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 INTRODUÇÃO 
 
O espinélio, MgAl2O4, é um material cerâmico de excelente translucidez 
quando sinterizado em alta densificação, porém sua baixa sinterabilidade e 
dificuldade de tenacificação limitam seu uso como material de interesse 
para aplicações dentárias. O uso da zircônia estabilizada, ZrO2(Y2O3), como 
agente tenacificante do espinélio é estudada neste trabalho. Teores de 
zircônia entre 10 e 50% foram misturados ao Espinélio e amostras foram 
compactadas uniaxial e isostaticamente. Os CPs foram sinterizados na 
temperatura de 1575°C, em patamares de 120min. As amostras foram 
caracterizadas por difração de raios X, MEV, densidade relativa, 
microdureza e tenacidade a fratura. As amostras com melhor desempenho 
mecânico foram aquelas 50% em peso de zircônia, prensadas a 400MPa e 
sinterizadas a 1575°C, com densidade relativa de 90%, dureza de 486HV e 
KIC de 2,42MPa.m1/2. 
 



OBJETIVO E JUSTIFICATIVA 
 
Desenvolver um compósito à base de Espinélio (MgAl2O4) e Zircônia 
estabilizada com Ítria (ZrO2-Y2O3) e investigar suas propriedades físicas e 
mecânicas para futuras aplicações na área odontológica. 
 
 
 
 

Espinélio 
Translucidez - qualidade estética 
Dureza - Frágil 
 

Zircônia 
Tenacidade 
Custo 
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COMPÓSITO CERÂMICO ESPINÉLIO-ZIRCÔNIA 
  



OBJETO DE ESTUDO 
 

 O uso da zircônia estabilizada, como agente tenacificante do 
espinélio; 
 
 
 Teores de zircônia  entre 10 a 50% foram misturados ao 
espinélio. 
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FLUXO DE ATIVIDADES  
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PÓ DE ESPINÉLIO 
 

PÓ DE ZIRCÔNIA  

MOAGEM 
HOMOGENEIZAÇÃO 

MISTURA 
DIFERENTES 

TEORES DE ZrO2 – 
Y2O3 

CARACTERIZAÇÃO 
DAS MATÉRIAS 

PRIMAS 

CARACTERIZAÇÃO 
DAS MISTURAS 

PENEIRAMENTO SECAGEM 

COMPACTAÇÃO 
CARACTERIZAÇÕES 

FINAIS  
SINTERIZAÇÃO 

Pó de Zircônia  

Calcinado  a 700ºC 

MEV e DRX dos Pós 

MEV e DRX dos Pós 

Uniaxial – 70 MPa 

Isostática – 300 MPa 

350 MPa – 400 MPa 

1575 ºC – 120 minutos 
Densidade Relativa 

Microdureza e Tenacidade 

MEV e DRX 

1 

1 

2 

2 
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2- Espinélio - MgAl2O4 
 
3- Zircônia - ZrO2 
 
4- Mecanismo de tenacificação associado à transformação tetragonal - monoclínica 
 
5- Espinélio (MgAl2O4 - Aluminato de Magnésio) na odontologia 
 
6- Processamento de materiais cerâmicos 
 
7- Processamento da Zircônia - ZrO2 
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1. CERÂMICAS  
Indústria Aeroespacial e modificados microestrutura 



Implante Materiais Cerâmicos 
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 CERÂMICAS ODONTOLÓGICAS 
Restaurações das características funcionais  e estéticas 



 DESTAQUES 
Implantes ósseo integrável 
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 METALOCERÂMICOS 
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Prótese dentária com base 
de metal (Metalocerâmica) 
- é possível que apareçam 
margens negras. 

ZIRCÔNIA branca sem 
metal (metal-free) - Não 

aparecem margens negras. 

Antes 

Depois 
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     É possível mudar um sorriso por meio de próteses dentárias em 
porcelana, também chamadas de metal-free (livre de metais). 
     

