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RESUMO: Este trabalho propoe a sintese de p6 ultrafino de zirconia (Zr0,) estabilizada com
itria (Y,05) utilizando o método da clara de ovo como agente complexo e gelificante, visando uma
rota sustentavel e econdmica para a producdo de ceramicas avangadas. A zircOnia apresenta
polimorfismo, com fases monoclinica, tetragonal e cubica, sendo a estabilizagdo das fases
tetragonal e ctibica fundamental para garantir resisténcia mecanica e durabilidade em temperatura
ambiente. O método da clara de ovo, que emprega a proteina ovalbumina, permite substituir
reagentes sintéticos convencionais, reduzindo o impacto ambiental dos processos tradicionais
como sol-gel, Pechini e hidrotermal. Sintetizaram-se pds de zirconia com adig¢do de 3% e 8% em
mol de itrio usando clara de ovo em solugdo. Os precursores foram calcinados inicialmente a 600
°C e depois a 900 °C e 1100°C. A caracterizagdo preliminar dos pos calcinados foi realizada por
microscopia eletronica de varredura (MEV) e espalhamento dindmico de luz (DLS),
possibilitando a avalia¢dao das propriedades fisicas e estruturais dos pds obtidos. Os resultados
parciais, que apresentam a caracterizagdo morfologica dos pos calcinados, indicam a formagao de
p6s em agregados micrométricos formados por particulas primarias nanométricas e arredondadas
(<100 nm). O p¢ calcinado a 1100 °C com adi¢do de 8% mol de itrio apresentou maior grau de
aglomeracdo, diferenciando-se das demais amostras. As micrografias apresentam p6 de formato
irregular que necessita de etapas de desaglomeracgdo para viabilizar sua sinterabilidade.
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ABSTRACT: This work proposes the synthesis of ultrafine zirconia (ZrO:) powder stabilized
with yttria (Y20s) using the egg white method as a complexing and gelling agent, aiming at a
sustainable and cost-effective route to produce advanced ceramics. Zirconia exhibits
polymorphism, with monoclinic, tetragonal, and cubic phases. The stabilization of the tetragonal
and cubic phases is essential to ensure mechanical strength and durability at room temperature.
The egg white method, which employs the protein ovalbumin, enables the replacement of
conventional synthetic reagents, reducing the environmental impact of traditional processes such
as sol-gel, Pechini, and hydrothermal methods. Zirconia powders were synthesized with 3 mol%
and 8 mol% yttrium additions, using egg white in solution. The precursors were calcined first at
600 °C and then at 900 °C and 1100 °C. Preliminary characterization of the calcined powders was
performed by scanning electron microscopy (SEM) and dynamic light scattering (DLS), allowing
the evaluation of the physical and structural properties of the obtained powders. Partial results,
focusing on the morphological characterization of the calcined powders, indicate the formation
of micrometric aggregates composed of rounded primary nanoparticles (<100 nm). The powder
calcined at 1100 °C with 8 mol% yttrium addition showed a higher degree of agglomeration,
distinguishing it from the other samples. The micrographs reveal an irregularly shaped powder
that requires deagglomeration steps to enable suitable sinterability.
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1. INTRODUCAO

A zirconia (ZrO:) é um material ceramico de alto desempenho amplamente
utilizado em aplicacdes como proteses odontologicas, implantes 0sseos, revestimentos
refratarios e componentes estruturais. Suas excelentes propriedades mecanicas, elétricas
e térmicas a tornam um material versatil e promissor para tecnologias avancadas.
Contudo, devido ao seu polimorfismo, manifestando fases monoclinica, tetragonal e
cubica, a zircOnia pura apresenta limitagdes estruturais, uma vez que a fase monoclinica,
estavel em temperatura ambiente, sofre expansdao volumétrica durante o resfriamento,
gerando tensoes e trincas no material sinterizado (KINGERY; CHIANG; BIRNIE, 1996).

A fim de garantir estabilidade e desempenho em temperatura ambiente, ¢é
necessario estabilizar as fases tetragonal e cubica, geralmente por meio da adi¢do de
dopantes como o 6xido de itrio (Y20s). Essa dopagem permite manter as fases de maior
resisténcia e durabilidade, tornando a zircOnia estabilizada um material de grande
interesse tecnoldgico. O controle das fases cristalinas €, portanto, essencial para otimizar
suas propriedades e expandir seu uso em diferentes aplicacdes (CARTER; NORTON,
2013).

Com o avanco da busca por rotas de sintese mais sustentaveis, o método da clara
de ovo surge como uma alternativa inovadora e ecologica, utilizando a proteina
ovalbumina como agente gelificante e complexante. Essa rota substitui reagentes
sintéticos convencionais, reduzindo o impacto ambiental e simplificando o processo em
comparagdo com métodos tradicionais, como sol-gel, Pechini e hidrotermal (DHARA,
2005; GRZEBIELUCKA, 2009; LIU et al., 2019). Assim, o presente trabalho propde a
sintese de zircOnia estabilizada com itria pelo método da clara de ovo, investigando a
influéncia da proporc¢do entre proteina e sais metélicos nas propriedades estruturais,

térmicas e morfologicas dos pos ceramicos obtidos.

