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RESUMO

Pára obtenção de zircônia de alta pureza e com

priedades adequadas ao processamento cerâmico, foi otimizado neste

trabalho o processo de precipitação do sulfato básico à partir de

solução de oxicloreto de zircônio. Os parâmetros de estudo foram :

pH e concentração da solução inicial de oxicloreto de zircônio, re

lação molar sulfato/zircônio e temperatura de reação. Os precipita^

dos obtidos em cada experiência foram submetidos a reação com h^

dróxido de amônio, secagem à 1509C/5 horas e calcinaçao à lOOOsc/1

hora para obtenção de zircônia, cuja caracterização foi feita per

análise espectrográfíca, fluorescência e difração de raios X, por

determinação da distribuição granulométrica e densidade aparente,

e observação da mocfologia por núcroscopia eletrônica de varredura

O rendimento da reação foi determinado por análise química via um_i

da e a composição do sulfato básico de zircônio por análise termo

gravimétrica.
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OPTIMIZATION OF THE CONDITIONS FOR PRODUCING ZIRCONIA BY THE

PRECIPITATION OF BASIC ZIRCONIUM SULFATE

ABSTRACT

The process of precipitation of the basic sulfate

from zirconium oxychloride solutions has been optimized in order

to obtain zirconia of high purity as well as suitable for ceramic

processing. The main parameters of this study were obtained from

the determination of the pH and of the concentration of the

initial oxychloride solution, of the sulfate/zirccnium molar ratio

and of the reaction temperature. The following experimental

procedure has been carried out: a) reaction of each precipitate

with anunoniuíA hydroxide followed by drying at 1502C / 5 h and

calcination at 10008C / 1 h, yielding the final product (zirconia)

b) product characterization by means of espectrocraphic, X - ray

fluorescence and diffractometry analises, determination of grain

size distribution and of apparent density, and morphology study by

scanning electron microscopy. The yielding of the overall reaction

has been determined by chemical analysis and the composition of

the basic zirconium sulfate by thGrmogravirr.etric analisis.
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Nos últimos dez anos tem havido um grande interesse

em relação a tecnologia da zircônia, particularmente para fabrica

ção do materiais com alta resistência mecânica para uso em baixa e

alta temperatura e para aplicações eletrônicas. Entretanto, apesar

das suas excelentes propriedades mecânicas, elétricas, térmicas e

químicas, pesquisas recentes n«!Ste campo tem demonstrado que o com

portamento das cerâmicas â base de zircônia pode ser melhorado não

apenas com o aprimoramento das técnicas de processamento cerãntico,

mas também através de um maior controle da matéria-prima em ques^

tão. Esses estudos indicam que a sintenzação, a microestrutura e

as propriedades finais podem ser melhoradas com a utilização de

pós de alta pureza que apresentam partículas finas e uniformes e

ausência de formação de aglomerados (1,2).

Dentre os minérios de zircônio, a zirconita (ZrSiO^)

é a principal matéria-prima utilizada para a produção de zircônia.

Desta forma, são necessárias varias etapas de processo, que iri

cluem desde a decomposição do minério até a obtenção do produto fi_

nal, que devem proporcionar alternativas para o controle da qual_i

dade do pó. Uma das etapas mais importantes nesse sentido é o pro

cesso de purificação das soluções de zircônio obtidas após a at>££

tura do minério, soluções estas que geralmente contém impurezas co

mo titânio, ferro, silício e alumínio (3). A remoção dessas impure

zas é fundamental na fabricação de cerâmicas especiais â base cie

zircônia, pois a maioria delas podem formar uma fase líquida com o

aditivo estabilizante durante a etapa de sinterização, afetando a

performance do corpo cerâmico (4).

