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Resumo: Componentes ceramicos quando utilizados em aplicagdes estruturais sdo normalmente expostos a operagdes continuas,
com aplicagdes de carga de formas variadas [1]. Esses materiais ceramicos apresentam altos valores de dureza, mas baixa
tenacidade a fratura e a falha sob condicdes de fadiga em cargas muito menores que a resisténcia a fratura é um fendmeno comum
em ceramicas [2,3], limitando seu uso em diversas aplicacdes. A resisténcia a fadiga de cerdmicas tem sido alvo de pesquisas,
devido a grande demanda por seu uso em implantes ortopédicos, que sofrem cargas ciclicas quando usados como hastes femorais
e materiais dentarios [4-6]. Em especifico, o composito alumina-zirconia (Al,Os- ZrO,) tem sido objeto de estudos de varios
pesquisadores devido a possibilidade de aumento da resisténcia ao desgaste e a fadiga, em comparagdo a tradicional zirconia
estabilizada com itria, ZrO, -Y,0;. Nesse trabalho sera avaliada a influéncia da adi¢do de zircdnia nas propriedades mecanicas
estaticas e ciclicas do compésito ceramico Al,O3- ZrO,.

Palavras-chaves: alumina zirconia, propriedades mecanicas, fadiga em cerdmica.

Abstract: Ceramic components when used in structural applications are normally exposed to continuous operations, with load
applications of varying forms [1]. These ceramic materials have high hardness values but low fracture toughness and failure under
fatigue conditions at loads much lower than the fracture strength is a common phenomenon in ceramics [2,3], limiting their use
in many applications. The fatigue resistance of ceramics has been the subject of research, due to the great demand for its use in
orthopedic implants, which undergo cyclic loads when used as femoral stems and dental materials [4-6]. Specifically, the alumina-
zirconia composite (Al,O3- ZrO,) has been the subject of studies by several researchers due to the possibility of increased wear
and fatigue resistance, compared to the traditional yttria-stabilized zirconia, ZrO, -Y,0;. In this work, the influence of the addition
of zirconia on the static and cyclic mechanical properties of the Al,Os- ZrO,ceramic composite will be evaluated.

Keywords: alumina zirconia, mechanical properties, ceramic fatigue.

INTRODUCAO

A biomecénica estd relacionada ao estudo da
funcdo e dos movimentos dos sistemas biolégicos e tem
sido utilizada em projetos de implantes ortopédicos, sendo
amplamente usada na avaliagio da fungdo e do
desempenho de biomateriais [1,2]. Os implantes com
biomateriais podem ser adicionados ao esqueleto humano
em suturas, correcBes de deformidades, reestabelecimento
de funcdes originais do corpo, placas 6sseas, parafusos ou
articulagdes. E dentro desse contexto, engenharia para
implantes ortopédicos tem o0 objetivo de permitir a
integracdo entre uma protese e 0 sistema 0sseo
remanescente, de modo que a funcionalidade seja mantida,
mas que 0 material suporte as caracteristicas bioquimicas e
dindmicas do corpo humano [7].

Segundo Bugarin Junior e Garrafa “Biomaterial ¢
definido, em sentido amplo, como qualquer material
farmacologicamente inerte capaz de interagir com um
organismo vivo, ndo induzindo reagdes adversas no sitio de
implantagdo ou mesmo sistemicamente” [8]. Rodrigues
complementa que devido a agressividade fisico-quimico

do meio bioldgico o material tem que ser adequadamente

selecionado, para que ndo ocorra nenhum tipo de rejeicédo
no corpo [9].

As bioceramicas, possuem diversas vantagens,
como a sua boa biocompatibilidade, contudo, devido as
suas propriedades mecanicas, o seu emprego é limitado a

aplicacfes que ndo devem suportar cargas. [9]

Ceramicas de alumina

A o-alumina (a- Al,O3) é sua fase mais estavel e
¢ considerada um tipico representante das ceramicas
estruturais devido as suas propriedades mecanicas, tais
como: alta dureza, resisténcia ao desgaste, resisténcia ao
ataque quimico, resisténcia a corrosdo ao ar e estabilidade
termodindmica. [10] Contudo, a alumina apresenta uma
grande fragilidade e baixa tenacidade a fratura, além da
suscetibilidade ao choque térmico e mecanico. [11].

