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RESUMO

O oxido de zirconio (ZrO,) policristalino parcialmente estabilizado com 3%mol de 6xido de itrio (Y,03), ou
3Y-TZP, é usado como biomaterial nas restauragdes protéticas odontoldgicas. Esta indicacdo possui limita-
¢do devido a coloragdo branca e alta opacidade da zirconia. Para melhorar a estética sem comprometer o de-
sempenho funcional sdo adicionados outros 6xidos a zirconia. Esta adicdo modifica a coloragdo da zirconia
para tonalidades proximas a dos dentes naturais. Este trabalho avaliou o efeito da adi¢do do Fe,O; na micro-
estrutura, nas propriedades mecanicas e nas propriedades opticas da 3Y-TZP. Foram preparados cinco grupos
de amostras com diferentes percentuais de Fe,Os. A caracterizagdo quimica dos grupos foi realizada por fluo-
rescéncia de raios-X (FRX). As propriedades mecanicas foram determinadas em ensaios de dureza e de resis-
téncia a flexdo em quatro pontos. A analise quantitativa de transformacdo de fases foi realizada pelo método
de Rietveld dos dados dos ensaios de difragdo de raios-X (DRX). O MEV foi usado para caracterizar a mor-
fologia da superficie antes e apds o ensaio de flexdo. Os resultados mostraram que a adi¢do do Fe,O; influen-
cia na transformagao de fase, aumenta a dureza e a resisténcia a fratura por flexdo quando sua concentra¢do
se encontra entre 0,02% e 0,17% do peso total. Acima dessa faixa de concentragao, as amostras apresentaram
perdas no desempenho mecanico. A adigdo de Fe,O; ndo induziu mudangas significativas na densidade e no
tamanho médio de grao.
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ABSTRACT

The zirconium oxide (ZrO,) polycristaline partially stabilized by yttrium oxide (Y,0O;) at 3mol%, 3Y-TZP,
has its use been increased as a biomaterial. However, as dental prosthetics, its indication is still limited be-
cause of its white color and high opacity. Seeking improvements regarding aesthetics without compromising
its functional performance, oxides such as iron oxide (Fe,0s) has been added to the microstructure of zirconia
in order to provide a yellow-brownish color similar to natural teeth. This study evaluated the effect of adding
Fe,05 on the microstructure and mechanical and optical properties of 3Y-TZP. Five groups were investigated
containing different concentrations of Fe,0Os. Firstly, a chemical characterization of each group was carried
out through X-ray fluorescence test (XRF). Microstructural characterization was performed by density and
average grain size measurements. Mechanical properties were evaluated by performing hardness and four
points flexural strength tests. Quantitative analysis of phase transformation was done using the Rietveld
method, for each group submitted to the test of X-ray diffraction (XRD). Fractography by SEM analysis were
also made on the fracture surface of the samples from tensile test. The results showed that the Fe,Os addition
influenced the phase transformation process, and proportionally increased the samples hardness and flexural
strength when their concentrations varied from 0.02% to 0.17% of the total weight. Above this range, the
samples showed losses in their mechanical performance. The Fe,O; additions showed no significant changes
in the density and average grain size of 3Y-TZP.
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A zirconia ¢ um material cerdmico policristalino, que possui resisténcia mecanica e tenacidade a fratura supe-
rior aos demais ceramicos devido a sua capacidade de apresentar transformacdo de fase tetragonal para mo-
noclinica (t-m) induzida por tensdo. Esta caracteristica pode ser amplamente controlada através dos processos
de fabrica¢do do produto final. DENRY e KELLY [1]

Entre as diversas areas de aplicag@o da zirconia, pode-se destacar a area biomédica, devido a sua 6tima bio-
compatibilidade, aliada as propriedades mecanicas. Na odontologia, seu uso ¢ na fabricag@o de proteses ce-
ramicas de oxido de zirconio policristalino parcialmente estabilizado por 6xido de itrio (Y,03) a 3% mol,
conhecido como 3Y-TZP. GUAZZATO et al. [2]

