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Realism-so medidas de arrito interne e la frecruincia ex firn966 da reemeratur: _573r, a boiso fmquencia •:,:-3,6Hz), com ZrC,-7,0,411 em not' e Zr0,-Mg0f3 - 2,5"; Os resulados com a sirc4nia-itria confirmar oe 7..Ezeratkra. A eircOnia-magni - e¡c apresentok PT:00$ de atritc internc a Nai.ra tempera:up:2'223X) e ciejwa ta zelb,:ente :455X1. rr*nefros sio soneiveis a recceimentos !ineares entry 473 e 5731( e diP!inuer 
Para aernet""4.6.8 suPeriores a in em mo:, ao pasec 21a6, : pion a 45.5K, est'avel e au- ra com a coneentrao nest* 

interva:o. Aeaociok-se eete i;:timo a reorientavio do par pacincia oxiientio-eacitiove magnieio, com emergi.a de ariva,-ic de -2,2' ei% 

INTIROCWICAO 

A pesquisa e o desenvolvimentc de materi 
riais cerimicos tem tido um destaque importan: 
te nos iltimos anos devido as suas excelentes 
prnpriedades. De maneira geral,as ceramicas 
ganhando espago dos materiais metilicos devido - 
principalmente a manutençao de razoivel resis-
tencia mecinica em ambientes corrosivos e a 
tiweraturas elevadas. No entanto, estas pro - 
priedades estio intimamente ligadas a microes-
trutura e, consequentemente, aos processos de 
fabricagio. As ceramicas eletranicas nio esca 
pan a esta regra e. com  mais razio, pois par; 
selhorar uma propriedade importante,como a con 
dutividade eletrica sio dopadas com cations a: 
liovalentes. Neste contexto, a zircOnia se de 
ve dar especial atengio ja que, a dopagem tesTi 
dupla finalidade. Alem da recem-citada, serve 
umber para estabiliza-la, favorecendo determi 
nadas fases dependendc da concentragio do do: 
pante. Assim, e importante caracterizar adequa 
dimente este material no que concerne as fases 
presentes e a distribuigio dos defeitos punts.- 
furies. Dentre as poucas tecnicas que podem 
ser utilizadas para tal fim, una que se presta 
de forma eloquente e a de atrito interno. Por 
esta tecnica pode-se obter a absorgic de ener 
giae frequencia de vibragio de uma amostra so 
licitada ciclicamente, em fungi° da temperatu-
ra. Estas grandezas fcrnecem informagOes sobre 
1:!itos puntiformes que se relaxam no interva 

ue tempe ratura observado e sobre alteraqiies 
namicroe strutura face a recozimentos tirmicos. 

N0 que se refere aos defeitos puntiformes 
"a 40 	• 	 os 	na è, 7a existe uma serie de trabalh 

-Lerat a ura na qual a principal tecnica utiliza 

tidale de atrito intern° [1 -8]. Embora a quan-

ra de dopante 6:8% mol Y,O, necessaria pa 
eStabili 

unite 	.zar totalmente a fase cilbica difi 
4 analise doc resultados, ex:ste 	certa 

-m.vore¡n 
844, 	Clef entre os autores, de que o resport 

1 Pelo 

ei 	tr4q6es ate 4% mol, 	0 Par -nio 	- 	
-acancia cxiet 

coli„, cation itrio, havendo a formagac -riekos 	 para cone 	contendo estes dois defe..0 
h 
'441n4 	suPeriores '6j. Tambem foram 

-ros dopantes, Lai° C°16°. Ca() 011,  

e Ce0,:7, mas, a nosso ver, ainda nio foi es-
tudado por esta tecnica o sistema Zr0,:Mg0. 

0 objetivo deste trabalho e confirmar os 
resultados de atrito Interno existentes na li-
teratura utilizando o sistema ZrOa:Y,0,(3%mol) 
e avaliar a influencia da concentragio de Mg0 

(3 a 15% mol) nas propriedades anelasticas 71a 

Zr0,. 

