |10 000 x LCT - Quanta 600 FEG
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Figura 5.1 - Imagem obtida por MEV (field emission gun Scanning Electron Microscopy) da
fibra de Al,O3/GdAIO; onde é possivel observar a alternancia dos padrdes
microestruturais de “escrita chinesa” e com tendéncia a “complexo-regular”

5.2 CONJUGADOS CERAMICOS

5.2.1 Resisténcia a flexdo

Os corpos-de-prova dos grupos com fibras adicionadas a porcelana VM9
apresentaram trincas e defeitos dispostos longitudinalmente as barras,
acompanhando o direcionamento das fibras, constatados apds a sinterizacdo da
porcelana (fig.5.2). Devido a isto os dados de resisténcia a flexdo destes grupos
foram desconsiderados. Alguns poucos espécimes de grupos contendo a porcelana
VM9 e as fibras com e sem infraestrutura (YZ4, YZ7, PY4, PY7) que resistiram aos
processos de usinagem e polimento foram levados ao ensaio de flexdo, porém
apenas para se avaliar o padrdo de fratura e as caracteristicas microscopicas das

interag@es das fibras com a porcelana e desta com a infraestrutura.
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Fig. 5.2 - Espécimes dos grupos YZ4 (A) e YZ7 (B). Presenca de trincas e falhas nos corpos (setas)

As médias e desvios-padrao de densidade e resisténcia a flexdo para os
corpos-de-prova estédo relacionados na tabela 5.2. Para os grupos onde havia a
presenca da porcelana de cobertura VM9 foram medidos apenas os valores dos
grupos-controle. A comparacao estatistica se deu apenas entre 0s grupos de mesmo
material.

Em relacdo a resisténcia a flexdo, comparando-se os dados dos grupos
controle aos dos grupos onde foram adicionadas fibras, pb6de-se observar um
aumento significante apenas na adi¢do de fibras em 17% em volume (7 fibras) nos
monoliticos de VM7 (Grupo PA7), apesar de a adicdo de fibras elevar
numericamente a resisténcia em todos 0s grupos.

A densidade nos grupos da In-Ceram Alumina (IAC, IA4 e IA7) e da
porcelana VM7 (PAC, PA4, PA7) aumentou com a adi¢cdo das fibras pela maior
densidade da fibra em relac@o a matriz ceramica do conjugado.

Apés os testes de flexdo, alguns corpos-de-prova foram levados para analise
fractografica por microscopia eletrébnica de varredura (MEV), onde foi possivel
observar que a origem das trincas ocorreu sempre junto a superficie que foi

submetida a tensdes de tracdo (Figura 5.3).
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Tabela 5.2 — Médias de densidade e resisténcia a flexdo dos conjugados ceramicos. As analises
estatisticas foram conduzidas somente entre os grupos do mesmo material. Letras
iguais correspondem a resultados estatisticamente semelhantes. Os grupos de
porcelana VM9 com adi¢do de fibras foram excluidos do teste por apresentarem
defeitos pds-sinterizacao

GROUP n p(g/cm3) o,(MPa)
IAC 5 1,9+0,2° 111 +16"°
A4 5 2,3+0,4 % 115+ 36 "
A7 5 2,6+02° 153+ 38"
ALC 10 2.3(0.2) 2 157 (8) *
AL4 10 2.5(0.1) 2 165 (11) *
AL7 10 2.6 (0.1) 2 167 (36) *
YzC 5 2.6 (0.1) 87 (16)
YZ4 0 - -

YZ7 0 - -

PAC 10 22(0.1)° 65 (7) °
PA4 10 25(0.3)® 78 (16) *F
PA7 10 3.0(0.7)2 92 (23) *
PYC 5 2.4 (0.0) 65 (9)
PY4 0 - -

PY7 0 - -
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Figura 5.3 - Analise fractografica. (A) em menor aumento, distribuicdo das trincas no interior da porcelana e entre as fibras. (B) mesmo espécime, maior
aumento, ressaltando a regido sob tensdes de tracdo (C) identificacdo do inicio da trinca junto a superficie que sofreu tensbes de tracdo. Marcas
na porcelana, como os twist hackles (setas pretas) e wake hackles (setas brancas) indicam a origem da trinca. Semicirculo representa a “zona
espelhada’. (D) outro espécime onde as marcas (wake hackles) apontam o inico da trinca para uma regido proxima ao angulo do corpo-de-prova
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Pela microscopia também foi possivel observar a boa interagdo das fibras
com a porcelana VM7 de cobertura, principalmente se comparada a interagdo com a
porcelana VM9 (Figura 5.4).

