NAO PREENCHER AS ZONAS SOMBREADAS

I

INSTITUTO NACIONAL DA PROPRIEDADE INDUSTRIAL

DIRECCAO DE SERVIGOS DE PATENTES

CAMPQ DAS CEBOLAS, 1100 LISBOA

TEL.:8885151/2/ 3TELEX: 18356 INPI FOLHA DO RESUMO
TELEFAX:87 5308
Modalidade e n.° @ TD Data do pedido: @ Classificagéo Internacional @
97.607 B

Requerente C): RHONE-POULENC CHIMIE, francesa, industrial, com sede em

25, Quai Paul Doumer, 92408 Courbevoie Cedex, Franca

Inventores @:
JEAN~-FRANCOIS BAUMARD, MARCEL BONCOEUR, GILLES GASNIER e LOUIS

MINJOLLE

Reivindicagéo de prioridade(s) Figura (para interpretagdo do resumo)

Data do pedido Pais de Origem N.° de pedido

11.05.1990 FR 90 05888

Epigrafe:
"PROCESSO PARA A PREPARACKO DE UMA

COMPOSICEO PARA ARTIGOS DE CERAMI !
CA A BASE DE OXIDO DE ITRIO"

Resumo: (max. 150 palavras) @

A presente invengdo refere-se a uma composicao para ar
tigos de cerdmica 3 base de Oxido de itrio que compreende Sxido
dé titdnio.

O processo para a sua preparagéo consiste em misturar
intimamente o oxido de itrio e pelo menos um Cxido de titdnio e
em secar eventualmente a mistura resultante.

A composigdo assim obtida pode ser fritada para origi-
nar um produto cerdmico especialmente:ﬁtil no dominio de metalir
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"PROCESSO PARA A PREPARACAO DE UMA COMPOSICAO PARA ARTIGOS DE
CERAMICA A BASE DE 0OXIDO DE ITRIO"

A presente invencao tem como objecto uma composigao
destinada a fabricagao de artigos ceramicos. Visa igualmente os
seus processos de obtengao e a sua utilizacao na fabricacio de

objectos ceramicos fritados.

A utilizagao de 6xido de itrio sozinho como pd para
artigos ceramicos nao permite obter um material ceramico satisfa-
torio porque o crescimento dos griqulos se efectua rapidamente
demais no decurso da sua densificacao. E entao necessario fritar
o material a uma temperatura muito elevada, geralmente superior
a1 700° C. Sem o auxilio de uma pressao exterior, conseguida,
por exemplo, por meio de fritagem sob a acgao de carga ou por
meio de uma compactagao isostatica a quente, a densidade fica
limitada pela porosidade intragranular a cerca de 95 % da densi-
dade teorica. Esta porosidade residual e o tamanho dos grdos sao
prejudiciais para as propriedades, em particular para as proprie-

dades mecanicas.



O problema que se poe & acelerar o processo de densifi-
cacio em relagdo ao do crescimento dos granulos. Seria assim
possivel obter artigos ceramicos com densidades elevadas a tempe-
raturas mais baixas, densidades finais mais proximas da densidade

tedrica e uma microestrutura melhorada.

0 objectivo da presente invengao e, portanto, propor-
cionar uma formulacdo que favorega a aptidao para a fritagem do

po de oxido de itrio.

A requerente descobriu agora, e isso constitui o
objecto da presente invencao, uma composigao a base de oxido de
itrio destinada a preparagéo de um artigo ceramico fritado,
caracterizado pelo facto de compreender oxido de itrio e, pelo
menos, um oxido de titanio ou os precursores dos referidos

oxidos.

Por precursores de doxido de itrio e de oxido de titanio,
entendem-se quaisquer compostos de {trio ou de titanio (sais
. . S~ . . - . L3 s . .
minerais ou organicos, hidroxidos, etc.) susceptiveis de originar
uma fase de oxido nas condicdes de fabricacao do artigo ceramico

fritado.

Por 0xido de titanio, entende-se o 0xido de titanio

T:'_O2 e/ou um oxido misto Ti-Y, tal como YZTiO5 e/ou Y2Ti207.



De acordo com a presente invencao, a requerente desco-
briu que a presenca do iao titanio durante a fritagem do oxido
de itrio facilita e aumenta a densificacao do oxido de itrio,

para uma dada temperatura de fritagem.

Por outras palavras, e possivel obter, de acordo com a
presente inveng¢ao, um artigo ceramico com uma densificacao deter-
minada a uma temperatura de fritagem inferior a temperatura de
fritagem de um po que conteém apenas oxido de itrio.