Pascal (5) fez uma ampla revisão sobre os métodos

de purificação de zircônio, incluindo processos de purificação por
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cristalização, precipitaçãoe destilação. Muitos pesquisadores tem

considerado o processo de purificação por precipitação como sendo

um dos mais vantajosos, já que este possibilita a obtenção de um

produto solido cujas propriedades físicas e químicas podem ser ri

gorosamente controladas (3,6). Destaca-se, entre os métodos de p«J

fificação industrialmente conhecidos, o processo de precipitação

do sulfato básico de zircônio à partir de soluções ácidas, o qual,

além de ser economicamente viável, é um processo que permite a ob

tençao de um produto de alta pureza e uma completa recuperação do

zircônio. Este processo pode tanto ser utilizado para soluções sul

fúricas como para soluções clorídricas, embora seja muito mais sim

pies isolar o sulfato básico de soluções clorídricas, pois o exce£

so de íons sulfato na solução pode causar dificuldades relaciona

das com a formação de ãnions complexos de zircônio (7).

0 sulfato básico de zircônio pode ser descrito pela

formula: x ZrO, .ySO, .zH,O, onde a relação x:y é maior que 1. Esta

relação pode ser variada, dependendo das condições em que foi rea_

lixada a precipitação, o que indica uma necessidade de controle

dos parâmetros da reação. Alguns dos poucos trabalhos existentes

na literatura, ressaltam a importância do controle da temperatura,

do pH, da relação molar sulfato/zircônio e da concentração de zi£

cônio na solução, para obtenção de um produto sólido com alta pure

za, boa filtrabilidade e com máximo teor de zircônio (8-11). Além

destes, outro aspecto importante é a correlação entre os paráme

'tros do processo de precipitação com as características químicas e

físicas da zircônia, aspecto este pouco comentado na literatura.

«Com base nessas observações, procurou-se no presen-

te trabalho otimizar as condições de precipitação do sulfato bás£

co de zircônio e correlacioná-las com as propriedades da zircônia

obtida.



2.1. MATERIAIS UTILIZADOS

A matéria-prima utilizada neste trabalho foi o

cloreto de zircônio (ZrCCl») obtido ã partir da zirconita A, L fo£

necida pela firma Nuclemon. Como agente precipitante do sulfato b_á

sico de zircônio utilizou-se sulfato de amônio industrial. Para ob

tenção do hidróxido de zircônio utilizou-se hidróxido de amônio

grau P.A.

2.2. MÉTODO DE PREPARAÇÃO DA5 AMOSTRAS

Amostras de sulfato básico de zircônio foram prapa

radas adicionando-se, lenta e simultaneamente ã uma solução aqueci_

da de ácido clorídrico diluído, o oxicloreto de zircônio e o agen

te precipitante em vazões que variaram entre 2 ã 4ml/min. Durants

o prosseguimento da reação, o reator foi mantido sob agitação e a

quecimento em condições pré-fixadas. Terminada a adição dos reagen

tes, o precipitado permaneceu em digestão durante 30 minutos, seri

do e« seguida filtrado, lavado e repolpado com solução acidulada

de sulfato de amônio.

O sulfato básico de zircônio obtido foi dividido em

duas partes : uma delas foi submetida à secagem em temperatura de

15C*C por 5 horas e a outra reagida com hidróxido de amônio ( meta

tese ) para obtenção do hidróxido de zircônio o qual foi posterio£

mente submetido ã secagem em leito fixo, desagregação em almofariz

de ágata e calcinaçao à 1000»C por uma hora em forno tipo mufla.

As variáveis de estudo incluiram: pH, relação molar

sulfato/zircônio, temperatura da precipitação e concentração da so

lução de oxicloreto de zircônio.

606



Para avaliar a influência do pH (1* série de experi

ências) foram realizados os testes variando-se o pH da solução de

oxicloreto de zircônio no intervalo de 0,1 à 1,5. mantendo-se cons

tantes as seguintes condições: temperatura de precipitação igual à

85 t 3«C, concentração da solução de oxicloreto de zircônio igual

ã 37,3g de ZrO»/l e relação molar sulfato/zirconio de 0,6. O aju£

te do pH das. soluções foi realizado utilizando-se uma solução de

NHjOH 1,7N e o controle do mesmo foi feito em um pH metro marca Me

trohm - modelo 632.