O objetivo de uma restauracdo dentaria ¢ devolver ao paciente a funcdo mastigatoria e compor de for-
ma harmoniosa os tecidos perdidos, imitando a estética dos dentes naturais. ZHAO et al. [3] Com este intuito,
foram desenvolvidas estruturas metalicas recobertas com materiais ceramicos e vitroceramicos. No entanto,
estas proteses apresentam a incidéncia de lascamento do recobrimento e comprometem a mimetizagao dos
tecidos dentarios e a estética. Para melhorar a qualidade das proteses e substituir as ligas metalicas das infra-
estruturas, foram desenvolvidas ceramicas a base de 6xido de zirconio estabilizadas com itria (3Y-ZTP). As
proteses destes materiais cerdmicos s@o usinadas com o emprego de sistemas CAD/CAM. Para a usinagem
sdo utilizados blocos de 3Y-TZP pré-sinterizados. Os resultados obtidos sdo clinicamente confidveis em rela-
¢do as propriedades mecanicas CHRISTENSEN et al [4]. SUAREZ et al [5]. RAIGRODSKI et al. [6] No
entanto, ¢ possivel perceber que os pacientes possuem protese, uma vez que a zirconia por ser branca apre-
senta diferenca dos tons amarelos dos dentes vizinhos ao da prétese. , comprometendo a estética. Para mini-
mizar este problema, a estrutura da proétese de zirconia usinada com o sistema CAD-CAM ¢ recoberta por
outro material cerdmico e com a tonalidade adequada para cada paciente. Este procedimento também apre-
senta o inconveniente que o recobrimento com ceramico também pode sofrer lascamento (chipping), soltan-
do-se da protese de zirconia.

A interface de unido entre a infraestrutura de zircOnia e as cerdmicas vitreas utilizadas para o recobri-
mento, apesar de ser amplamente estudada, continua sendo critica. O lascamento do recobrimento € associa-
do as diferengas das propriedades mecanicas e fisicas entre os materiais utilizados na estrutura e no recobri-
mento Lin et al. [7] Para solucionar este problema, foram idealizadas proteses totais de zircOnia para evitar a
diferenca de tonalidades entre a protese e os dentes naturais. O problema da coloragdo permanece, uma vez
que coloragdo natural branca ¢ o alto grau de opacidade da zirconia dificultam a obtencdo das caracteristicas
opticas encontrados nos dentes naturais humanos. A experiéncia clinica de um dos autores (Santos) mostrou
que o emprego do recobrimento da restauracdo ndo apresenta bons resultados estéticos, principalmente na
regido anterior. Posteriormente, foram usadas técnicas de infiltragdes, as quais apresentam dificil execucdo e
baixa precisdo dimensional. Além disto, sdo comercializados diferentes tipos de zirconia com varios graus
de porosidade, afetando a cor final da protese.

Atualmente, além da adi¢ao do oxido de itrio (Y,0;) para estabiliza¢do da fase tetragonal a temperatu-
ra ambiente, tem-se pesquisado para a criagdo de pds ceramicos a base de zirconia pré-coloridos. Nestes ca-
sos, faz-se a adi¢do de 6xidos para alterar a cor da zirconia, como o 6xido de ferro (Fe,O;), que mesmo em
baixas concentragdes, afetam significantemente a coloragio final do cerdmico KAYA [8]. Apesar de promis-
sor, existe uma lacuna na literatura sobre a influéncia da adi¢do dos 6xidos nas propriedades mecénicas da
zirconia metaestavel. Estas propriedades sdo importantes no desempenho das proteses monoliticas de zirco-
nia 3Y-TZP com caracteristicas opticas melhores, bem como a definicdo dos processos de fabricacdo e as
mudangas na microestrutura.

2. MATERIAIS E METODOS

2.1 Preparagao das amostras

Para a usinagem das proteses dentarias de zirconia sdo empregados blocos com baixa dureza e resisténcia
mecénica suficiente para ser manipulado sem fraturar. Para a confecg¢@o destes blocos sdo utilizadas misturas
de pos ceramicos compactadas na forma desejada. A seguir, os blocos “a verde” sdo aquecidos a baixa tem-
peratura para obterem resisténcia mecanica e dureza adequada para a usinagem, recebendo a denominagao de
“blocos pré-sinterizados”. A zirconia € sinterizada somente apos a usinagem CAD-CAM.

