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RESUMO

_ O presente trabalho descreve os experimentos realizados com a finalidade de obter meios de
moagem de zirconia estabilizada com itria a 3 mol% feitos com matéria prima produzida em

- operagdes experimentais de um processe de coprecipitagio em meio aquoso na Usina piloto de
zirconio do IPEN. -Os pos de zirconia estabilizada obtidos foram prensados na forma de cilindros ¢
‘sinterizados a 1500°C por 1 hora. As pegas cerimicas produzidas foram testadas como meio de
moagem, apresentando boa resisténcia ao-desgaste ¢ eficiéncia na moagem de pds de zirconia.

ABSTRACT

This paper describes an experiment carried out to test yttria 3 mol% stabilized zirconia as a
grinding media. The Powders weére produced in experimental operations of a wet chemical
coprecipitation process at the Zirconium Piloi Plant in IPEN. The stabilized zirconia powders
obtained were cold prcssed in to cylindrical shapes and sintered at 1500°C for 1 hour. The ceramics
produced presented good wear tesistance and were found to be efficient as zirconia powders grinding
media.
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1-INTRODUCAO B :

- A zircOnia estabilizada com dxidos di ou trivalentes é reconhecidimente um importante
insumo para a ceramica avangada em razio das diferentes propriedades que apresenta ao se variar os
teores de oxido establllzantc(dopante)l 2. Quando este esta presente em quanndadc suficiente para a

~ estabilizagdo de sua estrutura teu'agonal ou da estabilizacdo parcial da zirconia, o produto obtido
‘encontra aplicagdo como cerdmica estrutural ou resistente a abrasdo. Adotou-sé-a.rota da
precipitagdo simultinea de hidroxidos por apresentar pos de zirconia estabilizada de boa qualidade ¢
“ de custo relativamente baixo3. As condigdes de processo foram definidas em estudos prévios em
- escala de laboratério%. o

: ~ Os processos que utilizam a rota da coprecipitagdo necessitam que as matérias primas
~ utilizadas sejam soliveis. Desta forma, compostos como o sulfato basico de zirednio ¢ o hidroxido
de zirconio que sdo excelentes precursores para a obtengdo de sais' soluveis de zirconio sdo
~ fundamentais para o seu desenvolvimento, No entanto apresentam a desvantagem de alterar suas
_ propriedades com -0 decorrer do tempo, tornando-se apenas parcialmente soluveis, mesmo em acidos
.. fortes como o sulfiirico, nitrico ou cloridrico. O carbonato basico de zirconio, que ¢ obtido a partir
" do sulfato basico de zirconio, apresenta melhor solubilidade em acidos, a ndo contaminagdo com ions
. ¢omo o sulfato e a estabilidade frente a estocagem por longos periodos. Os trés compostos citados
* acima como precursores sdo produzidos na Usina de zirconio do IPEN, os dois primeiros como
.produtos de suas etapas intermediarias, ¢ o terceiro com resultado de um desenvolvimento

. exper@mcntal5 .

O presente trabalho descreve os experimentos realizados visando testar meios de moagem de
zircOnia estabilizada com itria a 3 mol%, obtidos a partir de pés produzidos em processo de
coprecipitagdo de hidroxidos. O processo para a sintese de pos de zirconia estabilizada, em escala de
laboratério, resulta em pos de qualidade adequada para estes testes. Para a produgdo de matéria
prima em quantidade suficiente, adaptou-se o processo para operar em escala ampliada utilizando as
instalagdes da Usina Piloto de zirconio do IPEN. Em razio dos custos ¢ da sua disponibilidade,
utilizou-se como matéria prima para o itrio o carbonato de itrio com 75% de Y03 da Nuclemon.

2-PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

O procedimento utilizado na sintese dos pos foi o da coprecipitagdo de hidréxidos adaptado
-as condigdes existentes na Usina. A figura 01 mostra um diagrama esquematico do processo. A
preparagio de solugdes foi feita em um tanque de fibra de vidro reforgada com resina estervinilica. A
precipitagdo foi realizada em um reator de ago inox com agitador mecanico ¢ a filtragio ¢ as
lavagens superficiais foram feitas em um filtro de ago inox, ¢ incluem lavagens com agua ¢ com
alcool etilico. As etapas de secagem e calcinagdo foram feitas em laboratério. Em cada operagio
produziu-se cerca de 1 Kg de zirconia estabilizada com 3 mol% de itria.
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Figural .Diagrama esquematico do procedimento experimental

Os pds de zirconia-itria obtidos foram submetidos a moagem de 12 horas em potes de
plastico com bolas de alumina e prensados na forma de cilindros de 10 ¢ 20 mm de diametro em uma
prensa uniaxial com pressdo de 100 MPa. A sinterizagio foi efetuada ao ar a 1500 °C por 1 hora.