 

     Ao contrário da prótese metaloceramica, a camada interna de 
reforço da coroa é de zircônia ou alumina, porcelanas muito 

resistentes. 
 

     

     Por não conter metal na sua estrutura a estética da coroa em 
porcelana com zircônia (metal-free) é muito mais natural. 
Além disso, o metal de uma coroa metaloceramica pode 
aparecer como uma linha escura perto da gengiva depois de 
algum tempo. 
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2. ESPINÉLIO - MgAl2O4 

Forma natural 

Diagrama de fases do Espinélio 
 Estequiométrico MgO-Al2O3 

17 



Estruturas do tipo AmBnXp  (A- cátion; B- cátion; X- ânion) 

ESPINÉLIO -  MgAl2O4 Estrutura cristalina  

• Os íons oxigênio formam uma rede CFC; Os íons magnésio preenchem sítios 
tetraédricos; os íons alumínio ocupam sítios octaédricos. 
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Massa Específica (ρ) 3,58g/cm3 Resistência à 

Flexão (σ) 

200~250MPa 

Condutividade Térmica (κ) 5,0W.m/K Dureza (HV) 15GPa 

Coeficiente de Expansão 

Térmica (α) 

10,2x10-6/°C Tenacidade (KIC) 1,72MPa.m1/2 

Módulo de Elasticidade (E) 277GPa Módulo de 

Weibull 

19,5m 

PROPRIEDADES DO ESPINÉLIO 
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3. ZIRCÔNIA - ZrO2 

Massa Específica (ρ) 6,0~6,1 g/cm3 Resistência à 

Flexão (σ) 

800~1000MP

a 

Condutividade Térmica (κ) 2,0~2,2 W.m/K Dureza (HV) 13GPa 

Coeficiente de Expansão 

Térmica (α) 

10,1~11x10-6/°C Tenacidade (KIC) 9~10MPa.m1/2 

Resistência ao Choque 

Térmico (DT) 

350°C Coeficiente de 

Poisson (m) 

0,23 

Módulo de Elasticidade (E) 200~210GPa Módulo de 

Weibull 

12m 

Resistência à Compressão 

(σ) 

2000~2500MPa 

Propriedades típicas de cerâmicas de ZrO2 estabilizadas com Y2O3  
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Formas polimórficas da zircônia sob pressão atmosférica  
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4. MECANISMO TENACIFICAÇÃO DA ZIRCÔNIA 
 
 

Transformação martensítica (fase tetragonal-monoclínica) 
Aumento na tenacidade da zircônia.  

Mecanismo de tenacificação por transformação induzida por tensão  
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5. PROCESSAMENTO DO ESPINÉLIO - MgAl2O4 

De maneira convencional, o pó de espinélio MgAl2O4 é 
produzido pelo processo de reação no estado sólido usando óxido 
de magnésio (MgO) e óxido de alumínio (Al2O3) como materiais 
de partida.  
 
 
Neste processo, a mistura é calcinada a altas temperaturas 
como 1400-1600°C e o óxido de alumínio também pode ser 
calcinado antes da mistura, para alterar a reatividade da alumina.  
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6. PROCESSAMENTO DA ZIRCÔNIA -ZrO2 

O pó de zircônia pode ser obtido pelo o método da co-precipitação 
de sais, sendo o mais utilizado, pois é um método de baixo custo 
usado para produção em massa quando comparado com os outros 
métodos.  
 
 
Este método gera partículas com uma distribuição de tamanho não 
tão homogêneo.  
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7. PROCESSAMENTO COMPÓSITO  
ESPINÉLIO-ZIRCÔNIA - MgAl2O4-ZrO2 

 Fujita, preparou pó de espinélio, com 24% em peso de zircônia-
espinélio composto por mistura do pó e alcóxidos de rotas.  

 Oudjedi , preparou pós de materiais densos de espinélio com 
zircônia (MgAl2O4-ZrO2) compósitos (em relação densidade ≥ 98%) por 
sinterização convencional de pós compostos sintetizados pelo método 
de sol-gel 

 Suzuki, preparou pó composto de ítrio-estabilizado de zircônia 
(ZrO2) e espinélio (MgAl2O4) por um bico duplo de pirólise de 
pulverização ultrassônica.  

