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RESUMO 
 
O compósito de Al2O3-ZrO2 faz parte dos materiais investigados na obtenção de 

dispositivos que possam substituir ou co-existir com os tecidos do corpo humano de 
forma permanente. Este trabalho tem o objetivo de investigar as propriedades 
mecânicas de um compósito ZTA, poroso, produzidos com matérias primas 
comerciais moídas em moinho vibratório que pudesse ser testado como meio de 
crescimento celular. As matérias primas, Al2O3 e ZrO2-3%Y2O3 foram cominuídas em 
moinho vibratório seguida de mistura e homogeneização da zircônia em alumina. O 
corpo poroso apresentou resistência à compressão próxima da resistência do osso 
esponjoso, poros interconectados e de tamanho compatíveis aos exigidos pela 
engenharia tecidual. A biocompatibilidade do compósito, confirmada no teste de 
citotoxicidade, resistência e tamanho dos poros habilitam o compósito assim obtido 
como material a ser testado para crescimento de células. 

 
Palavras chaves: alumina – zircônia – moinho vibratório – biomaterial 
 

INTRODUÇÃO 
 

Hoje, um dos desafios da ciência dos materiais é disponibilizar para a área 

médica, compósitos que permitam a obtenção de dispositivos para substituir ou co-

existir com os tecidos do corpo humano- os biomateriais- de forma permanente ou 

por um tempo mais longo que os da primeira geração de implantes. Além das 

propriedades mecânicas (resistência à fadiga, resistência à deformação, tenacidade 

e resistência ao desgaste) e propriedades químicas (resistência à corrosão) há que 

ser considerada sua biocompatibilidade uma vez que a implantação de qualquer tipo 

de material no organismo humano origina uma resposta característica do organismo 

humano que depende, dentre outras, da composição do biomaterial. 

Um dos materiais fruto destas investigações é a cerâmica ZTA, biocerâmica 

inerte de larga aplicação em ortopedia em função da elevada resistência ao 

desgaste e à propagação de trincas além das propriedades inerentes de um material 

cerâmico, como por exemplo, a elevada resistência à compressão e o elevado 

módulo de elasticidade. Fazendo jus ao nome a biocerâmica inerte possui baixo 
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nível de reatividade e dela fazem parte os materiais usados, na engenharia tecidual 

ou medicina regenerativa, como base para crescimento de células ou de tecidos. 

Tais materiais devem ser capazes de dar origem às estruturas porosas nas quais 

possa acontecer o intercrescimento do material biológico e ao mesmo tempo 

apresentar propriedades mecânicas adequadas para resistir às cargas 

experimentadas no local. 

Nas últimas décadas aumentou significativamente, o interesse pelo potencial 

oferecido por materiais nanocristalino porque podem fornecer propriedades físicas e 

mecânicas incomuns, incluindo o superplasticidade na cerâmica, a transparência 

para materiais geralmente opacos, e uma dureza e uma resistência mais elevadas 

em ambos, metais e cerâmicos(1). 

Para alcançar um melhor desempenho nessas aplicações, pesquisas tem sido 

direcionadas para a redução do tamanho das partículas do compósito alumina- 

zircônia, morfologia final do grão e aumento na dispersividade. Com isso, várias 

metodologias de obtenção de pós foram desenvolvidas, tais como o método sol-gel, 

síntese via rota coloidal modificada, co-precipitação, ablação à laser, do líquido 

precursor, síntese por combustão (2), além de técnicas avançadas de densificação tal 

como sinterização por plasma(3),(4). A síntese por sol-gel (5), rota coloidal (6),(7) e do 

líquido precursor estão entre as mais utilizadas na obtenção de nanocompósitos de 

alumina-zircônia(8). Uma redução no tamanho de grão em nível nanométrico 

proporciona uma vantagem sobre os materiais de granulação grosseira porque 

conduz a um aumento de resistência à fadiga, dureza, maior homogeneidade, 

aumento em temperaturas relativamente mais baixas (9),(5). O desafio se constitui 

neste fato: obter nanoestruturas em temperaturas de sinterização reduzidas devido 

ao inevitável crescimento do grão durante a densificação segundo os processos 

convencionais que reúnem alta temperatura e baixa taxa de aquecimento. 

Neste sentido o objetivo deste trabalho é partir de matérias primas comerciais 

de alumina e zircônia e através do processo de moagem em moinho vibratório com 

elementos de moagem de mesma composição do material de partida, obter um 

material nanoparticulado que possibilite a obtenção de corpos porosos com matriz 

cerâmica de alumina e inclusões de zircônia, visando a otimização das propriedades 

mecânicas e a utilização destes como biomaterial considerando que alumina e 

zircônia (estabilizada com ítria) estão entre os materiais mais inertes ou quase 

inertes usados na medicina e de comportamento mecânico compatível com 
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aplicações estruturais. Com a utilização da moagem em moinho vibratório para 

obtenção das partículas há uma simplificação na execução dos procedimentos e 

uma redução no custo quando comparado com a obtenção deste material por 

reações químicas de condensação, precipitação química (sol gel),pirólise por plasma 

e etc. 