No presente trabalho foram confeccionados blocos pré-sinterizados a partir da mistura de pos de zir-
coOnia tetragonal estabilizada com Y,03 a 3%mol (TZ-3Y) com e sem a adi¢do de Fe,O; (TZ-3Y-Fe) como
agente colorante. A mistura e homogeneiza¢do foram realizadas com moinho de jarros Marconi (Marconi
Equipamentos para Laboratorios Ltda, Piracicaba — SP). A homogeneidade da mistura foi verificada por mi-
croscopia. Foram preparados 5 grupos de blocos com diferentes percentuais do p6 contendo de Fe,Os. Os
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grupos foram designados G1 (100% de zirconia TZ-3Y), G2 (75% TZ-3Y e 25% TZ-3Y-Fe), e assim suces-
sivamente, conforme mostrados na Tabela 1. A variagdo dos percentuais (TZ-3Y-Fe) teve como objetivo alte-
rar a coloracdo da zircOnia e obter tonalidades proximas as dos dentes naturais.

Tabela 1: Percentuais dos pos usados na preparagdo dos 5 grupos dos blocos de zirconia pré-sinterizados.

Gl |G2|G3|G4 |G

TZ3Y (%) | 100 |75 |50 [25 |0
TZ3Y-Fe (%) |0 |25 |50 |75 | 100

De cada bloco pré-sinterizado foram cortados 10 corpos de prova com dimensdes de 2,0 x 1,5 x 25
mm, conforme configuracdo A da norma ASTM C1161. Para os cortes dos corpos de prova foi usado um
motor de 130W e 18.000 RPM (Bethil Ind. ¢ Com. Ltda, Sdo Paulo, Brasil) com disco diamantado (Micro-
dont, Sao Paulo, Brasil).

Para a sinterizagdo dos corpos de prova foram observadas as recomendagdes do fabricante quanto as
velocidades de aquecimento, temperatura de sinterizacdo, tempo no patamar e resfriamento. Nesta etapa foi
usado um forno NBD 1700C (Henan Nobody Materials Science and Technology Co., Ltd, China), com taxa
de aquecimento de 5 °C/min. A temperatura do patamar de sinteriza¢do foi mantida em 1530 °C por 2 horas e
resfriamento com taxa de 5°C/min.

2.2 Caracterizagao

Para determinar a transformagdo de fase tetragonal para monoclinica e caracterizar as fases cristalinas do
material estudado, foram feitos ensaios de difragdo de raios-X nas seguintes etapas do trabalho:

a) Pos de 3Y-ZTP ¢ Fe,O3 como recebidos (G1 e G5, com 100% de cada po);

b) Corpos de prova pré-sinterizados (G1 ao G5).

¢) Corpos de prova apo6s a sinterizacdo (G1 ao G5).

d) Corpos de prova apos o ensaio de flexdo (G1 ao GS5).

O difratometro utilizado foi o modelo PANalytical X’Pert PRO. Os parametros utilizados foram os mesmos
para todos os grupos e estdo descritos na Tabela 2.

Tabela 2: Parametros utilizados para a analise por difragdo de raios X.

Tipo de scan Continuo
Angulo inicial 24,995°
Angulo final 79,992°
Passo angular (26°) 0,0167113°
Tempo por passo (s) 30,480
Velocidade de scan (°/s) 0,069630
N° de passos 3291
Tempo de scan (h:m:s) 00:13:43

Uma vez obtidos os difratogramas de raios-X, a analise quantitativa das fases presentes em cada
amostra foi realizada com o software PANalytical X’Pert HighScore Plus v.3.0e. Os dados utilizados para a
identificagdo dos picos referentes as fases cristalinas foram obtidos no banco de dados PDF2-2004 do Inter-
national Centre for Difraction Data (ICDD) e as fichas CIF foram extraidas do website da Inorganic Crystal
Structure Database (ICSD).