A observacdo macroscopica da fratura dos corpos-de-prova bilaminados
alumina/VM7 permitiu inferir que a trinca se propagou na interface entre a porcelana
e a ceramica da infraestrutura (delaminacéo) (Figura 5.5). Apesar disso, imagens de
microscopia eletronica de varredura revelou uma integridade na interface da
porcelana VM7 com a alumina de infraestrutura(Figura 5.6).

Os corpos-de-prova bilaminados de zircbnia e VM9 sem fibras (YZC),
diferentemente dos bilaminados de alumina, n&o apresentaram trincas na
infraestrutura. As falhas nos testes de flexdo a trés pontos indicaram uma fratura da
porcelana de cobertura, porém a trinca ndo propagou pela infraestrutura em
qualguer dos CP. Ao exame microscépico de uma destas amostras foi possivel
verificar uma falha coesiva do material de cobertura (Figura 5.7).



~5 ‘.‘}‘_IMKML;‘- ,,.’__‘.a..(_-._a?.‘

10pm Detector = SE1 EHT=1000KY | v 0440 Mag= 100K X 100um’ Detector = SE1 EHT = 10.00 KV

LCT-LEO 440 Mag= 80X
WO= 10 mm e | WD= 9mm g

Figura 5.4 - Microscopia eletrénica de varredura. (a) fotomicrografia demonstrando a interface continua (seta branca) entre a porcelana de cobertura VM7 e
as fibras (F), com a presenca de algumas poucas porosidades (setas pretas). (b) em um aumento maior, a auséncia de fendas e justaposicao
dos materiais. (c) presenca de vaos entre a fibra e porcelana VM9. (d) grande quantidade de porosidade encontrada na porcelana VM9

99
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Figura 5.5 - Padrdo de fratura de espécimes dos grupos ALC, AL4 e AL7, que sugere uma
delaminagéo da peca antes da fratura da infraestrutura

Figura 5.6 - Fotomicrografia revelando a interface integra entre a porcelana VM7 e a alumina da
infraestrutura (AL)
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Figura 5.7 - Microscopia eletrénica de varredura de um corpo de prova bilaminado do grupo YZC
apos teste de flex@o. Observagéo de uma falha coesiva na porcelana VM9 de cobertura

5.2.2 Dilatometria

A dilatometria para as porcelanas VM7 e VM9 revelaram os resultados
apresentados no grafico da figura 5.8.
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Figura 5.8 - Grafico de dilatometria para as porcelanas de cobertura VM7 e VM9 (Dilatbmetro Netzsch
Dil 402PC — Alemanha)

5.2.3 Difratometria

A difratometria das porcelanas VM7 e VM9 antes e apds a sinterizacado
apresentaram bandas largas, indicativo de estrutura amorfa (Figura 5.9).
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Figura 5.9 - Gréfico da analise de difratometria das porcelanas VM9 pré (VM9 P) e pés-sinterizacdo
(VM9 S) e VM7 pré (VM7 P) e pos-sinterizacdo (VM7 S). As bandas amplas revelam a
auséncia de fase cristalina

As analises das amostras da ceramica policristalina de alumina
apresentaram como fase cristalina a alfa alumina, com estrutura cristalina

romboédrica (figura 5.10).
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Figura 5.10 - Gréfico da andlise de difratometria da ceramica In Ceram 2000 AL Cubes. As amostras
pré e pés-sinterizadas demonstraram os coincidéncia dos picos, com predominancia da
alumina alfa (6xido de aluminio romboédrico)
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Na ceramica (YZ N) pré-sinterizacdo houve a prevaléncia de o6xido de
zircbnia tetragonal. A cerdmica In Ceram YZ Cubes pés-sinterizacdo (YZ S)

apresentou picos indicativos de zircbnia monoclinica e zirconia tetragonal
estabilizada por itria (figura 5.10).