A proporcao entre ides de titanio, expressos como Ti0,
e de itrio, expresso como Y203, pode variar dentre limites
afastados. No entanto, & conveniente utiliza-los nas seguintes
proporcoes :

- entre 0,01 7 e 20 7 em peso de Ti0,;
- entre 80 7 e 99,9 7 em peso de Y,05.
Uma composigdo preferida tem as seguintes proporgoes :

- entre 0,02 7 e 10 7 em peso de Ti0,,

- entre 90 7 e 99,98 7 em peso de Y,0,.



A composigao que constitui o objecto da presente
invengao destina-se a formacao de artigos ceramicos fritados.
Pode assumir diversas formas essencialmente ligadas com a sua
maneira de preparacao, que sera pormenorizadamente descrita mais

adiante na presente memoria descritiva.

Esta composicao pode ser completamente constituida por
oxido, isto &, conter o oxido de Itrio e o 0xido de titanio sob
a forma de um 6xido simples, eventualmente de um o0xido misto
Y2T105, Y2T1207.
Pode ainda apresentar-se sob a forma de uma mistura de

oxido de itrio com um precursor de O0xido de titanio.

E igualmente possivel que o itrio e o titanio estejam
ambos sob a forma de precursor no caso da utilizacao de um copre-

cipitado.

Em todos os casos, havera transformagao do precursor
de oxido no seu correspondente 6xido, quer durante uma operacao
préevia de calcinagao. se assim se pretender, quer durante a
fritagem da composicao, com o fim de se obter um objectivo cera-

mico fritado.

Como se mencionou anteriormente, a composigao para

artigos ceramicos de acordo com a presente invencao pode ser



preparada de acordo com diversas vias.

Uma primeira variante da presente invengao consiste
numa técnica de 'chamotagem" ('"chamottage'"). Efectua-se a mistura
intima do 60xido de itrio com pelo menos um O0xido de titanio e

eventualmente uma secagem.

0 oxido de itrio empregado de acordo com a presente

invencao & um produto conhecido e descrito na literatura.

Ele pode ser preparado, em particular, por aquecimento
ao ar a temperaturas compreendidas entre 400° ¢ e 1 000° C do
hidroxido de itrio ou de certos sais oxigenados de itrio tais
como nitratos, sulfatos, carbonatos, oxalatos, acetatos (veja-se

Paul Pascal, "Nouveau Traite de Chimie Minérale'", Tomo VII).

E preferivel que o 6xido de itrio empregado seja de um

elevado grau de pureza, de preferencia superior a 99 7.

Quanto ao oxido de titanio, pode-se empregar monodxido
de titanio, sesquioxido de titanio, didoxido de titanio sob a

forma de anatase ou de rutilo.

E igualmente possivel proporcionar os ioes titanio sob
aforma deum oxido misto de itrio e de titanio e, em particular,

Y,Ti0; e Y,Ti,0,. Estes oxidos sao obtidos, por exemplo, por

27775 2



chamotagem de uma mistura de oxidos de titanio e de itrio, nas

proporgoes convenientes, a temperatura de cerca de 1 300° c.

. by . - .
E igualmente possivel empregar uma mistura dos oxidos

mencionados antes.

A proporgao dos diferentes- o0xidos utilizados & tal que

se obtenham as percentagens ponderais definidas antes .

Os diversos pos de Oxidos sao, se isso for necessario,
desaglomerados a fim de nao apresentarem aglomerados duros. E
desejavel que possuam uma granulometria tal que o seu diametro
medio seja inferior ou igual a 1 micrometro, sendo a analise
granulométrica efectuada com o auxilio do aparelho SEDIGRAPH

5000 D, que mede a distribuicao das particulas em suspensao.

Define-se o diametro medio como sendo um diametro tal
que 50 % em peso das particulas tenham um diametro superior ou

inferior ao diametro medio.

A fim de conseguir-se atingir a granulometria preten-
dida para os pos, realiza-se, na maior parte das vezes, uma

moagem que pode ser efectuada por via humida ou por via seca.

E possivel utilizar a moagem com jacto de ar mas, na

maior parte das vezes, utiliza-se a moagem de acordo com uma



maneira classica a seco ou em suspensao, na presenca ou nao dos
aditivos habituais destas técnicas, tais como agentes de moagem,

agentes dispersantes.