Para aplicacGes

biomédicas que exijam

propriedades mecéanicas como inercia, a oa-alumina

policristalizada é o biomaterial que tem mais aceitacdo
devido a sua boa resisténcia a  corrosdo,
biocompatibilidade, resisténcia ao desgaste, resisténcia

mecéanica a compressao e rigidez [12].
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A Tabela 1 apresenta algumas das propriedades da
alumina, que quando comparadas a outras ceramicas
avancadas possui valores baixos para resisténcia a tracéo

flexdo, impacto e choque térmico [13].

Tabela 1 - Propriedades da alumina / Oxido de aluminio
(AL053)

Propriedades Faixa

Dureza: 1,80 + 0,05 GPa

' (78 — 80 HRC)
Temperatura de fusdo 1950 - 2050 °C
Temperatura max. de utilizacdo 1700 °C
recomendada
Taxa de
aquecimento/resfriamento 8°C/min
maxima recomendada
Densidade tedrica 3,98 g/cm3
Densidade aparente 3,85+ 0,05 g/cm?
Porosidade aberta <0,6%
Absorc¢do de agua 0,0%
Tamanho de grao priméario (D50) 0,5 um
Médulo de Elasticidade 270 + 20 GPa

Fonte: Jomon, 2019. [14]

Ceramicas de zirconia

A zircbnia devido as suas propriedades tem sido
utilizada em diversas areas, tais como para aplicacGes
industriais e/ou médicas. A zircOnia apresenta vantagens
em relacdo a alumina, embora ambas sejam inertes em
meio fisioldgico, a zirconia se sobressai devido a sua maior
resisténcia a flexdo, maior tenacidade a fratura e menor
modulo de elasticidade [15].

O didxido de zirconio (ZrO,) ou zircdnia possui
trés formas polimorficas: monoclinica, tetragonal e clbica.
E um fendmeno observado na zirc6nia é a transformacao
de fases conhecida por transformacéo martensitica, que é
uma transformacdo sem difusdo que pode ser reversivel e
vem acompanhada de um aumento de volume de cerca de
4,5 %, esse mecanismo é utilizado como agente tenacifante
das cerdmicas que possuem zirconia [16].

Segundo Assis (2008) em compositos de alumina-
zircOnia tetragonal hd um aumento na tenacidade a fratura
e da tensdo de ruptura da matriz, quando a adicdo de
zirconia é de até 18%, se adicionado mais os valores das

propriedades mecénicas séo reduzidos [10].
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A Tabela 2 relaciona propriedades de 2 tipos de
zirconias dopadas com itria e os requisitos exigidos pela
norma ASTM F 1873,

caracteristicas e a regulamentacdo de como os testes de

norma que especifica as

materiais ceramicos substitutos ao osso fundamentado em
zirconia tetragonal estabilizada por itria para implantes

cirdrgicos [17,18].

Tabela 2 - Propriedades de duas marcas comerciais de Y-
TZP e requisitos da norma ASTM F1873

Valor

Propriedades ProtMat \é::;m ASTM

ZrHP N F1873
Densidade apos 6,05 605 =600
sinterizacdo (g/cm3)
Modulo de
elasticidade (GPa) 205 210 2200
Resistencia a flexdo
(MPa) 920 >900 >800
Tenacidade a
fratura (MPa.mvs) 915£025 59 )
Tamanhomédiodo 450500 500 <600
gréo (nm)
Temperatura de 1530 1530 .
sinterizagéo (°C)
Dureza Vickers 1320£70 1200 > 1200

(HV)

Fonte: adaptado de Santos, 2012. [15]

Compoésitos ceramicos de alumina-zirconia

Materiais cerdmicos que sdo utilizados sob
condigBes de carregamento e ou ambientais severas
precisam de suas propriedades mecénicas melhoradas. A
alumina tem sido reforgada com a zirconia (ZTA -
Zirconia Toughened Alumina) pois sua resisténcia
mecénica é melhorada de forma adequada a aplicagdo. Este
tipo de material tem sido utilizado em implantes médicos
devido a sua biocompatibilidade, alta resisténcia ao
desgaste e boa tenacidade, além da sua elevada dureza [17].

