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RESUMO 

 

SILVA, P. C. M. Influência do titanato de neodímio na microestrutura, propriedades 

mecânicas e bioatividade de cerâmicas de alumina. Dissertação (Mestrado em 

Tecnologia Nuclear) -  Instituto de Pesquisas Energéticas e Nucleares - IPEN – CNEN/SP. 

São Paulo.  

A utilização de materiais cerâmicos na biomedicina tem se destacado devido as 

suas propriedades químicas e mecânicas e ausência de toxidade, sendo a alumina uma das 

biocerâmicas mais utilizadas, principalmente na fabricação de próteses para substituições 

de quadril e joelhos, reconstrução maxilofacial. Com o objetivo de controlar a 

microestrutura, densificação, propriedades mecânicas e acelerar a osteointegração de 

biocerâmicas de alumina, aditivos óxidos e não óxidos têm sido adicionados durante sua 

síntese ou processamento. O presente trabalho visa avaliar o efeito da adição do Nd2Ti2O7, 

sobre a densificação, propriedades mecânicas e bioatividade in vitro, em cerâmicas de 

alumina. Os resultados mostraram que a adição do composto Nd2Ti2O7, favoreceu a 

densificação da alumina durante o processo de sinterização a temperaturas relativamente 

baixas, 1500 e 1550°C/1h. Valores de densidade relativa acima de 95% foram alcançados, 

observando-se uma tendência no aumento na densificação com o aumento no teor do 

composto. As micrografias eletrônicas de varredura por elétrons retroespalhados, 

mostraram que todas as amostras desenvolveram uma microestrutura caracterizada por 

matriz de alumina, com grãos alongados além de fases secundárias, identificadas por 

difração de raios X como, Nd2Ti2O7, Nd1,65Al23,43O38 e Al0,1Nd0,7Ti0,9O3. Os dados obtidos 

para os valores de tenacidade à fratura e dureza, foram similares em ambas as temperaturas 

de sinterização, embora tenha sido observado uma tendência no decréscimo dos valores, 

com o aumento do teor de Nd2Ti2O7. A partir das análises de reatividade in vitro por 

imersão em Simulated Body Fluid (SBF), foi possível observar que houve nucleação de 

cristais de fosfato de cálcio em todas as amostras a partir do 3º dia de imersão, e que 

quanto maior a quantidade de Nd2Ti2O7 nas amostras, maior foi a formação de 

hidroxiapatita, evidenciando que a adição do aditivo tende a favorecer o comportamento 

biológico dos materiais estudados.  

 

Palavras-Chave: Alumina, titanato de neodímio, sinterização, propriedades mecânicas, 

bioatividade.



ABSTRACT 

 

SILVA, P. C. M. Influence of neodymium titanate on the microstructure, mechanical 

properties and bioactivity of alumina ceramics. Dissertação (Mestrado em Tecnologia 

Nuclear) -  Instituto de Pesquisas Energéticas e Nucleares - IPEN – CNEN/SP. São Paulo.  

 

 

 

Bioceramics have been highlighted due to their chemical and mechanical 

properties and absence of toxicity, with alumina being one of the most used, mainly in 

prostheses for hip and knee replacements, maxillofacial reconstruction, bone screws and 

dental roots. In order to control the microstructure, densification, mechanical properties 

and promote the osseointegration of alumina bioceramics, oxide and non-oxide additives 

have been used during their synthesis or processing. The present work aims to evaluate the 

effect of Nd2Ti2O7 additions on densification, mechanical properties and in vitro bioactivity 

of alumina ceramics. The results indicated that such additions favored the densification of 

alumina during the sintering process at relatively low temperatures, i.e., 1500 and 1550°C. 

Values of density higher than 95% TD were reached, and the densification tended to be 

great for samples with higher Nd2Ti2O7 contents. The scanning electron micrographs by 

backscattered electrons showed that all samples developed a microstructure characterized 

by alumina matrix, with elongated grains and secondary phases, identified by X-ray 

diffraction as, Nd2Ti2O7, Nd1.65Al23.43O38 and Al0.1Nd0 .7Ti0.9O3. It was also observed that 

increased sintering temperature could reduce the pores amount and grain growth of the 

secondary phases. The data obtained for the values of fracture toughness and hardness 

were similar at both sintering temperatures, but here was a tendency of these values to be 

reduced as Nd2Ti2O7 content was increased. From the analysis of in vitro reactivity by 

Simulateed Body Fluid (SBF) immersions, we observed that nucleation of calcium 

phosphate crystals could occur on all samples surfaces from the 3rd day of immersion. 

Also, the greater amount of Nd2Ti2O7 in the samples, the greater formation of 

hydroxyapatite, showing that the presence of the additive tends to favor biological 

behavior of the materials. 

 

Keywords: alumina, neodymium titanate, sintering, mechanical properties, 

bioactivity.
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1        INTRODUÇÃO 

 

A demanda por novos biomateriais duráveis vem se tornado cada vez mais 

crescente, devido ao envelhecimento da população em geral, e ao consequente aumento de 

doenças como osteoporose, tumores, além de traumas e quedas, que geram a necessidade 

da fabricação de próteses ortopédicas, próteses odontológicas, próteses para reconstrução e 

preenchimento ósseo, válvulas cardíacas.1,2,3,4 

A crescente necessidade no desenvolvimento de materiais que possam ser 

utilizados na regeneração de partes do esqueleto, tem levado pesquisadores a procurarem 

materiais adequados para essas substituições. Esses materiais devem apresentar 

propriedades físicas e biológicas compatíveis com o tecido hospedeiro, estimulando a 

resposta do tecido e acelerando a proliferação óssea (osteocondução), portanto sendo 

biocompatível.1,2,5 

A utilização de biocerâmicas tem se destacado, principalmente devido as suas 

propriedades químicas e mecânicas, alta resistência ao desgaste e a corrosão por fluidos 

corporais, também por serem bioinertes e bioativas.1,6 

 As biocerâmicas podem ser utilizadas tanto na forma densa ou porosa, 

dependendo da aplicação, sendo que a quantidade de poros e sua distribuição influenciam 

na resistência, módulo de elasticidade, resistência à oxidação e ao desgaste desses 

materiais.1,2,5  

Uma das biocerâmicas mais utilizadas é a alumina (Al2O3), pois devido as suas 

características, como alta dureza, estabilidade química, baixa densidade, resistência ao 

desgaste e à corrosão.5,6,7 

Embora sejam biocompatíveis, as cerâmicas de alumina são bioinertes, ou seja, 

uma membrana fibrosa não aderente se desenvolve na interface implante-tecido, devido ao 

isolamento ao ser reconhecida como material estranho. Tais características podem 

acarretar, em alguns casos, na perda do implante, devido a micro movimentos e falhas 

interfaciais. 1,5 

Além disso, sob ação de uma carga, cerâmicas de alumina apresentam 

comportamento frágil, com propensão a falhas catastróficas. Pretendendo a melhoria de 

suas propriedades mecânicas e o controle da densificação, alguns materiais podem ser 

incorporados à alumina como segunda fase, sendo alguns exemplos, os carbetos, a zircônia 

e titanatos. 
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Esse trabalho pretende avaliar o efeito da adição de Nd2Ti2O7 em cerâmicas 

densas de alumina, quanto as propriedades mecânicas e reatividade in vitro. 

Tal composto foi selecionado como aditivo considerando algumas 

características e propriedades dos elementos que o compõe. O titânio metálico, consagrado 

em aplicações como implantes devido as suas elevados resistências mecânicas e à 

corrosão, como óxido, é comprovadamente atóxico a células humanas,8,9 e tende a 

controlar a taxa de degradação e melhorar a resposta biológica do substrato ao tecido 

ósseo.9,10 Já o óxido de neodímio além de não ser toxico, tende a estimular o crescimento 

celular in vivo.11,12,13 

Além disso, trabalhos encontrados na literatura mostrando que compósitos de 

alumina-titanato de neodímio apresentam propriedades mecânicas melhores que da 

alumina pura (~ 4 MPa.m1/2 e 20GPa, para tenacidade à fratura e dureza, 

respectivamente)14, também foi a motivação para a utilização de Nd2Ti2O7 nesse estudo  

Yang & Chen (2000)15, por exemplo, alcançaram o valor de 6,7 MPa.m1/2 para tenacidade à 

fratura, em cerâmicas de alumina contendo  3% (em mol) de Nd2Ti2O7. Em outro trabalho 

Wang et al. (2002)16 utilizaram a mesma composição e obtiveram o valor de 6,6 MPa.m1/2 

para tenacidade à fratura, enquanto Kuntz et al. (2002)17, adicionando 9% (em volume) a 

um nanocompósito de alumina, atingiu os valores de 5,7 MPa.m1/2 e 19,2 GPa, para 

tenacidade à fratura e dureza, respectivamente. 

 

 

1.1 Objetivo 

 

 

O presente trabalho tem como objetivo a obtenção de compósitos de alumina 

densos, com adições de Nd2Ti2O7 como fase piezoelétrica, visando a utilização em 

dispositivos protéticos. Os materiais sinterizados são analisados quanto à microestrutura, 

propriedades mecânicas (dureza, tenacidade à fratura) e reatividade in vitro.  
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2 REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

 

2.1 Biomateriais  

 

 

Biomateriais são definidos como qualquer material natural ou sintético 

utilizado na fabricação de dispositivos para substituir uma parte ou função do corpo, sendo 

seguro, confiável, econômico e fisiologicamente aceitável, que tem contato direto com 

sistemas biológicos.18,19,20,21 Sua utilização vem desde as antigas civilizações, encontrados 

em múmias egípcias como próteses de olhos, orelhas, dentes e narizes. Os chineses e 

indianos utilizavam materiais como ceras, cola e tecidos para reconstrução de partes do 

corpo. Mas há também evidências da utilização de linho, ouro e intestinos de gato como 

suturas em ferimentos, e a fabricação de próteses dentárias a partir de conchas, ferro, ouro 

e madeira em diversas culturas.20,21 

Hoje os biomateriais representam uma grande fração dos materiais utilizados 

na área da saúde, dentre eles, por exemplo, biossensores, sistemas de hemodiálises, 

cateteres, suturas, substitutos de tendões e ossos, válvulas cardíacas, dentes, lentes 

oculares, e órgãos artificiais.18,19,20 A grande diversidade nas aplicações dos biomateriais, 

assim como o amplo aspecto de sua composição e morfologias apropriadas para sua 

aplicação, faz deles uma área de pesquisa amplamente visada, envolvendo diversos fatores 

para que haja sucesso em sua aplicação, sempre com o objetivo final de trazer uma melhor 

qualidade de vida, restaurando as funções de tecidos e órgãos naturais.18,20 

 Os biomateriais podem ser produzidos através de uma grande gama de 

materiais naturais e sintéticos, desde que suas propriedades mecânicas, químicas e físicas 

sejam adequadas para as funções exercidas pelo órgão ou tecido original.19,21 Os materiais 

sintéticos podem ser divididos em polímeros, cerâmicos, metais e suas ligas e 

compósitos.19,21 

Os biomateriais poliméricos são os mais utilizados na medicina, devido à 

facilidade de se fabricar em formas variadas, desde fios a partículas, filmes e outros, boa 

biocompatibilidade, baixa densidade, baixo custo e grande disponibilidade de materiais. 