De acordo com uma maneira preferencial, a moagem dos
pos de oxidos efectua-se em suspensao em agua ou num liquido
organico, tal como um alcool, por exemplo, metanol, etanol,
n-propanol, isopropanol, ou um aldeido ou uma cetona, tal como,
por exemplo, benzaldeido, eventualmente na presengca de um agente
dispersante, como, por exemplo, hexametafosfato de sddio,
silicato de sodio, trietanolamina, poliacrilatos de amonio,
glicois, tais como propilenoglicol, dietilenoglicol, trietileno-

glicol, etc..

A saida desta operacao de moagem, obtém-se uma mistura
que pode conter entre 40 7 e 80 7 de agua ou de liquido organico.

E entao desejavel eliminar este liquido por secagem.

A secagem efectua-se a uma temperatura que depende do
liquido a eliminar e que, na maior parte das vezes, esta compre-
endida entre 20° C e 400° C, mas, de preferencia, entre 20° C e
150° C. Esta operagdo pode realizar-se ao ar ou sob pressao
reduzida, por exemplo entre 1 e 100 mm de mercurio (133,3322 Pa e

13332,2 Pa).



Pode efectuar-se, em particular, de acordo com a
técnica de atomizacao, isto &, Por pulverizagéo numa corrente de
ar quente cuja temperatura & escolhida de maneira a ficar compre-

endida dentro do intervalo citado antes.

A duracio da secagem depende da quantidade de 1iquido
a eliminar e da téenica utilizada. Pode variar portanto entre
1imites afastados, poOTr exemplo, entre quinze minutos e quarenta

e oito horas.

Uma outra forma de realizacao da presente invencao
consiste em preparar & composigao para 08 artigos ceramicos de

acordo com um processo de coprecipitagéo, que consiste :

a) em efectuar uma coprecipitagao de um composto de itrio e
de titanio a partir de uma solucdo de sais soluveis dos
elementos citados antes,

b) em separar O coprecipitado assim obtido e

c) em seguida, eventualmente calcina-lo.

Na primeira operacao do processo de acordo com a

presente invencao, coprecipita-se O {trio e o titanio.



As solugoes dos sais soluveis de partida podem ser
solugoes aquosas ou organicas de compostos minerais ou organo-

-metalicos.

Pelo que diz respeito ao dissolvente organico, este e
escolhido entre os dissolventes misciveis com agua, de prefe-
rencia um alcool alifatico com um a quatro atomos de carbono, ou

um glicol tal cbmo, por exemplo, etilenoglicol ou dietilenoglicol.

As solugoes dos sais soliveis de itrio que se utilizam
como composigoes de partida sao, de preferencia, solugoes de

nitrato, de cloreto e/ou de sulfato de itrio.

0 sal de itrio & escolhido de tal maneira que nao
contenha impurezas que possam passar para o produto calcinado.
Pode ser vantajoso empregar um sal de itrio que possua um grau de

pureza superior a 99 7.

A concentragao do sal de itrio presente na solugao nao
e um factor critico de acordo com a presente invencado e pode
variar entre limites afastados; prefere-se uma concentragao

compreendida entre 0,2 e 4 moles por litro.

Pelo que diz respeito aos sais de titanio, indica-se
seguidamente uma lista nao limitativa dos compostos susceptiveis

de ser utilizados: cloreto de titanio, oxicloreto de titanio, um
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alcoolato de titanio derivado de um alcool alifatico com um a
quatro atomos de carbono, tal como, por exemplo, tetrametilato,
tetra-etilato, tetra-n-propilato, tetra-isopropilato, tetra-n-
-butilato, tetra-isobutilato de titanio. O sal de titanio é
escolhido preferivelmente de modo a ter uma grande pureza, tal

como acontece com o sal de itrio.

~ « N . ~
A concentragao do sal de titanio presente na solugao
nao e critica e pode igualmente variar, de preferéncia, entre

0,002 e 0,04 mole por litro.

A mistura dos diferentes compostos mencionados antes
efectua-se por uma ordem qualquer, cujas proporgoes sao tais que

se obtenham as percentagens ponderais definidas antes.

Como compostos de itrio e de titanio que se podem preci
pitar, podem citar-se, em particular, os hidroxidos, os oxalatos

e 0s carbonatos.

A coprecipitacao dos hidroxidos pode efectuar-se por

mistura de uma solugao dos sais soluveis com uma solucao basica.