Na segunda série de experiências variou-se a rela

ção molar sulfato/zirconio na faixa de 0,4 à 0,8, mantendo-se >.»£

tantes os demais parâmetros. A concentração da solução de oxiclore

to de zircônio e a temperatura âe operação foram as mesmas da sé

rie anterior e o pH de precipitação foi de 0,5.

Utilizando-se a relação molar sulfato/zirconio 0,6,

pH igual ã 0,5 e concentração de 37,3g de ZrO,/l, verificou-se a

influência da temperatura entre 60 e 85*C (3* série de experiêr»

cias).

O estudo de variação da concentração da solução de

oxicloreto de zircônio foi realizado tendo como base os parâmetros

otimizados nas séries anteriores, ou seja, temperatura de precip^

tação igual ã 85 i 3*C, relação molar sulfato/zirconio 0,6 e pH da

solução de oxicloreto de zircônio igual à o,5. A concentração da

solução foi variada na faixa de 20 à lOOg de ZrO,/l.

A amostra de zircônia, obtida nas condições otimizai

das, foi submetida a um estudo de moagem à úmido em moinho vibra_

torio tipo Rotamix com cilindros de alumina como meio de moagem.



O rendimento das reações de precipitação foi dete£

minado analisando-se o teor de zircônio no filtrado pelo método

gravimétrico que utiliza ácido mandeiico (12). A composição do su_l

fato básico de zircõnio, obtido em cada experiência, foi determina

da por análise termogravimétrica, técnica esta também utilizada pa

rã caracterização do hidróxido de zircônio úmido.

Os pós de zircônia foram caracterizados por análise

•spetctrográfica, fluorescência e difração de raios X, por deternú

nação da distribuição granulométrica pela técnica de sedimentação,

densidade aparente segundo a norma ASTM B 212-82 e B 329-76 e OD

servação da morfologia por microscopia eletrônica de varredura.

3. RESULTADOS E DISCUSSÃO

Os resultados de rendimento das reações de precip_i

tação do sulfato básico de zircônio em função das variáveis de es

tudo citadas anteriormente, bem como os resultados de caracteriza-

ção física e química dos pós de zircônia e sulfato básico de zircô

nio obtidos, são apresentados nas figuras 1 â 11 e tabelas I e II.

Estes resultados serão discutidos a seguir em fu£

ção de cada parâmetro de estudo, procurando-se desta forma definir

condições de processo para obtenção de zircônia de alta pureza qu£

mica, com partículas uniformes de pequeno tamanho e minimizando a

presença de aglomerados grandes e de baixa densidade. Contudo, pa

ra que o processo fosse considerado economicamente viável, procu

rou-se escolher condições que permitissem uma alta recuperação de

zircônio durante a reação de precipitação do sulfato básico.
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3.1. INFLUÊNCIA DO pH DE PRECIPITAÇÃO

Observando-se a figura Ia pode-se notar que o rendî

men to da reação aumenta consideravelmente com o aumento do pH da

solução de oxicloreto de zircônio até pH * 0,75, mantendo-se cons_

tante acima deste valor. Segundo KIRAKOSYAN e TANANAEV (9). isto o

corre devido à formação de sulfatos solúveis para menores valores

de pH. Poderia se imaginar que a diminuição do rendimento da re£

ção estaria vinculada ã formação de sulfatos com teores de SO, su

periores ã relação usada nestes experimentos e conseqüente presen

ça de zircõnio não reagido. Porém, os resultados da composição do

sulfato, determinados por termogravimetria e apresentados na Tabç_

Ia I» indicam que os precipitados obtidos em diferentes condições

de pH praticamente não diferem. A análise termogravimétrica é ade

quada para determinação da composição do sulfato, pois permite d_i

ferenciar a perda de massa devida ã desidratação e decomposição

deste composto ã zircônia, como mostrado na figura 2a. A figura 2b

corresponde ã desidratação e decomposição do hidróxido de zircônio

úmido obtido ã partir do sulfato básico de zircõnio.