Entretanto, há algumas restrições quanto ao seu uso devido à baixa resistência mecânica, 

degradação ao longo do tempo e dificuldade de estabilização.19,20,21 

Os materiais cerâmicos possuem uma ampla gama de compostos naturais e 

sintéticos utilizados em diversas áreas, como instrumentos de diagnóstico, próteses 
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ortopédicas, dispositivos de reconstrução odontológica e maxilo-facial, válvulas cardíacas 

e preenchimentos ósseos.18,19,20,21 

Entre os diferentes tipos de materiais que podem ser utilizados na fabricação de 

biomateriais, os metais se destacam pelo desempenho mecânico, alta resistência à fadiga, à 

fratura, à tração e ao impacto e desgaste. São utilizados amplamente na fabricação de 

componentes estruturais na substituição, estabilização e reforço de tecidos rígidos como 

fios, parafusos e placas de fixação de fraturas, implantes dentários e próteses para 

substituição de articulações.19,20,21 Porém, possuem desvantagens devido a sua baixa 

biocompatibilidade, alta probabilidade de corrosão em meio fisiológico, alta densidade e 

diferenças nas propriedades mecânicas com relação aos tecidos do corpo.21 

Biomateriais produzidos a partir de compósitos, combinando propriedades de 

diversos constituintes, apresentam geralmente boa compatibilidade, inércia química, 

resistência à corrosão e, em sua maioria, exibem alta resistência a tração. Os compósitos 

mais utilizados atualmente são carbono-carbono, teflon-carbono, nylon-poliuretano, que 

são geralmente empregados na substituição de cartilagens e tecidos moles. Nos últimos 

anos têm se estudado os chamados scaffolds para a produção de substitutos de tecidos, 

devido à osteocundutividade e adsorção de proteínas das cerâmicas de fosfato de cálcio 

integradas aos polímeros que constituem o corpo principal da prótese.20,21 

 

 

2.2 Biocerâmicas 

 

 

O termo biocerâmica surgiu nos anos 1970, porém muitas das biocerâmicas 

utilizadas atualmente são materiais conhecidos e utilizados antes dessa época. Com o 

aumento da perspectiva de vida, e aumento na população de idosos, buscou-se meios de 

obter um maior conforto na velhice. Diversos males acometem a estrutura óssea, como a 

osteoporose e a perda de massa óssea, que não só atingem idosos, mas também jovens em 

sua fase produtiva.21,22 

A crescente demanda para o desenvolvimento de materiais que possam ser 

utilizados na regeneração de partes do esqueleto tem levado pesquisadores a procurarem 

materiais adequados para essas substituições, que devem apresentar propriedades físicas e 

biológicas compatíveis com o tecido hospedeiro, estimulando a resposta do tecido e 

acelerando a proliferação óssea (osteocundução), portanto sendo biocompatível, também 



17 
 

devendo apresentar elevada dureza, alta resistência mecânica e estabilidade química, 

ausência de toxicidade, propriedades não carcinogênicas, anti-inflamatórias.19,21,22,23 

São denominadas biocerâmicas, cerâmicas que são usadas no reparo e 

reconstrução de partes doentes ou danificadas do corpo, podendo compor ossos, juntas e 

dentes, usadas também na substituição de válvulas cardíacas, reparos craniais, implantes 

otorrinolaringológicos, maxilofaciais e dentários, ligamentos e tendões artificiais.1,2,3,18,19 

Devido ao aumento nos tipos de materiais cerâmicos utilizados como 

biomateriais e os diversos tipos de interação com os tecidos vivos, as biocerâmicas são 

classificadas em subgrupos (Tabela 1). 

 

 

Tabela 1 – Classificação das biocerâmicas. 

 

 

Fonte: KAWACHI et al., 2000.22 

 

 

De um modo geral, as cerâmicas bioinertes, tais como: a alumina, a zircônia e a 

titânia interagem minimamente com o tecido hospedeiro, enquanto as cerâmicas bioativas 

interagem superficialmente com tecidos vizinhos, sendo os exemplos mais comuns a 

hidroxiapatita, os vidros bioativos e as vitrocerâmicas. Já as cerâmicas biodegradáveis ou 

reabsorvíveis são degradadas e substituídas lentamente pelos tecidos, como é o caso do 

fosfato tricálcico.20,21,22 

As biocerâmicas podem ser utilizadas na forma densa e porosa, dependendo 

exclusivamente da aplicação, sendo que a quantidade de poros e sua distribuição 

influenciam na sua resistência, módulo de elasticidade, resistência à oxidação e ao 

desgaste. Apesar da presença de poros diminuir a resistência mecânica do corpo, sua 

presença favorece o crescimento de tecido através dos poros, gerando uma forte interface 

entre o tecido vivo e o implante.1,2,5,20,21 
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Diversas biocerâmicas tem sua aplicação como dispositivos protéticos em áreas 

como odontologia e ortopedia, como a alumina, que devido as suas características, a torna 

adequada para sua aplicação como revestimento de próteses metálicas, e na confecção de 

articulações artificiais.14,24,25 Coroas dentárias de alumina, que possuam em seu processo 

final valores de tenacidade à fratura de 3,1 a 4,6 MPa.m1/2, são indicadas como próteses de 

restauração para a região posterior do maxilar.24,26 

Implantes produzidos a partir de cerâmicas de zircônia estabilizada com ítria, 

com valores de 900 a 1200 MPa e 6 – 10 MPa.m1/2 para resistência a flexão e tenacidade à 

fratura, respectivamente, têm se mostrado como uma alternativa para fabricação de 

próteses parciais e fixas.26 Também têm sido utilizada na fabricação de cabeças femorais 

para próteses totais de quadril, com valores para tenacidade à fratura de 10,5 MPa.m1/2, e 

dureza 12,5 MPa.27 

As aplicações para vitrocerâmicas são mais limitadas devido as suas 

propriedades mecânicas serem inferiores as de outras cerâmicas (Tabela 2), como a 

alumina, porém áreas como a otorrinolaringologia e a odontologia as utilizam, como 

revestimentos, para infiltrações e em compósitos com outras cerâmicas.14,28 

 

 

Tabela 2 – Propriedades mecânicas de vitrocerâmicos. 

 

Propriedades Bioglass® Ceravital® A-W 

Modulo de Young (GPa) 35 100 - 159 118 

Resistência à Tração (MPa) 200 400 - 

Resistência à Compressão (MPa) 42 500 1080 

Resistência à Flexão (MPa) 160 - 190 130 215 

Dureza (MPa) 4,58 2,94 6,8 

Tenacidade à Fratura (MPa.m1/2) 2 4,6 3,34 

Fonte: PARK, J., 2008.14 
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2.3 Alumina 

 

 

O óxido de alumínio (Al2O3 – Figura 1), comumente conhecido como alumina, 

é uma cerâmica que apresenta uma grande variedade de aplicações devido a características 

como alto módulo de Young, baixa densidade e estabilidade térmica e química, resistência 

ao desgaste, à corrosão e à abrasão em altas temperaturas e meios biológicos, alta dureza e 

alto ponto de fusão.6,21,29 

 

 

Figura 1 – Esquema atômico do óxido de alumínio, onde as esferas vermelhas representam 

os átomos de oxigênio e as esferas rosas os átomos de alumínio.  

 

 

Fonte: BITENCOURT, J. F. S., 2013.29 

 

 

A alumina é uma das matérias-primas mais utilizadas na produção de 

cerâmicas avançadas, devido as suas propriedades térmicas e mecânicas, além da 

facilidade de processamento e do controle da forma, homogeneidade e distribuição de 

poros.20 São utilizadas nas indústrias como abrasivos, adsorventes, refratários, 

catalisadores e na produção de gemas artificiais, mas também na área farmacêutica. Essas 

diversas aplicações estão relacionadas à grande variedade de fases cristalinas, como as 

fases γ (gama), θ (teta), η (eta) δ (delta), χ (chi), κ (kappa) e β (beta) alumina, sendo a mais 

estável termodinamicamente a fase α (coríndon).29,30,31 

As cerâmicas de alumina já são consagradas como biomaterial devido à sua 

biocompatibilidade combinada à alta dureza, resistência à abrasão, resistência à 

compressão e à corrosão, radiopacidade, baixa condutibilidade térmica e elétrica. São, 

portanto, uma alternativa para implantes metálicos em próteses totais de quadril e 

implantes dentários.  