A solugao basica utilizada pode ser, em particular, uma
solucao aquosa de amoniaco ou de hidroxido de sddio ou de hidré-

xido de potassio. Utiliza-se, de preferéncia, uma solucdo de
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amoniaco. O factor de normalidade da solucao basica utilizada nao
- k3 . . ~ .

e critico, de acordo com a presente invengao, podendo variar
entre limites afastados; no entanto, vantajosamente, estd compre-

endido entre 1 e 5 N, de preferéncia entre 2 e 3 normal.

A propor¢ao entre a solucdo basica e a solucdao dos sais
soliveis de Itrio e de titanio deve ser tal que o numero de equi-
valentes basicos seja igual ou superior ao numero de equivalentes
de itrio e de titanio. O pH da mistura reaccional nao é critico e
pode variar entre 7 e cerca de 1l4. Vantajosamente, esta compre-

endido entre 9 e 10,

A temperatura do meio reaccional esta geralmente compre

endida, de preferéncia, entre 10° C e 95° C.

Obtém-se um coprecipitado misto de hidroxidos de Itrio

e de titanio.

Uma outra maneira de realizar a precipitagao de acordo
com a presente invencao pode ser, em particular, a coprecipitagao

oxalica.

As solugoes dos sais de itrio e de titanio correspondem

as caracteristicas citadas antes.



Pelo que diz respeito ao agente precipitante, pode
utilizar-se o acido oxalico ou os seus sais, de preferéncia os

seus sais de amonio, sob a forma anidra ou hidratada.

Pode utilizar-se sob a forma cristalizada ou sob a

forma de solugao aquosa.

Neste caso, a concentragao, expressa em acido oxalico,
pode variar entre 0,8 e 3 moles por litro, de preferencia entre

0,3 e 1 mole por litro.

A proporgao entre a solugdao oxalica e a solugdo dos
sais soluveis de itrio e de tita@nio & tal que o numero de equiva-
lentes de acido oxalico seja igual ou superior ao nimero de
equivalentes de itrio e de titanio. Pode utilizar-se um excesso
que constitua até 50 7 de excesso em relagao ao valor estequio-

metrico.

A coprecipitagao efectua-se a temperaturas compreen-
didas entre 10° C e 95° C e a um valor do PH compreendido entre

5,5 e 6,

Obtém-se um coprecipitado de oxalatos de itrio e de

titanio.



A segunda fase do processo consiste em separar o copre-
cipitado da suspensao obtida. Esta separacao pode efectuar-se de
acordo com as tecnicas classicas de separacao liquido/sé6lido,

tais como decantagao, sedimentagao, filtracao e/ou centrifugacao.

Segundo uma variante do processo de acordo com a
presente invencao, o coprecipitado separado pode ser seguidamente

lavado com agua.

0 produto obtido depois da separagao e, eventualmente,
da lavagem, pode ser seguidamente seco nas condigoes descritas
antes. A temperatura de secagem esta compreendida, de preferéncia,
entre 20° C e 150° C, variando o tempo de secagem, de preferencia,

entre quinze minutos e quarenta e oito horas.

0 produto seco pode ser seguidamente calcinado.

A calcinagao realiza-se geralmente a uma temperatura

compreendida entre 400° C e 600° C.

A duragao da calcinagao pode variar entre trinta
minutos e vinte e quatro horas, por exemplo, e, de preferencia,

entre uma e treze horas.

A duragao da calcinacao esta correlacionada com a
temperatura e pode ser tanto mais curta quanto mais elevada for a

temperatura de calcinagao.
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Uma outra variante do processo de realizacao da
presente invecao consiste em utilizar a técnica de impregnacao
do 6xido de itrio com o auxilio de uma solugao de pelo menos um
sal de titanio decomponivel por acgao do calor com formagao de
oxido, que se denomina, de maneira simplificada, precursor de

oxido.

A titulo de precursores de o0xido, podem utilizar-se os
sais soluveis referidos antes utilizados sob a forma de solucao

aquosa ou organica, como se descreveu antes.

A concentragao da solugao do precursor de oxido depende

da solubilidade do referido precursor.

De uma maneira pratica, pode realizar-se a impregnagao
introduzindo um sal soltuvel de'titénio durante a desaglomeracao
do 0xido de itrio em meio alcodlico, por exemplo introduzindo um
composto organo-metalico de titdnio, como, por exemplo, tetrabu-
tilato ou tetra-isopropilato e hidrolisando este composto organo-
-metalico por adicao de agua. Os pos de oxidos em suspensao sao
entao secos como no caso da técnica da chamotagem. A secagem e a
calcinagao podem realizar-se de acordo com as condigoes citadas

antes.