As matérias primas utilizadas foram o carbonato basico de zirconio e o carbonato de itrio da
Nuclemon, a tabela 01 mostra as principais impurezas presentes nestes materiais. Os demais
reagentes como acido sulfurico, alcool etilico ¢ hidroxido de amodnio foram grau técnico. A
caracterizagdo dos produtos foram feitas utilizando técnicas de andlises quimicas, difratometria de
raios X, analise de tamanho de particulas por sedigrafo, analise de superficie especifica pelo método
de BET, espectrometria de fluorescéncia de raios-X, espectrometria de plasma ¢ outros.
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Tabela 01. Principais impurezas das matérias primas

carbonato basico de zirconio ’ carbonato de itrio
Elemento teor® ' Elemento - teor*
(%) : (%)
Al ‘ 0.01 ' _ . Dy 14.50
Si 0.03 ~ Eu 0.05
Ti 0.05 - Gd 2.10
Mn 0.01 | Ho 260
Fe 0.01 . la 0.50
Nd 0.30
| Pr . 0.20
Sm 020, |
Tb 1.50

*teores de impurezas em relagdo a massa total dos elementos presentes.

O carbonato basico de zirconio séco contém cerca de 25% carbonatos ¢ 0.13% de enxofre na
forma de sulfatos. O teor de itrio no carbonato de‘itrio ¢ de 78%. A técnica da espectrometria de
- plasma ndo analisa todas as terras raras.

| 3-RESULTADOS E DISCUSSAQ

A torta obtida apds as operagdes de precipitagdo e lavagens com agua e alcool apresenta
_coloragdo branca, como os produtos obtidos em laboratério. Apdés secagem, torna-se levemente
“acinzentada ¢ apdés a calcinagdo, torna-se mais escura. Os produtos com a mesma composi¢do
- obtidos em laboratorio tem cor creme, ¢ os produtos da usina apresentam coloragdo marron claro,

provavelmente devido a presenca de impurezas originadas de incrustragdes nos tanques, reatores ¢
filtros da usina, das impurezas originarias do desgaste dos equipamentos € daqueles presentes nos
. reagentes de grau técnico utilizados.

Apbs o processo de moagem, obteve-se pds com particulas de didmetro médio ao redor de 1
pum, ¢ area superficial de 38 mza’g, contra 0.2pm e 100 mzlg obtidos nos produtos do laboratorio.
Este resultado ¢ provavelmente devido as operagdes de filtragdo e lavagens na escala ampliada, que
ndo tem a mesma eficiéncia da escala em laboratorio, resultando em um aumento no nivel de agua
residual, o que provoca o aparecimento de aglomerados fortes.

A conformagdo dos pés na forma de cilindros em prensa uniaxial resultou em pegas com
densidade a verde de cerca de 30% da densidade tedrica, resultado semelhante aos obtidos em
laboratério.
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Apos sinterizagdo, as pegas ceramicas apresentaram densidades hidrostaticas ao redor de
96.5% da densidade tedrica, enquanto as pegas produzidas em laboratorio apresentaram valores ao
redor de 98%. As pegas apresentam coloragdo bege em tons levemente mais escuros que as pegas
com a mesma composi¢do obtidas em escala laboratorial. As analises de difragdo de raios X
mostraram que a sua estrutura cristalina é quase totalmente tetragonal.

Os testes de moagem foram feitos utilizando potes de plastico(polictileno) ¢ pés de zirconia
como material a ser moido. As massa dos cilindros foram pesadas apés cada etapa de moagem como
forma de se aferir o desgaste das pegas. Os resultados obtidos séo apresentados na tabela 2.

Tabela 2. Perda de massa dos cilindros no decorrer das moagens

Tempo de moagem Massa pesada Perda de massa
(horas) (gramas) (%)
0 | 105.8 e
4 _ 1054 04
19 1033 2.1,
34 1031 0.1 -

Apos esta.ctapa de moagens, cerca de 5% dos cilindros apresentaram defeitos como trincas e
rachaduras que sdo aparentemente provenientes de imperfeigdes nas operagdes de
prensagem/conformagdo. Os demais cilindros continuaram a ser utilizadas e ndo apresentaram
defeitos mesmo com tempo de uso superior a 100 horas. Observou-se também que a coloragdo dos
cilindros tornou-se mais clara com a sua utilizagdo. Os pos de zirconia utilizados como material a
ser moido apresentaram, apés a moagem, tamanho médio de particulas de cerca de 0.20um,

" resultados reproduzidos em 09 experimentos. Em moagens manuais utilizando almofariz de agata, os
‘| pos produzidos em geral ndo atingem estes valores, apresentando valores médios ao redor de 1um.

. 4.CONCLUSOES

Os estudos para a produgdo ¢ testes de meios de moagem de zirconia estabilizada com itria
produzidas no IPEN mostraram que os cilindros produzidos apresentam boaresistencia ao desgaste €
sdo eficentes na moagem de pos de zirconia. As operagdes do processo de coprecipitagdo de

- hidréxidos em escala ampliada, ainda que necessitem de ajustes, resultam em pds de qualidade

adequada a aplicagdo proposta. _
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