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RESUMO

A itria (Y203) é utilizada em diversas aplicagdes tecnoldgicas, tais como
fésforos para displays, lasers de estado sélido, televisores de alta definigao, displays
de plasma, tubos de raios catddicos, também como estabilizante estrutural da
zircbnia (ZrO;) e aditivo de sinterizagcdo para diversos materiais ceramicos
covalentes. O conhecimento de suas caracteristicas fisico-quimicas e propriedades
microestruturais fornecem importantes subsidios para um adequado processamento
e controle dos produtos finais a base de 6xido de itrio. Este trabalho avalia as
caracteristicas fisico-quimicas dos pos de itria comercial, comparando-se as
caracteristicas antes e apés moagem em moinho atritor, utilizando-se as técnicas de
difragdo de raios X (DRX), microscopia eletrénica de varredura (MEV), determinagao
da area de superficie especifica (BET), entre outras. Os p6s moidos por 3 horas

apresentaram os melhores resultados.

Palavras — chave: 6xido de itrio, processamento ceramico, moagem .
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INTRODUGAO

O itrio e seus compostos sao originados do processamento quimico de
minérios, nos quais a presenca de elementos lantanideos € grande. Os elementos
lantanideos sdo conhecidos também como elementos de terras raras ).

Nos ultimos anos o 6xido de itrio (itria) vem ganhando espaco em diversas
aplicagdes tecnoldgicas, devido tanto a evolugdo dos processos de purificagdo de
6xidos ceramicos, como também as suas caracteristicas quimicas e fisicas, como:

estrutura cristalina cubica, elevado indice de refragdo ([1,9), alta condutividade

térmica em seu estado de alta pureza, elevado ponto de fusdo (2400°C), entre

2,3)

outros . Com a zirconia (ZrO;) pode formar solugdo sodlida estabilizando-a

parcialmente (zircOnia tetragonal parcialmente estabilizada), ou ainda totalmente

) “®_ 0 Y,0; é considerado matriz para ions de terras raras ©.

(zircbnia cubica
Quando dopado com Eu torna — se um fosforo emissor de luz vermelha. ™
Este trabalho estuda a caracterizagdo dos pds da itria comercial a fim de

adequa-la para posterior processamento ceramico.

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Como matéria-prima utilizou-se o 6xido de itrio (Aldrich, Gmb).

O p6 de partida foi caracterizado para determinar suas propriedades quimicas
e fisicas, tais como: densidade (picnémetro, Helio/ar, Micromeritcs, mod.1330,US);
distribuicdo granulométrica (granulébmetro Cilas, mod. 1064); area de superficie
especifica, BET (Micromeritcs, mod.ASAP2010, US); difragdo de Raios X
(difratbmetro Rigaku, mod. Muiltiflex) e Microscopia eletrbnica de varredura, MEV
(Microscopio eletrénico Philips, modelo XL30).

Os poés de Y,0; foram submetidos ao processo de moagem a fim de
desaglomerar e reduzir o tamanho médio de particulas e, desta maneira, adequar o
material para posterior processamento. A moagem foi realizada utilizando-se alcool
iso-propilico, P.A (Cinética Quimica), em moinho atritor (n=1600 rpm). Como meios

de moagem foram selecionadas esferas de zircénia, (¢, .. =2,16mm +0,005). Os

esfera
tempos de moagem estudados foram respectivamente: 1, 3 e 5 horas. Para a
pesagem dos pos de partida foi utilizada uma balanga analitica (Mettler Toledo,

modelo AG204). A quantidade em massa de Y,0; utilizada em cada operagéo de
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moagem foi de 25g. A secagem dos pds apds a moagem ocorreu em estufa, a
temperatura de 60°C por 24 horas.

A conformacgéo do material estudado ocorreu por prensagem uniaxial (prensa
Somar, modelo 07098). A pressao de trabalho utilizada foi de 30 MPa. Os pés de

Y,03 foram conformados em pastilhas cilindricas (¢

o, = 10mm ).