As composigoes de acordo com a presente invengao

obtidas segundo as diferentes vias destinam-se a fabricagao de
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objectos ceramicos. Possuem, de preferéncia, uma granulometria
de tal maneira que o seu diametro médio seja inferior ou igual a
cerca de 1 micrometro, com uma distribuicao de tamanhos dos

granulos o mais possivel monomodal.

As composigoes descritas antes sao moldadas por
processos conhecidos, tais como prensagem uniaxial, isostatica ou

ainda por vazamento ou injeccao.

0 objectivo & entao cozido a fim de sofrer a densifi-
cagao necessaria a formagao do artigo ceramico fritado de acordo

com a presente invengao.

Um outro objecto da presente invencao é constituido
pelos artigos ceramicos fritados tendo um peso especifico elevado
e compreendendo essencialmente entre 80 7 e 99,99 7 em peso
aproximadamente de itrio, expresso sob a forma de oxido de itrio,
e entre 0,01 7 e 20 7 em peso aproximadamente de titanio,

expresso como TiOz.

0 peso especifico tedrico do oxido de itrio é igual a

5,031 g/cm3.

O artigo ceramico fritado obtido a partir da composigao
de acordo com a presente inven¢ao possul um peso especifico que é

pelo menos igual a 4,50 g/cm3, o0 que corresponde a uma densidade



que representa 90 7 da densidade teorica determinada em funcao

dos parametros da malha.

E vantajoso que o objecto ceramico fritado apresente
uma composic@o tal que contenha 90 % a 99,98 7 em peso aproximada
mente de O0xido de itrio e entre 0,02 7 e 10 7 em peso de 6xido de

titanio.

Os objectos ceramicos assim obtidos possuem entao um
peso especifico muito proximo do peso especifico tedorico que se

situa, de preferéncia, acima de 4,78 g/cm3

, O que corresponde a
uma densidade que representa entre 95 7 e 100 7 da. densidade

teorica.

Depois de se conferir a forma, o objecto obtido &
entao fritado no decurso de um ciclo térmico cuja temperatura
varia entre a temperatura ambiente e 1 700° c, de preferéncia
entre a temperatura ambiente e 1 550° C e mantém-se a temperatura
quando ela atinge um valor compreendido entre 1 300° C e 1 550° C
durante um intervalo de tempo que depende da temperatura e da
microestrutura pretendida. Para mais pormenores sobre este

patamar de temperaturas, faz-se referencia aos Exemplos.

E de assinalar que se obtém densidades muito grandes
para temperaturas de fritagem moderadas. Nota-se uma diminuicao

da temperatura de fritagem de 300° ¢ a 400° C em relagdo & tempe-
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ratura necessaria para fritar o oxido de itrio sozinho.

Alem disso, os objectos ceramicos fritados possuem uma
microestrutura muito boa, sem apresentarem um crescimento exage-

rado dos granulos.

A titulo ilustrativo, pode fazer-se referéncia as
Figuras 1 e 2, que representam fotografias tiradas com micros-
copio electronico de varrimento (com ampliacOes respectivamente

iguais a 5 000 e 10 000 vezes) de diferentes produtos ceramicos.

A Figura 1 evidencia a microestrutura de um artigo
ceramico constituido por 6xido de itrio sozinho e fritado a

1 500° C.

A Figura 2 mostra a microestrutura de um po fritado a
1 500° C que contém 99 I de Y,05 e 1 7 de Ti05. No Exemplo 1,

encontram-se mais pormenores relativamente a sua preparacao.

Da comparagao entre a Figura 1 e a Figura 2, conclui-se
que a presenca dos aditivos de fritagem referidos antes melhora

notavelmente a microestrutura do material ceramico obtido.

Devido as suas boas propriedades, as composigoes de
acordo com a presente inven¢ao podem servir em particular como

matérias-primas para a fabricacao de artigos ceramicos, como



agentes de reforgo de alumina e como corpos de moagem. Podem ser
igualmente utilizadesno dominio da metalurgia, em particular para

a realizacao de cadinhos e de filtros para metais liquidos.

Os Exemplos que se descrevem seguidamente ilustram a

invencao sem no entanto a limitarem.

Nos Exemplos, as percentagens referidas sao expressas

em peso.

EXEMPLOS

EXEMPIO 1 a 3

Neste Exemplo, prepara-se a composic¢ao de acordo com a
presente invengao por mistura de po de oxido de itrio e de po de

oxido de titanio.