Counts
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Figura 5.11 - Comparacgéo das analises de difratometria para In Ceram YZ Cubes pré (YZ N) e pés
sinterizacao (YZ S). Na ceramica (YZ N) pré-sinterizagdo houve a prevaléncia de 6xido
de zircbnia tetragonal. A ceramica In Ceram YZ Cubes pés-sinterizacdo (YZ S)

apresentou picos indicativos de zirconia monoclinica e zirconia tetragonal estabilizada
por itria
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6 DISCUSSAO

6.1 FIBRAS DE Al,03/GdAIO3

O objetivo prévio de producao das fibras de Al,O3/GdAIO3; com diametro de
0,5mm para aplicacédo na porcelana de cobertura dos corpos-de-prova foi alcancado.
O valor médio de tenacidade a fratura pelo método de indentacdo encontrado para a
fibra de AlL,O3/GdAIO; obtido neste trabalho (4,5 + 1,3 MPa.m'?) foi ligeiramente
menor do que o encontrado por Waku e Nakagawa, em 1997 (25), com fibras de
mesma composicdo crescidas pelo método de crescimento de inducdo por alta
frequéncia (~ 5-6 MPa.mY?). Uma das hipétese para justificar a pequena diferenca
dos valores de tenacidade encontrados no presente estudo em relagcédo ao trabalho
de Waku e Nakagawa baseia-se no alto coeficiente de variacdo observado nos
testes de indentagéo (indentation fracture — IF) e nas dificuldades em se estabelecer
o limite das trincas durante sua medida (9).

O valor médio da resisténcia a flexdo para a fibra (806 MPa) é maior do que o
encontrado no estudo de Waku e Nakagawa (25) (695 MPa) e esta dentro do
intervalo de resisténcia a flexdo observado por Medeiros et al. (24) que, ao variarem
a velocidade e direcionamento do puxamento das fibras de Al,O3/GdAIO3, obtiveram
valores de 800 a 1780 MPa.

A avaliacdo microestrutural realizada por meio de microscopia eletronica de
varredura indicou a presenca da microestrutura nos padrbes “escrita chinesa” com
algumas regides apresentando a tendéncia de um padrédo “complexo-regular” (figura
5.1). Esses resultados sdo concordantes com o0s padrbes microestruturais
observados nos estudos de Andreeta et al. (23) e Medeiros et al. (24).

Os padrbes “complexo regular” propiciam anisotropia ao material e garantem
uma maior resisténcia a flexdo no modo como séo solicitados no interior da matriz

ceramica.
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6.2 CONJUGADOS CERAMICOS

O presente estudo confirmou o papel do reforco das fibras nas porcelanas de
cobertura, quando inseridas em monolayers da porcelana VM7. Os bilayers de
VM7+infraestrutura de alumina, por sua vez, apresentaram um aumento numérico na
resisténcia a flexdo, porém nao significante estatisticamente. Para 0s grupos em que
o material foi a porcelana VM9 e bilayers VM9+Y-TZP n&o foi possivel a realizacdo
dos ensaios por apresentarem trincas e fendas.