O refinamento dos pardmetros obtidos a partir das estruturas cristalograficas foi realizado através do
método de Rietveld. Esta técnica faz uso do método matematico de minimos quadrados para refinar os perfis
tedricos dos picos de difragdo até que esses perfis se apresentem muito proximos dos perfis medidos. Foi
feito um refinamento manual dos varios parametros. Em alguns casos o refinamento foi repetido varias vezes
em uma sequéncia considerada 6tima pela literatura. A proximidade dos valores refinados com os valores
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medidos ¢ avaliada pelo parametro GOF (do inglés, Goodness of Fit, traduzido livremente para “Qualidade
do ajuste”).

Os parametros refinados através dessa técnica foram:

. Fator de escala
. Background (4 coeficientes).

. Perfil de pico.

. Assimetria.

. Parametros de Cagliotti (U, V e W).
. Zero shift.

. Deslocamento da amostra.
. Célula unitaria.

03 N LN AW N

A caracterizagdo da microestrutura dos corpos de prova sinterizados foi executada no microscopio

eletronico de varredura (MEV) modelo Quanta FEG 250, da FEI. Foram capturadas imagens da regido de
fratura dos corpos de prova submetidos ao ensaio de flexao por quatro pontos.
Antes das analises no MEV as amostras foram recoberta com platina. A deposic¢do foi feita com o equipa-
mento de deposigdo de filme de alto vacuo da Leica, modelo EM ACE600, corrente de 35 mA, taxa de sput-
ter de 0,18 nm/s e duragdo de 22 segundos. O tamanho médio de grdo foi determinado apds a sinterizagéo,
lixamento, polimento e ataque térmico conforme sugestdo da norma ASTM E-112 — 96/2004. Foi usado o
método da intersecdo linear de Heyn.

2.3 Dureza

Foram realizados ensaios para determinar a dureza das amostras pré-sinterizadas com os diferentes percentu-
ais de Fe,Os. A dureza dos blocos pré-sinterizados influencia no desgaste das fresas usadas na fabricacdo das
proteses usinadas com sistema do tipo CAD-CAM.

Para o ensaio de dureza Vickers utilizou-se um microdurdmetro Buehler Micromet 2003. A carga utilizada
foi de 100gf e a microdureza medida em HVO, 1. Para cada amostra, foram realizadas 5 medigdes e a partir de
seus valores foi calculada a média e o desvio padrdo. O ensaio foi realizado seguindo as recomendagdes da
norma ASTM 1327-2008. No ensaio ndo foram detectadas microindentagdes fora do padrdo de simetria, nem
trincas com origem nos vértices das microindentagdes.

2.4 Resisténcia mecanica a fratura por flexao

Para a realizag@o dos ensaios de flexdo em quatro pontos foram observadas as recomendacdes da norma
ASTM C1161-2008.

Conforme descrito anteriormente durante o processo de confec¢do dos corpos de prova, foi adotada a confi-
guragdo A da norma, a qual recomenda que a distancia L entre os roletes inferiores da base deve ser de
20mm, a distdncia entre os roletes superiores de L/2 (10mm). A taxa de carregamento adotada foi de
0,2mm/min e a célula de carga utilizada foi de 1000N. Os corpos de prova foram confeccionados com um
comprimento de 25mm, tendo portanto, um excesso de 2,5mm de cada lado dos roletes inferiores. O ensaio
foi realizado na maquina universal de ensaios mecanicos EMIC DL-10000 (EMIC, Brasil).

Os fragmentos dos corpos de prova ap6s os ensaios de flexdo foram recolhidos e suas partes identifi-
cadas para posterior analise no MEV. Além disso, as faces de fratura transversais também foram observadas
no MEV, para a realizagdo de uma andlise qualitativa do tipo de fratura ocorrido durante o ensaio de flexdo.
A norma ASTM C1322 — 05b sugere o procedimento para caracterizar as origens de fraturas em ceramicas
avangadas.