Num moinho com bolas de zircomio (ATTRITOR), que roda a
400 rotagoes por minuto, efectua-se a mistura dos seguintes pos

no seio de etanol utilizado em quantidade equivalente a carga

- oxido de itrio utilizado comercializado pela Société
Rhone-Poulenc, que possui um diametro medio de particulas,
medido com Sedigraph, igual a 3,4 micrometros e tendo uma

pureza igual a 99,99 7 (qualidade lumindfora),



- oxido de titanio TiO, anatase tendo um diZmetro médio das
particulas igual a 8,5 micrometros e uma pureza superior a

99 %.

Comega-se por introduzir no moinho 50 gramas de oxido
de itrio que sao molidos durante uma hora no seio de etanol, utili

zado na proporcao igual a 60 Z.

Em seguida, adiciona-se o 0xido de titadnio na quanti-
dade adequada definida no Quadro I e efectua-se uma moagem

simultanea durante trinta minutos.

Elimina-se o etanol e a agua por evaporagao num evapo-
rador sob pressao reduzida, conseguida por meio de trompa de

agua.

Obtém-se uma composicao com a forma de po, que & subme-
tida a peneiragao que permite eliminar os aglomerados de diametro

superior a 400 micrometros.

Em seguida, e transformada em pastilhas sob uma pressao

de 150 MPa e submete-se a operacao de fritagem.

Faz-se subir progressivamente a temperatura a veloci-
dade de aquecimento igual a 20° ¢ por minuto, até atingir a

temperatura de 1 000° C e depois igual a 3°c por minuto até a
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temperatura de fritagem de 1 500° C; mantém-se a mencionada

temperatura durante trés horas.

Os resultados obtidos estao indicados no Quadro I

seguinte.
UADRO I
Exemplo 1 2 3
% de Ti0, 1 3 10
d 4,83 4,88 4,93
dr 7 96 7 97 % 98 7

Neste Quadro, o simbolo d representa a densidade do
material ceramico obtido, medida pela técnica de Arquimedes,
utilizando agua permutada como’liquido e o simbolo dr & a densi-
dade relativa expressa em percentagem da densidade teorica calcu-

lada de acordo com a hipotese de uma mistura bifasica Y203-Y2T105.

0 material ceramico obtido apresenta uma boa microes-

trutura.
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Este material possui graos sensivelmente com a mesma
forma e apresenta uma distribuicao de tamanhos uniforme, que

varia entre 1 e 5 micrometros, depois de fritagem a 1 500° C.

EXEMPLOS 4 e 5

Nos Exemplos que se descrevem seguidamente, prepara-se
uma composicao que contém Oxido de itrio e oxido de titanio de

acordo com uma técnica de impregnacao.

Efectua-se a mistura de 50 gramas de 0xido de itrio com
50 centimetros cubicos de etanol. Adiciona-se em seguida 0,425
grama de tetra-n-butilato de titanio, o que corresponde a 0,2 7
de T102.
Submete-se o conjunto a uma operacao de moagem num
moinho de bolas de zirconio (ATTRITOR), que roda a 200 rotagoes

por minuto durante quinze minutos.

Adicionam-se seguidamente 10 centimetros cubicos de
agua destilada e prossegue-se a operacao de moagem durante uma

hora e quarenta e cinco minutos.

Elimina-se o etanol e a agua por evaporacao num evapo-

rador sob pressao reduzida provocada por trompa de agua.
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Obtém-se uma composicao sob a forma de po, que é

peneirada atraves de um peneiro de 100 micrometros.

Em seguida, e transformada em pastilhas sob uma

pressao de 150 MPa e submetida a uma operagao de fritagem.

Faz-se subir progressivamente a temperatura com a velo=-
cidade de 15° ¢ por minuto até 1 100° Cc e depois, com uma veloci-
dade de 5° C por minuto, até A temperatura de fritagem de

1 500° C; mantém-se esta temperatura durante tres horas.

Os resultados obtidos estao indicados no Quadro II.

UADRO I1
Exemplo 4 5
% de TiO, 0,2 1
d 4,83 5,01
dr 7% 96,0 7% 99,5 7




EXEMPLOS 6 e 7

De acordo com este Exemplo, prepara-se a composigao de
acordo com a presente invengao a partir de oxido de itrio e de

Y2T1205.