20 
 

Outras aplicações das biocerâmicas de alumina são como recobrimento poroso 

em hastes femorais, próteses de joelho e implantes dentários, utilizados na reconstrução de 

estruturas dentárias. Além disso apresentam excelente potencial em simular a aparência de 

dentes naturais, reproduzindo fielmente a textura e translucidez.6,18,14,21 

Embora sejam biocompatíveis, as cerâmicas de alumina são bioinertes, ou seja, 

uma membrana fibrosa não aderente se desenvolve na interface implante-tecido, devido ao 

isolamento ao ser reconhecida como material estranho. Tais características podem 

acarretar, em alguns casos, na perda do implante, devido a micro movimentos e falhas 

interfaciais.6,21,22 

Além disso, a alta fragilidade (baixa tenacidade à fratura) da alumina deve ser 

considerada para aplicações sujeitas a solicitações mecânicas, por acarretarem falhas 

catastróficas no material, prejudicando o bom desempenho do componente. Assim, muitos 

aditivos óxidos e não óxidos podem ser adicionados como uma segunda fase com o intuito 

de controlar as propriedades mecânicas, microestrutura e densificação e até mesmo 

promover a bioatividade.32 

  

 

2.4 Compósitos de alumina 

 

  

Compósitos são constituídos por uma mistura de materiais multifásicos, de 

diferentes composições físicas e/ou químicas, encontrados na natureza ou produzidos em 

laboratório. Muitos materiais compósitos são constituídos de uma matriz, uma fase 

contínua que envolve a outra fase constituinte, a fase dispersa.21,33 

Os compósitos de matriz cerâmica (CMC) podem ser constituídos de 

partículas, whiskers e fibras de uma cerâmica envolvidos por uma matriz também 

cerâmica, proporcionando uma melhora significativa nas propriedades do material, como 

aumento nos valores de resistência mecânica, do módulo de elasticidade e da tenacidade à 

fratura.33,34 No caso da alumina materiais como zircônia, titanatos, carbetos e nitretos têm 

sido utilizados com sucesso como fase de reforço.32 

Boniecki et al. (2020)35 por exemplo obtiveram compósitos de alumina com 

zircônia estabilizada com 3% de Y2O3, a partir de misturas com 0, 20, 40, 60, 80 e 100% 

(em massa) de alumina, sinterizando nas temperaturas de 800 e 1480°C por 2 horas ao ar. 

Os autores atingiram valores de 5,3 MPa.m1/2  para tenacidade à fratura da composição 
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contendo 20% (em massa) de ZrO2 e 18,2 GPa para dureza, constatando o aumento nos 

valores de tenacidade à fratura e resistência à flexão, e diminuição nos valores de dureza 

conforme o teor de ZrO2 diminuem. 

Já Inácio et al. (2016)36 estudaram alumina contendo 18,5 e 30% (em massa) 

de zircônia nanopartículada e estabilizada com ítria. As amostras sinterizadas a 1600°C por 

3 horas ao ar atingiram valores de 16,22 e 15,04 GPa para dureza e 6,21 e 7,20 MPa.m1/2 

para tenacidade à fratura. 

Zhang et al. (2019)37 utilizaram 1,5, 3,0, 4,5, 6,0 e 7,5% (em massa) de 

nanofios de SiC como fase de reforço em cerâmicas de alumina prensadas isostaticamente 

a quente a 1600°C por 1 hora a 20 MPa. As amostras contendo 6,0% de nanofios de SiC 

obtiveram resultados de tenacidade à fratura de 5,83 MPa.m1/2 e resistência à flexão de 533 

MPa, contudo a amostra contendo 7,5% obteve 5,87 MPa.m1/2 para tenacidade à fratura e 

15,6 GPa de dureza. 

Akbari et al. (2020)38 também estudando a influência de diferentes quantidades 

de SiC em alumina, prepararam composições contendo entre 0 a 25% (em massa) de SiC. 

As amostras foram sinterizadas a 1450 e 1550°C por 1 hora, exercendo-se pressão uniaxial 

de 30 MPa. Os melhores resultados foram obtidos para a amostra contendo 5% de SiC 

sinterizada a 1550°C, com valores de tenacidade à fratura de 5,9 MPa.m1/2 e de dureza de 

20,8 GPa.  

Além disso, Mohankumar et al. (2019)39 prepararam amostras de Al2O3-SiC 

contendo 5, 10, 15 e 20% (em massa) de β-SiC, utilizando a sinterização a 1500°C por 300 

min e sinterização por micro-ondas a 1500°C por 15 min. Altos valores de dureza, entre 

24,6 e 22,6 GPa, e de tenacidade à fratura, entre 5,7 e 5,2 MPa.m1/2, foram obtidos para a 

amostra contendo 10% de SiC, sinterizada em micro-ondas e sinterização convencional 

respectivamente. 

Alecrim et al. (2017)40 obtiveram amostras de Al2O3 contendo 5% (em volume) 

de NbC, utilizando sinterização convencional nas temperaturas de 1550 e 1600°C por 1 

hora, à vácuo, e sinterização por feixe de plasma de 1450 a 1600°C por 5 min, exercendo 

pressão de 80 MPa. As amostras sinterizadas por sinterização convencional atingiram 

valores de 23,4 GPa de dureza a temperatura de 1600°C e 4,1 MPa.m1/2 para tenacidade à 

fratura a 1550°C. As amostras sinterizadas por feixe de plasma apresentaram valores de 

dureza e tenacidade à fratura de 25,4 GPa e 3,5 MPa.m1/2, respectivamente. 

 



22 
 

Bai et al. (2018)41 obtiveram cerâmicas de alumina contendo 25% (em massa) 

de Si3N4 e 0,5-2,0% (em massa) de Y2O3. As amostras foram sinterizadas por prensagem 

isostática à quente entre 1450 e 1600°C de 10 a 30 min, sob pressão de 32 MPa. As 

amostras contendo 1,5% (em massa) de Y2O3 sinterizadas a 1500°C por 20 min, obtiveram 

altos valores de tenacidade à fratura e dureza de 6,8 MPa.m1/2 e 19,5 GPa, respectivamente. 

Dessa forma, a confiabilidade no uso de materiais cerâmicos pode ser atingida 

pelo controle do processamento e da microestrutura devido à indução de mecanismos de 

tenacificação para reduzir a propagação de trincas.42,43 Os principais mecanismos de 

tenacificação de materiais cerâmicos são a deflexão de trincas, ponte de trincas (crack 

bridging), tenacificação por microfissuras, transformação de fase e pullout. 

No mecanismo de deflexão da trinca (Figura 2), ocorre o desvio da propagação 

e perda de energia da trinca devido a sua inclinação e distorção em torno do dispersóide. Já 

no mecanismo de ponte, a segunda fase age como uma mola, diminuindo a intensidade de 

tensão na ponta da trinca, bloqueando sua propagação. No mecanismo de microfissuras, a 

perda de energia se deve a interação da trinca com o campo de tensão residual em torno da 

fase dispersa.43,44 

A transformação de fase, por sua vez, evita a propagação da trinca devido a 

uma variação volumétrica, e no mecanismo pullout, o arrancamento da segunda fase 

(normalmente em forma de fibra) pela ação da trinca, acarreta na perda de energia para a 

propagação.42,43 

 

 

Figura 2: Mecanismo de deflexão de trinca. 

 

 

Fonte: autora da dissertação. 
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Um outro mecanismo de tenacificação que pode ser utilizado é devido a 

incorporação de uma segunda fase piezoelétrica à matriz, onde o material piezoelétrico 

gera uma resposta elétrica à tensão aplicada e vice-versa.43,44 

Quando uma trinca é iniciada nas proximidades da segunda fase, parte da sua 

energia mecânica é dissipada como energia elétrica pela mudança na direção dos domínios, 

interrompendo o crescimento e a propagação da trinca (Figura 3).43,44 

 

 

Figura 3: a e b) Mecanismo de tenacificação por incorporação de uma segunda fase 

piezoelétrica. 

 

 

Fonte: autora da dissertação. 

 

 

Rattanachan et al. (2004)44 estudaram compósitos de Al2O3 contendo 3 e 5% 

(em mol) BaTiO3 utilizando o processo de sinterização convencional a 1400 e 1450°C por 

2 horas ao ar. Os resultados mostraram que o valor da dureza diminui conforme o aumento 

na adição de BaTiO3, obtendo valor máximo de dureza de 9,28 GPa para a amostra 

contendo 3% de BaTiO3 e sinterizada a 1400°C, porém a amostra contendo 5% de BaTiO3 

e sinterizada a 1450°C apresentou o maior resultado para tenacidade à fratura de 5,15 

MPa.m1/2. 
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Rattanachan et al.(2005)45 também investigaram a tenacidade à fratura de 

compósitos Al2O3 - BaTiO3, sob a influência de um campo elétrico. Pós de alumina 

contendo 5% (em mol) de BaTiO3, utilizando a sinterização por feixe de plasma ao vácuo, 

a temperatura de 1300°C por 3-5 min, sob pressão de 38 MPa. Um campo elétrico foi 

aplicado ao mesmo tempo que a indentação Vickers era realizada, atingindo valores acima 

de 4 MPa.m1/2, quando o campo elétrico é aplicado paralelamente a indentação.  

Yang & Chen, (2000)15 estudaram compósitos de alumina contendo 0,02, 0,03, 

0,05, 0,1 e 0,15% (em mol) de Nd2Ti2O7, sinterizando as amostras de 1400 a 1500°C ao ar 

por 3 horas, atingindo o resultado de 6,7 MPa.m1/2 para a composição contendo 0,03% do 

composto sinterizado a 1450°C. 

Além de serem adicionados com o objetivo de melhorar as propriedades 

mecânicas da alumina, muitos compostos também têm sido utilizados como segunda fase 

em cerâmicas de alumina a fim de resultar em materiais com melhor comportamento 

biológico. Biocompósitos de alumina, por serem de matriz cerâmica, possuem todas as 

características das cerâmicas como alta dureza, resistência à abrasão, resistência à 

compressão e à corrosão, baixas condutibilidades térmica e elétrica, baixa densidade, 

biocompatibilidade, dependendo da fase de reforço podem apresentar bioatividade.46 

Um dos compósitos de alumina mais estudados para aplicação na área médica 

são aqueles contendo TiO2. Yang et al. (2015)47, por exemplo, investigaram compósitos de 

Al2O3-TiO2 pulverizados por plasma em substratos de aço carbono contendo cerca de 300 

µm de espessura. As composições continham 13% (em massa) de TiO2 sendo uma delas 

dopada com óxidos de cério e zircônio e atingiram altos valores de microdureza Vickers, 

acima de 849 HV e valores de resistência à fratura acima de 3,31 (1/µm)10-3. 

Alves et al. (2020)48 desenvolveram cerâmicas densas de Al2O3-TiO2, nas 

proporções de 1:1 e 3:1 (molar) de alumina e titânia respectivamente, por infiltração em 

vidros de substratos porosos. Valores superiores a 895 HV foram encontrados para 

microdureza Vickers, e valores 3,2 e 3,4 MPa.m1/2 foram encontrados para tenacidade à 

fratura para as composições contendo 3:1 (molar). 

