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Resumo

Muitos trabalhos tém relatado sucesso na producdo de pods ceramicos utilizando
clara de ovo como agente formador de gel. Uma das principais motivagdes de utilizar
a clara de ovo contendo ovalbumina, substituindo outros materiais comumente
utilizados, € o seu baixo custo, além de sua natureza biodegradavel, auséncia de
toxicidade e abundéncia na natureza. Assim, o objetivo desse projeto foi estudar a
sintese de po6s de zircbnia estabilizada com 8% mol de itria, utilizando clara de ovo
como meio de complexagdo. Para obtengcédo dos pos foi feita a mistura dos Oxidos
em meio aquoso com clara de ovo fresca, sendo essa solugcdo seca, calcinada e
desaglomerada, para melhor compactagdo durante prensagem. Esses pds foram
caracterizados por XDR, DTA e MEV. Os pods obtidos foram conformados e
sinterizados a 1550°C. A caracterizacdo das amostras sinterizadas foi feita por
medidas de densidade aparente e retracao linear. Os resultados mostraram que foi
possivel obter a fase zircOnia nas temperaturas de calcinagdo estudadas e as
amostras sinterizadas apresentaram densidades relativamente altas.

Introducgao

Métodos quimicos para obtencdo de pds ceramicos tém sido pesquisados [1,2].
Apesar de permitirem controle da composicdao e tamanho de particula, existem
problemas de formacao de aglomerados, baixo rendimento e custo dos reagentes.
Lyckfeldt e colaboradores [3] utilizaram ovalbumina como agente formador de gel em
suspensdes ceramicas aquosas e Aghababazadeh e colaboradores [4] utilizaram a
propria clara de ovo como meio para a obtencio de alumina.

A clara de ovo é constituida por agua e proteinas, dentre elas a ovalbumina.
Devido a estrutura quimica da ovalbumina, os sitios carregados permitem a
associacdo de ions solvatados em solucdo [4]. Estas propriedades e a boa
solubilidade em agua, motivaram sua utilizagdo como meio de reagao para sintetizar
pos ceramicos que, apos tratamento térmico, apresentaram sucesso na producao de
pos ceramicos de uma maneira simples, econdmica e ambientalmente sustentavel
[5-8].

A zircOnia apresenta trés fases polimorfas bem definidas. A fase monoclinica
e estavel até 1170°C, onde ocorre a transformagéo para a fase tetragonal, estavel
até 2370°C. Entre as temperaturas de 2370°C e 2680°C a zircbnia encontra-se na
fase cubica. A transformagao de fase de tetragonal para monoclinica no resfriamento
estd associada com um aumento de 3 a 5% no volume, impossibilitando utilizagdo
de zircbnia pura [9]. Para a utilizagdo a temperatura ambiente, a zircbnia deve ser
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dopada com oxidos Y203, CaO, MgO, e o6xidos de terras raras, para impedir que
essa transformacédo ocorra. A estabilizacdo pode ser total, quando ha presenca
somente de fase cubica, ou parcial, quando ocorre a presenca de fase monoclinica
ou tetragonal. Isso depende da quantidade de dopante utilizado [10].

O objetivo desse projeto foi estudar a sintese de pos de zirconia estabilizada
com 8% mol de itria, utilizando clara de ovo como meio de complexagao.

Materiais e Métodos

Para a preparacado da solugao realizou-se a mistura da clara de ovo fresca,
com o oxicloreto de zirconio IV hidratado (ZrOCIL.8H20) e nitrato de itrio
Y(NO3)3.6H20Colocou-se em um misturador mecéanico e adicionou-se NH4OH até
que o pH fosse ajustado para 8.