2.5 Andlise estatistica
O método estatistico escolhido para analisar a distribui¢do dos valores de resisténcia a flexdo foi o da distri-
buicdo de Weibull. Este ¢ um método de distribuicdo de probabilidade continua, muito utilizado no célculo
de confiabilidade. Em geral, sua aplicacdo visa determinar o tempo de vida médio ou probabilidade de falha
de um material em fung¢do do tempo ou outro fator, no caso, da tensdo aplicada sobre a barra.

O célculo do médulo de Weibull (m), da tensdo média de resisténcia (1) e da probabilidade de sobre-
vivéncia (S), bem como o diagrama de Weibull de cada grupo de amostras foi realizado com emprego do
software Origin Pro 8.5 (OriginLab Corp.).
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3. RESULTADOS E DISCUSSAO

O p6 TZ-3Y apresentou 39,7% de fase monoclinica e 60,3% de fase tetragonal, enquanto que o p6 TZ-3Y-Fe
apresentou 42,3% e 57,7%, respectivamente. Essa diferenga entre a quantidade de fases encontradas em cada
po pode ser explicada pela adigdo de Fe,0;. Pode-se observar no difractograma (Fig 1) um pequeno desloca-
mento dos picos referentes ao G5 (azul) para a direita, além de uma diferenga consideravel na altura dos pi-
cos, 0 que podem ser indicios da influéncia do Fe,0; na rede cristalina da zirconia parcialmente estabilizada
com 3% de itria. KELLY e DENRY [9]. VAGKOPOULOS [10]. KOUTAYAS et al[11].

Como esperado, apds a sinterizagdo, os corpos de prova apresentaram uma coloragdo amarronzada
proveniente da adi¢do do Fe,0;. A coloragdo foi proporcionalmente mais intensa com o aumento da concen-
tracdo de Fe,O; (Fig 2).
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Figura 1: Difratograma dos pos TZ-3Y (G1) e TZ-3Y-Fe (G5).

Grupo 2: 75%712-3Y + 25%T12-3y-Fe || Grupo 3:50%72-3Y + 50%TZ-3y-Fe || Grupo 4:25%TZ-3Y + 75%TZ-3y-Fe Grupo 5: 100% TZ-3y-Fe

Figura 2: Diferentes coloragdes dos corpos de prova dos grupos G2 (esquerda), G3, G4 e G5 (direita).

Os corpos de prova pré-sinterizados apresentaram diferentes percentuais da fase monoclinica (Fig 3). O
grupo G1 apresentou maior percentual da fase monoclinica. Este resultado pode ser associado ao método de
confeccao dos corpos de prova em que houve o corte, desgaste mecanico e lixamento, ocasionando a trans-
formacao de fase tetragonal para monoclinica induzida por tensdao. ZOLOTAR [12]. SANTOS [13].

Pode-se observar que o aumento do percentual da fase monoclinica é proporcional ao teor de 6xido de
ferro em cada grupo. Este aumento pode estar relacionado com uma melhor capacidade de transformacgao de
fase induzida por tens@o do material, tornando a peca cerdmica mais tenaz com o acréscimo de Fe,0s.

Apos a sinterizagdo os corpos de prova ndo apresentaram percentuais significativos da fase monocli-
nica. O pequeno percentual da fase monoclinica era prevista [14], uma vez que o processo de sinterizagdo
ocorre acima da temperatura de transformag@o da fase tetragonal para monoclinica (aproximadamente 1170
°C). Durante o resfriamento, devido ao acréscimo de 3% de oxido de itria, a fase tetragonal se manteve esta-
vel até atingir a temperatura ambiente. KELLY e DENRY [9]. Os mesmos corpos de prova foram analisados
apos a fratura por flexdo por quatro pontos para determinar a influencia do carregamento na possivel trans-
formacao de fase induzida por tensdo (Fig 4).
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Figura 3: Percentuais das fases cristalinas nos corpos de prova pré-sinterizados.
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Figura 4: Percentuais das fases cristalinas nos corpos de prova sinterizados e submetidos ao ensaio de flexo.