Devido ao grande nuimero de variaveis que podem influir na confeccdo de um
corpo-de-prova ceramico como a inclusdo de poros e defeitos diversos, espera-se
um grande coeficiente de variacdo para 0s corpos-de-prova deste material. A
resisténcia mecanica de um material fragil como a cerdmica ndo segue uma
distribuicdo Gaussiana e sim uma distribuicdo de Weibull (28). A distribuicdo de
Weibull é um indicador da variabilidade da resisténcia mecéanica que expressa a
confiabilidade do processamento para obtencdo de um material, considerando a
distribuicdo dos defeitos e trincas de natureza e tamanho distintos. Nos estudos
onde se aplica a distribuicdo de Weibull recomenda-se que o numero de CP
testados seja proximo a trinta, quando ndo se parte de nenhum outro parametro
(29). Em razéo de falhas no funcionamento da retificadora plana MSG 600 (Mitutoyo
— JP), nado foi possivel, até o fim deste trabalho, obter o nimero de espécimes
desejados para esta andlise que demonstraria a probabilidade de falha do material
ceramico. Uma nova metodologia que utiliza a maquina de cortes e a politriz como
técnica de obtencdo de faces paralelas e planas esta sendo testada, o que
possibilitara um novo estudo com maior numero de corpos-de-prova e a
possibilidade de aplicacdo da anélise de Weibull.

Quando se pretende produzir novos materiais com reforco por adicdo de
fibras, alguns aspectos gerais a todos os compésitos devem ser considerados (12):

a. A adicdo de fibras na matriz requer um modo de processamento
cuidadosamente desenhado. O molhamento e a homogeneidade sdo aspectos
fundamentais para o melhor desempenho do conjugado.

b. Deve haver uma concordancia entre o coeficiente de expansao da fibra

com o da matriz.
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c. A alta resisténcia mecanica do reforco (no caso, as fibras) ndo tem efeito
se a interface de unido nédo estiver integra e aderida. Quando solicitadas durante o
carregamento funcional as fibras devem suportar os esfor¢co aderidas a matriz ainda
gue sob a combinacdo de solicitacbes mecanicas e quimicas combinadas (a mais
agressiva das combinagdes).

No presente estudo, & medida que houve a adicdo de um maior volume de
fibras, um aumento no desvio padrdo das médias de resisténcia a flexdo dos CP
também foi observado. Verificou-se, portanto, que a inclusédo das fibras na matriz de
porcelana conduziu a uma menor confiabilidade do processamento, provavelmente
pela inclusdo de poros e defeitos em decorréncia da manipulacdo da fibra e da
dificuldade de aplicacdo da porcelana a seu redor.

Apesar de se conseguir padronizar o posicionamento das fibras com a matriz
metélica, muitas vezes as fibras prendiam-se aos orificios posicionadores, 0 que
causava a movimentacao destas quando da remocao do corpo verde. Tal fato pode
ter sido um dos que contribuiram para a inclusdo de algum defeito interno ao
material, como, por exemplo, a presenca das porosidades observadas ao redor de
algumas fibras (Figura 5.4 a).

Por esta dificuldade de processamento pode-se inferir que o aumento no
namero de corpos-de-prova neste trabalho, além de permitir a analise de Weibull
produziria resultados médios mais precisos de resisténcia a flexao.

Outra técnica proposta para a inclusdo de fibras em ceramica de forma
padronizada descrita na literatura é a técnica denominada tape casting (20), no qual
uma esteira contendo as fibras a serem incluidas corre por entre uma matriz
ceramica verde, porém esta nao permitiria a inclusédo das fibras em corpos-de-prova
bilaminados e/ou a presenca de mais do que uma camada de fibras.

Para verificar a compatibilidade térmica entre a fibra e as porcelanas, foram
medidos os coeficientes de expanséo térmico linear (CETL) das porcelanas para
comparacao ao da fibora. O CETL (o) das fibras descrito por Medeiros et al., 2009
(13) é de 8,8 x 10° °C™. O CETL das porcelanas VM7 e VM9 medidos foram de 8,5
x 10°°C?e 10,5 x 10° °C™?, respectivamente.

As fendas observadas na figura 5.4c entre a porcelana VM9 e as fibras
podem ter relacdo com a diferenca de 1,7x10° °C™ entre o CETL (a) da fibra e o
desta porcelana a qual conduziria a tensfes térmicas residuais, culminando no

surgimento de trincas. Para os corpos-de prova que combinaram a porcelana VM7
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com as fibras, a diferenga de a inferior a 0,5x10® °C™ néo foi suficiente para gerar
falhas na interface dos materiais. A analise das imagens da interface da fibra com a
matriz da porcelana VM7 indica uma interface integra sem a presenca de fendas
(Figura 5.4b).