A alumina, devido as suas principais propriedades
como o elevado médulo de elasticidade, alta resisténcia ao
desgaste e ao ataque quimico e estabilidade quimica a
elevadas temperaturas, tem sido muito utilizada como
material estrutural, contudo ela possui suas limitagdes,
baixa tenacidade a fratura e baixa resisténcia a flexdo, que

sdo prejudiciais aos projetos e que necessitam ser
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melhoradas para que se possa aplicar efetivamente. A fim
de melhorar essas limitagdes pesquisadores concluiram
que a adicdo de pequenas partes de zircbnia a matriz de
alumina melhora sua tenacidade a fratura e resisténcia a
flexdo. E quando combinados os dois materiais, eles
formam um composito que apresenta propriedades para
diversas aplicac@es. [11]

Assis explica que o compdsito ceramico alumina-
zircbnia (Al,Os- ZrO;) é uma matriz de alumina com
particulas de zircbnia tetragonal, resultando em um
aumento da resisténcia mecénica a flexdo, da dureza
superficial, da tenacidade a fratura e da resisténcia
mecénica a fadiga. Essas propriedades sdo melhoradas
porque devido ao baixo coeficiente de expansdo térmica da
alumina e ao aumento do volume das particulas de zircbnia
em sua transformacdo de fases policristalina as particulas
de alumina estdo sujeitas a campos de tensGes
compressivas [10].

O aumento da tenacidade a fratura no compdsito
é equivalente a quantidade de zirconia tetragonal que se
acrescenta, € had uma relacdo direta entre tenacidade a
fratura, tensdo de ruptura e dureza superficial. Outro fator
de grande relevancia nas propriedades mecanicas das
ceramicas alumina-zirconia ¢ o tamanho do grdo da
zircbnia que resulta na eficiéncia da transformacéo
martensitica e no desenvolvimento de micro trincas. Assis
explica que “As propriedades finais de um material
dependem do tamanho, da estrutura atdbmica e da
composi¢do quimica de seus componentes. Por isso, 0s
materiais nano estruturados exibem novas propriedades,
devido a um ou mais efeitos relacionados a sua dimenséao

nanométrica de sua estrutura” [10].

Trabalhos envolvendo os estudos de propriedades
mecéanicas em compositos com alumina zirconia
Revisdes de trabalhos envolvendo o estudo de
caracterizagcBes microestruturais, propriedades mecanicas e
fadiga realizados em alumina ou zircénia, nos Gltimos 10
anos, que sao diretamente relacionados ao presente

trabalho sdo apresentados a seguir.
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De S& e Moraes (2004) analisou dez diferentes
composi¢des onde o teor de zirconia estabilizada com itria
(Y-TZP) adicionada a alumina variou de 5 % a 80 % em
peso. A quantificagdo de fases foi feita por difracdo de
raios-Xe 0 método de Rietveld. A analise dos compositos
alumina-zirconia mostrou que a adicdo de zirconia
produziu compositos com maiores densidades na faixa de
99,13 % a 99,86 % da densidade tedrica, maior resisténcia
a flexdo e maior tenacidade a fratura. Os compositos
alumina-zircénia podem atingir resisténcia a flexdo 93% e
tenacidade a fratura 29% superiores quando comparados
com a alumina pura. Foi verificado ainda que existe uma
relacdo inversa entre valores de tenacidade a fratura e
dureza para cada compdsito. Segundo Moraes, 0s
compdsitos contendo 80 % peso de zircdnia e 20 % de
alumina, demonstraram ser um material mais adequado
para a utilizacdo em pilares cerdmicos para implantes
dentérios do que os dxidos puros atualmente em uso, uma
vez que apresentaram maior resisténcia a flexdo e
tenacidade a fratura [19].

Segundo Yang et al. (2006) as propriedades
mecéanicas e microestruturais dos nano-compdsitos Ce-
TZP/ Al,O3 sdo preferenciais quando o teor de ZrO, é de
20%. O autor indica que as contribui¢des para a resisténcia
e tenacidade dos nano compositos Ce-TZP/Al,O; vém
principalmente do impedimento do crescimento de gréos
de Al,O3por nanoparticulas de ZrO; e da transformacao de
ZrO;, tetragonal em ZrO, monoclinico. Além disso, as
estruturas de discordancia formadas tanto no Al,O3 quanto
no contorno de grao fornecem uma certa contribuicéo, pois
sua aglomeracdo e fixacdo por nanoparticulas de ZrO,
podem desviar ou impedir o desenvolvimento de trincas
[20].

Souza et al. (2014) realizou um estudo onde foi
investigada a previsdo de vida em fadiga ciclica do
composito contendo 80% de ZrO, e 20% de Al,Os. As
andlises difratométricas indicaram transformagao de fases
t-m devido ao carregamento estatico e ciclico,
evidenciando a transformagdo martensitica. O mddulo de

ruptura encontrado foi de 680 = 35 MPa e o limite de
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resisténcia a fadiga € de 430 MPa, ou seja,
aproximadamente 64% da resisténcia estatica por flexao.
Devido ao alto espalhamento dos dados de fadiga, as
analises de Weibull apresentaram baixos valores de m. Os
autores informam que apesar da suscetibilidade do
crescimento subcritico de trinca, componentes com
estruturas do compdsito ZrO, - AlOs, se o diametro
estrutural for projetado adequadamente, podem exibir
vidas longas, sendo maiores que 20 anos [21].