Yadava et al. (2015)49 estudaram compósitos cerâmicos de Al2O3-TiO2 

contendo 1% (em massa) de Y2O3 e variando em 5, 10, 15 e 20% (em massa) de TiO2. As 

amostras foram sinterizadas a 1350°C por 24 horas e apresentaram maiores valores de 

microdureza Vickers com o aumento do teor de titânia, atingindo o valor de 853,6 HV para 

a amostra contendo 20% de TiO2. 
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Outros compósitos de alumina contendo fase bioativa também têm sido 

bastante investigados. Huang et al. (2015)50 estudaram a sinterização da alumina com 

reforço do biovidro composto 3CaO.P2O5-SiO2-MgO. Amostras contendo 10% (em massa) 

do biovidro  foram preparadas e sinterizadas entre 1200 e 1400°C por 1 hora e a 1450°C 

por 2 horas. As amostras sinterizadas a 1450°C por 2 horas apresentaram os melhores 

valores de dureza e tenacidade à fratura, atingindo 9,0 GPa e 5,9 MPa.m1/2 

respectivamente. 

Dou et al. (2017)51 investigaram os efeitos da sinterização nas propriedades de 

compósitos de nano-alumina-hidroxiapatita (Al2O3-HA). Após a obtenção do compósito 

por precipitação química e a compactação das amostras, foi realizada a sinterização a 1100, 

1150, 1200, 1250 e 1300°C em atmosfera de argônio, com pressão de 30 MPa, por 40 min. 

Nesse caso, valores de tenacidade à fratura e resistência à flexão de 2,07 MPa.m1/2 e 

159,37 MPa respectivamente, foram encontrados para as amostras sinterizadas a 1250°C. 

 

 

2.5 Titanato de neodímio – Nd2Ti2O7 

 

 

O titanato de neodímio, Nd2Ti2O7, pertence à família das perovskitas, possui 

estrutura cristalina monoclínica, com propriedades ferroelétricas (polarização espontânea 

em determinadas faixas de temperatura), piezoelétricas (a capacidade de gerar tensões 

elétricas em resposta a uma tensão mecânica) e eletro-ópticas (variação das propriedades 

ópticas do material, normalmente a birrefringência, com a variação do campo elétrico). Sua 

estrutura se apresenta em camadas contendo octaedros de TiO6 e íons de Nd3+, Ti4+ e O2- 

(Figura 4), as camadas estão empilhadas ao longo do eixo b com ligações Nd-O 

interconectadas.52,53,54 

A rotação e inclinação dos octaedros ao longo dos eixos c e b, fazem com que 

os íons de neodímio e titânio se desloquem do centro de simetria, causando a polarização 

na rede cristalina.52 
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Figura 4 – Estrutura de titanato de neodímio. Onde as esferas azuis 

correspondem aos átomos de titânio, as vermelhas aos átomos de neodímio e as verdes aos 

de oxigênio. 

 

 

Fonte: MAHATA, B., 2019.52 

 

 

A síntese desse composto pode gerar várias diferentes fases, dependente da 

temperatura e da fração molar com que se trabalha (Figura 5), algumas dessas fases que 

podem ser formadas são: Nd2Ti9, NdTi2, NdTi, NdTi3, NdTi4, Nd2Ti3, Nd4Ti9O24, 

Nd2Ti2O7, Nd2Ti2O5, Nd2Ti3O9, Nd2Ti4O11 e Nd4Ti3O12 .
55 

 

 

Figura 5 – Diagrama de fases TiO2-Nd2O3, onde N corresponde ao óxido de neodímio 

Nd2O3 e T ao óxido titânio TiO2. 

 

Fonte: TYSHCHENKO, Y. S. et al., 2018.56 
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2.6 Sinterização da alumina 

 

 

A sinterização é um processo térmico com objetivo de gerar uma união entre as 

partículas, resultando na redução da área de superfície pela formação dos contornos de 

grão, crescimento dos “pescoços” e densificação.57,58 A sinterização ocorre a temperaturas 

abaixo do ponto de fusão do material e quando ocorre através da difusão de massa em 

componentes no estado sólido, é chamada de sinterização em estado sólido (Figura 6).57 

 

 

Figura 6 – Ilustração da difusão em massa entre duas partículas. 

 

 

Fonte: PALMEIRA, A. A., 2012.57 

 

 

As cerâmicas à base de alumina são comumente densificadas por meio da 

sinterização em estado sólido, que pode ser dividida em três estágios como ilustrado na 

Figura 7: 57 

 

• Contato e formação do “pescoço” -  caracterizado pelo contato entre duas 

partículas a altas temperaturas e devido a mecanismos de transporte de massa, resulta na 

redução das porosidades abertas e da área superficial. 

 

• Densificação – ocorre pelo decréscimo do diâmetro dos poros interligados. 

Os canais dos poros são fechados, e estes tendem a tomar a forma esférica. A porosidade 

aberta é praticamente extinguida. 

• Isolamento e eliminação gradual dos poros restantes e migração do contorno 

de grão.   
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Figura 7 – Estágios da sinterização por estado sólido. 

 

 

Fonte: PALMEIRA, A. A., 2012.57 

 

 

Para a obtenção de uma alumina densa utilizando técnicas de sinterização 

convencional, altas temperaturas são necessárias, geralmente acima de 1500°C, o que 

encarece o produto final. Uma abordagem econômica para melhorar a cinética e reduzir a 

temperatura de sinterização é a incorporação de dopantes ou aditivos de sinterização, que 

aceleram a cinética de densificação, por meio da criação de defeitos e formação de fase 

líquida (sinterização via fase líquida), que melhora o rearranjo das partículas durante o 

processo de sinterização.59 

O óxido de magnésio é o aditivo de sinterização mais estudado para a alumina. 

Pequenas quantidades de MgO controlam o crescimento dos grãos e permitem que os 

valores de densidade alcançados estejam próximos à densidade teórica da alumina, obtendo 

uma cerâmica com grãos pequenos e com baixa porosidade.60,61 
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Com a adição de MgO na alumina, o óxido de magnésio se segrega nos contornos 

de grãos, reduzindo a mobilidade do contorno, o que inibe o crescimento anormal dos 

grãos. Devido ao efeito de arraste de soluto, o óxido de magnésio faz com que os poros se 

movimentem com a superfície dos grãos durante o seu crescimento o processo de 

sinterização, ocorrendo a  fixação dos poros nos contornos de grãos. A adição de MgO 

também aumenta a taxa de densificação através do aumento no coeficiente de difusão na 

rede cristalina da alumina.60,61 

Chakravarty et al. (2008)62 estudaram a densificação de α-alumina com adição 

de 0,0625, 0,125, 0,25 e 0,5%(em massa) de MgO, sinterizando por feixe de plasma a 1100 

e 1300°C por 10 minutos , alcançando o valor de 99,4% de densidade teórica com a adição 

de 0,125% (em massa) de MgO. Já 

Berry & Harmer (1986)63 desenvolveram cerâmicas de alumina com adição de 

250 ppm de MgO. As amostras foram sinterizadas a 1600°C de 8 a 48 horas ao ar. Os 

resultados de densidade foram coletados de hora em hora e valores de 99,9% de densidade 

relativa foram encontrados nas amostras sinterizadas a mais de 16 horas ao ar.  

 

 

3 CARACTERIZAÇÃO 

 

 

3.1 Difração de raios X – DRX 

 

 

A caracterização por difração de raios X, em materiais cerâmicos, é utilizada 

na identificação e quantificação de fases cristalinas presentes. Também pode ser utilizada 

na determinação dos parâmetros de rede, tamanho do cristalito e microdeformação.64,65 

Para a produção do feixe de raios X pelo equipamento, elétrons submetidos a 

uma tensão V em um cátodo são acelerados em direção a um ânodo metálico por uma 

diferença de potencial (DDP). Ao sofrerem colisão, uma parte da energia liberada pelos 

elétrons é convertida em raios X característicos e contínuos.64,65  
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O feixe de raios X característico do material do anodo são difratados sobre um 

conjunto de planos cristalinos e interferências construtivas são captadas pelo detector, essa 

condição é descrita pela lei de Bragg (Equação 1).64,65,66 

 

 

nλ = 2d sen θ                                                               (1)                                                         

 

Onde n é um número inteiro, λ é o comprimento de onda da radiação utilizada, 

d é a distância interplanar e θ é o ângulo de incidência do feixe de raio X.  

 

Algumas condições devem ser satisfeitas para que ocorra o fenômeno de 

difração: i) o espaçamento interplanar deve ter aproximadamente o mesmo tamanho do 

comprimento de onda incidido; ii) os centros espalhadores devem estar distribuídos com 

alta regularidade pelo arranjo. iii) as amostras devem ser preparadas em um pó bem fino ou 

uma amostra compacta com superfície extremamente polida, de forma que as  partículas 

tenham uma orientação aleatória em relação ao feixe.64 

A difratometria de raios X será utilizada na identificação das fases presentes 

nos pós de partida e após a sinterização, realizada no instituto de Geociências da USP e no 

IPEN-CCTM. 

 A quantificação de fases cristalinas, determinação do parâmetro de rede do 

material e de sua estrutura cristalina podem ser determinados por meio de refinamentos dos 

dados coletados por difração de raios X, utilizando o método de Rietveld (Figura 8).  

O método se baseia na redução das diferenças entre um padrão calculado e 

observado usando os mínimos quadrados até que se obtenha o melhor ajuste entre todo o 

padrão de difração se aproximando “o melhor possível” do difratograma 

observado.66,67,68,69 

Os ajustes são feitos com base em um modelo da estrutura do cristal, 

parâmetros de rede, fatores instrumentais e perfil do pico de difração, bem como na linha 

de base.66,67,68 
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Figura 8 – Exemplo de um difratograma ajustado pelo método de Rietveld da amostra 

contendo 12,5% de Nd2Ti2O7 sinterizada a 1500°C/1h. 

 

 

Fonte: autora da dissertação.  

