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Resumen

Se llevé a cabo la sintesis de polvos nanométricos a partir de suspensiones coloidales estables de zirconia. Se
empleé el novedoso método de sintesis hidrotérmica micro-onda y se estudié su efecto sobre las caracteristicas
estructurales de los polvos obtenidos, asi como también su aptitud a la sinterizaciéon. Adicionalmente, se evaluaron, tanto
el efecto del dopaje con ytria y ceria, sobre los precursores de zirconia, como las variables asociadas al tratamiento
hidrotérmico. En los resultados obtenidos con esta metodologia se observaron nanopolvos con tamaiios del orden de los
100nm y la presencia de fases cristalinas estables, tal como lo refiere la literatura. Se concluye que la técnica de sintesis
hidrotérmica micro-onda podria encontrar aplicacién para el procesamiento de polvos cerdmicos nanométricos de alta
pureza.

Palabras Claves: Zirconia, polvos nanométricos, sintesis hidrotérmica micro-onda

Abstract

Stable colloidal suspensions of zirconia were used to synthesize nanometric powders through a micro-wave
hydrothermal route. The effect of this novel method upon structural features and capability to sintering was evaluated. In
addition, doping of zirconia with itria and ceria was performed and treatment variables were studied. Results showed
nanometric powders in the order of 100nm. Also, XRD analysis indicated the presence of crystalline phases as those
reported by the literature. It is concluded that this novel technique is promising for future developments and processing of

high-purity nanometric ceramic powders.

Keywords: Zirconia, nanometrics powders, micro-wave hydrothermic synthesis

1. INTRODUCCION

La zirconia es uno de los materiales cerdmicos mas
importante a nivel industrial y cientifico, debido a su
naturaleza  refractaria, = buenas  propiedades
mecdnicas, conductividad idnica y resistencia a los
alcalis, al calor y a la oxidacién. Se presenta en
cuatro formas cristalinas: monoclinica, tetragonal,
cibica y ortorrombica. La zirconia pura es
frecuentemente dopada con 6xidos de Y, Ca, Mg y
Ce y su dopaje depende de su aplicacion. En general,
los materiales de zirconia dopados con Ca y Mg se
emplean para cerdmicas estructurales, mientras que
las zirconias dopadas con Y y Ce se utilizan como
electrolitos sélidos, bombas idnicas, etc., debido a
sus  propiedades de  conduccién  idnica.
Independientemente de la aplicacién del material de
zirconia, las propiedades finales dependerdn tanto
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del tipo de 6xido utilizado como de la cantidad
introducida al sistema. Adicionalmente, se debe
considerar el tamafio de particulas de los polvos
obtenidos los cuales determinardn las caracteristicas
finales del producto.

En este sentido, las técnicas quimicas llamadas “via
himeda” (precipitacién, procesos sol-gel, sintesis
hidrotérmicas, entre otras)[1,2,3] permiten la
preparacion de polvos cerdmicos, con caracteristicas
especiales, que incluyen alta pureza, composicion
quimica controlada, homogeneidad quimica a escala
atémica y tamafio de particula nanométrico. Estos
polvos, por ser muy finos y reactivos, mejoran la
sinterabilidad del material y permiten generar
materiales con mayor densificacién. Cabe destacar
que la diferencia mds importante entre la
precipitacion , sol-gel y la sintesis hidrotérmica, es
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que esta tdltima permite obtener fases cristalinas sin
necesidad de altas temperaturas de sinterizacidn.
Esto ocurre porque los polvos se forman
directamente a partir de la solucién precursora
(acuosa) mediante complejas reacciones quimicas
que ocurren bajo ciertas condiciones de presidn y
temperatura[3]. Esta metodologia constituye una
ventaja con respecto a las técnicas tradicionales via
himeda.