A Tabela II, apresenta os resultados das análises

químicas dos pós de zircônia preparados à partir do sulfato básico

de zircônio precipitado em diferentes condições de pH. Observa -se

que os teores de impurezas (principalmente Fe, Ti, Al, Si e Sn) au

mentam com o aumento do pH indicando que a diminuição da acidez da

, solução de oxicloreto de zircõnio contribui para a co-precipitação

d* impurezas juntamente com o zircônio. Para o uso da zircônia em

cerâmica de alta tecnologia, a purificação é um aspecto muito im

portante, pois conforme mencionado anteriormente, teores elevados

de certas impurezas podem influenciar negativamente a etapa de sin

terização. Fazendo-se uma comparação entre os resultados mostrados



apresentadas na Tabela III. nota-se que as «ostras obtidas em pH

Maiores que o,75 são inadequadas para todas as aplicações citadas.

Micrografias obtidas por microscopia eletrônica de

varredura mostraram que a morfologia do pó de sulfato (figura Ca),

de hidróxido e de oxido de zircônio (figura 6b) sào semelhantes.

Este fato indica que a etapa de precipitação do

sulfato define a aorfologia final da zircónia obtida. Observando -

se as deaais Micrografias das figuras 6 e 7, pode-se verificar que

o pü de precipitação do sulfato é uai parâmetro que exerce U M gran

de influência na morfologia e no tamanho do aglomerado da zircónia

resultante. Os pós de zircónia provenientes do sulfato básico pre

cipitado em pH 0,10, 0,75 e 1,00 apresenta-se na forma de aglomerâ

dos grandes (maiores que 20|m) diferenciando-se desta forma das a

mostras precipitadas em valores de pH correspondentes à 0,25 e

0,50, as quais são constituídas de aglomerados menores. Este fato

também é observado nas curvas de distribuição granulométrica apre

sentadas na figura 3a.

A densidade aparente do aglomerado de zircónia tara

bém é influenciada pelo pH de precipitação. As curvas de densidade

aparente apresentadas na figura 8a indicam que o maior valor é en

contrado para o pH em torno de 0,50, condição esta que também pro

porciona amostras com maior escoabilidade.

Em relação a estrutura cristalina das amostras de

zircónia, após calcinação à 1000*C/lh, observou-se que'estas se a

presentam na estrutura monoclínica. A figura 11 apresenta os difra

togramas obtidos para valores de pH iguais ã 0,1 e 0,5.

Fazendo-se uma avaliação geral dos resultados obti

do» na primeira série de experiências, observou-se que a precipita
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ç*o do sulfato básico de zircoai© es pM igual «0,5 alem oe apre

sentar alto rendimento <»•%), fornece um produto com excelente pu

reza química e boa filtrabilidade. As características físicas da

sircònia obtida nessas condições de precipitação indica» que esse

pó apresenta melhor escoabilidade. Maior densidade aparente e me

nor tamanho de aglomerado. Tendo como base esses fatos, escolheu -

se o valor de pH correspondente a 0,5 para o est.io das demais va

riáveis.

3.2. INFLUÊNCIA DA RELAÇÃO MOLAR SULFATO/ZIRCÕNIO

A influência da relação solar sulfato/zircônio no

rendimento da reação está mostrado na figura lb, onde nota-se que

o rendimento máximo atingido foi de 98% para a relação sulfato/zi£

cônio de 0,(. O rendimento descresce significativamente para as ou

trás relações testadas. Na tentativa de explicai esse comportamen-

to, também foram realizadas análises termogravimétricas para a de

terminação da composição do sulfato básico de zircônio. Observa-

se, pelos resultados da Tabela I, que as composições dos sulfatos

de zircônio são próximas as relações usadas experimentalmente quan

do a relação sulfato/zircônio for entre 0,5 e 0,7. Quando a rela

ção experimental é de 0,4 o rendimento diminui bastante, pois for

ma-se um precipitado cuja composição de sulfato é muito maior que

a experimental e consequentemente, parte do zircônio permanece na

• solução na forma não reagida. Para valores de relação sulfato/ zi£

conio superiores à 0,7, formam-se precipitados cuja composição í

menor que a experimental. Neste caso é possível que haja formação

de complexos solúveis que permanecem no filtrado diminuindo, desta

forma, o rendimento da reação.



