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Resumo

A caracterizagdo mecéanica de materiais vitroceramicos que podem substituir
estruturas 6sseas € um assunto de grande importancia tecnolégica. As principais
caracteristicas dos biomateriais sdo propriedades biomecanicas o mais semelhante
possivel ao do 0sso e com bioatividade suficiente para se ligar ao 0sso vivo e a
tecidos moles [1]. Uma alternativa para a melhora das propriedades mecéanicas de
vidros bioativos tem sido a cristalizacdo de fases cristalinas no seu volume [2]. A alta
tenacidade e resisténcia mecanicas destes vitroceramicos fizeram com que sejam
utilizados com sucesso na substituicdo do osso cortical. Uma vitroceramica com
cristalizacdo no volume é a do sistema Li20.2SiO2 (LS2) na substituicdo do 0sso
cortical em aplicacfes dentérias. [3].Tendo em vista o grande potencial de aplicacao
da vitroceramica do sistema LS2, surge como proposta deste trabalho a medida da
tenacidade a fratura utilizando o método de entalhe Chevron, o qual € aprovado pela
norma ASTM [4]. Analises posteriores serdo realizadas para a caracterizacdo
microestrutural das amostras em funcéo da fracao cristalizada.

Introducao

Quando tratados termicamente, 0s materiais vitreos sdo transformados em
vitroceramicas com diferentes fracdes volumétricas, sendo estas frac6es controladas
pelos parametros de tratamento térmico. Na vitroceramica de sistema Li20.2SiO2
(LS2) estudada, a fase cristalina é estequiométrica com a matriz e também os cristais
séo esféricos e nucleiam no volume. A alta tenacidade e resisténcia mecéanicas de
vitroceramicos, sao propriedades importantes visto que esses materiais Sao
utilizados com sucesso na substituicdo do osso cortical. Um método certificado pela
ASTM, é o método do Entalhe Chevron, visto que respeita a norma C1421-10. Para
este experimento, utilizamos de padrdes voltados a esse método e analisamos 0s
resultados. Para a caracterizacdo mecanica o método de flexdo a trés pontos é de
grande relevancia para a investigacdo da energia de fratura em vitroceramicos. A
velocidade de aplicacdo de carga das amostras € mantida constante para garantir a
propagacéao estavel da trinca. Em geral os testes tradicionais para determinacao da
energia de fratura sdo lentos e dependendo de suas caracteristicas intrinsecas e de
suas dimensdes podem demorar um longo periodo de tempo.

Materiais e Métodos

Na preparagao das amostras de LSz, utilizou-se a norma C1421-10, a qual detalha o
corte especifico das amostras, uma amostra foi preparada com dimensdes de 40
mm x 3mm X 4mm e mais trés amostras foram preparadas com dimensdes de 25
mm x 3mm X 4mm. ApOs o corte dessas amostras, o0 tratamento térmico foi
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realizado, com 72 horas para a nucleagéo a 455°C e 2h40min para o crescimento
dos cristais a 553°C.Ap0s o lixamento, houve o polimento, onde foi utilizado um pano
com suspensao de 6xido de cério. Para a preparacdo do entalhe Chevron, utilizou-
se também, a norma C1421-10 para as medidas especificas de corte. A maquina de
corte é constituida por um dispositivo de posicionamento X-Y e um suporte de corpo
de prova que permite variagcdo do angulo de corte. Esse dispositivo foi planejado,
construido e desenvolvido por nos. Foi utilizado um disco diamantado, especifico
para materiais vitroceramicos com espessura de 0,3 mm. O procedimento seguiu a
seguinte sequencia operacional: |) nivelamento da maquina de corte; Il) fixacdo do
dispositivo de posicionamento X-Y alinhado a maquina de corte; 1ll) determinacéo da
profundidade de corte, essa com Y igual a 162 mm |V) realizacdo de cortes
inclinados no meio da amostra, feitos com o corpo de prova a 65° em relagéo ao eixo
do disco de corte, primeiro num sentido, depois no outro. A caracterizacdo mecanica
foi realizada através de ensaio de flexdo em trés pontos em uma maquina de ensaio
universal Shimadzu. Para isso, a amostra é colocada sobre o suporte voltada com o
entalhe Chevron para baixo, e a velocidade do deslocamento utilizada € lenta, a qual
foi de 0,5 mm/min para a amostra de 40mm x 3mm x 4 mm e de 0,1 mm/min para as
amostras de 25 mm x 3mm x 4mm. ApOs a caracterizacdo mecanica, é plotado um
grafico de forca x deslocamento, onde determina a energia consumida para cada
intervalo de propagacéo da trinca, com base no conceito de que a area sob a curva
desse grafico fornece a energia consumida no processo de fratura. Os gréficos estao
representados na figura 1.
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Figura 1: Gréficos de Forca x Deslocamento em um ensaio de flexao de 3 pontos [4]

Para a Figura la, diz-se que esse comportamento é de uma extensao instavel da
trinca, para a Figura 1b o comportamento é de pop-in, no qual ocorre uma queda
repentina de carregamento devido ao consumo de energia proveniente da formacéao
de uma nova interface. Ja para na Figura 1c ocorre uma extensdo estavel da trinca,
o qual é o resultado considerado valido para esse teste. Para o calculo da
tenacidade a fratura Kipb, s80 utilizadas as equacdes 1 e 2 onde g é uma constante
definida a partir da razdo entre a profundidade do entalhe a e a espessura da
amostra W, da largura da amostra B, da carga maxima Pmax € 0 valor entre os
suportes da maquina de flexao de 3 pontos So.
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Os valores de a e W foram obtidos das medidas das amostras ensaiadas através de
microscopia otica.
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Resultados e Discusséo