 Hyun e Song, preparou 20% em peso de zircônia (ZrO2)- espinélio 
o composto de pó, pela emulsão à quente, com rota de querosene.  
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 PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS 
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1. Materiais e Métodos 
 

2. Processamento das Misturas 
 
3. Caracterização das Matérias Primas 
 
4. Caracterização das Amostras Sinterizadas 
 
5. Propriedades Mecânicas das Amostras Sinterizadas - Dureza 
 



1. MATERIAIS  e  MÉTODOS 
Descrição dos procedimentos experimentais adotados nas etapas de 
processamento e caracterização dos materiais utilizados neste trabalho.  
  

 MATERIAIS 
  
Para a realização deste trabalho, foram utilizados pós de espinélio, 
MgAl2O4, (Saint Gobain – Vinhedos–SP) e dióxido de zircônio estabilizado 
com itria, ZrO2-Y2O3. (TOSOH – Japão).  

ESPINÉLIO (MgAl2O4) ZIRCÔNIA (ZrO2-Y2O3) 

Fabricante: Saint Gobain® Fabricante: TOSOH® 

Tamanho de 

partículas 

1,50µm Tamanho de partículas 0,60µm 

Tamanho de cristalito 190nm Tamanho de cristalito 90nm 

Densidade 3,56g/cm3 Densidade 6,05g/cm3 

Composição de 99,9% em peso de 

MgAl2O4 

Composição de 5,85% em peso de 

Y2O3 

Especificações dos pós de espinélio e zircônia (dados dos fornecedores). 
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MÉTODOS 
 
 Calcinação 
 
O pó de zirconia foi calcinado em forno MAITEC F1650, em temperatura 
de 700°C, por 4h, para eliminação do ligante orgânico, presente na 
matéria-prima e posteriormente desaglomerado e peneirado em peneira 
de 32µm. 
  

 Caracterização das Matérias-Primas  
 

As fases presentes, nas matérias primas das amostras, foram identificadas 
por difração de raios X (DRX), utilizando difratômetro modelo XRD-6100 
da marca SHIMADZU. 
 
A morfologia das partículas das matérias primas, foi analisada usando a 
microscopia eletrônica de varredura (MEV) utilizando microscópio 
eletrônico, modelo HITACHI TM3000.  28 



2. PROCESSAMENTO DAS MISTURAS 
 
 Mistura em Diferentes Teores de ZrO2 (Y2O3) 

 
Pós de alta pureza de espinélio foram misturados com micropartículas de 
zircônia utilizando moagem a úmido, com teores de zircônia estabilizada 
em ítria -ZrO2(Y2O3) de 10%, 20%, 30%, 40% e 50% em peso. 
 
 
 

 Moagem e Homogeneização 
 

Os pós de espinélio foram misturados com 10%, 20%, 30%, 40% e 50% em 
peso de zircônia estabilizada em ítria ZrO2(Y2O3) e posteriormente moídos 
em moinho/misturador, modelo FRITSCH® Pulverisette P-5 utilizando 
álcool isopropílico.  
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 Secagem 
  

As suspensões, após a moagem, foram secas por 48 horas em estufa a 
120°C.  
 
 

 

 Peneiramento 
  

Os pós depois de secos foram peneirados na peneira de aço inox, com 
malha de 64µm. 
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 Compactação 
 
Os pós das diferentes composições (espinélio com teores de ZrO2 (Y2O3) 
de 10%, 20%, 30%, 40% ou 50% em peso) foram compactados em matriz 
de aço temperado de diâmetro de 15mm, em prensa uniaxial sob pressão 
de 70MPa por 30 segundos. Em seguida, parte dos compactos 
experimentaram subsequentemente, prensagem isostática sob 300MPa, 
350MPa e 400MPa de pressão. Prensa modelo KIP 100 E, marca Paul 
Weber. 