 

Para uso do método será utilizado o programam de computador Profex-

BGMN.70 

 

 

3.2 Microscopia eletrônica de varredura 

 

 

A microscopia eletrônica de varredura consiste na emissão de um feixe de 

elétrons que incide sobre a amostras, explorando sua superfície, por linhas, produzindo 

uma serie de sinais emitidos relacionadas a interação do feixe com a superfície da amostra, 

que resulta em uma imagem.71,72 

A imagem é formada pela emissão de elétrons (secundários, retroespalhados, 

absorvidos, transmitidos e difratados) e de fótons (fotoluminescência e raios X).  As 

microscopias realizadas permitem a visualização das morfologias, tamanho e contornos de 

grãos.71,72,73 

A microscopia eletrônica de varredura utilizada na visualização da superfície, 

contornos de grãos e fases formadas foram realizadas no IPEN-CCTM.  
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3.3 Densidade e porosidade 

 

 

A densidade ou a massa específica é uma grandeza específica de cada material, 

sendo a relação entre massa e volume de um determinado corpo ou quantidade de um 

material, estando ele no estado sólido, líquido ou gasoso.74 O cálculo da densidade é dado 

pela Equação 2, onde a unidade de medida no sistema internacional de unidades, é o 

quilograma por metro cúbico (kg/m3), embora as unidades mais utilizadas sejam gramas 

por centímetro cúbico (g/cm3) e gramas por mililitro (g/ml). A densidade específica é a  

razão entre a massa específica de um material e a massa específica padronizada do 

mesmo.74,75 

 

𝐷 =  
𝑚

𝑉
                                                                         (2) 

 

Onde D é a densidade no material, m é a massa e v é o volume.  

 

Umas das formas mais comuns para a determinação da densidade de materiais 

cerâmicos é por meio do método de Arquimedes que possibilita não só a determinação da 

densidade aparente, mas também da porosidade aparente. 

A densidade aparente é calculada pela razão entre a massa e o volume de uma 

amostra, incluindo o volume de vazios superficiais presentes na amostra.76 Quando um 

corpo é submerso em um meio líquido, as forças de capilaridade presentes nos poros 

absorvem o líquido, portanto há um ganho de massa devido à absorção do líquido pelos 

poros abertos.74,76 

O cálculo da densidade aparente (Equação 3) é feito determinando a i) massa 

do material imerso em um líquido, normalmente água, ii) a massa do material úmido e iii) 

a massa do material seco.75,76,77 

 

𝐷𝐴 =  
𝑃𝑎

𝑃𝑢−𝑃𝑖
× 𝜌á𝑔𝑢𝑎                                                  (3) 

 

Onde Pa é o peso da amostra seca, Pu é o peso da amostra úmida, Pi é o peso da 

amostra imersa e ρágua é a densidade da água.  
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A porosidade aparente é definida com o percentual volumétrico de porosidades 

abertas existentes na superfície da amostra e é calculada seguindo a expressão (Equação 4): 

 

 

𝑃𝐴 =  
𝑃𝑢 − 𝑃𝑎 

𝑃𝑢− 𝑃𝑖
 × 100                                              (4) 

 

Onde Pu é o peso da amostra úmida, Pa é o peso da amostra seca e Pi p peso da 

amostra imersa.  

 

O cálculo da densidade relativa (Equação 5) foi determinado através da 

densidade aparente e a densidade teórica de cada composição. 

 

𝐷𝑇% =
𝐷𝐴

𝐷𝑇
× 100                                                   (5) 

 

Onde DA é a densidade aparente e DT é a densidade teórica calculada através 

da regra das misturas.  

 

 

3.4 Dureza 

 

 

Entre os métodos para a determinação de dureza em materiais cerâmicos o 

método Knoop e Vickers são os mais utilizados. O método de dureza Knoop é utilizado 

para a medida da dureza de áreas pequenas, filmes finos e materiais frágeis, na qual um 

penetrador de diamante de base quadrangular em forma de losango (Figura 9), é usado.78,79 
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Figura 9 – Representação do indentador de base piramidal Knoop. 

 

 

 

Fonte: MARSHALL D. B., 1983.79  

 

 

O cálculo de dureza é dado pela Equação 6:    

 

𝐻𝐾 =  
𝑃

𝐶𝑃𝐿2                                                        (6) 

 

Onde P é a carga aplicada em kgf, CP é um fator de correção relacionado ao 

formato do penetrador (0,070279) e L è o comprimento da impressão em mm.  

 

O método de impressão Vickers, consiste em penetrar um indentador de base 

piramidal de diamante (Figura 10), sob uma carga constante, na superfície da amostra, 

durante alguns segundos.  

Após a retirada da carga, as dimensões das diagonais da impressão causada 

pelo indentador são medidas em microscópio e o cálculo da dureza é realizado utilizando-

se a Equação 7:79,80,81 
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Figura 10 – Representação do indentador de base piramidal Vickers. 

 

 

Fonte: TIBURCIO, F. M. S., 202182 

 

 

𝐻𝑉 = 1,8544 
𝑃

𝑑2                                                    (7) 

 

Onde P é a carga aplicada e d é a medida da diagonal da impressão Vickers. 

 

 

 

3.5 Tenacidade à fratura 

 

 

A tenacidade à fratura de um material é a resistência deste em fraturar quando 

há uma trinca pré-existente. Os principais métodos utilizados para determinar a tenacidade 

à fratura de materiais cerâmicos são o método SEVNB (Single-Edge-V-Notched Beam) e o 

método por indentação e medida das trincas.83,84 

O método SEVNB (ISO 23146:2008) é a técnica que menos apresenta 

problemas na medição e cálculo de KIC. Nesse caso, uma barra contendo um entalhe na 

forma de V (Figura 11), é submetida à flexão em quatro pontos. A técnica apresenta 

vantagens como a pequena quantidade de amostra necessária e os resultados obtidos são 

mais próximos aos reais, porém há a dificuldade no entalhamento no material. 83,84 
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Figura 11 – Detalhes da amostra utilizada no método SEVNB, com suas respectivas 

dimensões. 

 

 

 

Fonte: TIBURCIO, F. M. S., 2021.82 

 

 

O cálculo da tenacidade à fratura pelo método SEVNB utilizam-se as seguintes 

expressões matemáticas (Equação 8 e 9): 

 

 

Quando R≤2d: 

 

𝐾𝑏 =  𝐾𝐼𝐶                                                           (8) 

Quando R>2d: 

 

𝐾𝑏 =  𝐾𝐼𝐶 + 𝑚(𝑅 − 2𝑑)1 2⁄                                       (9) 

 

Onde Kb é a medida da tenacidade à fratura experimental, KIC é o valor real da 

tenacidade à fratura, R é o raio do entalhe, d o tamanho de grão da amostra e m é a 

inclinação.  

 

Para o ensaio de tenacidade à fratura de indentação e medidas das trincas, são 

realizadas as medidas da impressão e das trincas formadas após a retirada lenta do 

indentador após o ensaio de dureza Vickers (Figura 12).82,83,84 O ensaio utiliza conceitos de 

mecânica da fratura linear elástica para avaliação da tenacidade à fratura.82 
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A mecânica da fratura linear elástica (MFLE) estuda os mecanismos de fratura 

em materiais frágeis, utilizando os conceitos da teoria da elasticidade linear. Todo o corpo 

trincado apresenta na ponta da trinca uma região sujeita à deformação plástica.82,85 

A aplicação da MFLE se dá em casos em que o volume de deformação plástica 

é pequeno comparado as dimensões da peça. As bases da teoria MFLE foram estudadas 

por Griffith e Irwin que supôs que a trinca se propaga quando a tensão atinge um valor 

crítico, que é denominado tenacidade à fratura.82,86,87 

 

 

Figura 12 – Representação esquemática da impressão e microtrincas decorrentes da 

impressão Vickers. 

 

 

Fonte: DA SILVA, C. P., 2009.85 

 

 

Griffith propôs que todo corpo contém pequenas trincas distribuídas em todo o 

volume do corpo, onde há concentração de tensões suficiente para que a resistência à 

fratura atinja valores muito abaixo do valor teórico.88 

Baseando-se na mecânica da fratura desenvolvida por Griffith-Irwin e na 

caracterização de trincas Evans e Charles (1976), que estudaram trincas radiais em 

materiais frágeis gerados pela indentação Vickers, mais tarde Lawn et al. (1980) e Niihara 

et al (1982) e outros autores modificaram a abordagem para trincas radial/mediana e 

Palmqvist respectivamente, assim determinando as equações para tenacidade à fratura 

como apresentado na Tabela 3.89,90 
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Tabela 3 – Equações estudadas para tenacidade à fratura e seus respectivos autores. 

 

 

Fonte: Liang K. M. et al, 1990.90 

 

 

A Figura 13 apresenta os principais tipos de trincas geradas pela indentação ou 

pelo descarregamento. As trincas radiais/medianas ocorrem quando o carregamento 

excessivo dos indentadores gera uma deformação plástica na superfície devido às tensões 

residuais ao redor da impressão, gerando fissuras radiais paralelas ao eixo da carga 

aplicada na superfície, podendo ser formada pela propagação instável de uma trinca 

mediana ou Palmqvist, ou pela combinação de ambos.89,90,91,92 

A trinca mediana semelhante à trinca radial se propaga paralelamente ao eixo 

do carregamento, porém podem ser geradas abaixo da zona de deformação plástica, 

formando círculos ou segmentos circulares no limite da zona de deformação ou na 

superfície da amostra.90,91,92 

As trincas laterais também são geradas abaixo da zona de deformação e se 

propagam paralelamente a superfície da amostra e da região deformada plasticamente, 

tendo forma circular. A trinca de Palmqvist ocorre na interface entre as regiões de 

deformação plástica e elástica, formando-se na superfície da amostra e na diagonal do 

indentador, principalmente nucleadas e propagadas pela descarga de tensões 

residuais.89,92,93,94 
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Figura 13 – Ilustração esquemática das trincas: (a) mediana e radial-mediana; (b) lateral e 

(c) Palmqvist. 

 

 

Fonte: DIETER & BACON, 1988.88 

 

 

3.6 Simulated Body Fluid – SBF 

 

 

Um implante artificial quando implantado geralmente é encapsulado por 

tecidos fibrosos, que o isolam do tecido ósseo. Entretanto estudos iniciais com biovidros 

no sistema Na2O-CaO-SiO2-P2O5 (Hench et al. – 1971)95 demostraram que uma ligação 

espontânea entre o implante e o osso vivo pode ocorrer, sem a formação do tecido fibroso. 