Al respecto, el objetivo del presente trabajo permite
comparar la sintesis hidrotérmica tradicional con el
novedoso método de sintesis hidrotérmica micro-
onda, el cual incluye un elemento adicional como es
la reduccién del tiempo de sintesis. La investigacion
se llevé a cabo con un precursor de oxiacetato de
zirconio (puro o dopado con nitratos de cerio e itrio)
para la obtencién de polvos finos de zirconia pura y
dopada, de alta pureza.

2. METODOLOGIA EXPERIMENTAL

2.1 Preparacion del precursor de zirconia:

La preparacién del precursor de zirconia se llevé a
cabo siguiendo el procedimiento desarrollado por
Vesteghem y col [1]. Se mezclaron 500 ml de n-
propdxido de zirconio con 300 ml de dcido acético
glacial.

A continuacién, el producto de la reaccién fue
colocado en digestién dentro de una estufa a 50°C
por 48 horas. El precipitado obtenido fue filtrado al
vacio y lavado con propanol-1. Posteriormente, el
oxiacetato de zirconio se secd en una estufa por 24
horas a 100 °C. Finalmente, el producto se disolvid
en agua destilada para generar el precursor de
zirconia utilizado durante la investigacion.

2.2 Establecimiento de la potencia maxima de
trabajo en la sintesis hidrotérmica micro-onda:

Se realizaron ensayos preliminares para determinar
la potencia mdxima del equipo que permitiese
trabajar en forma segura. Estas pruebas se llevaron a
cabo usando agua como fluido, de acuerdo a las
especificaciones del fabricante. Luego, se verificé la
potencia de operacién del equipo usando el
precursor de zirconia.

Con agua como fluido, se determind un valor de 450
W como potencia maxima de operacion segura para
la sintesis propuesta, sin riesgos del sistema
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recipiente/reactor. Esta condicion se aplicé tanto en
los soles de zirconia sin dopaje, como en los soles
dopados.

2.3 Estudio de la influencia del tiempo de
tratamiento en la formacion de los soles de
zirconia:

En esta etapa se consideraron dos concentraciones
del precursor de zirconia (0,5 M y 1 M). Dado lo
novedoso de la técnica, se considerd como criterio la
observaciéon visual de cambios de fases, para
establecer el tiempo de tratamiento. Es importante
destacar que el proceso se inicia desde una solucién
acuosa del precursor, la cual es sometida a
tratamiento micro-ondas transformdndose en una
fase semisdlida gelatinosa. Posteriormente, esta fase
gelatinosa es sometida de nuevo a tratamiento
micro-onda y se genera una fase liquida del sol de
zirconia (sol coloidal). A pesar de que en ambas
concentraciones (0,5 M y 1 M) se completd la
formacién de dicha fase liquida con tiempos totales
cercanos a los 135 segundos, se debe resaltar que
con la concentracion 1M se visualiz6 maés
claramente la aparicion del sol coloidal. Se
establecieron, por tanto, condiciones de ensayo la
concentraciéon 1M y tiempo de tratamiento de 135
segundos. Esos pardmetros también se usaron en el
estudio de los soles de zirconia con dopaje.

2.4 Dopaje del precursor de zirconia con Y203 y
Ce0O2:

Se utilizaron nitratos hexahidratados, tanto de cerio
como de itrio. Los niveles de dopaje empleados en
este trabajo: 3% y 8% molar, se establecieron con
base a los excelentes resultados arrojados en trabajos
de investigacién previos, con respecto a los valores
de conductividad aniénica que exhibe la zirconia con
dichas  composiciones [2,4], y referencias
bibliograficas [5,6,7] que asi lo aseveran. Se
calcularon las cantidades necesarias de los nitratos, a
través de los factores gravimétricos, con el objeto de
obtener una zirconia dopada con 3% y 8% molar en
ceria (CeO2) e itria (Y203)[2]. Finalmente se
adicionaron al precursor de zirconia para la
realizacion de las diferentes sintesis

Todas las sintesis hidrotérmicas micro-onda se
llevaron a cabo en un reactor Parr/4782 con un vaso
de teflon de 45 ml Parr/4782.
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2.5. Sinterizacion de los polvos de zirconia
obtenidos:

Los soles obtenidos, sin y con dopaje, después del
tratamiento micro-ondas se secaron en una estufa a
110°C hasta peso constante. Estos polvos
constituyen la muestra sin tratamiento térmico
(S.T.T). Otra porcién de estos polvos se sometié a
tratamiento térmico a 800 y a 1200 °C durante 1h,
con una rampa de calentamiento d 5 °C/min.