Campos (2016), por sua vez, analisou a influéncia
da adicdo de diferentes teores, 25, 30 e 35% de zircbnia
parcialmente estabilizada com 14% de céria (ZPEC) em
compositos a base de alumina. Segundo a autora, a adigao
de ZPEC na alumina produziu materiais com melhores
densidades, resisténcia a flexdo e tenacidade a fratura
quando comparados aos valores para estas propriedades da
alumina pura. Os materiais investigados apresentaram
densificagdo na faixa de 94,3% a 95,75% da densidade
tedrica, aumentando com o teor de ZPEC. Quando
adicionado 35% de ZPEC a alumina, a porosidade
encontrada foi de apenas 0,05%, se a mistura for
sinterizada a 1600°C. Foi possivel observar uma tendéncia
a elevacdo dos valores de resisténcia mecénica com o
aumento de teor de ZPEC nos compdsitos, 0 que também
ocorre em relacdo aos valores encontrados para dureza.

Conforme mostra a Figura 1 [16].
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Figura 1 - Relacdo entre a resisténcia mecanica a flexéo

em 4 pontos e a dureza Vickers dos corpos-de-prova dos

compositos contendo 25, 30 e 35% de ZPEC, em relacéo
a temperatura de sinterizagdo [16].

Nascimento et al. (2021) avaliou a influéncia da
adicdo de um compésito de zircdnia tetragonal aditivada

com Céria reforcada com alumina (ATZ) previamente
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sintetizada, nas propriedades de ceramicas a base de
alumina (AlO3). Diferentes composi¢cbes de alumina
monolitica e dos pés de Al,O5 contendo 5, 10, 15 e 20 p%
de Ce-TZP/ Al,O5 foram processados e testados quanto as
propriedades microestruturais e mecénicas [22].

Os resultados indicaram um aumento da
densidade relativa em funcio da adicdo de ATZ, com
valores entre 94.3+0.8% e 98.9 £+ 0.7%. A microestrutura
resultante da sinterizacdo apresenta grdos de ZrO;
tetragonal com tamanhos médios de 0.6 pm bem
distribuidos na matriz de Al,O3; que apresenta tamanhos
médios da ordem de 1.5 um. As fases cristalinas presentes
nos compositos foram ZrO2-tetragonal e Al,O3 hexagonal.

A Figura 2 mostra os valores obtidos para a dureza
Vickers, resisténcia a flexdo, modulo de elasticidade e

tenacidade a fratura dos compositos analisados pelos

autores.
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Figura 2 - Dureza Vickers, resisténcia a flexao,
moédulo de elasticidade e tenacidade a fratura dos
compositos [22].

Nota-se que a adicdo do composito (ATZ) na
matriz de alumina gerou uma gradual redugcdo do médulo
elastico (398 GPa ~ 366 GPa) e na dureza (20,5 GPa~ 17,3
GPa) dos ceramicos sinterizados. Em contrapartida a
adicdo deste mesmo compdsito (ATZ) na matriz da
alumina aumentou a tenacidade a fratura dos materiais
alcancando valores da ordem de 6,7 MPa.m1/2. A mesma

tendéncia foi observada nos resultados de resisténcia a
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flexdo os quais variam de 258 MPa (5wt.% Ce,Y-
TZP/Al,O3) a 316 MPa (20wt.% Ce,Y-TZP/ Al;O3). As
caracteristicas do reforco de Ce-TZP atuam como agentes
tenacificadores da matriz de Al,O3 devido aos mecanismos
acoplados de tenacificacdo por transformacdo de fases da
zirconia, tensdes residuais devido a diferenca de expansao
térmica das fases cristalinas e diferencas nas morfologias

microestruturais [22].

CONSIDERACOES FINAIS:

Em diferentes compostos e estudos foi verificada
que a adicdo de zirconia estabilizada no composito de
matriz de alumina possibilitou otimizar a homogeneidade
da mistura, além de melhor significativamente a
densificacdo das ceramicas & base de Al,Os. Além disso, o
acréscimo da zirc6nia a alumina melhorou as propriedades

mecanicas de tenacidade a fratura e resisténcia a flexao.
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