Desde então vários materiais cerâmicos têm demostrado se ligar com ossos vivos e são 

utilizados como substitutos ósseos, como a hidroxiapatita sinterizada, fosfato β-tricálcico, 

cerâmicas de apatita/fosfato β-tricálcico.96 

Dessa forma, bioatividade é definida como a habilidade do material em se ligar 

diretamente com a superfície do implante, devido a formação de uma camada de apatita na 

interface. Porém como validar a bioatividade óssea in vitro desses materiais? 96,97 

Para avaliação da bioatividade dos materiais, utiliza-se o teste de imersão em 

SBF, que é uma solução sintética com concentrações de íons semelhantes à parte 

inorgânica do plasma sanguíneo (Tabela 4). Para tanto as amostras são imersas na solução 

SBF e mantidas sob as mesmas condições de um corpo vivo, como o pH (7,4) e a 

temperatura (36,5°C). A indicação de bioatividade é então verificada, pela formação de 

uma camada de apatita na superfície da amostra.96,97 
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Tabela 4 – Concentração iônica do SBF e do plasma de sangue humano. 

 

 

Fonte: adaptado da referência 96.  

 

 

O consumo de íons de fosfato e de cálcio, presentes na solução, resultam no 

crescimento de núcleos de apatita na superfície do material in vitro, tendo um crescimento 

de apatita por no mínimo em 7 dias.98,99 

 

 

4 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL 

 

 

4.1 Materiais de partida 

 

 

Os materiais de partida utilizados foram Al2O3 (Almatis, 99,9% de pureza), 

Nd2O3 (Acros Organics, 99,9% de pureza), TiO2 (Alphatec, 99,9% de pureza) e MgO 

(Impex, 99,9% de pureza). 

O óxido piezoelétrico Nd2Ti2O7 foi sintetizado por reação de estado sólido a 

partir dos óxidos Nd2O3 e TiO2. Os reagentes foram moídos em moinho de bolas, em razão 

estequiométrica, com álcool isopropílico como meio líquido, e na proporção de 10:1 para a 

razão bola/pó, por 24 horas. Após, foi realizada a secagem em rotoevaporador, seguida da 

secagem, desaglomeração em almofariz e calcinação a 1425ºC por 6 horas, ao ar, foram 

realizadas.  
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Composições contendo 2,5, 5, 7,5 e 12,5% em peso de Nd2Ti2O7 e uma 

composição contendo 1000 ppm de MgO, para comparação, foram preparadas conforme a 

Tabela 5. Cada uma das composições foi moída em moinho de bolas por 24 horas. Após, 

foi realizada a secagem em rotoevaporador e, posteriormente à secagem, os pós foram 

desaglomerados em almofariz de ágata.  

 

 

Tabela 5 – Composições estudadas. 

Composição Al2O3 (% massa) Nd2Ti2O7(% massa) MgO (% massa) 

AMg 99,9 0 0,1 

NdTA – 2,5 97,5 2,5 0 

NdTA – 5,0 95 5,0 0 

NdTA – 7,5 92,5 7,5 0 

NdTA – 12,5 87,5 12,5 0 

Fonte: autora da dissertação. 

 

 

Onde 20 amostras de cada composição de pós (Tabela 4) foram prensadas por 

prensagem uniaxial (50 MPa) e isostática a frio (200 MPa/1 min) e em seguida, foram 

sinterizadas a 1500 e 1550 por 1 hora, ao ar (Forno Lindberg M/Blue), após foram 

realizadas as caracterizações quando á densidade e porosidade aparente e densidade 

relativa. 

 

 

4.2 Determinação da densidade e porosidade aparente 

 

 

As amostras sinterizadas foram caracterizadas quanta à densidade e porosidade 

aparentes pelo método de Arquimedes, utilizando água destilada como líquido de imersão.  

A densidade relativa, foi calculada pela regra das misturas, considerando a 

fração volumétrica e a densidade teórica de cada componente. 
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4.3 Caracterização microestrutural 

 

 

As amostras sinterizadas também foram analisadas por difração de raios X 

(Rigaku) com intervalo de 2θ entre 20 e 60° e radiação CuKα.  

As fases cristalinas presentes foram identificadas utilizando a base de dados 

JCPDS e sua quantificação foi realizada utilizando o método de Rietveld (Profex 

Refinament version 4.8).70 

Microscopia eletrônica de varredura por elétrons retroespalhados (Hitachi 

TM3000) foi utilizada para verificar a distribuição da porosidade e das fases formadas. 

Espectroscopia por energia dispersiva (EDS) foi utilizada para identificar os elementos 

presentes nas diferentes formadas após a sinterização. 

 

 

4.4 Propriedades mecânicas  

 

 

A dureza das amostras foi determinada pelo método da impressão Vickers 

(Durômetro Wolpert), sendo que sete indentações foram feitas em cada uma das amostras, 

utilizando uma carga de 100 N por 15 segundos.  

Para a determinação da tenacidade à fratura, as trincas geradas a partir dos 

vértices das impressões foram medidas utilizando microscópio óptico. 

 Os cálculos foram realizados a partir da equação de Niihara et al.89,90 (Equação 

10) devido ao perfil da trinca obtida ter sido identificado como radial/mediana, como pode 

ser visto pela Figura 14. 
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Figura 14 – Micrografia óptica da superfície polida da amostra (NdTA 7,5-1500) após a 

realização do teste de dureza Vickers. 

 

 

Fonte: autora da dissertação. 

 

 

𝐾𝐼𝐶 =
0,129 (𝐻𝑎

1
2)(3𝐸

𝐻⁄ )
2

5⁄
(𝑐

𝑎⁄ )
−3

2⁄

3
                                

(10) 

 

Onde: KIC é a tenacidade à fratura (MPa.m1/2), H é a dureza Vickers, a é a 

metade da diagonal da impressão, c é o comprimento da trinca radial e E é o módulo de 

elasticidade calculado a partir da Equação 11. 

 

 

𝐸 =  𝐸1𝑉1 + 𝐸2𝑉2                                                      (11) 

 

Onde V é a fração volumétrica de cada fase e E1 e E2 são os módulos de Young 

da alumina (360 GPa) e do titanato de neodímio (280 GPa), respectivamente.15 Os valores 

do módulo de Young obtidos para cada composição encontram-se na Tabela 6. 
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Tabela 6 – Módulo de Young (E) calculado para as composições estudadas. 

 

Composição AMg NDTA - 2,5 NDTA - 5 NDTA - 7,5 NDTA- 12,5 

E (GPa) 360 356,2 352,4 348,6 341 

Fonte: autora da dissertação 

 

 

4.5 Reatividade in vitro em SBF 

 

 

Para a realização dos testes de reatividade in vitro, amostras em triplicata de 

cada composição foram imersas em SBF por 3, 6, e 12 dias, sendo a troca da solução 

realizada a cada 72 horas.  

Após as imersões, as superfícies das amostras foram caracterizadas por 

microscopia eletrônica de varredura (Hitachi TM3000)  e fluorescência de raios X 

(Shimadzu EDX-720). 

 

 

5  RESULTADOS E DISCUSSÃO 

 

 

5.1 Caracterização dos pós de partida  

 

 

Os pós de partida foram caracterizados quanto à sua composição por difração 

de raios X (Rigaku) com intervalo de 2θ entre 20 e 65° e radiação CuKα, onde as fases 

cristalinas presentes foram identificadas utilizando a base de dados JCPDS. Os 

difratogramas estão apresentados na Figura 15. 
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Figura 15: Difração de raios X dos pós de partida. Onde a) difratograma referente a Al2O3, 

b) difratograma referente a MgO, c) difratograma referente a TiO2 e d) difratograma 

referente a Nd2O3. 

 

 

 

Fonte: autora da dissertação. 
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Também foram realizadas caracterizações quanto à distribuição de tamanho de 

partícula, utilizando um analisador de distribuição granulométrica por difração a laser 

(CILAS 1064), e da área superficial específica, pelo método BET, (Micromeritics ASAP 

2020), onde os dados obtidos estão apresentados nas Tabelas 7 e 8, respectivamente. 

  

 

Tabela 7 – Diâmetro médio de partícula dos pós de partida.  

 

Composição Diâmetro médio de partícula (µm) 

MgO 22,79 

Al2O3 1,36 

TiO2 0,60 

Nd2O3 4,67 

Fonte: autora da dissertação. 

 

 

Tabela 8 – Área superficial média dos pós de partida. 

 

Composição Área superficial média (m2/g) 

MgO 16,5 ± 0,1 

Al2O3 10,5 ± 0,1 

TiO2 20,5 ± 0,1 

Nd2O3 2,78 ± 0,1 

 Fonte: autora da dissertação. 

 

 

Para a verificação da formação da fase Nd2Ti2O7 após a moagem e calcinação à 

1425°C por 6h ao ar (Forno Lindberg M/Blue), uma análise por difração de raios X foi 

realizada (Figura 16). 
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Figura 16 – Difração de raios X do composto Nd2Ti2O7. (*- PDF 33-0942) 

 

 

Fonte: autora da dissertação. 

 

 

5.2 Densidade e porosidade aparente 

 

 

Os resultados obtidos, para densidade aparente, porosidade aparente e 

densidade relativa após as sinterizações são apresentados nas Tabelas 9 e 10, onde 6 

amostras de cada composição foram caracterizadas. 

 Para as amostras contendo Nd2Ti2O7 os valores obtidos para densidade e 

porosidade, foram semelhantes em ambas as temperaturas de sinterização, embora as 

amostras contendo MgO, tenham apresentado aumento na densidade relativa com o 

aumento da temperatura de sinterização. 
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Uma tendência no aumento na densificação com o aumento do teor do 

composto Nd2Ti2O7 nas amostras, em ambas as temperaturas de sinterização, pode ser 

observada. Em outras palavras, em amostras contendo 12,5% em massa de Nd2Ti2O7 foram 

obtidos os maiores valores de densidade relativa em ambas as temperaturas de sinterização, 

quando comparadas as amostras contendo MgO. 

Além disso, é importante salientar que a adição de Nd2Ti2O7 também favoreceu 

a densificação de cerâmicas de alumina (densidade relativa >95%) a temperaturas de 

sinterização mais baixas do que a temperatura comumente utilizada, de cerca de 1600°C. 

Esse favorecimento é possivelmente devido a formação de uma fase liquida acima de 

1500°C, mostrada no diagrama  de fases na Figura 17. 

 

 

Figura 17 – Diagrama de fases TiO2-Nd2O3, representando a fração molar estudada.  

 

 

Fonte: adaptado da referência 51.  
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Tabela 9 – Densidade aparente (ρ), porosidade aparente (P) e densidade relativa (DT%) das 

composições sinterizadas a 1500°C. 