Num moinho de esferas de zirconio, rodando a 200 rota-
coes por minuto, efectua-se a moagem simultanea durante duas
horas no seio de etanol, de Y203 e YZTiZOS’ empregados nas

proporgoes indicadas no Quadro III.

Elimina-se o etanol e a agua por evaporagao num evapo-

rador sob pressao reduzida, provocada por trompa de agua.

Obtem-se um po, que e peneirado atraves de um peneiro

de 100 micrometros.

E em seguida transformado em pastilhas sob uma pressao

de 150 MPa.

Procede-se a fritagem nas condigoes dos Exemplos 4 e 5

(temperatura da fritagem = 1 500° ¢).

0s resultados obtidos estao indicados no Quadro III.



UADRO III
Exemplo 6 7
% de TiO2 0,2 1
d 4,79 5,02
dr 7 95,2 7% 99,8 17
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REIVINDICACOES

l.- Processo para a preparacido de uma composicdo para
artigos de ceramica d base de O6xido de itrio, a qual compreende
6xido de itrio e pelo menos um Oxido de titdnio ou os precursores
dos referidos Oxidos, caracterizado pelo facto de se misturar in-
timamente Sxido de Itrio e pelo menos um Oxido de titdnio e, even
tualmente, de se secar a mistura obtida, utilizando-se:

- entre 0,01 e 20% em peso de Ti02 e

- entre 80 e 99,99% em peso de Y203.

2.- DProcesso de acordo com a reivindicacdo 1, caracte-
rizado pelo facto de o oxido de titanio ser Ti0, e/ou ¥,Ti0g e/ou

Y, Ti

27250

7-



3.- DProcesso de acordo com a reivindicacdo 1, caracte
rizado pelo facto de se incluir Oxido de itrio e oxido de tita-
nio e/ou um Oxido misto de Itrio-titanio; Oxido de itrio e um
precursor de Oxido de titdnio, encontrando-se o oxido de itrio e

o Oxido de titdnio ambos sob a forma de precursores de oxido.

4.- Processo de acordo com a reivindicacado 3, caracte
rizado pelo facto de o precursor de Oxido de titénio ser um sal
de titénio ou um alcoolato de titd3nio; e os precursores de Oxido
de itrio e de tit%nio.serem um coprecipitado de hidroxido, oxala

to ou carbonato.

5.- Processo de acordo com a reivindicagdo 2, caracte
rizado pelo facto de se incluir:

- entre 0,02 e 10% em peso de TiO2 e

- entre 90 e 99,98% em peso de ¥, 3°

6.~ Processo de acordo com a reivindicacdo 1, caracte
rizado pelo facto de os oxidos de itrio e de titdnio possuirem

uma pureza superior a 99%.

7.- Processo de acordo com a reivindicacdo 1, caracte
rizado pelo facto de os pds de Oxidos possuirem uma granulome-
tria tal que o didmetro médio seja igual ou menor do gue 1 micrd

metro.



8.~ Processo de acordo com uma gualquer das reivindi-
cagles 1 a 7, caracterizado pelo facto de o oxido de titanio po-
der ser um mondxido de titdnio, um sesquidxido de titdnio, um
didxido de titdnio sob a forma de anatase ou de rutilo ou um &xi

do misto YzTiO5 e/ou Y2Ti07.

9.~ Processo de acordo com uma qualquer das reivindi-
cagdes 1 a 8, caracterizado pelo facto de se realizar a mistura

intima por moagem em humido ou em seco.

10.- Processo de acordo com uma qualquer das reivindi
cagbes 1 a 9, caracterizado pelo facto de se efectuar a secagem

a uma temperatura compreendida entre 20 e 150°¢.

1ll.- Processo para a preparacéo de uma composicdo pa-
ra artigos ceramicos referida numa das reivindicacdes 1 a 5, ca-
racterizado pelo facto:

a) de se efectuar uma coprecipitacdo de compostos de
itrio e de titanio a partir de uma solucgdo de sais sollveis dos
elementos citados;

b) de se separar o coprecipitado obtido; e

c) eventualmente, de se calcinar este ultimo.

12.- Processo de acordo com a reivindicagao 11, carac

terizado pelo facto de a solugdao de sal solavel de itrio poder
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ser uma solugdo de nitrato, cloreto e/ou sulfato.

13.~ Processo de acordo com uma qualquer das reivindi
cagOes 11 e 12, caracterizado pelo facto de o sal soluvel de ti-
tanio poder ser o cloreto de titdnio, o oxicloreto de titdnio ou
um alcoolato de titanio derivado de um alcool alifatico com 1 a

4 atomos de carbono.

