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RESUMO 

Cerâmicas de zircônia estabilizada com céria (Ce-TZP) na faixa de 8 a 16 mol% (Ce02) foram 
preparadas por co-precipitação em meio amoniacal. Utilizou-se o método de preparação por via úmida 
com o objetivo de se obter cerâmicas densas com microestrutura aprop riada em baixas temperaturas de 
sinterização. Os pós produzidos foram caracterizados quanto à distribuição de tamanho de particulas, 
medida da superficie especifica e identificação da estrutura cristalina. Os resultados mostraram que a 
estabilização da fase tetragonal foi obtida para pós com teores de céria superiores a 12 mol%. As peças 
cerâmicas sinterizadas a 1500 e 1600°C por 1 hora apresentaram boa densificação e microestrutura 
formada por grãos com morfologia uniforme e com diâmetros ao redor de 1µm 

SYNTHESIS OF Zr02-CeO2 CERAMIC POWDERS BY COPRECIPITATION 

ABSTRACT 

Ceria stabilized zirconia powders with 8 to 16 mol%( Ce02) were prepared by a coprecipitation 
process with ammonium hydroxide solutions. Wet chemical process were used with the purpose of 
producing dense ceramics with appropriate microstructure at low sintering temperatures. For the 
characterization of the produced powders, techniques as particle size distribution, specific surface 
measurement, crystalline phase identification and others were used. It has been found that powders with 
ceria contents higher than 12moI% shows tetragonal phase stabilization. Ceramic bodies were pressed 
and sintered at 1500 and 1600°C for I hour, with good final densification and microstruture formed by 
uniformly shaped grains with diameters of about l pm. 

I.INTRODUÇÃO 

A .zircônia tetragonal policristalina estabilizada com itria (Y-TZP) é reconhecida como um 
importante precursor para as cerâmicas estruturais e resistentes à abrasão em razão de suas excelentes 
propriedades mecânicas.' No entanto, sua resistência e tenacidade à fratura são fortemente degradadas 
por tratamento térmico em atmosfera úmida , devido à transformação de fases tetragonal-monoclinica, 
mesmo em baixas temperaturas.` 

Vários autores reportaram que a degradação das prop riedades mecânicas pode ser controlada pela 
substituição da itria pela céria, sendo esta adicionada em teores ao redor de 12 mol%. A zircônia 
tetragonal policristalina dopada com céria (Ce-TZP) apresenta maior resistência à degradação e possui 
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c,celcnte tenacidade à fratura. Sua ,resistrn: ia ,r ti.rtuta e densiticação durante a sintenra`ào, entretanto, 
lo comparatiaiente mais pobres. 

Para se obter cerâmicas de Ce -TZP com propriedades superioi es, c necessarro melhorar as 
 caracteristicas físicas do pó precursor. Desta fornia, pus constituídos de partículas mais firas, 

morfologia esferoidal e cora faixa de distribuição grantrlonretrica mais estreitas devern nct -ex,c,rtFiamentr 
resu ltar em compactados mais uniformes, e por conseguinte, em maior densiticação na sintrnrarçio e em 
melhores propriedades mecànicas. A estabilização da estrutura cristalina na rase  tetragonal tambern e 
fator decisivo na obtenção das propriedades desejadas. 

O presente trabalho visa apresentar os resultados relativos aos estudos de smtese de pós de Ce-TIP 
com caracteristicas requeridas para a obtenção de cerâmicas com melhor desempenho Para se atintitir 
estes objetivos foi utilizada a rota da coprecipitação de hidroxidos, partindo-se de um pnxcess° N 
consolidado para a Y-TZP. 

2.PROCFDIMF:NTO F:\PF:RII1F:NTAL 

As matérias primas empregadas foram soluções de oxicloreto de zircônio preparadas a Fritar de 
carbonato básico de zircónio produzido no IPEN com pureza de QQ,8% ZrO2 e cloreto de cetro obtido a 
partir de hidróxido de cério 90°'o CeO: fo rnecido pela NUCLEMON. Os demais reagentes sio de grau 
analítico PA. 

Foram realizados experimentos va ri ando-se os teores de CcO% de 8, 10, 12. 14 e l o mot`'o, cotas 
amostras receberam codificação, respectivamente, de ZCc08, ZCeIO, ZCe12, ZCe14 e ZCet o 