PARTE EXPERIMENTAL 

Obtengio das amostras  
As amostras de zircOnia parcialmente esta 

bilizada, com composigio de 3% em mol de itri; 
foram preparadas a partir do pC coprecipitado 
por prensaaem uniaxial e isostatica seguida da 
sinterizaçan ao ar por duas horas a 1450°C, e 
resfriadas a uma velocidade de 60C graus por 
hora. As amostras de zircOnia dopadas com ma2 
nesia foram obtidas por coorecioitacio conten 
do 8% em mol e por mistura mecanica dos pos de 
ZrO, (tipo DK2) e de Mq0 (Merck PAlicomposigio 
nominal de 3. 6, 8, 11 e 15% en moll. seguida 
de prensagem uniaxial e isostatica seguida de 
sinterizagao ao ar a 1650°C por duas horas e 
resfriada identicamente I/2h 

ApOs obtengio dos tabletes ,42x7x21mm' es 
tes foram cortados utilizando ferramentas adia 

mantadas e obtendo-se amostras ?aralelik.:.ped2ca 
cos dimensaes aproximadas del-,5x2.5x4Omm). 

Microestrutura - As amostras corresponden 
tes is dopagens extremas (3 e 15%1 foram fratTi 

radas e examinadas por microscopia eletranica 

de varredura. 

Tecnica de Atrito Interno 
Medidas da anelasticidade dos sOlidos 

podem ser realizadas a aaixa frequencia utili- 
zando-se um pendulo de torgio invertido /.3] . 
Esta tecnica. conhecida como uma das tecnicas 
te Atrito Interno. consiste em se medir a defa 
sagem entre a tensio ciclica aplicada i amos : 
.ra e a deformaçio decorrente (8), assim como, 
variacio do mOdulo de elasticidade din&mico 

Idefeito de miOdulo), anima en fungi° da fre 
mrencla de vibracio. Mo caso de relaxaqio ame 
lastica de defeitos num sOlido. estas duassra-r-s 
dezas sio expresses pelas seguintes fOrmulas:- 

nara Pico de relaxaqio ObServadc Concen 

71 



.......,, 

b .^ . . 

• • • 4t1a1•r • 	•. • 

b 	̂%!:•1111 '- .e.y.lm 
 

• 

ti 
.0  
• 

• 001•  0eH  ih 0 44/4MM1  

' 01104i•  

•  

„ ••  
oi swt ii"'  

11 ►  

t. 1  

onde Q-1 ,o atritoInle,in,,, 
At71l ,lerrlll•  

modulo (nlA 0460 t,stt,'a111, A , I IIIoIt010a0• ,1e,  1r  

po de relaxaQilo. A p4111A:a0 I m''p1 i 4a 11V m  o A11  

centrado em ir1  •1 , toa r1,t na4'a, A a  l t tlt n 114 ,  to interno apreteenl a , nn 14I4',1 aln f1111t'a1' ' 1 r  

11104 810i0, w, fraduun , ' I A 40 V I t11 a4,  Al ,  n 1, 4‘ 	
1 rnl  

I•I 

CO  e 1 4  SUS  p401041  no  a 1x11 µ,1  . 	
r,•l rnl  

Quando os mooan I e.m1 , a 110 ro 1 aNArat 1  

termiaament• at  1vatltea 1 aol á 41++0o  l , t 1 i t 

1 • . e • x!' If~::'nT1 

onde te  • o 
tempo de  relaxat;a. , 1 run , tanu+ni al 	o 

11, • energia de at ivacrlo do t+1 ot'rr.r.41,  

vel medir o atrito int erno •m fun1.•n „  .tn IrinF 4r•  

satura, mantendo w  fixo.  
ir'a l l  A medida dm  atrito tnt re n1• 1•,41 *11, 1  

(.ltlnn,itl  'ado com a amostra vibrando  i 1 t' 1 ru1r , 111 r. 

a tgl i pequena,  podo-se m4•rol 1  al ,111r•1  

0^ 1  ,.  t Vd 

• A (iin) rn
I

h1A AItlp litud• ■  no 41t++'aÏmnnl.l I It'Ir  
onde  A r A

t 	
1110. respeCt  I vnitlrn l r a  I  rA I ma 

n 

das vibrA4:tlnh.  