Essa solucgéao foi colocada numa manta aquecedora por 24 horas, e em seguida
foi pré-calcinada na mufla na temperatura de 350°C por 2 horas, com taxa de
aquecimento de 10°C/min. O po resultante foi moido e caracterizado por difragao de
raios X (DRX) feita com uma velocidade de varredura de 2°/mim e 26 variando de 5
a 90° num equipamento Ultima IV/Rigaku e analise térmica diferencial e
termogravimétrica (ATD/TG) na faixa de temperatura de 20°C a 1280°C, com taxa
de aquecimento de 10°C/min, num equipamento NETSCH, modelo STA 4009.

O po foi entdo calcinado nas temperaturas de 600°C, 900°C e 1100°C por 2
horas, com taxa de aquecimento de 10°C/min. A caracterizacéo foi feita por DRX e
microscopia eletrébnica de varredura (MEV) em um equipamento Shimadzu, SSX-
550. Apds a calcinagdo, os pos foram desaglomerados em moinho de bolas,
utilizando alcool isopropilico e esferas de zircbnia, por 4 horas. Apos
desaglomeragdo, os pos foram passados em peneira malha 200 e prensados
uniaxialmente em molde cilindrico de 6 mm, pressao de 90 MPa. As amostras foram
sinterizadas num forno elétrico, numa temperatura de 1550°C por 2 horas e comtaxa
de aquecimento de 10°C/min.

As amostras sinterizadas foram caracterizadas por medidas de densidade
aparente, feita pelo Principio de Arquimedes e por medidas de retragao linear.

Resultados e Discussao

A figura 1 apresenta a micrografia dos pds calcinados a 1100°C. Observa-se
que os pos apresentam morfologia esférica e presenca de aglomerados. Devido a
isso, foi feita a desaglomeracéo dos p6s em moinho Q olas.
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Figura 1 — Microgradia do p6 calcinado a 1100°C



Na curva de ATD/TG apresentada na figura 2, observa-se um pico a 110°C
referente a perda de agua e um pico entre 500°C e 800°C referente a formagao da
fase zircbnia, utilizada para determinar a faixa de temperatura para calcinagao dos
pos. A partir da curva de TG notou-se também a perda de massa em torno de 35%,
referente aos compostos orgéanicos presentes na sintese do material, que se
degradam até 600°C
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Figura2 — DTA e TG do p6 pré-calcinado a 350°C

A difracao de raios X dos pos calcinados a 1100°C, 900°C, 600°C e 350°C
sdo apresentados na figura 3. Observa-se que a 350°C ocorre a presencga de picos
de zircbnia cubica. Com o aumento da temperatura de calcinacdo, os picos se
tornam mais definidos, indicando maior cristalizacdo. Observa-se também a
presenca de picos de zircbnia monoclinica, indicando a obtencdo de zircénia
parcialmente estabilizada
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Figura 3 — XDR pés de zirconia com 8% itria calcinados a 350°C, 600°C, 900°C e 1100°C

A densidade aparente, % da densidade tedrica e a retracdo linear das
amostras sinterizadas a partir dos pds calcinados é apresentada na Tabela 1.
Analisando a Tabela 1 pode-se observar que, com o aumento da temperatura de
calcinacao, densidade alcangada foi maior, sendo que os pds calcinados a 1100°C,
atingiram densidades em torno de 95,6% da densidade teorica. A retracdo linear
ocorre devido a densificacdo da amostra durante a sinterizacao.
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Tabela 1 — Densidade aparente, % densidade tedrica e retracao linear

Amostras Densidade aparente % densidade Retracéo
(g/cm?) tedrica (%) linear (%)

600°C 5,304 89,90 24,77

8% Y203 900°C 5,424 91,93 21,98

1100°C 5,641 95,61 19,66

Conclusoes

A utilizagao de clara de ovo como meio de complexacao é viavel para a producio de
pos de zircdnia, pois na pré-calcinagéo e ja foi possivel observar a formagéo da fase
de zircdnia cubica. Nas temperaturas maiores de calcinacéo foi observada também a
presenca da zircbnia monoclinica. Os pos calcinados nas diferentes temperaturas e
sinterizados apresentaram densidades relativamente altas.
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