O processo de coprecipitação utilizado já foi descrito em trabalho a nterior,' O procedimento 

adotado consistiu na preparação de uma mistura contendo sais dissolvidos dos metais de inrefr`A., a 

qual é adicionada a uma solução de Iridrôxido de amônio 50% em volume. A torta resultante e rica. ,  

filtrada e lavada seguidas vezes cor água até a eliminação do ion cloreto, rasada k-orn sol.errces 

orgânicos (alcool etilico e acetona), seca em estufa e calcinada a 800°C, Os pos preidunidios foram 

 moidos em potes de polietileno cor meios dc moagem de Y-TZP produzidos no 111'N 
A caracterização dos pós foi realizada por técnicas como a dewnntnaçào de drstritnriçà.o de 

tamanho de partículas por sedimentomctria, medida da superticie especifica segundo o ruetodo d hl 1' 

c identificação da estrutura cristalina por dilratoinetria de raios X. 
Os pós foram conformados inicialmente a 50 MPa em prensa uniaxial e posteriormente a 200 MPa 

cm prensa isostatica Determinou - se a densidade a verde dos compactados c estes foram a s - un 

sintcrizados a 1500 °C c 1600°C por I hora. As peças cri timicas ligam cai acterizadas pot tcc nuca,. de 

determinação dc densidade hidrostática e microscopia eletrônica de varredura 

3.RESULTADOS E DISCUSSÃO 

A análise da distribuição granulotneti ira poi sedimentonnrtria mostrou que o diãmetto meeiro das 

partículas que constituem os pós situam -se na faixa de 2 n  .1  µm, distrihuidos em urna ampla t'arxrt 

granulométrica. 
A superficie especifica dos pós (IiK ura 02) rosts valores maiores  pata 1: mor''. e 10 mel`". de 

CeO,, indicando que estes pós soo formados de agregados potosos de partículas de pokilIMVA 

dimensões 
A análise dos ditiatohr limas  de raios X (Nina  01) nm rsun chie a catruturrt rristalura dos pos ek C'e-

Tip depende fortemente dos teores de ('rO, present° Verifica-se que tia amostra !C'cO t as ratas 
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caracteristicas da fase monoclinica estão hem definidas Na amostra ZCe10, estas raias permanecem 

embora com intensidade significativamente menor Já na amostra ZCe 12, a fase tetragonal predomina 

quase que integralmente, sendo que nas demais amostras não foi observada qualquer raia da fase 

monoclinica 
A análise por microscopia eletrônica dc varredura (figura 03) mostra que embora se observem 

particulas de maior diâmetro, o pó é constituido predominantemente de particulas de pequeno diâmetro, 
que se agregam formando aglomerados 

As operações de prensagem/conformação resultaram em pastilhas com densidade geométrica média 
de 2,79 g/cm' Os valores de densidade das peças cerâmicas obtidas após a sinterizaçâo são 
apresentadas na tabela 01 

Tabela 01 - Comparação das densidades das peças cerâmicas de Ce-TZP . 

amostra densidade relativa* 
(%) 

ZCe08 87.8 
Z_Ce I0 84.7 
ZCe 12 97 2 
ZCe 14 96. 8 
ZCe16  97 4 

*Em relação à densidade teórica 

Observa-se que a densificação foi pobre para os pós ZCe08 e ZCc10, e isto pode ser visualizado 
pela menor retração ocorrida nas peças. Nos demais, a densidades determinadas foram mais elevadas, 
conforme previsto, uma vez que amostras com teores de CeO 2  mais elevados devem apresentar maior 
densificação. Este efeito é devido ao aumento da contribuição do óxido de cério, mais denso que o 
óxido de zircônio. 

A análise das micrografias obtidas por MEV, que apresentam a superfície de fratura das cerâmicas 
Ce-TZP (figuras 04 e 05), indica que as cerâmicas são formadas de grãos com formas homogêneas, 
embora apresentem porosidade Estes fatos, em conjunto com as observações anteriores, indicam a 
necessidade de modificar o procedimento de sinterização. Estudos variando-se as temperaturas em uma 

faixa mais ampla e também por tempos mais longos de sinterização permitirão definir as condições de 
obtenção de cerâmicas com menor porosidade e grãos ainda mais uniformes A caracterização dos 
materiais quanto às propriedades mecânicas também deverá ser incluida nessa fase da pesquisa, para 
uma correta avaliação do desempenho das cerâmicas produzidas. 

4.CONCLUSÓES 

Os resultados apresentados no presente trabalho, permitem estabelecer as seguintes conclusões 
-Os pós produzidos mostraram a tendência de formar aglomerados, o que não comprometeu a 

densificação das cerâmicas produzidas 

-O teor de ceria tem grande influência na estrutura cristalina dos pós, sendo que valores superiores 
a 1 -1  mor O ('co ., permitem a estahilizaç,ìo da fase tetragonal 
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Fir.= ! - Superficie especifica dos pós de zircõnia-céria em função dos teores de céria . 

Figura 03 - Micrografia obtida por MEV do pó de  
Ce-TZP com 08 mol% CeO2, calcinado a 800°C  
por 1 hora . 
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Figura 05 - Micrografia obtida por MEV da  

superficie de fratura da cerâmica cora 10 mol%  
CeO2 , sinterizada a 1500°C por 1 hora . 
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