sulfato básico de xircoaio modifica-se ace*tuadamente> COB a varia

cão da relação sulfato/sircõnio. Para a relação sulfato/xircõnio i

qual a 0.4 forma-se, um precipitado gelatinoso de difícil filtra

cão, enquanto que, para valores maiores que 0,4. a filtrabilidade

melhora consideravelmente. Este coaportaeento não foi muito signi

ficativo em relação a variação de pH da solução de oxicloreto de

xirconio.

Os resultados das análises químicas dos pós de xir

cônia não variaram nas diferentes relações sulfato/sircõnio. co£

respondendo aos valores apresentados para pH igual á 0,5 da Tabela

I. A variação de granulometria encontrada para esses mesmos pós

(fiovra 3b) dife?<* da obtida na primeira série de experiências ffi

«ura 3a). D* acordo com as curvas apresentadas na figura 3b, nota-

se que aloiNMS amostras se apresentam com uma larga distribuição

granulomátrica de aglomerados.

Observando-se as micrografias das figuras 6b e 6c ,

verifica-se que os aglomerados formados para relação molar 0/6 são

constituídos de partículas de aproximadamente 5|im. Bstes aglomera,

dos apresentam baixa porosidade, boa escoabilidade e conseqüente

mente alta densidade aparente ( figura 10b ). Por outro lado, as

micrografias apresentadas na figura 8 revelam que os aglomerados

obtidos para as demais relações sulfato/zircônio são porosos e for

medos de partículas finas com diâmetro inferior a lum.

Com os resultados apresentados pode-se " considerar

que a relação sulfato/zircônio igual à 0,6 é adequada devido não

só ao alto rendimento da reação mas também as boas características

químicas e físicas da zircônia. Quanto as outras amostras devemos

destacar também as obtidas nas relações 0,5 e 0,7, as quais são



constituídas de partículas pequenas embora o rendimento da reação

seja menor (~ 95%).

3.3. INFLUÊNCIA DA TEMPERATURA DE PRECIPITAÇÃO

Dentre as variáveis de estudo» verificou-se que a

temperatura Já o parâmetro que exerce a menor influência nas carac

terísticas do produto final. A figura 4a indica que o diâmetro nré

dio dos aglomerados varia entre 10 e 20 um e as observações, pelo

microscópio eletrônico de varredura, mostram que estes aglomerados

são semelhantes aos apresentados nas figuras 6b e 6c. Todas as

amostras apresentaram boa escoabilidade e, de acordo com a figura

10c, a densidade aparente aumenta com o aumento da temperatura.

Para se alcançar um rendimento de reação superior à

95% deve-se manter a temperatura acima de 70*C (figura lc). Quanto

a composição do sulfato básico de zircônio, observou-se que esta

permaneceu praticamente inalterada em relação ao valor experimeii

tal. A composição química também permaneceu inalterada, sendo a

mesma que a da série anterior.

3.4. INFLUÊNCIA DA CONCENTRAÇÃO DA SOLUÇÃO DE

OXICLORETO DE ZIRCÔHIO

Dos resultados obtidos nesta série, verificou - se

que a concentração da solução de oxicloreto de zircônio é um par£

metro que influencia principalmente o tamanho do aglomerado. Este

fato pode ser observado nas curvas de distribuição granulométrica

da figura 4b e nas mícrografias da figura 9. Nota-se uma tendência

de se obter aglomerados maiores para maiores concentrações de
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zircõnio. Outro aspecto importante é que essas amostras apresentam

boa escoabilidade e valores de'densidade superiores aos das demais

séries (figura lOd).