2. METODOLOGIA

A sintese dos pos de zirconia foi realizada em béquer de 250 mL contendo solugdo
aquosa com 16,112 g de oxicloreto de zirconio octa-hidratado (ZrOCl:-8H20) e 1,184 g
de nitrato de itrio hexa-hidratado (Y(NOs)s-6H20), correspondendo a 3% em mol de

Y203, a qual foram adicionados 50 mL de clara de ovo fresca. A mistura foi mantida sob



EM MATERIAIS DO PPGCEM 04 e 05 de novembro de 2025
Apucarana, Parana

Q CO PIMAT Construindo pontes entre
I\ CONFERENCIA DE PESQUISA INTEGRADA ciéncia, engenharia e inovagdo.

REALIZACAO DO PROGRAMA DE POS-GRADUAGAO EM CIENCIA E ENGENHARIA DE MATERIAIS DA UTFPR - Campus Apucarana e Londrina

agitacdo magnética a 60 °C por uma hora, obtendo-se uma solu¢ao homogénea amarelada,
posteriormente deixada em repouso a 110 °C por 24 h e desaglomerada até a formagao
de um pé fino. O procedimento foi repetido com 8% em mol de itrio, mantendo a mesma
massa de oxicloreto. Apds a secagem, os precursores foram desaglomerados, pesados e
submetidos a calcinagdo em mufla a 600 °C, sendo posteriormente divididos em por¢des
iguais e calcinados a 900 °C e 1100 °C, por 2 horas, com taxa de aquecimento de
5 °C/min.

O tamanho médio de particula (didmetro hidrodindmico), e a distribui¢do de
tamanho de particula, foram analisados a partir da técnica DLS - Espalhamento Dinamico
de Luz, com o equipamento modelo Litesizer DLS 500, marca Anton Paar, usando como
solvente a 4gua, com agitagdo manual. A morfologia dos pos calcinados foi analisada por
microscopia eletronica de varredura (MEV), usando um microscopio Vega, Tescan, com
metalizagcdo em ouro e aquisi¢cao de imagens no modo de elétrons secundarios.

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

A Tabela 1 apresenta os dados obtidos a partir da analise de tamanho e distribui¢ao
de tamanho de particula pela técnica de DLS. Nas amostras de zirconia preparadas com
8% em mol de itrio, verificou-se um aumento expressivo no tamanho das particulas e
elevado desvio padrdo, se comparado com as amostras com 3% em mol de itrio. O indice
de polidispersividade, situado entre 0,2690 e 0,2917 para todas as amostras, indica

dispersdes com variagdo larga de tamanho de aglomerado e uma alta heterogeneidade no

sistema.
Tabela 1 - Dados obtidos da analise por DLS dos pds calcinados.
Amostra Diametro médio Desvio padrio do fndice médio de
hidrodindmico [nm] diametro [nm] polidispersividade

Zr02-3% mol Y/900°C 1554,83 567,92 0,2690
Zr0»-3% mol Y/1100°C 1403,67 300,29 0,2763
Zr0,-8% mol Y/900°C 1477,74 936,7 0,2917
Zr0»-8% mol Y/1100°C 6931,54 4757,09 0,2857

Fonte: Autoria prépria (2025).
As micrografias obtidas pela microscopia eletronica de varredura (Figura 1)

permitiram validar os dados obtidos pela técnica DLS na formagdo de pos altamente
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agregados em formatos irregulares e na faixa de tamanho micrométrica. Os agregados sao
formados por nanoparticulas uniformes e mais arredondadas, com tamanhos inferiores a
100 nm de didmetro. Estes resultados preliminares demonstram que o método sustentavel
da clara de ovo ¢ eficiente para a formacdo de oxidos de tamanho de particula
nanométrico, porém, devido ao alto grau de agregacao irregular, para poder ser usado na
producao de pecas, estima-se que sejam necessarias etapas de moagem para diminui¢ao
de tamanho de agregado, desta forma modificando a morfologia do pd e aumentando a
sua sinterabilidade e consequente densificacdo (LIU et al., 2019).

Figura 1 — Micrografias dos pos de zirconia estabilizados com itrio calcinados a
1100 °C: (1) p6 com 3 mol% de Y (superficie dos agregados); (2) p6 com 8 mol% de Y
(superficie dos agregados); (3) p6 com 3 mol% de Y (agregados); (4) p6 com 8 mol%
de Y (agregados).

Fonte: Autoria Propria (2025).
4. CONSIDERACOES FINAIS

Nesse estudo foram apresentados os resultados preliminares da sintese sustentavel
da zirconia estabilizada com itria usando clara de ovo como agente complexante. Como
visto na analise de DLS, as amostras contendo 3% em mol de itrio apresentam particulas

com menor didmetro médio hidrodindmico e menor desvio padrdo em relagdo as amostras
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com 8%, indicando uma distribui¢do de tamanhos mais uniformes e estavel. O indice de
polidispersividade confirma que o sistema apresenta dispersoes heterogéneas e presenca
de aglomerados, o que também foi evidenciado pelas micrografias de MEV. As imagens
revelaram estruturas agregadas e irregulares em escala micrométrica, formadas por
nanoparticulas arredondadas e inferiores a 100 nm, validando as andlises de DLS e

demonstrando coeréncia entre as técnicas de caracterizagao.
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