 
MATERIAIS E MÉTODOS 

 
Para a validação da proposta foram selecionados os óxidos de alumina e 

zircônia usados em cerâmica avançada e comercialmente disponíveis que foram 

moídos em moinho vibratório em meio alcoólico com meios de moagem de igual 

composição a dos óxidos por diferentes tempos. 

Os pós de alumina e de zircônia foram processados no moinho vibratório  por 

2h, 4h, 6h e 10h. Considerando as informações da microscopia eletrônica e da 

difração de raios X decidiu-se usar os pós com 6h de moagem. Nesta escolha 

também foi considerado a relação tamanho de partícula X aglomeração; quanto 

menor o tamanho da partícula maior e mais forte serão os aglomerados e por isso 

menor a probabilidade de se obter as nanoestruturas. A desaglomeração foi feita 

com auxílio do defloculante PABA (acido para aminobenzóico- C7H7NO2)(10) na 

proporção de 0,2 % para alumina e 0,5% para a zircônia, em moinho durante 12 

horas, usando como meio de moagem bolas de alumina de 5 mm e bolas de zircônia 

de 5mm respectivamente (11).  

Após a separação das bolas e evaporação do álcool foram calculadas as 

quantidades de cada um dos óxidos para a obtenção de misturas com 70% v/v de 

alumina. Para a inclusão utilizou-se o moinho vibratório, as bolas de zircônia, MgO e 

ácido oleico. O tempo de inclusão foi de 24 horas. Inicialmente foi colocado nos 

frascos os pós cerâmicos devidamente pesados, as bolas e um volume de álcool 

suficiente para cobrir as bolas e devidamente aferido. Este material foi levado ao 

moinho. Decorrido 22 horas foi acrescentado o MgO, na forma de solução de 

MgCl2.5H2O, em quantidade tal que em cada 100ml da mistura são encontrados 

0,01g de óxido além de 0,5% de acido oleico em relação à massa do pó cerâmico 

(alumina e zircônia) que foram deixados no moinho por mais 2 horas. 

Os corpos porosos foram obtidos via utilização de um molde de esponja 

volatilizável na temperatura de sinterização. Para produção da barbotina utilizou-se a 

relação 18g da mistura de composição A70 para cada 20ml de uma solução 
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alcoólica a 40% e 1% de darvan C, em relação à massa do compósito que em 

seguida foi colocado, para homogeneizar, em um moinho de bola por 24horas. Para 

formar o corpo, a esponja foi embebida na barbotina que após secagem em 

temperatura ambiente por 24 horas foi submetida á temperatura de 1600ºC. 

Inicialmente a taxa de aquecimento foi de 0,5°C/min até 400ºC e nesta temperatura 

permaneceu durante 2horas. Em prosseguimento a temperatura foi elevada à taxa 

de 5°C/ min até 1050°C, onde permaneceu por 1 hora. Para finalizar, a temperatura 

foi elevada até 1600ºC, à 5ºC/min e patamar de 2 horas. 

 
RESULTADOS E DISCUSSÃO 

 
Tamanho das partículas 
 
O pó de zircônia apresenta tamanho na escala nanométrica e por isso se pode 

afirmar que a moagem produziu nanopartículas de zircônia enquanto as partículas 

de alumina apresentaram tamanhos na escala micrométrica, 148 nm e 1360 nm, 

respectivamente, conforme determinado pela equação (A).  

 

(A) 

 
onde, 

d é o diâmetro da partícula, as.BET é a superfície específica determinada pelo 

método BET e ρ é a densidade do material que constitui a partícula. 

 
Difração de raios X 
 
A fig.1 mostra os difratogramas de raios X dos pós de alumina, A16SG e de 

zircônia estabilizada com itria, TZ-3Y-E como recebidos. 
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Figura 1: Difratograma da alumina A16SG (a) e zircônia TZ-3Y-E (b) 
antes da moagem. 

 

O pó de alumina é constituído por alumina α (corindon) de acordo com a ficha 

CIF (crystallographic information file) de número 31545 usada para comparar com 

difratograma obtido. Enquanto o difratograma do pó de zircônia (b), comparado com 

a fichas CIF mostra ser compatível com padrão de zircônia tetragonal (CIF 89428) e 

com o padrão de zircônia monoclínica (CIF 82545). Aproximadamente 31% da 

zircônia se apresenta na forma monoclínica e 69% de zircônia tetragonal. O pico 

ressaltado pela seta, neste mesmo difratograma, pode ser de uma zircônia 

isométrica (12). 

A fig 2 mostra os difratogramas dos óxidos, após 6 horas de moagem, 

utilizados para determinação do tamanho do cristalito através da equação de 

Scherrer(13). De acordo com este método a alumina, após moagem, apresenta 

tamanho do cristalito de 45nm e o cristalito de zircônia apresenta tamanho de 21nm 

na fase monoclínica e 25nm para fase tetragonal. O material de partida era 

constituído de zircônia estabilizada com itria com partículas de tamanho médio de 

0,9µm e alumina com diâmetro médio de partícula igual a 0,5 µm.  
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Figura 2: Difratograma da alumina A16SG e zircônia TZ-3Y-E após 6h de moagem. 