A pureza química das amostras é excelente como nas

séries anteriores e a composição dos -ulfatos de zircõnio é seme

lhante ao valor utilizado experimentalmente, com exceção da arnoj»

tra correspondente à concentração de lOOg de ZrO»/l. 0 rendimento

químico foi praticamente constante em todas as experiências, man

tendo-se em torno de 98% conforme mostra a figura ld.

3.5. TESTE DE MOAGEM DA ZIRCÔNIA OBTIDA NA

CONDIÇÃO OTIMIZADA

Considerando-se todos os resultados apresentados e

possível se obter zircônia de alto grau de pureza, alta densidade

e boa escoabilidade precipitando-se o sulfato básico de zircõnio

nas seguintes condições : pH igual à 0,5, relação molar sulfato /

zircõnio 0,6, temperatura igual à 85»C e concentração da solução

de oxicloreto de zircõnio igual a 37,3g de ZrO,/l. Entretanto, o

po proveniente deste processo é const i tu ido por aglomerados grari

des que apresentam partículas em torno de 5 um. Tendo em vista es

te fato, realizou-se um teste de moagem à úmido com a amostra de

zircônia obtida nesta condição.

A figura 5 apresenta as curvas de distribuição gra

nulometrica obtidas para vários tempos de moagem, onde verifica-se

que,após 240 minutos, obtém-se um pó com 0r6 ym de diâmetro médio.

A morfologia da amostra obtida após 120 minutos de moagem está mos

trada na figura 6d indicando desta maneira o quanto a etapa de moa

gem foi efetiva.



4. CONCLUSÕES

Pode-se concluir com os resultados obtidr este

trabalho que algumas condições de precipitação do sulfato básico de

zircônio são adequadas para obtenção de zirconia de alta pureza qui

mica e que apresenta alta densidade e partículas uniformes de pe

queno tamanho. Para o valor de pH igual à 0,5, relação molar sulfa

to/zircônio 0,6, temperatura de 85ec e concentração de 37,3g de

ZrOj/1, atinge-se um alto rendimento de precipitação (-98%) embora

as partículas de zircônia sejam relativamente grandes (~5um), nece£

sitando assim de uma etapa de moagem após calcinação. Utilizando-se

as mesmas condições de pH, temperatura e concentração descritas aoi

ma mas alterando-se a relação molar para valores correspondentes a

0,5 ou 0,7 o rendimento de reação diminui (-95%) e obtem-se partícu

Ias pequenas, não necessitando portanto da etapa de moagem.
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TABELA I COMPOSIÇÃO MOLAR DO SULFATO BÁSICO DE ZIRCÔHIO SECO

OBTIDO EM DIFERENTES CONDIÇÕES DE PRECIPITAÇÃO

VARIÁVEIS

X
#v

U

-̂,
1

*

IS
O

«1

O.
«

2
c
0»

1 
Co

ne

a

o

0,10

0,25

0,50

0,75

1,00

0,4

0,5

0,6

0,7

0,8

60

70

85

20

37,3

47,14

70

100

COMPOSIÇÃO MOLAR

DE ZIRCÔNIO

ZrO,

ZrO,

ZrO,

ZrO,

ZrO,

ZrO,

ZrO,

ZrO,

ZrO,

ZrO,

ZrO,

ZrO,

ZrO,.

ZrO,

ZrO,

ZrO,

ZrO,

ZrO,

: 0,61

: 0,63

: 0,64

: 0,63

: 0,61

: 0,48

: 0,54

: 0,64

: 0,70

: 0,69

: 0,60

: 0,62

: 0,64

: 0,63

: 0,64

: 0,60

: 0,62

: 0,67

DO SULFATO

SO,

SO,

SO,

SO,

SO,

SO,

SO,

SO,

SO,

SO,

SO,

so,
so,

so,
so,
so,
so,
so,

: 1,80

: 1,90

: 2,11

: 2,41

: 2,48

: 1,65

: 2,31

: 2,11

: 1,85

: 1,69

: 1,58

: 1,52

: 2,11

: 1,73

: 2,11

: 1,62

: 1,54

: 1,69

BÁSICO

H,0

H,0

H,O

H,0

H,0

H,0

H,0

H,0

H,0

H,0

H,0

H,0

H,0

H,0

H,0

H,0

H,0

H,0
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TABELA II - RESULTADOS DAS ANÁLISES QUÍMICAS OBTIDAS POR FLUO

RESCÊNCIA DE RAIOS X E ESPECTROGRAFIA DE EMISSÃO

DOS PÓS DE ZIRCÕNIA PREPARADOS À PARTIR DO SULFATO

BÁSICO DE ZIRCÔNIO PRECIPITADOS EM DIFERENTES COMD£

ÇÕES DE pH.