14.- Processo de acordo com uma qualquer das reivindi
cagdes 12 e 13, caracterizado pelo facto de os mencionados sais

estarem em solucdo aquosa ou em solugdo orgdnica.

15.- Processo de acordo com uma qualquer das reivindi
cagles 1l a 14, caracterizado pelo facto de se coprecipitar os
citados elementos sob a forma de hidrdxidos, oxalatos ou carbona

tos.

16.~ Processo de acordo com a reivindicacio 11, carac
terizado pelo facto de se efectuar uma coprecipitacdo dos hidrd-
xidos por mistura da solug@o dos sais soliveis dos referidos ele

mentos com uma solucdo bisica.

17.- Prccesso de acordo com a reivindicacao 16, carac
terizado pelo facto de o pH do meio reaccional estar compreendi-

do entre 9 e 12.
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18.~ Processo de acordo com a reivindicagdo 11, carac
terizado pelo facto de se efectuar uma coprecipitagdo dos oxala-
tos por mistura da solucdo dos sais soluveis dos mencionados ele

mentos com o acido oxalico ou 0s seus sais.

19.- Processo de acordo com a reivindicacdo 18, carac
terizado pelo facto de o agente precipitante ser o oxalato de

aménio.

20.~ Processo de acordo com uma gqualquer das reivindi
cagOes 18 e 19, caracterizado pelo facto de o pH do meio reaccio

nal estar compreendido entre 5,5 e 6.

21.- Processo de acordo com uma qualquer das reivindi
cagdes 1l a 20, caracterizado pelo facto de se efectuar a seca=-

gem a uma temperatura compreendida entre 20 e 150°.

22.- Processo de acordo com uma qualquer das reivindi
cagoes 11 a 20, caracterizado pelo facto de se efectuar a calci-

nacao a uma temperatura compreendida entre 400 e 600°c.

23.- Processo para a preparagdo de uma composicgdo pa-
ra artigos cerdmicos definida numa das reivindicacbCes 1 a 5, ca-
racterizado pelo facto de se impregnar o 6xido de Itrio com o au

xilio de uma solucdo de pelo menos um sal de titd3nio e de se

-
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efectuar depois, eventualmente, uma secagem € uma calcinacgdo.

24.- Processo de acordo com a reivindicagdo 23, carac
terizado pelo facto de o sal de tit@nio poder ser o cloreto de
titinio, o oxicloreto de titdnio ou um alcoolato de titdnio deri

vado de um alcool alifdtico com 1 a 4 atomos de carbono.

25 .~ Processo de acordo com a reivindicacdo 23, carac
terizado pelo facto de se efectuar a secagem a uma temperatura

. [o] . ~
compreendida entre 20~ e 150°C e a calcinacdo a uma temperatura

compreendida entre 400 e 600°C.

26.~ Processo para a fabricagdo de um artigo de cera-
mica fritado, caracterizado pelo facto de se submeter uma com-
pcsigao preparada pelo processo de acordo com uma das reivindi-
cagdes 1 a 5, a uma operagdo de compressdo uniaxial, isostatica
ou ainda colagem ou injecgdo e de se submeter depois a cozedura
necessdria para promover a densificacao indispensdvel para se Ob
ter o artigo fritado em questéo, o qual compreende essencialmen
te entre cerca de 80 e 99,99% em peso de Itrio expresso como
e entre cerca de 0,01 e 20% em peso de titanio expresso co-

Y503

mo Tioz.

27.- Processo de acordo com a reivindicacdo 26, carac

terizado pelo facto de o artigo obtido compreender essencialmen-



-

te entre cerca de 90 e 99,98% em peso de Itrio expresso como Y203

e cerca de 0,02 a 10% em peso de titdnio expresso como TiOZ.
28.- Processo de acordo com uma qualquer das reivindi-
cacles 26 e 27, caracterizado pelo facto de o artigo obtido ter

um peso volumico superior a 4,50 g/cm3.

29.~ Processo de acordo com a reivindicacao 28, carac
terizado pelo facto de o artigo obtido ter um peso volumico maior

do que 4,78 g/cm3.

30.- Processo de acordo com uma qualquer das reivindi
cacles 28 e 29, caracterizado pelo facto de o citado peso volimi

co ser obtido apds calcinagdo a uma temperatura compreendida en-—

tre 1300 e 1700°C. .

O Ageate Oficial da Propriedade Industrial



Figure 1

Figure 2
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