O tamanho de partícula da alumina, obtido pela técnica BET (Brunnauer, 

Emmet e Teller) ficou em torno de 142-149 nm. Enquanto o analisador de tamanho 

de partícula Mastersize 2000 indica um tamanho médio de partícula na ordem de 

3,4μm. Este último valor, provavelmente, é de um aglomerado. 

 
Microscopia eletrônica de varredura dos pós 
 
A fig 3 mostra a micrografia dos pós como recebidos e após moagem de 6 

horas.  
 

 

Figura 3: Microscopia eletrônica das partículas de alumina e zircônia antes (a) e (b) 

e dos grãos de alumina e zircônia após moagem por 6horas (c) e (d). 
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Observa-se que os grãos sofreram redução de tamanho à escala nano e que o 

processo de desaglomeração com PABA no moinho vibratório por 12 horas não foi 

suficiente para eliminar os aglomerados e que mantiveram sua cristalinidade e não 

sofreram contaminação. 

 
Microscopia eletrônica de varredura do corpo poroso 
 
A fig 4 mostra a microscopia eletronica dos poros e a estrutura cristalina das 

paredes do corpo cerâmico poroso. 

 

 

Figura 4:Microscopia dos poros e da estrutura cristalina das paredes dos poros 

 

 
Figura 5: Morfologia dos poros: a) obtido neste trabalho, b) e c) obtidos na  literatura 
(14),(15). 
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A fig 4 mostra que foi obtido um corpo poroso com poros maiores que 100 

microns e interconectados. 

A fig 5(a) mostra a morfologia do corpo poroso aqui obtido com dois outros 

corpos encontrados na literatura. A pertinência da comparação reside no fato de 

neste trabalho os pós foram cominuídos mecânicamente pelo moinho vibratório e 

que se utilizou uma metodologia convencional de prensagem e sinterização para 

compósitos ZTA enquanto na literartura os corpos porosos foram obtidos por 

processos mais complexos. 

 
Resistência à compressão 
 
O corpo poroso apresentou resistência à compressão de 6,71 ± 1,15 MPa valor 

admitido na faixa de valores para a resistência à compressão do osso esponjoso 

tendo em vista que a literatura registra o uso de scaffolds como os de hidroxiapatita 

com resistência à compresssão variando de 0,3-5MPa e que considerando a idade, 

gênero, entre outros fatores a faixa de valores obtida na avaliação da resistência 

mecânica por compressão é de 2 a 10MPa (16). 

 
Porosidade 
 
A porosidade de 65% obtida para o corpo poroso é relevante pois de acordo 

com a literatura (17) nem sempre é possivel obter porosidade acima de 50% a não ser 

com sinterização parcial.  

 
Citotoxicidade 
 
Os testes de citotoxicidade comprovaram a biocompatibilidade do compósito 

ZTA aqui investigado.  

A fig 6 mostra o valor da absorbância para os controles positivos (CPT), 

controle negativo (CNT), do material denso(A70N) e do corpo poroso. 
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Figura 6: Resultado do teste de citotoxicidade 

De acordo com estes testes os materiais analisados (A70N e amostra porosa) 

apresentaram maior viabilidade celular que o CNT (controle negativo) e ambos, CNT 

e os materiais analisados, são estatisticamente diferentes do controle positivo de 

toxidade (CPT), de acordo com a equação B: 

μCNT= μsA70N ˃ μporoso ˃μCPT,(B) 

 

onde μ é o valor da absorbância.  

 

CONCLUSÕES 
 
O corpo poroso obtido apresenta estrutura de poros e interconectividade 

semelhante aos observados na literatura (13),(14). 

Por apresentar uma resistência dentro da faixa de variação da resistência do 

osso esponjoso, pelo tamanho dos poros e interconectividade podemos concluir que 

a estrutura porosa obtida pode ser um material com potencial para crescimento de 

células sendo necessário porém, a bioativação de sua superfície (18) e uma maior 

otimização da microestrutura por eliminação dos aglomerados inerentes ao tipo 

moagem usado e ao tamanho das partículas obtidas. 

O método da esponja polimérica para obtenção do corpo poroso da matéria 

prima preparada neste trabalho permitiu a obtenção de porosidade acima de 60% 

em sinterização completa e sem adição de aditivos que oneram o processo.  
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ABSTRACT 
 
The Al2O3-ZrO2 composite is part of the investigated materials in attainment of 

permanently substitute or coexistent devices for human tissues. This paper aims to 
investigate mechanical properties of a porous ZTA composite, produced with 
commercial raw materials grinded in a vibratory mill that could be tested as a cell 
growth medium. Raw materials, Al2O3 e ZrO2-3%Y2O3 were comminuted in a 
vibratory mill followed by zirconia mixing and homogenization in alumina. The porous 
object has shown compression strength near the spongy bone resistance, 
interconnected pores and compatible size to what is required by tissue engineering. 
Composite biocompatibility, confirmed in the citotoxicity test, resistance and pore size 
enable the attained composite as a material to be tested for cell growth. 

 
Keywords: alumina – zirconia –vibratory mill – biomaterial 
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