^s. P"
ELEMENTOS.

Si

Fe

Ti

Al

Na

P

Mn

Mg

Pb

Sn

Cr

Bi

Cu

Zn

Ni

TEOR (ppm)

0,10

-200

<1O

520

<20

<30

<40ND

<1

-3,5

<2,5

<1

<2ND

<2,5ND

<1

<20ND

<2ND

0,25

-300

<10

760

<20

<30

<40ND

<1

-2,0

<2,5

-5

<2ND

<2,5ND

-1

<20

<2ND

0,50

-200

<10

820

<20

<30

<40ND

<1

-5

<2,5

-15

<2ND

<2,5ND

-5

<20

<2ND

0,75

-200

<10

880

-35

<30

<40ND

-2,5

-5

<2,5

-100

<2

<2,5ND

-2

<20

<2

1,00

-400

-200

1070

-30

<30

<40ND

-1,5

-18

-2,5

-400

-10

<2,5ND

-5

<20

-10

1.25

>400

>400

1250

-120

<30

<40ND

-2

-10

-3

-400

-50

<2,5ND

-2,5

<20

-12

1,50

-400

>400

1230

-150

<30

<40ND

-2,5

-5

-3

?400

-20

<2,5ND

-2

<20

-2



TABELA III - ESPECIPICAÇÂO QUÍMICA PARA ZIRCÕNIA GRAU CERÂMICO

(13)

APLICAÇÃO

Pignento

cerâmico

Vidros e pedras

preciosas

Cerâmica

eletrônica

Cerâmica

mecânica

TEOR (pp*>

Si

70G à

1800

40 à

700

300 à

600

300 à

700

Ti

900

400 à

900

700 à

900

600 ã

900

Fe

100

4 ã 21

100

100
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(*C) CZrO.3 ( t / 0

(e)

FIGURA I- CURNAS DE REMOtMENTO DA PflEOPmafc) DO SULFATO BASIOO
0€ ZFCÔNO EM FUNpXO DE: o)pHDASOLUÇXO NCML OE OXCLORETO
OE ZFCÔMO, W H Q X A ) MOLAR SULFATO/ZFOÔMO, C) TEMPERATURA
DE REApAO(*C), d) COMCEMTRAÇAO (g DE Z
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TEMKJUTUM

( b )

FIGURA Z- CURVAS DE PERDA DE MASSA EM FUNÇÃO DA TEMPERATURA
«TOAS POR TCRMOtiRAVNETR*.

( o ) SULFATO BASCO DE Z U C Ó N © PREOPTODO EM pH»0£, RELAÇÃO
MOLAR 9ULWT0/3RC0M0 O,«, TEMPERATURA OE »5*C E CONCEN-
TRAÇÃO DE S;3«DE ZrO 2 /L E (b)rtW*ÒWDO DC ZMCÔMO ÜMDO
PROVENCNTE DO 9ULFXTO BA9C0. ( I ) PERDA DE MASSA

DERMKTIVA.
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(a)

100 «O «0 to

OOMCTKO fSFÉMCO EQVIVáLtMTI

3 - CURVAS 0€ D6TTWJÇÃ0 DC TAUW»« DE AGLOMERADOS DE POS

EMRMÇAODE (o ) pH DE P8EOPTWCA0 00 SUJATO BÁSICO DE Z«c6f«0 E
( b )RELACA> MOLAR SULFATO/ ZHCÔNK).