NO  11t !'ürnt  d osso, as med  I  41pb Or  n1 t 1  1  4, in  
terne • do modulo de •last SCidatir  (i rtturn4'  I  a 1  
foram real  i Iradas com  as  amorl f As v i Itl a1,41t ,  am  

decaimento livre a uma fr•quân4.1,7 , .nwt rrn,l i.tn  
entre  1,5 a], 5 tls, enl ,  emosfrla , Ir• lir ,Ir I ,  

kPt. A velocidade de a'lnarimrrttt ,  1,1 'Ir 	0,01 °  

s 	• a amplitude Or  .lr•r4 ilmaio4 ,  InnKin,a IIa 	 b1 1 - ' 

p•rf Icl• da amostra Age %K10 .  

Q-I IUI O 3 1  

11  

lo  

11  

tl  

4  

a  

rI,:IIHA t 	revontros de atrito interno e 	a  
ti r,lu•nota em funpio da tetttperat uri  
obtidos com uma amostra iro, tY,aaill  
em mor).  

!,0  

1 ,1  

l, •  

10  

r  

^+..1  

4►  +.it 	,z1` 	r(411-Yt[L (y^ 

b 	. 	`^ •

`3  

444,G+ 

 

 

. % � 1144, %.. 

^+  '' 	 "%..  

� ^^ `•v  

4, 4*   --....,,,,  

rN......  

^ oo 	$00 	400 	100  

Tilt)  

 

 

  

1 
	 A 	 p'1(w lÓ 1  
nit 
	

A •n  

I r 

RESULTADOS 8 D1tICttttsArt  

;+Irtr., ma 7,r(1 a  lY,(f, 	• NA ttgutA I rrta,• 	A  
líre,e.r>nl n4„?, „r. e,qI , r, - 1  I „a 41s  t)  w 41A t1'pllt1011  
o1a nm fulltial1 da t..mpet atura !tara umn 411114.Ai l A  
onllrwciNltada. 0 t,lrr-. Mii tlatlr ,  a 1 r 11t o  eau 

respectivo d•telto do mn14111r ,  I , l , arIvn1111 na  4'llt 

vs  da trequinr i a j ír foram  f et,or t at1,11e  

ratura, tambim a balsa  trlpquánc4ta, o  
dos ï reori•nral„io de pares, varitncia  
nio - iTitton Itrio, induYlda pela tenaA4t.  
litaando-•• a energia  de  at  IVavAn nl , t 111a  
• stea 

 

autores obtem-se uln+e l a i  4 1111 7 •, mts t A  

tura 2,8 V•ta•s a  de um pico  do  11.•hy.• t 144(x4a  
con15•ntraQDes de def•ttos e um un I, ,. t ,•n11+.1 ,10  
r•laxap4ilo)  i  resultado einnr ► ,rl 1 n1L• I„„ 01“N  

Que indica uma interaynll polio  klrrril'..,.  
listema 	 -  Ni' r 11a11t  a . 1+nl :t„ i111 ti  

sentados as meows •spo„v 1  i 11n dm  t, 1 1 41  1 	I , At A  
uma  amostra  etApr?etip><t atla. Ata , I,i t' ^^ ,, ., I,, 1 e, a 
p•etivament•. G -  • fraquin,:la, r•,1a1m „0„ 044  
após  montagem •, a• a 1  er 6', A1 n ep I r, „; Ilnrlil l,  
linear a 571111, Nas primeiras 4,Ilaarl vA „r 1 1 1 u  ,'„m  
piiexp, situado a apsoxlmadanl,.ni a ,: IK, , 4 4,n  
pasta de  pulo ItlencaM  0, 1101 1 1 t4 . 1•p ,'ntr,  ,•v  

vos defriteas de  m6tlul6 1rl011e4a 1 r , M 1  g,, u+I,,v,•I 
face an  rAt's4'+t ►  lmertt„ 1*.I nl li`1,, f r,ii4l4, l4