2.6 Caracterizacion de los polvos de zirconia por
DRX, BET, y MEB:

El proceso de caracterizaciéon de los polvos de
zirconia, sin y con dopaje, consistio en la realizacion
de ensayos de difracciéon de rayos-X (DRX),
medicién del drea superficial especifica (BET) y
estudio morfolégico por microscopia electrénica de
barrido (MEB). Los ensayos se llevaron a cabo tanto
en los polvos sin tratamiento térmico, como en
polvos tratados térmicamente La caracterizacion
estructural se realiz6 mediante difraccién de rayos-X
del polvo, usando la radiacion Ka del Cu, A =
1.5408 A y un difractdmetro marca Philips PW
1050/25. La identificacién de fases fue realizada por
comparacion con las fichas PDF-WIN. Es
importante acotar que para el ensayo de difraccion
de rayos-X (DRX), la muestra se dispers6 sobre una
ldmina de cuarzo y se colocé posteriormente sobre el
portamuestra. En cuanto a la evaluacién del area
superficial especifica, lo primero que se realiz6 fue
el proceso de degasificacidn, lo cual se llevd a cabo
a 250 °C por un tiempo de aproximadamente 2 horas
hasta alcanzar las condiciones de operacion
requeridas. El 4rea superficial especifica, se
determiné por el método de adsorcién de nitrégeno a
77 K de un punto BET con una isoterma de cinco
puntos, utilizando un equipo Micromeritics ASAP
2000. Para el estudio morfoldgico se empleé un
microscopio electrénico de barrido (MEB) marca
Philips XL.30. Se tomaron las micrografias para
observar la microestructura a aumentos de hasta
7500X.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1 Caracterizacion de los polvos de zirconia, sin
y con tratamiento térmico:

3.1.1. Difraccién de rayos-X
En todos los difractogramas se observa un pico
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posiblemente asociado al sustrato de cuarzo
utilizado como soporte de las muestras. El pico se
detecta a 26 = 26.35.

3.1.1.1 Polvos de zirconia sin dopaje:

En la Figura 1, se muestran los patrones de
difraccién de rayos-X de los polvos obtenidos para
la  concentracion 1M. Se presentan los
difractogramas para el material sin tratamiento
térmico (S.T.T.) y con tratamientos térmicos a 800 y
1200°C. Se determiné la coexistencia de la fase
monoclinica (m) y tetragonal (t) en el patrén de
difracciéon del material sin tratamiento térmico
(S.T.T.). Por el ancho de los picos, se podria inferir
que las fases son primordialmente microcristales de
zirconia. A 800 °C se observa la fase cristalina
monoclinica, y para la temperatura de 1200 °C,
solamente se visualiza un incremento del tamaifio de
los cristales, manifestindose en un aumento en la
intensidad de los picos correspondientes a la fase
monoclinica. La fase que se detecta a 1200 °C es la
fase termodindmicamente estable para la zirconia
pura a temperatura ambiente y presién atmosférica,
es decir, la fase monoclinica.

5 M = ZrQ, Monoclinica
T =ZrQ, Tetragonal
SC = Sustrato de cuarzo

MM 1200 °C

MM 800 °C
T

Intensidad relativa (u. a.)

Mo T S T.T

20 24 28 32 36 40 44 48 52 54

20
Figura 1. Difractogramas de muestras sin tratamiento
térmico (S.T.T.) y con tratamientos térmicos a 800 y
1200°C a partir del precursor 1M.

