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A anilise da lnfluen01a das variaveis de copre01p1ta—
c30 nas caracteristicas microestruturais de cerdmicas de
Zx07:Mg0 foi feita por meio de microssonda eletrénica
utilizando-se as técnicas de analise puntual, pela qual
se obtem quantitativamente as concentracoes dos elemen -
tos na amostra e analise em linhas pré-estabelecidas por
varredura mecanica, de onde sao obtidos os perfis de con
centracao dos elementos. Solugdes sblidas de Zr0y :Mg0 o]
ram preparadas pelo método da coprecipitacio dos hldrox1
dos, partlndo-se das solucoes dos cloretos preparados em
meio alcodlico e tltuladas em solucoes de NHyOH. O mate
rial precipitado € lavado, seco e calcinado a 600°C por
30 minutos. Pastilhas foram preparadas por compactacao u
niaxial e sinterizadas ao ar em forno tubular a  14500C
por 4 horas. As pastilhas sinterizadas foram embutidas e
polidas em pastas de diamante, de acordo com os procedi-
mentos usuais, ate 1 jm.

Na tabela 1 tem-se o resultado da andlise quantitati-
va do teor de Mg0O, onde se verifica que o valor determi-
nado e sempre inferior ao prev1sto como era de se espe
rar. O resultado da varredura mecanica em duas amostras
(fig.1) mostra a importancia da velocidade de agltacao
da solucao durante a tltulacao, pois quanto maior e a ve
loc1dade de agitacao maior & a homogeneidade da solugao
solida (curva a: baixa velocidade e curva b: alta veloci
dade).

0 outro parametro de extrema importancia nas experlen
clas de coprecipitacdc e a velocidade de gotejamento da
solucao dos cloretos no agente tltulante, p01s este para
metro define a reprodutibilidade do método, ja& que para
ve1001dades nao multo elevadas pode-se ter a precipita -
cao sucessiva, e ndo simultanea, dos hldrox1dos Na tabe
la IT tem-se o resultado obtido em tres experlen01as con
secutivas, onde tem-se uma pequena variacao da ve1001da
de de gotejanento

75



e ——————

Por fim, uma das caracteristicas do método da coprecita -

¢do € a producdo de pds cerdmicos contendo aglomerados.Na

fig.2 tem-se uma imagem de raios-X de Mg, aumente de
765 X, exemplificando a forma desses aglomerados, que a-
presentam tamanhos compreendidos entre 4,5-8,5 pm.

TABELA I - Valores previstos e determinados para a con -
centracao de MgO em amostras de Zr0, :Mg0.

Amostra Conc.% peso de Mg0 Conc. % peso de MgO
previsto determinado
A 5,457 3,259 + 0,349
B 12,296 4,467 + 0,543
C 3,134 2,040 + 0,248

TABELA IT - Valores determinados para a concentracio de
MgO em amostras preparadas consecutivamente
com diferentes velocidades de gotejamento.

Amostra Conc. % peso de MgO Conc. % peso de MgO
previsto determinado
A 5,457 1,739 + 0,552
B 5,457 2,149 + 0,377
C 5,457 5,472 + 0,347
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FIG.1 - Perfis de concentracio de Zr e Mg em relacao
a velocidade de agitacao. Curva a: baixa ve

locidade e curva b: alta velocidade.
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FIG. 2 - Imagem de raios-X de Mg (765 x).
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