Os resultados deste trabalho s&o suportados pelo estudo de Steiner et al. que
observaram gque ceramicas combinadas em camadas (e.g. infraestrutura+porcelana)
nao apresentaram trincas ou fendas quando a diferenga de a entre os materiais é
inferior a 1 ppm/°C (30).

Deste modo, a proximidade dos valores de CETL da fibra e da porcelana
VM7 justifica a boa interagdo destes assim como a distancia existente entre as
medidas da fibra e da porcelana VM9 justificam sua incompatibilidade.

A falha na interacdo das fibras com a porcelana VM9, com o consequiente
surgimento de trincas, impediu que 0s corpos-de-prova dos grupos PY4, PY7
(monolayers) e YZ4 e YZ7 (bilayers) fossem testados. No entanto, os grupos
controle, sem a presenca das fibras foram submetidos ao ensaio para efeito de
comparagao.

Um resultado inesperado foi o baixo valor de resisténcia mecéanica para o
grupo YZC (VM9+infraestrutura de zirconia sem a adicéo de fibras). Como a zirconia
estabilizada por itria isoladamente atinge valores de até 1200 MPa de resisténcia a
flexdo (2), é de se estranhar que um compdsito reforcado pela infraestrutura de
zirconia atinja valores proximos ao da porcelana de cobertura isoladamente. Pela
inspecao visual dos espécimes fraturados deste grupo foi possivel observar que nao
houve fratura das infraestruturas, pois somente se fraturava a porcelana de
cobertura. Alguns autores ja investigaram e constataram uma interacao negativa da
porcelana VM9 com a infraestrutura de zirconia (31, 32).

Para uma observagdo mais detalhada, um CP bilaminado do grupo YZC,
apos o ensaio mecanico, foi analisado em MEV e revelou uma falha coesiva na
porcelana proxima a infraestrutura (Figura 5.7). O assunto em questdo, por sua
complexidade, merece posteriores investigacbes. Outro aspecto microestrutural
interessante na analise das imagens da porcelana VM9 foi a presenca de uma maior
quantidade de poros distribuidos pelo material (figura 5.4 d).

O grupo que apresentou um aumento estatisticamente significante na
resisténcia a flexado pela adi¢édo das fibras foi o grupo PA7 (porcelana VM7 com sete

fibras). O percentual de 17% em volume de fibras adicionadas promoveu um
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aumento de 43% na resisténcia dos corpos em relacdo ao controle. Em 2009,
Medeiros et al.(13) com a adigcdo de fibras continuas de Al,O3/GdAIO; em 30% em
volume a uma porcelana de cobertura obtiveram um aumento na resisténcia a flexao
dos espécimes de seu estudo em torno de 137%. Além das diferencas nos volumes
percentuais apresentados nos dois estudos, duas diferencas metodolégicas devem
ser ressaltadas: o diametro das fibras do estudo de Medeiros et al. era de
aproximadamente 0,8mm enquanto no presente estudo as fibras de reforco eram de
0,5mm de diametro; o outro aspecto relevante é o de que as fibras, no citado estudo,
estavam dispostas paralelas e 0 mais proximo quanto possivel da face submetida a
tracdo no ensaio de flexdo enquanto que no presente estudo estdo dispostas em
dois planos distintos (vide Figura 4.9).

S&do varios os mecanismos de aumento da resisténcia pela inclusdo das
fibras. A adicado de fibras em materiais rigidos faz com que parte da forca atuante
sobre o corpo seja transferida para estas (33). Isso diminui o nivel de tensédo sobre
as partes mais solicitadas do corpo, reduzindo o comprometimento ocasionado por
eventuais defeitos microestruturais e elevando a resisténcia mecéanica do material.
Além disso, devido a essa redistribuicdo de tenséo, a energia elastica armazenada
nao é dissipada através de uma Unica frente de propagacdo, mas possivelmente por
varias microtrincas. O comprimento de cada uma destas microtrincas geradas, assim
como a perda de resisténcia ocasionada, é inferior ao de uma Gnica trinca, mesmo
gue sua area superficial total seja a mesma. A energia necessaria para a fratura
completa do corpo torna-se, assim, aumentada (34).