Es importante acotar que la fase tetragonal presenta
dos picos caracteristicos, alrededor de 26 = 30° y 26
~ 50°. Sin embargo, en el difractograma
correspondiente a la muestra sin tratamiento térmico
(S.T.T.), solo se observa el pico a 20 = 50°. La fase
tetragonal con microcristales, observada en la
muestra sin tratamiento térmico (S.T.T.), ha sido
también reportada como una posible fase
metaestable (t’-ZrO2)[8, 9, 10]. La bibliografia
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indica que la presencia de particulas con esta fase
metaestable (t’-ZrO2) puede deberse, tanto al medio
de precipitacion 6 de hidrdlisis, como al tamafo
inicial de las particulas del polvo de zirconia sin
tratamiento  térmico. Cabe sefialar que, la
interpretacion de la metaestabilidad de la zirconia
pura en fase tetragonal observada es atn un tema
controvertido[11, 12].

Por otra parte, Djuricié y colaboradores [13] refieren
que la zirconia cristaliza a bajas temperaturas en
forma tetragonal y luego, a medida que aumenta la
temperatura del tratamiento térmico, cristaliza en
forma monoclinica. Ademas, estudios recientes [14]
sugieren que la presencia de vacancias de oxigeno
podria ser relevante para la retenciéon de la fase
tetragonal. Por lo tanto, todos estos hechos
parecieran reafirmar la metaestabilidad del sistema
en estudio.

3.1.1.2 Polvos de zirconia dopada con Y203:

En las Figuras 2 y 3 se muestran los difractogramas
de los polvos de zirconia dopada con itria al 3y al 8
% molar, a diferentes temperaturas. En ambos casos,
se observa que en las muestras sin tratamiento
térmico estdn presentes todos los  picos
caracteristicos de la fase cibica de zirconia
estabilizada con itria. También se pone de
manifiesto que estos picos correspondientes a
zirconia  cubica consisten bdsicamente de
microcristales de zirconia, dado el ancho de los
picos. Por otra parte, Khollam y sus colaboradores
[5] en su trabajo de obtencién de zirconia dopada
con itria mediante THM, obtienen los mismos
resultados en un medio bésico.

Se ha reportado [14] que la fase cibica puede ser
completamente estabilizada a temperatura ambiente
por el dopaje con 6xidos tales como Y203, CaO y
CeQ2, tal como se observa en los difractogramas de
las muestras dopadas con itria (Figs. 2 y 3).

De igual forma, los difractogramas mostrados,
revelan como a medida que se incrementa la
temperatura del tratamiento térmico de 800 a 1200
°C, es mayor el tamafio de los cristales de la fase
ctibica.

Sin embargo, en las muestras tratadas a 1200 °C hay
un comportamiento diferente con relacién al
porcentaje de dopante. La muestra dopada con 3%
molar de itria presenta una transformacién parcial
polimdrfica de la fase ctibica a la fase tetragonal. Se
ha reportado que esta transformacién podria deberse

184

a esfuerzos asociados a la temperatura utilizada [2,
15, 16]. Khollan y col. [5] obtienen resultados
similares al detectar que la fase ctibica es estable
hasta 800 °C y por encima de esta temperatura, la
fase cubica coexiste con otra fase.

Es importante destacar, también que los patrones de
difraccién asociados con las fases cubica y
tetragonal no son facilmente distinguibles[14], por lo
que algunos de los picos de la fase tetragonal
podrian estar solapados con picos de zirconia en fase
ctibica (Ver Fig. 2 a 1200 °C).

C = 2ri; Cibica
T =Zro; Tetragonal
C = Sustrato de cuarzo
SC
M C
—~ ,'I (I c .
m / \ X
d AN \ T 1200 C
=A S.C L I~
- [
=
=
m
z
= C
I} A c =
- sc C - C 200 C
@ i
< |
z Il
= |
Ao c c ST.T

5 10 @ 40 50 60 70
28
Figura 2. Difractogramas para zirconia dopada con itria,

3 % molar, a diferentes temperaturas.
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Figura 3. Difractogramas para zirconia dopada con itria,
8 % molar, a diferentes temperaturas.