 

Composição ρ (g/cm3) P% DT% 

AMg 3,82 ± 0,009 1,10 ± 0,01 94,68 ± 2,33 

NdTA-2,5 3,89 ± 0,005 0,71 ± 0,11 96,11 ± 2,12 

NdTA- 5,0  3,90 ± 0,01 0,78 ± 0,03 96,47 ± 2,20 

NdTA-7,5 3,91 ± 0,003 0,81 ± 0,05 96,71 ± 2,18 

NdTA-12,5  3,94 ± 0,01 0,72 ± 0,03 97,43 ± 2,20 

Fonte: autora da dissertação. 

 

 

Tabela 10 – Densidade aparente (ρ), porosidade aparente (P) e densidade relativa (DT%) 

das composições sinterizadas a 1550°C. 

 

Composição ρ (g/cm3) P% DT% 

AMg 3,89 ± 0,01 0,67 ± 0,07 96,22 ± 2,22 

NdTA-2,5  3,88 ± 0,004 0,83 ± 0,07 96,11 ± 2,21 

NdTA- 5,0  3,89 ± 0,002 0,61 ± 0,07 96,24 ± 2,20 

NdTA-7,5 3,89 ± 0,02 0,73 ± 0,03 96,04 ± 2,22 

NdTA-12,5 3,93 ± 0,01 0,67 ± 0,07 97,34 ± 2,34 

Fonte: autora da dissertação. 

 

 

5.3 Difração de raios X - DRX 

 

 

As caracterizações por difração de raios X, foram utilizadas para a 

identificação e quantificação das fases cristalinas presentes nas amostras.  

Os difratogramas mostrados nas Figuras 18 e 19, mostram que todas as 

amostras são formadas por matriz de alumina (-Al2O3), além de Nd2Ti2O7, 

Nd1,65Al23,43O38 e Al0,1Nd0,7Ti0,9O3 como fases secundárias. Tal resultado pode ser 

atribuído a reação entre a alumina e o titanato de neodímio durante a sinterização. 
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O titanato de neodímio apresenta estrutura tipo peroviskta contendo 4 átomos 

de neodímio, quatro de titânio e 14 de oxigênio, onde os íons Nd e Ti estão deslocados dos 

centros geométricos.100 O aluminato de neodímio Al0,1Nd0,7Ti0,9O3, apresenta estrutura 

monoclínica, caracterizado por uma camada formada principalmente de cátions de Nd ao 

longo do eixo z e octaedros inclinados em torno dos eixos x e z  formados por (Ti-Al)O6, 

sendo formado em torno de 1450°C.101 

A fase Nd1,65Al23,43O38 possui estrutura do tipo espinélio e é formada a 1250°C, 

por meio de uma solução sólida dos íons Nd3+ na rede da alumina, permanecendo estável, 

mesmo após o resfriamento.102,103 

 

 

Figura 18 – Difração de Raios X das amostras sinterizadas a 1500°C/1h. Legenda: a: 

Al2O3; #: Nd1,65Al23,43O56; *: Al0,1Nd0,7Ti0,9O3; +: Nd2Ti2O7.  

 

 

Fonte: autora da dissertação. 
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Figura 19 – Difração de Raios X das amostras sinterizadas a 1550°C/1h. Legenda: a: 

Al2O3; #: Nd1,65Al23,43O56; *: Al0,1Nd0,7Ti0,9O3; +: Nd2Ti2O7.  

 

Fonte: autora da dissertação. 

 

 

Na Figura 20 é apresentado o resultado do refinamento, pelo método de 

Rietveld, da amostra NdTA – 12,5 sinterizada a 1550°C. Nas Tabelas 11 e 12, são 

apresentados os resultados das análises quantitativas das amostras. 

A partir dessas tabelas, observa-se que a fase Nd1,65Al23,43O38 formou-se em 

maior quantidade nas amostras contendo 2,5, 5,0 e 7,5% de Nd2Ti2O7 em ambas as 

temperaturas de sinterização. Entretanto nas amostras contendo 12,5% foi observado que a 

fase Al0,1Nd0,7Ti0,9O3 apresenta-se em maior quantidade do que a fase Nd1,65Al23,43O38 em 

ambas a temperaturas de sinterização. 

Trabalhos101,102 têm relatado que a 1250°C, os íons de neodímio contidos no 

composto Nd2Ti2O7 reagem inicialmente com a alumina, formando a fase Nd1,65Al23,43O38, 

e conforme a temperatura de sinterização aumenta, acima de 1450°C os íons de titânio, 

reagem com o aluminato de neodímio e formam a segunda fase secundária 

Al0,1Nd0,7Ti0,9O3. Também se observou que o aumento na quantidade de Nd2Ti2O7, 

favoreceu sua reação com a alumina. 
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Figura 20 – Difração de raios X e refinamento por Rietveld da amostra contendo 12,5% em 

peso de Nd2Ti2O7 sinterizada a 1550ºC. 

 

 

 

Fonte: autora da dissertação. 

 

 

Tabela 11 – Análise quantitativa (% massa) das amostras sinterizadas a 1500°C/1h. 

 

Fase NdTA - 2,5 NdTA -5,0 NdTA -7,5 NdTA -12,5 

Al0,1Nd0,7Ti0,3O3 0,66 3,55 3,59 8,3 

Nd2Ti2O7 0,36 1,03 0,92 0,74 

Al2O3 94,2 89,7 89,81 84,9 

Nd1,65Al23,43O56 4,77 5,7 5,68 6,1 

Fonte: autora da dissertação. 
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Tabela 12 – Análise quantitativa (% massa) das amostras sinterizadas a 1550°C/1h. 

 

Fase NdTA -2,5 NdTA -5,0 NdTA -7,5 NdTA-12,5 

Al0,1Nd0,7Ti0,3O3 0,63 2,04 4,10 8,9 

Nd2Ti2O7 0,43 0,38 0,77 1,1 

Al2O3 94,1 92,1 89,0 84,7 

Nd1,65Al23,43O56 4,9 5,5 6,1 5,2 

Fonte: autora da dissertação. 

 

 

5.4 Microscopia eletrônica de varredura por elétrons retroespalhados 

 

 

As Figuras 21 e 22 ilustram as micrografias eletrônicas de varredura por 

elétrons retroespalhados das amostras polidas, sem ataque térmico. As superfícies das 

amostras foram observadas com o intuito de verificar a distribuição da porosidade e das 

fases formadas após a sinterização.   

A partir das micrografias, é possível notar uma diminuição na quantidade e no 

tamanho dos poros com o aumento da temperatura de sinterização (Figura 22 – b, c e d). 

Também, é possível observar os grãos alongados da alumina e, nos contornos 

desses grãos, a presença das fases secundárias: uma fase cinza claro e uma fase branca, 

onde a fase cinza claro tendo uma morfologia arredondada. 

Comparando as micrografias das amostras sinterizadas a 1500 e 1550oC 

(Figuras 21 e 22), nota-se que a temperatura de sinterização utilizada tende a influenciar 

significativamente na microestrutura final dos materiais estudados.  

Na temperatura de sinterização de 1550°C, para as amostras contendo 

Nd2Ti2O7 acima de 5,0% (em massa), é possível observar que os grãos das fases 

secundárias cresceram com o aumento da quantidade do composto Nd2Ti2O7.  

Esse resultado indica que as fases coalesceram formando grãos maiores e de 

morfologia alongada, deixando pequenos grãos arredondados, que aparecem nas imagens 

como a fase branca. Somente a amostra contendo 2,5% (em massa) de Nd2Ti2O7 não 

apresentou mudanças microestruturais com o aumento da temperatura de sinterização. 
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Figura 21 – Microscopia eletrônica de varredura das amostras sinterizadas a 1500°C/1h, 

sendo a) NdTA – 2,5, b) NdTA – 5,0, c) NdTA – 7,5 e d) NdTA – 12,5. Onde as setas 

amarelas indicam as porosidades, a setas vermelhas a fase cinza claro e as setas azuis 

indicam a fase branca. 

 

 

Fonte: autora da dissertação. 
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Figura 22 – Microscopia eletrônica de varredura das amostras sinterizadas a 1550°C/1h, 

sendo a) NdTA – 2,5, b) NdTA – 5,0, c) NdTA – 7,5 e d) NdTA – 12,5. Onde as setas 

amarelas indicam as porosidades, a setas vermelhas a fase cinza claro e as setas azuis 

indicam a fase branca. 

 

 

Fonte: autora da dissertação. 

 

 

As Figuras 23 e 24 ilustram as micrografias eletrônicas de varredura por 

elétrons retroespalhados das amostras atacadas em forno tubular ao ar a 1400 e 1450°C por 

15 min. As superfícies das amostras foram observadas com o intuito de verificar a 

distribuição da porosidade, os contornos e a morfologia dos grãos. 

A partir das micrografias, como visto nas Figuras 21 e 22, é possível observar a 

diminuição na quantidade de poros com o aumento na temperatura de sinterização (Figura 

24).  



56 
 

Também se observam grãos com morfologia alongada de alumina, e a 

formação de grãos menores de morfologia arredondada (cinza claro) e nos contornos 

desses grãos uma fase branca (Figura 23 – b, c e d).  

A adição de óxido de titânio em alumina, promove o crescimento dos grãos 

durante a sinterização, devido a pequenas taxas de difusão dos átomos de Ti na rede da 

alumina, que distorcem a estrutura cristalina, o que também resulta a morfologia alongada 

observada nos grãos da alumina (Figuras 23 e 24).104,108 

Ao comparar as temperaturas de sinterização de 1500 e 1550°C, pode-se notar 

que o aumento na temperatura de sinterização, influenciou no crescimento dos grãos, e no 

coalescimento e formação dos grãos das fases secundárias (Figura 24 – a, b e c).  

 

  

Figura 23 – Microscopia eletrônica de varredura das amostras sinterizadas a 1500°C/1h e 

atacadas a 1400°C/15min, sendo a) NdTA – 2,5, b) NdTA – 5,0, c) NdTA – 7,5 e d) NdTA 

– 12,5. 

 

 

Fonte: autora da dissertação. 
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Figura 24 – Microscopia eletrônica de varredura das amostras sinterizadas a 1550°C/1h e 

atacadas a 1450°C/15min, sendo a) NdTA – 2,5, b) NdTA – 5,0, c) NdTA – 7,5 e d) NdTA 

– 12,5. 