Além desses mecanismos, podemos citar 0 aumento da area real de fratura
frente a area projetada, a deformacao plastica da fibra, seu arrancamento (“pull-out")
e fratura, e a formacdo de pequenas trincas ao redor das fibras (33, 34). Por
contribuir para estes mecanismos, a compatibilidade entre a fibra e a matriz
ceramica favoreceu o aumento da resisténcia a flexdo para a porcelana VM7 com a
adicao das fibras de Al,0O3/GdAIOs.

Os grupos de conjugados de In-Ceram Alumina (IAC, 1A4, IA7), assim como
0s grupos de bilaminados In-Ceram AL Cubes (ALC, AL4 e AL7) demonstraram
valores maiores de resisténcia a flexdo quando da adicdo das fibras. No entanto,
para todos 0s grupos ndo houve um aumento estatisticamente significante em

relacdo ao grupo controle. Talvez esta tendéncia venha a indicar um aumento
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significante na resisténcia a flexdo quando da elevacdo no numero de corpos-de-
prova em trabalhos futuros.

A analise fractografica de espécimes de todos 0s grupos demonstrou que 0
inicio das fraturas se deu junto a superficie que sofre tracdo, na porcelana de
cobertura. Nos bilaminados de alumina (In-Ceram Alumina e AL Cubes) as trincas se
propagaram pela porcelana e delaminaram parcialmente, previamente a fratura
secundaria da infraestrutura (figura 5.5). Este padrdo também foi observado por
White et al. (7) em um estudo em que testaram a resisténcia a flexdo de barras
ceramicas monoliticas e bilaminadas.

A difratometria do material ceramico estudado foi realizada com o intuito de
se comparar as fases cristalinas presentes antes e apés a sinterizacdo. Os materiais
de porcelana (VM7 e VM9) apresentaram uma estrutura vitrea antes e apds a
sinterizacéo, fato este evidenciado pela banda ampla obtida na andlise difratométrica
(figura 5.9). O In-Ceram AL Cubes apresentou 0 mesmo padrao cristalino, antes e
apos a sinterizacdo, com predominio da alfa alumina. Apenas os picos obtidos pela
difratometria da ceramica YZ Cubes modificaram-se ap0s a sinterizacdo do material.
Neste caso, apds a sinterizacdo, alguns picos de zircdbnia monoclinica surgiram
(Figuras 5.2 a 5.6) 0 que supfe uma transformacdo martensintica por conta de um
agente externo, no caso o préprio tratamento térmico do material. No entanto, um
estudo com o mesmo material ndo demonstrou formacéo de fase monoclinica apos
sinterizacdo (35). Como existem poucos estudos sobre o assunto com a utilizacao
de blocos cerdmicos de zircOnia pré-sinterizados, novas investigacdes se fazem

necessarias.
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7 CONCLUSOES

Considerando as limitacées do presente estudo, pode-se concluir:

- Foi possivel, através de ajustes na espessura do pedestal e velocidade de
puxamento obter fibras de Al,O3/GdAIO; com 0,5mm de diametro pela técnica de

LHPG.

- Em relacdo aos conjugados ceramicos, houve incompatibilidade das fibras

com a porcelana VM9;

- Fibras de Al,O3/GdAIO; incluidas a 17% em volume aumentaram em 43% a

resisténcia a flexao da porcelana VM7;

- Apesar do aumento numérico na resisténcia a flexdo, os bilaminados de
alumina (In-Ceram Alumina, In-Ceram AL Cubes) e porcelana VM7 combinados as

fibras de Al,O3/GdAIO3; ndo tiveram sua resisténcia a flexdo aumentada;
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