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OBJETIVO

O objetivo deste trabalho é sintetizar
ceramicas a base de zirconia, estabilizada
com metais de terras raras, pela técnica
dos precursores poliméricos e caracterizar
esses materiais.

METODOLOGIA

Para a sintese das ceramicas a base
de zirconia foi seguida a rota sugerida por
Pechini [1]. Sao produzidas duas solugdes
de nitratos dos cations envolvidos, que
depois sdo misturadas e adiciona-se acido
citrico e etileno glicol, todos nas proporgoes
adequadas. A solugdo € aquecida e
mantida sob agitacdo constante, ocorrendo
a formacgado de uma resina apds a remogao
do excesso de agua e nitrato (este na forma
de NO,) pelo efeito da temperatura. A
resina é transformada em oxido por meio de
calcinagdo. O p6 ceramico é caracterizado
e entdo conformado e sinterizado
(tratamento térmico que promove a
densificacao).

A decomposigao térmica da resina foi
analisada por termogravimetria e analise
térmica  diferencial (aparelho  marca
NETZSCH modelo STA 409) em atmosfera
de ar sintético e com taxa de aquecimento
de 10 °C/min até 1000 °C. O p6 calcinado
foi caracterizado por difratometria de raios
X (difratdmetro PHILIPS modelo X'PERT
MPD), utilizando a radiagao Ko do cobre. A
distribuicdo de tamanho de particulas foi
determinada por sedimentagdo utilizando
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um sedigrafo  MICROMERITCS modelo
5100. A densidade aparente das amostras
foi calculada pelos métodos geométrico e
hidrostatico.

RESULTADOS

Foram produzidos pés de Zr0,:Y,0;
utiizando a técnica dos citratos. A
porcentagem de itria utilizada foi de 10%.

A figura 1 mostra o difratograma de
raios X do poO sinterizado a 1400 °C,
misturado com silicio [2]. Os valores de 20
dos principais picos de difragdo s&o
introduzidos no Programme D’Affinement de
Parametres de Maille, Laboratorie des
Matriaux et du Geénie Physique, version
88.1 para o calculo do parametro de rede.

Fase: cubica a=5137A

A densidade tedrica do material foi
calculada a partir da equagao

d=m/V (1)

onde m = massa da célula unitéria

(g) e V = volume da célula unitaria (cm?),

calculado por: a’. Para essa composi¢éo o
resultado obtido foi de 6,021 g/cm3.

Através da analise termogravimétrica
da resina desta mesma composi¢éo,
verificou-se que ocorre uma perda de
massa substancial até 1000 °C, e através
da analise térmica diferencial, verificou-se
gue acima de 700 °C, a resina esta
completamente decomposta.
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Figura 1. Difratograma de raios X da
amostra ZY01 (Zr0O,:10% Y,03) misturada
com silicio(1:1). Os simbolos B € A referem-
se aos picos de difragdo da zirconia e do
silicio, respectivamente.

Através do valor obtido para a area
de superficie especifica da Zr0O,:10% Y03
(13,62 m*/g), foi calculado o tamanho médio
de particulas através da equacgao:

D=6/(Sxp) (2)

onde D = diametro médio de

particula (um), S = area de superficie

especifica (m/g) e p = densidade
cristalografica (g/cm®).

O resultado se encontra na tabela 1,
assim como o resultado obtido graficamente
pela andlise sedigrafica.

TABELA 1. Valores de Tamanho
Médio de Particulas Determinados por

Analise Sedigrafica e por BET (amostra
ZY01).

Técnica D (um)
sedigrafo 0,820
BET 0,073
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TABELA‘ 2. Valores de densidade a

verde e sinterizada dos materiais
produzidos.

dv dh
Amostra 5 dg 5 dt

(g/lcm”) (g/lcm”)

AAAAAAAAAAA (glem’)
ZY01 1,73 5,22 5,59 93,2
ZY02 1,48 3,43 570 95,0
ZY03 -— _— 5.79 96,5
CONCLUSOES

- A técnica dos citratos, embora seja
simples, requer um controle preciso dos
parametros envolvidos, para permitir obter
resultados reprodutiveis.

- A diferenca de tamanho médio de
particulas encontrado por BET e por
sedigrafo se deve ao fato de que as
particulas de tamanho menor ou igual a
1 um estdo sempre aglomeradas.

- Apesar de trabalhar com um precursor
impuro (Y(COs)s), os valores de densidade
s3do valores altos (acima 90% dt).
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