1  at wAlnnt,  co  d•saparar I.I„ ..t.t , a A 4nn41004 Alt,  ., ' IK,  . I,l ,•an 

!ro 	300  
T(K)  

r114u ►tA : -  8spectros de  atrito interno eat [rr  
tlulìnr.  ia am fuht;io da tsmpsrattra ob•  
tidas  com uma amostra coprecipitada  
13 rt:,  r  t Iy.1t0 (8%  cm moll, i) a,1)asNCnü'  
gem,  curvas a e b, e  ii) apos nt ,osi '  
mento  linear • 3731t, wevas a' s  .  tes-  
psc  t  ivanl•nt• .  

I r,a n  l t  ad0a obtidos call amostras *air  
s  t M t tamle l,l pl ,aradas por mistura la•cilnica sst s°  

"1"'" na tt i,rut°a 3, para canaritraqõss de 3 ' 
H, 1 t o l ^ 1 em m01.  Rm todas alas aparec•ea O ^  
ttlt, complexo na  rnel»ma r09.1110 de t•mp•ratura.  tM 

111  a 	•m tntenl4itdad•s diferentes. A partir ^ 
1  a  s, I1 l t,ts w do  re•u  l  t ado obtido eon use NW.  
Iva  ,1„ I ,,a11a 111, foi obtido  o +8lrifico da intenri '  
t1At1r ,I., mâximl, do  aomplettta em gttneyáo da 1 	ra  
In„t  In  mavrn•ata, apresentado na  figura 1,01114  v ,, n.,  um mix  ima para a roncant  t n %- .ao de 81 

 ^ m. ,  l, arlgtl t da de uma quad'  acsfn t nmda para 
, I4 ^ nn 1•1 ost,•nt•a, Nas ?Osumi  !• 6. 00"°.  a^ 
,yeat,t A.Ia!

^ AM 
 In 1 4•t• ,,,lrai'iatt dam  superfiri•i ra 

 

1,1040 Ao 41u 	nmt ^aratl  c^ Compo ^ ^ . 	4 	 si ^ a ^ tar1 s,il y +  
n1,.1 	1..,r,i'.,4 e ' ••athPtata. Pode-se ng 	{" 

II'• , t.•IU, 11nu, ia ,141- t Ji  arta FrruNenr+a ( face iholrele  .- 1 oi  , .1 , 1 , •1,A  I  1 no ~stria  da  figural )•  
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qva A !1!Ur.A.:4 114A.A presença quase 
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Espectros de atrito intern° e 	de 

frequincia em funqio da temperatura 

.Nbtidos corn amostras Zr0,:Mg0, com 
diferentes teores de dopante. 

• SO 

• 
• to 

3 	6 	

• 	

it 	46 
*4 tie 4201 04.0 

1-m.S 4 - Variaqio da intensidade do pico de 
atrito interno em fungio da concert 
traqio de Mg0. 

Os espectros de Q 	para as tr'es amos 
-1 

tr" cost maior concentracio estio apresenta 
4°I1 11%:„f.tgura 7 desde a temperatura ambiente 

;tit 	A partir destas curvas obteve-se _14 

,-.Qta s na qual a eliminagio do fundo do 0 

&:.2enclou os picos existentes. Com 
 excecioda 
um pico 

com St em mol que apresenta as outras 
111,111/no e bastante largo (curva a), 
-rrtraa epresentam um pico i mesma temperatE 

4."" b 

e e. dopagem 
c rt, - 4SSK). cuja Altura aumenta com a 

it e '-112AAAse  dos resultados - Como a dopagem 

tjt%::10-ed:s do tipo ZrO, cOM 
cations dlvalen 

s vacincias oxigenio 
para ComPens± 

Ple4:4 csrga. poder-se-ia esperar que 
o comv-a 

a .teZes7 '11fte ,4 123K envolvesse um defeito do 
4- "lain/0 - cation Mg. Usando 

FIGURA 5 - Fratografia da amostra Zr0,:Mg0 
(3% em mol/. 