 

 

Fonte: autora da dissertação. 

 

 

A fim de verificar a composição das fases observadas nas micrografias das 

Figuras 21 e 22 foram realizadas análises químicas por espectroscopias por dispersão de 

energia.  

Um exemplo dessas análises é mostrado na Figura 25 que ilustra uma 

micrografia eletrônica de varredura da amostra com 2,5% (em massa) de Nd2Ti2O7 

sinterizada a 1550°C/1h e os espectros de EDS obtidos por meio de análises pontuais 

realizadas nas fases branca (1 e 2), cinza clara (3 e 4) e cinza escura (ponto 5).  
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A partir dessas análises, verifica-se a presença dos elementos Al, Ti, Nd e O 

nos pontos 1 e 2, Al, Nd e O nos pontos 3 e 4 e apenas Al e O no ponto 1. Dessa forma, 

associando esses dados com aqueles obtidos por difração de raios X, pode-se concluir que 

fase branca corresponde a Al0,1Nd0,7Ti0,3O3, a fase cinza clara é Nd1,65Al23,43O56 e a matriz 

cinza escura é alumina. Não foi possível observar a presença da fase Nd2Ti2O7, 

provavelmente devido à sua baixa quantidade. 

 

 

Figura 25 – Espectroscopia por dispersão de elétrons da amostra contendo 2,5% (em 

massa) de Nd2Ti2O7 sinterizada a 1550°C/1h. 

 

 

 

 

Fonte: autora da dissertação. 
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5.5 Dureza e tenacidade à fratura 

 

 

Os resultados obtidos para tenacidade à fratura e dureza são apresentados nas 

Figuras 26 e 27, onde se observa que o aumento na temperatura de sinterização não 

modificou os valores de tais propriedades. Nota-se também a tendência no decrescimento 

dos valores de dureza e tenacidade à fratura, com o aumento do teor de Nd2Ti2O7, em 

ambas as temperaturas de sinterização.  

A amostra contendo 2,5% (em massa) de Nd2Ti2O7, mostrou os melhores 

resultados de dureza, alcançando os valores de 15,84 ± 1,92 e 15,67 ± 1,78 GPa a 1500 e 

1550°C, respectivamente. 

Também para as amostras contendo 2,5% (em massa) de Nd2Ti2O7, foram 

obtidos os melhores resultados de tenacidade à fratura, obtendo o valor de 3,27 ± 0,04, 

para ambas as temperaturas de sinterização. Esses resultados indicam que a fase 

Al0,1Nd0,7Ti0,3O3, presente em maior quantidade nas amostras com maior concentração 

inicial de Nd2Ti2O7, promove um efeito deletério nas propriedades mecânicas avaliadas.  

Todas as amostras apresentaram valores de dureza e tenacidade à fratura 

abaixo dos valores obtidos para alumina, sendo esses valores de 17,96 ± 1,40 e 18,09 ± 

1,00, para dureza e para tenacidade à fratura, 3,35 ± 0,03 e 3,35 ± 0,02, a 1500 e 1550°C, 

respectivamente. 

Dessa forma, embora a adição do composto Nd2Ti2O7 tenha favorecido a 

densificação das amostras, o mesmo não foi observado para os dados de dureza e 

tenacidade à fratura.  

Esses resultados não estão de acordo com aqueles encontrados na literatura14,15, 

cujos valores de tenacidade à fratura das amostras de alumina contendo Nd2Ti2O7 foram 

significativamente maiores que os da alumina pura.  

Nesses trabalhos, a fase Nd2Ti2O7 se manteve estável mesmo a altas 

temperatura de sinterização, não reagindo com a matriz de alumina como observado nesse 

estudo. Sendo assim, o óxido piezoelétrico Nd2Ti2O7 foi capaz de aumentar a tenacidade à 

fratura do material sinterizado devido ao mecanismo de tenacificação por troca de 

domínio.  
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No caso dos materiais estudados nesse trabalho, os elevados valores de 

Nd2Ti2O7 adicionados promoveram a formação de outras fases secundárias, que 

notoriamente prejudicaram o desempenho mecânico dos materiais, sobrepondo o efeito 

positivo do Nd2Ti2O7 residual. 

 

 

Figura 26 – Tenacidade à fratura das amostras sinterizadas a 1500 e 1550°C/1h. 

 

Fonte: autora da dissertação. 
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Figura 27 – Dureza das amostras sinterizadas a 1500 e 1550°C/1h.  

 
Fonte: autora da dissertação. 

 

 

5.6 Reatividade das amostras em SBF 

 

 

O SBF é uma solução sintética com concentrações de íons semelhantes à parte 

inorgânica do plasma sanguíneo utilizado in vitro, para avaliação da bioatividade dos 

materiais. Onde a bioatividade é definida como a habilidade do material em se ligar 

diretamente com a superfície do implante, devido a formação de uma camada de apatita na 

interface.106,107 

Para tanto, as amostras foram imersas na solução SBF e mantidas sob as 

condições, como o pH (~ 7,4) e a temperatura (37°C). A indicação de bioatividade foi 

então verificada, pela formação de uma camada de apatita na superfície da amostra.  
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Análises por microscopia eletrônica por elétrons retroespalhados (Figura 28) 

foram realizadas nas superfícies das amostras após imersão em SBF por 3, 6 e 12 dias, com 

o intuito de verificar a possível formação da camada de apatita.  

Observa-se nas micrografias (Figura 28), a formação de depósitos superficiais 

com morfologia globular similar à da hidroxiapatita, a partir do 3º dia de imersão em SBF, 

em todas as amostras analisadas.  

Além disso, nota-se que quanto maior a quantidade de Nd2Ti2O7 nas amostras, 

maior foi a quantidade formada de tais depósitos, evidenciando que a adição do aditivo, 

favoreceu a formação da hidroxiapatita. 

Já após 6 dias de imersão, observa-se um aumento na quantidade de cristais 

depositados na superfície das amostras, com destaque para as amostras  contendo 7,5 e 

12,5% (em massa) de Nd2Ti2O7. 
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Figura 28 – Microscopia eletrônica de varredura das amostras imersas em SBF. 

 

 

Fonte: autora da dissertação 
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As análises químicas por fluorescência de raios X (FRX), exemplificada na Figura 

29, indicaram a presença de cálcio e fósforo, em todas as amostras sugerindo que as 

estruturas de morfologia globular formada nas superfícies das amostras são cristais de 

fosfato de cálcio. 

 

 

Figura 29 – Análise por fluorescência de raios X da amostra contendo 12,5% de Nd2Ti2O7 

com 12 dias de imersão.  

 

 
Fonte: autor da dissertação. 

 

 

Quanto as amostras AMg, é possível observar que houve formação de 

hidroxiapatita após todos os tempos de imersão. Provavelmente a formação de 

hidroxiapatita sobre a superfície das amostras de alumina, ocorreu devido à rugosidade, e 

defeitos superficiais, uma vez que esses materiais são bioinertes. 106,107 

As cerâmicas imersas nessa solução aquosa acumulam grupos -OH em toda sua 

superfície, onde esses grupos atuam como meios de nucleação para os íons Ca2+, presentes 

no SBF, gerando forças eletrostáticas de atração, o que resulta na nucleação de “glóbulos” 

de hidroxiapatita, resultando na cobertura da superfície do substrato, como observado nas 

imagens da Figura 28. 107,108 

 

 



65 
 

6 CONCLUSÕES  

 

 

A adição do composto Nd2Ti2O7 favoreceu a densificação das amostras 

(densidade relativa >95%) a temperaturas de sinterização mais baixas, do que a 

temperatura comumente utilizada, de cerca de 1600°C. Observou-se uma tendência no 

aumento na densificação com o aumento do teor do composto Nd2Ti2O7 nas amostras, em 

ambas as temperaturas de sinterização. Porém os valores obtidos para densidade e 

porosidade aparente, foram semelhantes em ambas as temperaturas de sinterização. 

A partir dos testes de reatividade em SBF, foi possível observar que houve 

nucleação de cristais de fosfato de cálcio a partir do 3º dia de imersão, em todas as 

amostras analisadas. Notou-se também que quanto maior a quantidade de Nd2Ti2O7 nas 

amostras, maior foi a formação hidroxiapatita na superfície das amostras, evidenciando que 

a adição do aditivo, favoreceu à reatividade in vitro, o que é um ótimo indicativo de 

bioatividade. 

As difrações de raios X realizadas mostraram que todas as amostras são 

formadas por matriz de alumina, contendo Nd2Ti2O7, Nd1,65Al23,43O38 e Al0,1Nd0,7Ti0,9O3 

como fases secundárias. Evidenciando que houve reação entre a alumina e o titanato de 

neodímio durante a sinterização. 

A fase Nd1,65Al23,43O38 formou-se em quantidades similares nas amostras em 

ambas as temperaturas de sinterização. Entretanto nas amostras contendo 12,5%  foi 

observado que a fase Al0,1Nd0,7Ti0,9O3 apresentou-se em maior quantidade. 

Pela microscopia por elétrons retroespalhados, foi possível notar uma 

diminuição na quantidade dos poros com o aumento da temperatura de sinterização, a 

morfologia de grãos alongados da alumina. Nos contornos desses grãos, observou-se a 

presença das fases secundárias, uma fase cinza claro e uma fase branca, provavelmente 

Nd2Ti2O7, Nd1,65Al23,43O38 e Al0,1Nd0,7Ti0,9O3. 

Com o aumento na temperatura de sinterização, para as amostras contendo 

Nd2Ti2O7 acima de 5,0% (em massa), foi possível observar o crescimento dos grãos de 

alumina, de morfologia alongada, e a formação dos grãos das fases secundárias, indicando 

que as fases secundárias que estavam presentes nos contornos de grão coalesceram, 

formando pequenos grãos arredondados dispersos na superfície, onde somente a amostra 

contendo 2,5% (em massa) de Nd2Ti2O7 não apresentou mudanças de morfologia com o 

aumento da temperatura de sinterização. 
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Em ambas as temperaturas de sinterização, notou-se uma tendência no 

decréscimo dos valores de dureza e tenacidade à fratura com o aumento do teor de 

Nd2Ti2O7, abaixo dos valores obtidos encontrados para alumina, provavelmente devido à 

presença da fase Al0,1Nd0,7Ti0,9O3. 
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