En la Figura 3 se puede visualizar que la muestra
dopada con 8% molar de itria presenta el mismo
comportamiento, tanto sin tratamiento térmico como
a las dos temperaturas de tratamiento térmico (800 y
1200 °C). Los difractogramas revelan una fase
cibica claramente demarcada por los picos
caracteristicos de dicha fase. La presencia de la fase
cibica como unica fase presente, corrobora lo
reportado en la literatura sobre este sistema (ZrO2-
8 % molar Y203). T. Okubo y sus
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colaboradores[15], quienes prepararon zirconia
dopada a partir de alcéxidos de zirconia y sales de
itrio (8 % molar) y observaron que con tratamientos
térmicos desde 500 °C, solamente cristaliza la fase
ctbica.

3.1.1.3 Polvos de zirconia dopados con CeO2:

La Figura 4 muestra los difractogramas para las
muestras de zirconia dopada con 3 % molar de ceria.
En estas muestras se determiné la presencia de la
fase tetragonal (t) en los polvos, sin tratamiento
térmico (S.T.T.) y en los polvos tratados
térmicamente a 800 °C. Las muestras evaluadas a
1200 °C, exhiben la presencia de la fase monoclinica
(m). Se debe sefialar que la fase tetragonal detectada
en los polvos sin tratamiento térmico (S.T.T.)
consiste basicamente de microcristales de zirconia,
dado el ancho de los picos.

La fase tetragonal observada es de cardcter
metaestable y sufre una transformacién a la fase
monoclinica[16], tal como se muestra en el
difractograma de las muestras dopadas con 3%
molar de ceria a 1200 °C. Este comportamiento a
1200 °C corrobora la temperatura de transformacion
de la zirconia durante el enfriamiento, donde se pasa
de la fase tetragonal metaestable a la fase estable
monoclinica, tal como se establece en el diagrama de
fase del sistema ZrO2-CeO2 [17].
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Figura 4. Difractogramas para zirconia dopada con ceria,
3 % molar, a diferentes temperaturas.

La Figura 5 exhibe los difractogramas para la
zirconia dopada con 8 % molar de ceria. En todas las
muestras, sin tratamiento térmico (S.T.T.) y con
tratamientos térmicos a 800 y 1200 °C, se manifiesta
la fase cubica (c).

Rev. LatinAm. Metal. Mat. 2010; 30 (2): 181-189

Cabe sefialar que Potdar y Deshpande[18] reportan
la presencia de fase cubica a 180 °C en polvos
sintetizados por el método hidrotérmico micro-onda.
Sintetizan polvos de zirconia-ceria. Esto corrobora la
metaestabilidad del sistema ZrO2-CeO2 y la
importancia de profundizar los estudios en este
novedoso método de sintesis, donde el proceso
podria ocurrir por la via de la disolucién seguido de
un mecanismo cinético de recristalizacion[18].

3.1.2 Area superficial por BET
3.1.2.1 Polvos de zirconia sin dopar:

En la Tabla 1 se muestran los resultados del
tratamiento térmico y el 4rea superficial.

Con respecto a las muestras sin tratamiento térmico,
se puede observar la fase tetragonal, esto ratifica el
cardcter metaestable de esta fase. Este hecho ha sido
reportado por Garvie[9] quien determind que la fase
tetragonal puede coexistir con la fase estable de la
zirconia (fase monoclinica).

C = Zr0Q; Clbica
SC = Sustrato de cuarzo

_J\'f G € 1200 °C
e A A P
C
J\ A < C 800 °C
aC

Intensidad relativa (u. a.)

10 20 30 40 50 60 70
20
Figura 5. Difractogramas para zirconia dopada con ceria,
8 % molar, a diferentes temperaturas.