O ensaio de dureza Vickers realizado nas amostras pré-sinterizadas mostrou que a adigdo de o6xido de
ferro influencia na dureza da zirconia. O aumento da dureza das amostras pré-sinterizadas foi proporcional ao
percentual de Fe,O;. A excegdo a essa regra ocorreu quando se comparou os valores encontrados entre os G4
e G5, onde ndo foi observado aumento na dureza, mas sim uma diminui¢do de seu valor, mesmo para a amos-
tra referente ao grupo G5 que possui uma concentragdo de Fe,0O; maior do que a do grupo G4. Este resultado
sugere que um teor de Fe,O; de até 0,17% pode influenciar no aumento da dureza da peca de zirconia parci-
almente estabilizada com itria a 3%. Valores acima de 0,17% influenciam negativamente na relagdo dos
componentes microestruturais, refletindo nas propriedades mecénicas do material com um comportamento
menos confiavel.

Os valores de dureza das pegas dos blocos de zirconia pré-sinterizados tém relevancia na industria,
pois estdo relacionados ao desgaste das ferramentas de corte utilizadas para a confecg@o das proteses cerami-
cas no sistema de usinagem CAD/CAM. O aumento na dureza ndo ¢ desejado e é uma desvantagem no custo-
beneficio final do produto. Os valores encontrados no ensaio de dureza HVO0,1 estdo listados na Tabela 3.

Tabela 3: Valores de dureza das amostras pré-sinterizadas de cada grupo.

G1 G2 G3 G4 G5
42,2 49,3 63,3 73,7 64,7
40,1 49,3 55,3 73,1 74,3
39,7 44,9 58,5 71,5 73,3
40,3 50,5 50,5 74,4 68,7
42,6 47,1 52,9 70,3 71,5
Média (HVO0,1) | 40,98 | 48,22 | 56,1 72,6 70,5
Desvio Padrio | 1,3217 | 2,2253 | 4,996 | 1,6733 | 3,8781

Os resultados dos ensaios de flexdo em quatro pontos forneceram informagdes importantes relaciona-
das ao comportamento mecanico da zirconia. Este tipo de ensaio simula as condigdes de carregamento encon-
tradas nas proteses dentarias de trés ou mais elementos. Na protese, a regido de pontico sofre cargas em mais
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de um ponto durante os movimentos da mastigacdo. Este ensaio ¢ indicado por apresentar melhor correlacdo
entre o comportamento no laboratdrio e clinico. Este ensaio ¢ o recomendado pela norma ASTM C 1161 —
02c para fins de caracterizacdo do material usado em protese dentéria.

Na Tabela 4 sdo apresentados os valores encontrados no ensaio de flexdo em quatro pontos. Foram
utilizados 12 corpos de prova para cada grupo. Vale notar que houve uma dispersao consideravel nos resulta-
dos encontrados, sobretudo no grupo G4, o que pode indicar certa instabilidade nas propriedades mecanicas
relacionadas ao teor de Fe203 presente na microestrutura.

O tratamento estatistico de Weibull foi aplicado aos resultados do ensaio de resisténcia a flexdo para
determinar a confiabilidade do material com carregamento. O médulo de Weibull (m) estd diretamente rela-
cionado ao espalhamento nos valores de fratura das pegas encontrado no ensaio.

Além disso, a tensdo média de resisténcia, representada por A, representa a tensdo na qual a probabili-
dade de o material falhar é de 50%. Portanto, é tomada como medida de resisténcia final da amostra. Os valo-
res de m e A para os grupos G1 e G2 sdo mostrados nas Figuras 5 e 6, respectivamente.
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Figura 5: Distribui¢ao de Weibull (G1).
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Figura 6: Distribui¢ao de Weibull (G2).

Tabela 4: Resisténcia a fratura (MPa) obtida no ensaio de flexdo em quatro pontos (G1-G5).