Para o calculo das densidades geométricas das pastilhas a verde foram
utilizados um micrémetro analdgico (marca Mitutoyo) e uma balanga analitica
(Mettler Toledo, modelo AG204).

A sinterizagao ocorreu a temperatura de 1450°C por 2 horas, em forno elétrico
tipo mufla (marca LINDBERG, mod. BLUE M), velocidade de aquecimento 20°C/min
até 850 °C e 3 °C/min até a temperatura de sinterizagdo. O resfriamento ocorreu a
10 °C/min.

As densidades hidrostaticas, apds a sinterizacdo, foram obtidas em uma

balanca analitica (Mettler , modelo AG204).
RESULTADOS E DISCUSSAO

Na tabela 1 sdo apresentadas a concentracao de itrio e as principais impurezas
determinadas por FRX, para o Y,03 como recebido. Como se observa o 6xido de
itrio apresenta um nivel de pureza superior a 99,98% e sua principal impureza é a
silica (<14ppm).

Tabela 1. Analise quimica do material de partida (Y»O3)

Pureza (%) >99,98
Si (ppm) 14
Na (ppm) -
Principais Fe (ppm) <5
impurezas Ca (ppm) <5
C (%p.) -
O (%p.) -
Outras 80

A tabela 2 apresenta as demais caracteristicas apresentadas pelo 6xido de itrio
como recebido tais como a densidade, superficie especifica e didmetro médio de

particula.
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Tabela 2. Valores de densidade, superficie especifica e didametro médio de particula do
oxido de itrio como recebido.

Densidade (g/cm?®) (4,84 +0,002)
Superficie especifica (m?/g) (8,52 £ 0,04)
Tamanho médio de particula (dsg, um) 6,51
Diametro médio de particula teérico (um) 0,141

A densidade determinada corresponde 96,61 % da densidade tedrica do Y,03
(Powder Difraction File, n°. 25-1200) .

Comparando-se o valor de tamanho médio de particula determinado com o
Cilas com o valor calculado (0,141 um) a partir da area de superficie especifica,
segundo a equacdo de BET®, observa-se que o valor calculado & inferior ao
apresentado na tabela 2. Este resultado pode estar relacionado ao fato do p6 de
itria se encontrar em estado aglomerado como pode se observar pelas curvas de
distribuicdo de tamanho de particulas em fungdo do tempo de moagem apresentado
na figura 1.

Tempos de Moagem de Y203
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Figura 1. Curvas de distribuicdo de tamanho de particulas em fungédo do tempo de
moagem.

De acordo com o grafico da figura 1, observa-se que trés horas de moagem
nas condi¢gbes estudadas, sao suficientes para reduzir os agregados de dimensdes
maiores do pd. Para tempos superiores a trés horas a reducdo de tamanho de

particulas superiores a 5 ym nao ocorre por este processo de moagem.
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A figura 2 mostra a eficiéncia da moagem na redugao do tamanho médio de
particulas e agregados em fungao do tempo. Os resultados indicam que na primeira
hora de moagem ocorre grande redugdo no tamanho das particulas e

aglomerados(dgp).
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Figura 2. Curvas de eficiéncia de moagem na redugédo do tamanho médio de
particulas e agregados em fungédo do tempo de moagem.

A figura 3 mostra os espectros de difragdo de raios X obtidos a partir de
amostras do pés de Y,03 como recebido e apds 5 horas de moagem. Por esta
técnica, observa-se apenas a presenca dos picos relativos ao Y,03;, de estrutura
cubica (Powder Difraction File, n°. 25-1200).
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Figura 3. Difratograma dos pés de Y,03;. Em (A) como recebido e (B) apds a etapa de

moagem por 5 horas.

18° CBECiMat - Congresso Brasileiro de Engenharia e Ciéncia dos Materiais, 24 a 28 de Novembro de 2008, Porto de Galinhas, PE, Brasil.