Con relacién al drea superficial, puede decirse que
hay tendencia hacia una disminucién de la misma, a
medida que se incrementa la temperatura hasta los
1000 °C. Lo mds probable es que este
comportamiento sea producto del proceso de
densificaciéon que ocurre durante la etapa de
sinterizacion, donde algunas particulas
primeramente establecen cuellos entre ellas, para
luego pasar a wuna etapa de concentracion
volumétrica[19], generando con ello, una
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disminucién en el 4rea superficial. El ligero aumento
observado a 1200°C, podria ser considerado como
irrelevante, en vista de todas las aproximaciones que
se hacen basadas en el modelo BET, lo cual podria
llevar a ubicar este valor dentro del rango de error
del método. La misma tendencia fue reportada
anteriormente en un proceso de sintesis por co-
precipitacion[2].

Tabla 1. Efecto del tratamiento térmico en el darea
superficial de la zirconia sin dopaje

Tratam A
) rea
Muestra Teromlco Estructura Sup.(m2/g)
O
STT Tetragonal 146
7ZrO2
STT Monoclinica 5,63
M
800 Monoclinica 0,13
1200 Monoclinica 1,19

Se puede observar que al tener una mayor
concentracion del dopante, el proceso de
disminucién del drea superficial es menor en todo el
intervalo de temperaturas (800, 1000 y 1200 °C). La
disminucién observada se corresponde casi a un
orden de magnitud por cada incremento de
temperatura. Este comportamiento posiblemente sea
generado por la densificacion de los polvos, ademds
de la sinterizacion entre particulas y la formacién
de particulas de mayor tamao.

3.1.2.2 Polvos de zirconia dopados con Y203:

En la Tablas 2a y 2b se muestran los resultados del
tratamiento térmico y el 4rea superficial, para la
zirconia dopada con itria (Y203) al 3 % y al 8 %
molar.

3.1.2.3 Polvos de zirconia dopados con CeO2:

En las Tablas 3a y 3b se muestran los resultados del
tratamiento térmico y el drea superficial., para la
zirconia dopada con ceria (CeO2) al 3 % y al 8 %
molar

El comportamiento de las muestras de zirconia
dopadas con ceria, al 3 y 8 % molar, sigue la misma
tendencia de la zirconia sin dopaje y de las muestras
dopadas con itria, reduccién del drea superficial
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con el aumento de la temperatura[20,21]. Por otra
parte, este es el comportamiento esperado en
materiales ceramicos, posiblemente, producto de la
densificacién generada durante la sinterizacién de
las muestras.

Tabla 2a. Efecto del tratamiento térmico en el drea
superficial de zirconia dopada con itria al 3% molar

Tratam A
Muestra Térmico Estructura Sup. (r;; /g)
°C)
STT Cibica 199
ZrO2
39 800 Cibica 30,1
molar
1200 Cubica 1,6
1200 Tetragonal 0,62

Tabla 2b. Efecto del tratamiento térmico en el area
superficial de zirconia dopada con itria al 8% molar

Tratam
Muestra  Térmico Estructura Area Sup.(m2/g/)
§®)
STT Cubica 192
ZrO2
8% 800 Cubica 41,1
molar
1200 Cubica 4.5
1,6

Tabla 3a. Efecto del tratamiento térmico en el drea
superficial de zirconia dopada con ceria al 3% molar

Tratam
Muestra  Térmico Estructura Area Sup.(m2/g/)
O
STT Tetragonal 167
ZrO2
3% 800 Tetragonal 0,16
molar
1200 Monoclinica 0,89
3,16
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Tabla 3b. Efecto del tratamiento térmico en el area
superficial de zirconia dopada con ceria al 8% molar

Tratam Tratam Area
Muestra  Térmico Estructura  Térmico Sup.(m2/g/)
§®) §®)
STT Cubica STT 138
ZrO2
8% 800 Cubica 800 1,6
molar
1200 Cibica 1000 1,7
1200 1,5

3.1.3. Caracterizacion por M. E. B.

Los estudios morfologicos se llevaron a cabo
solamente en los polvos sintetizados y sometidos a
tratamiento térmico a 1200 °C.