 
 Sinterização 
 
As amostras foram sinterizadas no forno MAITEC® F1650, sem controle 
atmosférico, com taxa de aquecimento e resfriamento de 5°C/min, 
atingindo temperatura final de 1525°C-120min (para compactados 
uniaxialmente) e 1575°C-120min em todas as condições de compactação 
uniaxial e isostáticas descritas no item anterior. 
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3. CARACTERIZAÇÃO DAS AMOSTRAS SINTERIZADAS 
 

 Determinação da Densidade Relativa 
A massa específica das amostras sinterizadas foi medida pelo 
método geométrico, devido alto grau de porosidade do material 
sinterizado.  Micrômetro  - 0,001mm e Balança analítica - 10–5g 
 

 Propriedades Mecânicas das Amostras Sinterizadas 
Dureza e tenacidade à fratura foram avaliadas, utilizando método 
de Indentação de Vickers. Microdurômetro TIME-China e normas  
ASTM-C-1327-99 [51] e ASTM-C-1421-99 
 

 Análise Microestrutural – MEV 
Análise microestrutural nos CP’s foram realizados utilizando o 
MEV. 
 

 Análise Cristalográfica - DRX 
As fases presentes foram identificadas por DRX. 
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Indentação 

Vickers 

Trincas radiais 

na superfície 
c 

 a l 

Desenho esquemático da Indentação Vickers 

Por razões estatísticas, foram realizadas 10 impressões 
Vickers nas superfícies de cada uma das amostras polidas, 
utilizando-se uma carga de 1Kgf , aplicada durante 30 
segundos, utilizando microdurômetro TIME®-China.  

4. PROPRIEDADES MECÂNICAS - DUREZA DE VICKERS 
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 RESULTADOS E DISCUSSÕES 
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1. Caracterização das Matérias-Primas 
 

2. Caracterização dos Compactos  
 
3. Caracterização dos Compactos Sinterizados 
 
4. Propriedades Mecânicas 
 



1. CARACTERIZAÇÃO DA MATÉRIAS PRIMAS 

Difratograma de raios X das matérias-primas  
ZrO2(Y2O3), onde T– ZrO2 Tetragonal, M – ZrO2 Monoclínica 
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Caracterização das Matérias-Primas - DRX 

Difratograma de raios X das matérias-primas Espinélio, MgAl2O4  
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Caracterização das Matérias-Primas - MEV 

Representativa dos sistemas de partículas   

(a) 

(b) 

(c) 

(a) MgAl2O4  

(b) ZrO2(Y2O3) 
antes da calcinação  

(c) ZrO2(Y2O3)  

após calcinação a 700ºC-120min  
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Caracterização das Misturas Espinélio-Zircônia após a 
 Moagem/Homegeneização 
MEV 

50% em peso de MgAl2O4: 
50% ZrO2(Y2O3)  

90% em peso de MgAl2O4: 
10% ZrO2(Y2O3)  

80% em peso de MgAl2O4: 
20% ZrO2(Y2O3)  

70% em peso de MgAl2O4: 
30% ZrO2(Y2O3)  

60% em peso de MgAl2O4: 
50% ZrO2(Y2O3)  
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2. CARACTERIZAÇÃO DOS COMPACTOS 
Caracterização dos Compactos de Espinélio-Zircônia 
Densidade a Verde em função da pressão de compactação  
e do teor de ZrO2(Y2O3) 

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450
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Caracterização dos Compactos de Espinélio-Zircônia Sinterizados 

Densidade  Relativa em função da pressão de compactação - 
Uniaxialmente e do teor de ZrO2(Y2O3)  
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3. CARACTERIZAÇÃO DOS COMPACTOS SINTERIZADOS 
Espinélio-Zircônia Sinterizados 
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Densidade  Relativa em função da pressão de compactação – 
Uniaxialmente e Isostaticamente  e do teor de ZrO2(Y2O3)  
 