. 623



8
4

M I M E T K O ESFCMCO BM*LEMTE

n o w OB 40

ESFÉRICO EOWVW.EJITE (pm)

( b )

ROMA 4 . CURVES DC DtSTRBUpIO D€ IMiAMHO DE AOLOMERAOOS DC POS
DC ZVICÔMA EM FUNÇÃO DC: ( • ) TEMPCfUTUM K FTOCapTOCAo
0 0 8ULWTO BASK» DC ZRCONO E ( b ) CONCENTRAÇÃO DA 8 0 -
LUÇAO NCML DC OXXXORCTO DE

6?^



to to • • * t ion

ESFÉRICO COUIVAICMTC

FMURA 5 - CURVAS DC OtSTRemcXO OE TOMAWO OE fftRTOULAS EM FUNCAO 0 0
TEMPO OE MOAGEM. MATEIML .' ZHCONU PROVEMENTE 0 0 SULFHTD
BÁ9C0 PRECPmOO EM pH* 0,5,RELAÇÃO MOLAR SULFATO/ZR0ÔMO 0 ,6 ,
TEMPERATURA DC M # C E CONCENTRAÇÃO OE 57,3g OE Zr
(Í)MATERIAL DESAGREGADO EM ALMOfARC DE A6ATA,
(.UMATERAL DESA6RE6AD0 NO 8PEX M«ER POR B MNUT0&
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(a) (b)

(C)

FIGURA 6. Micrografias referentes às amostras provê

nientes da precipitação do sulfato bás_i

co obtido em pH=o,5, relação molar sulf^

to/zircônio 0,6, temperatura 852C e con

centração 37,3g de ZrO2/l; (a) sulfato

básico seco, (b) e (c) zircônia calcina-

da à 10002C/lh e (d) zircônia calcinada

e moida por 2 horas.
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(d)

FIGURA 7. Micrografías referentes às amostras zí£

cônia calcinadas a lOOOaC/lh, as quais

foram obtidas à partir do sulfato básico

precipitado na relação molar sulfato/zi£

cônio 0,6, temperatura de 85*C, conceri

tração de 37,3g de ZrO,/I e valores de

plí iguais à : (a) 0,1, (b) 0,25, (c)0,75

(d) 1,00.
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(c) (d)

FIGURA 8. Micrografias referentes às amostras de zi£

cónia calcinadas ã lOOO^C/lh, as quais fo

ram obtidas à partir do sulfato básico

precipitado em pH=o,5, temperatura de

852C, concentração de 37,3g de ZrO2/l e

valores de relação molar sulfato/zircônio

iguais à: (a) o,4, (b) o,5, (c) e (d) 0,7
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(O

FIGURA 9. Micrografias referentes às amostras de zir_

cônia calcinadas à lOOOsc/lh, as quais fo

ram obtidas a partir do sulfato básico

precipitado em pH=0,5, relação molar sul.

fato/zircônio 0,6, temperatura de 852C, e

valores de concentração iguais à: (a) 20,

(b) 47,14 e (c) lOOg de ZrO,/l.
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(a)

(b)

FIGURA I I - DtFRATOGRAMAS DE POS DE ZIRCONIA CALCINAOOS A

IOOO*C/llh OBTIDOS A PARTIR DO SULFATO BÁSICO

DE ZIRCÕNIO PRECIPITADO EM pH : (o) 0,1 • (b ) 0,3
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«SOLTA

«•ATM*
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•o TO • 0
M>

1 1

• Ar
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•
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i •

«SOLTA

«MHO*

«UWTE

tO 40 SO 00 100

CZrO.3

(O

FIGURA I O - CURVAS DE DENSIDADE APARENTE DE PÓS OE ZIRCONIA
EM FUNÇÃO DAS VARIÁVEIS, DE PRECIPITAÇÃO DO SULFATO
BÁSICO DE ZIRCONIO (o ) pH , ( b ) RELAÇÃO MOLAR SULFATO/
ZIRCONIO, U ) TEMPERATURA f C ) E ( d ) CONCENTRAÇÃO(«4Z
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