G1 G2 G3 G4 G5
1025,65 | 7242 | 847,51 | 1173,30 | 987,59
850,61 | 752,48 | 873,75 | 1545,59 | 945,94
887,83 | 730,71 | 830,21 | 1338,71 | 800,82
995,78 | 770,89 | 857,09 | 1494,15 | 874,40
993,02 | 797,44 | 878,80 | 994,69 | 1095,44
905,69 | 775,555 | 850,77 | 937,97 | 1111,94
746,58 | 796,13 | 923,31 | 737,96 | 917,32
1001,50 | 718,32 | 874,24 | 947,93 | 704,45
964,32 | 731,33 | 880,34 | 934,10 | 976,98
878,87 | 842,76 | 881,85 | 994,19 | 927,05
717,40 | 737,65 | 783,55 | 1062,53 | 1074,88
1000,22 | 755,93 | 856,46 | 1095,51 | 874,97
Média (MPa) | 913,96 | 761,12 | 861,49 | 1104,72 | 940,98
Desvio Padrao | 102,56 37,14 33,86 | 242,65 | 12047
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Apesar dos grupos G4 e G5 apresentarem aumento na tensdo média de resisténcia (A), o valor do mo-
dulo de Weibull (m) reflete uma maior dispersdo nos resultados obtidos nos ensaios de flexao, o que diminui
a confiabilidade dos materiais ceramicos com as propor¢des testadas, ja que a chance de fratura em determi-
nada tens@o ¢ maior quando comparado aos demais grupos. Este comportamento também pode ser identifica-
do pela menor inclinagdo da reta nos diagramas da distribui¢do de Weibull de cada grupo.

As amostras apresentaram caracteristicas de fratura fragil tipica de materiais cerdmicos densos e com
pequeno tamanho de grdo. Na Fig 7, a origem da fratura é o ponto levemente escurecido no lado esquerdo,
local de divergéncia das trincas de propagacdo da fratura. Neste caso, a fratura teve origem na face do corpo
de prova que foi submetida as forgas de tragao.

A regido suave de “espelho” esta presente proximo a origem da fratura, apresenta uma superficie lisa
e planificada (Fig 7). Quanto maior esta regido, maior ¢ a energia necessaria para ocorrer a fratura. A regido
“rugosa” possui estrias que se abrem em forma de leque e seguem a dire¢ao de propagacdo da trinca, tornan-
do-se mais grosseira conforme se afastam da origem da trinca. Entre essas duas regides esta presente uma
regido de transi¢do, chamada de regido mista, onde sdo observadas estrias.

Figura 7: Morfologia representativa da superficie de fratura no ensaio de flexdo em 4 pontos.

Assim como em trabalho anterior'’, hé necessidade de serem realizados ensaios para determinar a degradagio
hidrotérmica das propriedades mecanicas dos materiais analisados no presente trabalho.

4. CONCLUSOES

O presente trabalho determinou a influéncia da adi¢do de Fe,O; nas propriedades mecénicas e na microestru-
tura da zircOnia parcialmente estabilizada com 3% de itria. Os resultados obtidos mostraram que:

1) A adicdo de Fe,O; influencia nas propriedades mecénicas da zirconia. A resisténcia a fratura por flexdo
aumenta com a adi¢do de percentual de Fe,O; entre 0,02% e 0,17% e reduz com adicdo de 0,22%;

2) Com adigdes de 0,17% e 0,22% (grupos G4 e G5) houve aumento na tensfo média de resisténcia (A) a
fratura por flexdo. Porém o moédulo de Weibull (m) diminui, indicando uma maior dispersdo na resisténcia
mecanica a flexdo, e menor confiabilidade no desempenho;

3) As durezas das amostras pré-sinterizadas aumentaram proporcionalmente com a adigdo de Fe,O; entre
0,02% e 0,17% e ligeira redugdo com adi¢do de 0,22%.

4) Os espectros obtidos na difracdo de Raios-X mostraram que o percentual da fase monoclinica aumenta
proporcionalmente com o teor de Fe,Os;

5) O aumento da fase monoclinica aumentou a tenacidade a fratura;

6) Para todos os grupos estudados, a fratura apresentou caracteristica de fragil e intergranular, tipica de mate-
riais cerdmicos densos e com pequeno tamanho de gréo.
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