Caracterização dos Compactos de Espinélio-Zircônia , prensados  
Isostaticamente a 350 MPa e sinterizados 1575°C-120 minutos  
 
Análise Cristalográfica - DRX  
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Caracterização dos Compactos de Espinélio-Zircônia , prensados 
Isostaticamente a 350 MPa e sinterizados 1575°C-120 minutos  
 
Análise Cristalográfica - DRX  
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Caracterização dos Compactos de Espinélio-Zircônia , prensados 
Isostaticamente a 350 MPa e sinterizados 1575°C-120 minutos  
 
Análise Cristalográfica - DRX  
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Caracterização dos Compactos de Espinélio-Zircônia , prensados 
Isostaticamente a 350 MPa e sinterizados 1575°C-120 minutos  
 
Análise Cristalográfica - DRX  
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Caracterização dos Compactos de Espinélio-Zircônia , prensados 
Isostaticamente a 350 MPa e sinterizados 1575°C-120 minutos  
 
Análise Cristalográfica - DRX  
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Caracterização dos Compósitos de Espinélio-Zircônia , prensados  
Isostaticamente a  400 MPa , após a sinterização 1575°C-120 minutos  
Análise Microestrutural - MEV 
 

90% em peso de MgAl2O4: 
10% ZrO2(Y2O3)  

80% em peso de MgAl2O4: 
20% ZrO2(Y2O3)  

70% em peso de MgAl2O4: 
30% ZrO2(Y2O3)  

60% em peso de MgAl2O4: 
50% ZrO2(Y2O3)  

50% em peso de MgAl2O4: 
50% ZrO2(Y2O3)  
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4. PROPRIEDADES  MECÂNICAS 

Propriedades 

Mecânicas 

Condição de 

compactação 

(sinterizada a 

1575°C) 

Teor de Zircônia (% peso) 

10 20 30 40 50 

Dureza Vickers (HV) 

Uniaxial 70 MPa 301±7 297±6 252±7 278±4 201±7 

Isostática 300 MPa 381±6 307±6 313±5 261±7 317±5 

Isostática 350 MPa 300±6 372±6 275±6 375±5 378±7 

Isostática 400 MPa 378±7 353±5 357±5 398±7 486±5 

Tenacidade à 

Fratura (MPa.m1/2) 
Isostática 400 

MPa 
1,37±0,4 1,61±0,3 1,75±0,2 2,0±0,2 2,42±0,2 

Resultados de dureza e tenacidade a fratura realizadas nas amostras sinterizadas 
a 1575°C 
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CONCLUSÕES 
  
Com o desenvolvimento e caracterização deste material, proporcionou a 
criação de um novo produto para aplicação odontológica, no qual foi 
patenteado. 
 
Os compósitos de espinélio-zircônia com teores de zircônia entre 10 e 50%, 
sinterizados a 1575°C, alcançaram densidade relativa superior a 90%. Esses 
materiais apresentaram como fases cristalinas MgAl2O4 - cúbica e ZrO2 - 
tetragonal.  
 
Com as amostras prensadas a 400MPa e sinterizadas a  1575°C, os valores de 
dureza e tenacidade a fratura variaram entre 353 - 486 HV e 1,37 - 2,42 
MPa.m1/2, respectivamente.  
 
As amostras com melhor desempenho mecânico foram aquelas 50% em peso 
de zircônia, prensadas a 400MPa e sinterizadas a 1575°C, com densidade 
relativa de 90%, dureza de 486HV e KIC de 2,42MPa.m1/2. 
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SUGESTÕES PARA TRABALHOS FUTUROS 
 
 
 
  

Realização da análise das misturas de pós de espinélio-zircônica com 
diferentes tamanhos de partículas e temperaturas de sinterização mais 
elevadas. 
 
 
Comparação de outros materiais compósitos em relação à dureza e 
tenacidade. 
 
 
Realização de um estudo de viabilidade econômica deste novo produto para 
lançamento no mercado. 
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