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Processamento coloidal de dissilicato de itrio

S.C. Santos®, W. Acchar?, A.C. Silva®, C. Yamagata® , S.R.H. Mello-Castanho®
1345 |nstituto de Pesquisas Energéticas e Nucleares — IPEN/S&0 Paulo, Brasil.

Universidade Federal do Rio Grande do Norte — UFRN, Campo Universitario
de Lagoa Nova, Rio Grande do Norte, Natal, Brasil.

®silascs@ipen.br

Os dissilicatos do tipo TR;Si,O; (TR= terra rara e Y) apresentam
propriedades magnéticas, elétricas e opticas muito particulares. O dissilicato de
itrio (DsY) possui consideraveis propriedades térmicas e luminescentes,
apresentando grande potencial para aplicacdo em queimadores de gas para
iluminacdo. Neste trabalho os parametros de estabilidade do DsY foram
determinados a partir das medidas de mobilidade eletroforética e calculo do
potencial zeta das particulas em meio aquoso. O comportamento reoldgico das
suspensfes com até 30%vol de DsY foi avaliado pelas curvas de fluxo no
modo de taxa de cisalhamento controlado. Os resultados mostraram que as
particulas de DsY sdo mais estaveis em pH 10 e com 2% em massa de
dispersante ({=|70mV|). Suspensdes preparadas com 30%vol de DsY; pH 10;
2% em massa de dispersante e 0,4% em massa de ligante apresentaram
comportamento de fluxo pseudoplastico adequado ao processo de réplica.

Palavras chaves: silicato, terras raras, processamento ceramico, reologia.

Introducéo

O dissilicato de itrio (Y2Si»O;) ocorre na natureza juntamente com
outros silicatos de terras raras, cujo minério recebe o nome de “yttrialita”. Este
composto também aparece com frequéncia como fase cristalina secundaria
resultante da sinterizacdo do SisN4 e do SiC quando o Y,03; é utilizado como

2]

aditivo™ Entre os silicatos, o Y»Si,O; destaca-se devido sua alta
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refratariedade (ponto de fusdo = 1775°C) e estabilidade em ambientes
oxidantes.

O Y,Si;O; apresenta cinco fases polimorficas (y, a, B, Y, 0).
Segundo BATALIEV et. al®® a fase itrialita (y) é estavel até 1200°C quando
estabilizada com Na*, Mg?, Mn?*, Fe?*, Fe*, AP, Th*, zr*. ITO et.al”

classificaram as demais quatro fases conforme suas estabiliades em fungéo da

1225°C 1445°C 1535°C R i
temperatura: a B Y 0. Contudo, obté-lo com propriedades bem

definidas em uma de suas estruturas constitui um grande desafio. A formacéo
e estabilidade das fases polimérficas tém sido estudadas por diversos autores™
8 Tem-se destacado que o inicio da cristalizacdo esta relacionado natureza
dos materiais de partida, temperatura e rota de sintese, onde as comumente
utilizadas s&o reacdo em estado sélido da mistura de 6xidos de itrio e silica'®,
calcinacdo dos precursores do dissilicato de itrio sintetizados por sol-gel*”! e

processamento hidrotermal.

Procedimento Experimental

Dissilicato de itrio fase beta (DsY-B) sintetizado pelo processo
hidrotermal baseado em estudo anterior *?, com diametro médio de particula
dso=185nm, &rea de superficie especifica ASE=10.92m?g* e densidade
picnométrica p=4.04g.cm™,

A estabilidade das nanoparticulas de DsY-B (Zeta Potential, {) em
meio aquoso foi avaliada a partir da mobilidade eletroforética das particulas e
determinacdo do potencial zeta (ZetaPALS, Brookhaven Instruments
Corporation, USA). Suspensds foram preparadas com concentragéo de 0.5 g.L"
! de sélidos com NaCl 10°M como eletrélito indiferente. Soluces a base de
HCl and KOH foram utilizadas para ajuste de pH da suspenséo e poliacrilato de
amonio como dispersante (PAA, Duramax D3005, Rohm and Haas Co., USA).

Suspensdes com até 25%vol de sélidos foram homogeneizadas em
moinho de bolas por 24 horas. A concentracdo de PAA foi baseada na
guantidade em massa do po de Y,Si;O;. O ajuste de pH foi realizado com
hidroxido de tetrametilaménio (HTMA, Aldrich). O estudo reoldgico das

suspensdes aquosas foi desenvolvido a partir do redmetro (HAAKE RS600®,
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Alemanha), com sensor duplo cone. O comportamento de fluxo foi determinado

no modo de taxa e tenséo de cisalhamento controlado (CR).