Os valores de tratamento térmico foram de 72 horas para a nucleacédo a 455°C e
2h40min para o crescimento dos cristais a 553°C. Na Figura 2 temos uma amostra
vitroceramica de LS2 com fracéo cristalizada de 44,6% obtida através do tratamento
térmico.
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Figura 2: Amostra vitroceramica de LS2 com fra¢@o volumétrica cristalizada de 44,6% obtida
através dos tratamentos térmicos de nucleacao e crescimento.

A figura 3 apresenta a imagem obtida por microscopia Gtica por transmissao obtida
na resolucao de 1000x para analise do tamanho do grao.

Figura 3: imagem microscépica para analise de tamanho de grao na amostra tratada
termicamente de LSo2.

Apoés a analise do diametro do grdo, obteve-se medidas de 15 ym, 15 ym e 17um,
resultando em um tamanho médio de cristal de 16 ym. Na caracterizacdo mecanica
pelo ensaio de flexdo de trés pontos para determinacao da tenacidade a fratura do
material de medidas de 40mm x 3mm x 4mm, foi utilizado uma velocidade de 0,5
mm/min. O grafico plotado de For¢ca x Deslocamento, apresentou a seguinte curva
representada na Figura 4:
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Figura 4: Grafico de Forga x Deslocamento em um ensaio de flexdo de 3 pontos para a amostra de
40mm x 3mm x 4 mm.

Para este grafico, pode-se atribuir que seu comportamento foi igual a Figura 1c,
apresentando uma curva de extensdo estdvel da trinca. Verificando
microscopicamente o0 que ocorreu no material, foi retirado uma foto do entalhe
Chevron apés o teste de flexdo de 3 pontos, essa esta representada na Figura 5:
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Figura 5: Imagem microscépica do entalhe Chevron na amostra vitroceramica de LS2 com medidas
de 40 mm x 3mm x 4mm apds a caracterizacdo mecanica.

Para o calculo de Kipb, utilizou-se as seguintes medidas da tabela 1:
Tabela 1: Medidas para calcular a tenacidade a fratura.

A (m) W (m) So (M) B (m) P (N)
0,8x 103 4,0x10°3 30x 103 3,0x 103 | 15,1687
Resultando nos valores de Kipb igual a 1,90 MPa.m®*. Na caracterizacdo mecéanica
pelo ensaio de flexdo de 3 pontos para as trés amostras de medidas 25mm x 3mm x
4mm, foi utilizado uma velocidade de 0,1mm/min. Os graficos plotados de Forcga x
Deslocamento, apresentaram as seguintes curvas representadas na Figura 6:
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Figura 6: Gréfico de Forca x Deslocamento em um ensaio de flexao de 3 pontos para as amostras
de 25mm x 3mm x 4 mm.
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Para este grafico, pode-se atribuir que o comportamento da amostra 2 foi igual a
Figura 1a, apresentando uma curva de extensao instavel da trinca. Para as amostras
1 e 3, pode-se atribuir ao comportamento da Figura 1b, no qual ocorre uma queda
repentina de carregamento devido ao consumo de energia proveniente da formacao
de uma nova interface. Esse comportamento pode ser atribuido ao fato de que a
amostra 1 nédo fraturou no entalhe Chevron, e sim em uma regido na qual ela ja
estava trincada provavelmente devido a tensfes residuais entre as fases vitrea e
cristalina inerentes ao material vitroceramico. Para o calculo de Kipb, utilizou-se as

seguintes medidas da tabela 2:
Tabela 2: Medidas para calcular a tenacidade a fratura.

A (m) W (m) So (M) B (m) P (N)
Amostra 1 0,4 x 103 4,0x 103 19 x 103 3,0x 103 27,2437
Amostra 2 0,1 x 103 4,0 x 103 19 x 103 3,0x 103 54,1469
Amostra 3 0,3x 103 4,0x 103 19 x 103 3,0 x 10-3 15,7687

Resultando nos valores de Kipp para a amostra 1 igual a 2,86 MPa.mw, 2,61
MPa.m12 para a amostra 2 e 1,39 MPa.mui2 para a amostra 3. A média dos valores
medidos da tenacidade a fratura pelo método de entalhe Chevron Kipb foi de 2,2 + 0,7
MPa.m, Esse valor est4 dentro da margem de erro do valor obtido pelo método de
torsdo dupla que foi de 1,8 MPa.mau2[4].

Conclusdes

A obtencéo de entalhes Chevron em amostras vitroceramicas demonstrou ser muito
dependente da habilidade manual do operador pela dificuldade na producdo de
entalhes simétricos e com as dimensfes dentro da norma C1421-10, pois essas
medidas resultaram de forma direta no valor da tenacidade a fratura da
vitroceramica LS>, e nas curvas de Forca x Deslocamento. O sistema de producgéo
do entalhe Chevron deve ser aperfeicoado para diminuir a influéncia da habilidade
do operador na sua qualidade.
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