30

I
40

264(graus)

1247

50

60

70



As morfologias dos pos de Y,03 sem processamento e apés moagem por 1h,
3h e 5h foram observadas a partir de amostras por microscopia eletrénica de
varredura (MEV). As micrografias apresentadas (figura 4) mostram a redugao
ocorrida no do tamanho das particulas de Y,03;. Sendo mais acentuada para tempos

maiores de moagem.

Figura 4. Micrografias dos pos de Y,03. Em (A203 como recebio; (B), (C) e (D)
apos respectivamente 1h, 3h e 5 horas de moagem.

A tabela 3 mostra os valores de densidade a verde das pastilhas compactadas.
A pastiiha A apresentou a menor densidade, devido a grande presenca de
aglomerados superiores a 5um e de morfologia ndo uniforme, como indicam,
respectivamente, as curvas de distribuicdo de tamanho médio de particulas (figura 1)
e as micrografias dos po6s (figura 3a). As pastilhas B e C apresentaram o mesmo
valor de densidade a verde. Isto pode ser resultado da similaridade dos valores de
tamanho médio de particulas (figura 1) e da morfologia dos po6s (figura 3b e

figura 3c).
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Tabela 3. Valores das densidades geométricas das pastilhas a verde.

Pastilha Densidade a verde (g/cm®)
A 2,35(+0,02)
B 2,48(%0,01)
Cc 2,48(%0,01)

A = sem moagem; B = 1h de moagem; C = 3h de moagem.

A tabela 4 apresenta os valores de densidade geométrica das pastilhas sinterizadas.
Como esperado, a pastilha C apresentou a maior densidade. Este resultado esta
associado ao menor tamanho médio de particula e homogeneidades dos pés.

Tabela 4. Valores das densidades geométricas das pastilhas sinterizadas.

Pastilha Densidade a verde (g/cm®)
A 2,42(+0,01)
B 2,88(+0,02)
C 3,07(+0,01)

A = sem moagem; B = 1h de moagem; C = 3h de moagem.

A figura 5 mostra a influéncia do tempo de moagem na densidade aparente e

no grau de porosidade das pastilhas sinterizadas.
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Figura 5. Influéncia do tempo de moagem na densidade aparente e no grau de
porosidade das pastilhas sinterizadas.
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De acordo com os resultados indicados na figura 4, como esperado, particulas
menores proporcionam maior densificagcdo e consequentemente menor grau de

porosidade.

CONCLUSOES

Alguns aspectos fisico-quimicos do Oxido de itrio foram avaliados. Nas
condicbes estabelecidas para condicionamento dos pds foi constatado que trés
horas de moagem sao suficientes para reduzir os agregados de dimensdes maiores
do p6. Para tempos superiores a trés horas, a reducdo de tamanho médio de
particulas maiores que 5 pm nao ocorre por este processo de moagem. Por difragéo
de Raios X observa-se apenas a presenca dos picos relativos ao Y,0O3; cubico
cristalizado. A densidade das pastilhas antes e apds a sinterizagdo, como também a
porosidade foram analisadas. A pastilha constituida pelos p6s moidos por 3 horas

apresentou os melhores resultados.
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PHYSICAL CHEMISTRY CHARACTERIZATION OF YTTRIUM OXIDE POWDERS

ABSTRACT

Yttria is used in many technology applications such as phosphors for displays,
lasers, high definition televisions, plasma displays, cathode ray tubes, structural
stabilizing of zirconia and sintering additive for covalent ceramic materials. The
knowledge of its physical chemistry characteristics and microstructures proprieties
supplies important subsidies to an adequate processing and control of the final
products. This work looks for evaluating physical chemistry of commercial yttria
comparing the proprieties before and after comminution in atritor milling, using
techniques as X Ray diffraction (XRD), Scanning electron microscopy (SEM), specific
surface area (BET), and others. Milled Powders for three hours presented the best

results.

Key — words: yttrium oxide, ceramic processing and milling.
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