Resultados e Discussao

As curvas de potencial zeta do dissilicato de itrio em fun¢éo do pH e
da concentracdo de dispersante PAA séo apresentadas na FIG.5. Sem adicdo
de dispersante o DsY- apresentou ponto isoelétrico (PIE) em pH 7,8 - valor
intermediario aos compostos de Y03 e SiO;, pHpe=8-9 e pHpe=2-3
respectivamente!*®l. Condicées de estabilidade foram estabelecidas em pH 5 (C
=|32mV|), pH 6 (¢ =|37mV]) e a partir do pH 8,5. Para 0,5% em massa de PAA,
o PIE manteve-se praticamente inalterado e os valores de potencial zeta
determinados em pH acido foram inferiores a 25mV. Em pH alcalino, a
condicdo de estabilidade foi estabelecida a partir do pH 9,5, sendo mais
significativa em pH 11. A partir de 1% em massa de PAA, o PIE foi deslocado
do pH 7,8 para pH 6,5 e pH 6,3, onde a condicdo de estabilidade foi
estabelecida a partir do pH 8 (¢ =|35mV|). Para aquelas preparadas com 2 e
3% em massa de PAA esta condicao foi obtida a partir do pH 7. Comparando-
se os resultados encontrados para todas as situacdes avaliadas, observa-se
que a melhor condicdo de estabiliade das suspensdes a base de DsY-B foi
estabelecida com 2% em massa de PAA e pH 10 (¢ =|75mV|).

PAA (%massa)
80 + -0
DsY - =
1 B —=—0.5
60 —A—1.0
1 —2.0
40 —4—3.0
S 204 ;
E ] NaCl 10°M
2 9
3] T ——
N 1l a 12 13
]
2 20 pH
= 1
(]
S -40 4
o
-60
1
-80 4

Figura 1. Determinacdo do potencial zeta do DsY-B em fungédo do pH e da
concentracdo em massa de dispersante PAA.
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Na Figura 2 é apresentada a correlacdo entre potencial zeta das
particulas de DsY-B e a viscosidade aparente das suspensdes aquosas com
5%vol de sélidos em fungédo do pH. Na faixa de pH acido, os valores de  foram
inferiores a 30mV e resultaram nos maiores valores de viscosidade, n em torno
de 3,2mPa.s. No ponto isoelétrico (PIE), onde o (=0 e h4 o predominio das
forcas de atragcdo entre as particulas, nota-se o maior valor de viscosidade
n=3,8mPa.s. Em pH alcalino, verifica-se uma maior promoc¢do da dupla
camada elétrica, onde em pH 9 as particulas apresentaram valor de {=|50mV| e
(=|55mV| a pH 10 e 11. Consequentemente, os menores valores de n foram
determinados a pH 9-11, onde a viscosidade minima foi de 2mPa.s. Esses
resultados compravam aqueles apresentados pelas curvas de potencial zeta
(FIG. 5). Portanto, para a estabilizacdo das suspensdes a base de DsY- foi
estabelecido o pH 10.

4,0
28] DsY-B | 5
3,6 -
3,4
32

3,0

-1

Viscosidade aparente a 500s (mPa.s)

2,8
2,6
2,4
22

(1Aw|) 397 [ernuaiod

2,04
1,8
1,6

4 5 6 7 8 9 10 "
pH

Figura 2. Correlacdo entre potencial zeta e viscosidade aparente das
suspensdes aquosas de DsY-3 .

A influéncia da concentragédo de solidos no comportamento reologico
foi avaliada a partir das curvas de fluxo das suspensdes de DsY-B com até
25%vol de sélidos, preparadas a pH 10 e 2% em massa de PAA (Figura 3).
Suspensdes com até 15%vol de solidos apresentaram comportamento de fluxo
linear, semelhante ao modelo Newtoniano. Para concentracdes de sélidos mais

elevadas a constante de proporcionalidade (n) entre tensdo e taxa de
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cisalhamento ndo é mais valida. Suspensdes com 20%vol e 25%vol de sélidos
mostraram comportamento de fluxo dilatante, seguindo o modelo Oswald de
Waele*®. Quando uma suspenséo dilatante é submetida a uma tensdo externa,
as particulas dispersas sdo deslocadas das suas posicées iniciais no sentido
de constituir uma nova disposicao. Durante esta etapa de rearrajno do sistema
particulado pode ocorrer a aproximacdo particulas altamente estabilizadas,
resultando em uma forte repulsdo entre elas. Como consequéncia, a
viscosidade da suspensdo aumenta. Portanto, suspensfes com
comportamento dilatante ndo sdo indicadas para a maioria dos processos de
materiais ceramicos, como jateamento, injecdo, extrusdo, colagem e

impregnacgao.
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Figura 3. Curvas de fluxo das suspensdes de DsY-3 com até 25%vol de sdlidos
determinadas pelo modo de taxa de cisalhamento controlado até 1000s™.

Concluséao

A melhor condicdo de estabilidade das particulas do B-Y,Si,O; em
meio aquoso determinada pelas curvas de potencial zeta foi estabelecida a pH
10 e 2%massa de dispersante ((=|75mV|). Nesta condicdo, as suspensodes
aquosas com 25%vol de solidos apresentaram baixa viscosidade
(n=170mPa.s), pseudoplasticidade e comportamento de fluxo correspondente

ao modelo reoldgico de Casson Linear.
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