3.1.3.1 Polvos de zirconia sin dopar:

En la Figura 6 se observan las particulas de zirconia
precipitadas a partir de la solucibn con
concentraciéon 1 M. Las particulas presentaron una
textura de granos suavizados. Estas particulas estdn
conformadas  por  aglomerados, (particulas
primarias).

Es importante destacar que se han reportado
particulas primarias de tamafio nanométrico con
formas esféricas para sintesis de polvos de zirconia
via sol-gel a partir de un alcéxido[22, 23], cuyas
caracteristicas, en cuanto a forma, coinciden con lo
observado en el presente estudio.

Magn De
600 SF_88 1210 \
& - e . e i
Figura 6. Micrografia de polvo de ZrO2 pura (1 M)
(1200 °C y un aumento de 7.500X.
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3.1.3.2 Polvos de zirconia dopados con Y203:

En las Fig. 7 y 8 se muestran las micrografias de los
polvos de ZrO2 dopadas 3% y 8% molar de Y203.
En ambos casos, puede observarse pricticamente la
misma caracteristica de aglomeramiento. El tamafio
aproximado de las particulas pudiese estar cercano a
los 100 nm. Debido a la calidad de las fotos, es
dificil apreciar de una manera mds certera los
detalles.

et w11 F——— ¥ pm
SCImooTa

Figura 7. Micrografia de polvo de ZrO2 dopada con 3 %
molar de Y203 (1200 °C), aumento de 7.500X.

Figura 8. Micrografia de polvo de ZrO2 dopada con 8 %
molar de Y203 (1200 °C), aumento de 7.500X.

3.1.3.3 Polvos de zirconia dopados con CeO2:

En las micrografias, Fig. 9 y Fig. 10, de los polvos
de ZrO2-3 % y 8 % molar CeQO2 tratados
térmicamente a 1200 °C, se observan particulas
primarias con un tamafio aproximado de 200 nm.
Las particulas primarias observadas en las
micrografias deben su tamafio nanométrico al
proceso de preparacién de los polvos.
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Figura 9. Micrografia de polvo de ZrO2-3 % molar CeO2
a 1200 °C.

AccV  Spot Magn
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Figura 10. Micrografia de polvo de ZrO2-8 % molar
Ce02 a 1200 °C.

4. CONCLUSIONES
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Se logré la sintesis de nanopolvos de 6xidos de
zirconia, via tratamiento hidrotérmico micro-
onda.

En el material de zirconia sin dopar (ZrO2 —
1M), la fase que se detecta, tanto en la muestra
sin tratamiento térmico como a 800 y 1200 °C,
es la fase termodindmicamente estable para la
zirconia pura a temperatura ambiente y presion
atmosférica, es decir, la fase monoclinica.

Los polvos de zirconia obtenidos poseen una
fase completamente cibica cuando se dopan con
8 % molar de itria. Los polvos dopados con 3 %
molar de itria tienen fase ctibica hasta 800 °C, y
a 1200 °C, coexisten la fase cubica y la
tetragonal.

En las muestras de zirconia dopadas con 3 %
molar de ceria, se generd una fase tetragonal
metaestable hasta los 800 °C. Luego, a 1200 °C,
se obtuvo la fase monoclinica estable producto
del caricter metaestable de la fase tetragonal.
Mientras que en los polvos de zirconia dopados

[11].

[12]. Jaccon T.,

al 8 % molar de ceria solo se detecté la fase
ctibica, con lo cual se podria inferir que un
incremento en la cantidad de dopante parece
haber estabilizado la fase cubica.

En cuanto al drea superficial, se determind un
rango que abarca desde 192 m2/g hasta 0.13
m2/g en polvos tratados térmicamente a 1000
°C. Por otra parte, este comportamiento con
respecto al tratamiento térmico es similar en
todas las muestras, sin y con dopaje.
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