FIGURA 6 - Fratografia da amostra Zr0,:Mg0 
(15% em mol). 

500 	600 
T(K) 

FIGURA 7 - Espectros do atrito interno em fun - 

q:io da temperatura, na regiio acima 
da temperatura ambiente, para tris 
dopagens: curva a, 8%, curva b,11.5% 

e curva c, 15% em mcl. 

(3) para o tIllpo dT relaxagio e 
substituin- 

sio 
do o valor T =10 seg , esperado par& a relaxa 

	

de defeAos puntiformes, e os valores 	da 

freguncia e da temperatura do pico, obtom-sos 

:rd: relaxagio E 20,57 ev. Este valor 
energia de migraqio da vacincia oxt.. 
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FIGURA 8 - Variaçao do atrito interno deduzido 
o fundo, em função do inverso da 
temperatura, para as tres amostras 
da figura anterior. 

genio na ZrO,(0,6 a 0,7 eV), isto sem levar em 
conta a energia de ligação (1,19 eV)115]e, por 
tanto, o pico não deve ser devido à relaxação 
deste defeito na fase cubica. Além disto, o re 
cozimento linear a 573K que elimina o comple - 
xo, diminue o valor da frequéncia a baixa tempe 
ratura, curva b' da figura 2, quando a elimina 
cão de um defeito puntiforme seria acompanhada 
por um aumento da frequéncia a temperatura su-
perior à do pico. Outras evidencias são: i) o 
pico aparece em amostra ZrO, : Y, O, , 2 , 8% em moi,  
.reparada por mistura mecãnica e, ii) para uma 
mesma concentração, -8% mol de MgO, a amostra 
preparada por mistura mecanica (fig.3) apresen 
tou um pico duas vezes mais intenso do que a 
amostra coprecipitada (fig.2). 

Quanto ao pico observado a alta temperatu 
ra nas amostras com maiores concentrações de 
magnes i a, a energia de ativação (E-1,17eV),cai 
culada como anteriormente, e compatível com a 
reorientação do par na fase cúbica. O pico mal 
or, figura 8, curva c, e - duas vezes mais lar 
go que um pico de Debye, o que indica 	haver 
interação entre os dipolos, o que e 	razoãvel 
em amostras fortemente dopadas. 

CONCLUSÃO 

Observou-se o pico de Q -1  em amostra Zro,: 
Y,O, devido à relaxação de dipolos vacáncia -
oxigenio-cation [trio induzida pela tensão. A-
presenta características idinticas is  citadas 

 na literatura.  
Amostras de Zr0,:MgO com várias concentra  

coes apresentam um pico de atrito interno corte 
 posto a baixa temperatura (223K), cuja altura 
 diminue com recozimentos a partir de 473K. Não 
 parece ser devido a relaxação dipolar, e sua  altura e máxima para concentração de -8% em  

mol de maar.e c Ia.  
Amostras de 7.rC. :MgO fortemente 

 apresentam um pico de relaxaç ào estiveldap455 
	

a 	
K 

cuia energia de ativac r, c 1 ,17eV e compatível
el 

com a relaxação, de na,. .,,càncl 
tion magnés-o. 	 ox i a 	genio-ca  
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:flternal friction and frequenc; reasu.remvnz$ 
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)11001 observed, at 223 and 455X, respectiw:, 
çies: 	sensitive to linear annealin4te 

4: :,pirve_,N47%1. - 
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