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Introdução 

O método sol-gel é um importante método de 
síntese de materiais cerâmicos, uma vez que permite 
obter materiais com elevado grau de pureza e 
homogeneidade1. O óxido de zircônio apresenta 
propriedades cerâmicas tal como resistência química, 
estabilidade térmica e mecânica e alta condutividade 
iônica a altas temperaturas2.  Dependendo dos 
fatores como método de preparação, pH e 
temperatura, a zircônia apresenta três fases 
cristalinas: monoclínica, tetragonal e cúbica3. Quando 
zircônia é preparado pelo método sol-gel, a fase 
tetragonal pode ser estabilizada a baixas 
temperaturas dependendo do pH e catalisador da 
hidrólise utilizado na síntese4. O objetivo deste 
trabalho foi estudar a cristalização de ZrO2 no 
material carbono cerâmico SiO2/ZrO2/C-grafite 
aquecido em diferentes temperaturas. 

Resultados e Discussão 

O processo de cristalização de ZrO2 foi analisado 
utilizando difratometria de raios-X (DRX) e 
microscopia eletrônica de transmissão de alta 
resolução (HRTEM).  

A Figura 1 mostra o difratograma de raios-X para a 
amostra contendo 50 % SiO2, 20 % ZrO2 e 30 % C-
grafite, onde % estão em m/m. 
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Figura 1. Difratograma de raios-X para SiO2/ZrO2/C-
grafite aquecido a diferentes temperaturas.  

 

O tamanho das partículas de ZrO2 cristalinas, fase 
tetragonal, mostrado na figura 1, foi calculado através 
da equação de Scherrer.  

A Figura 2 mostra a imagem obtida por contraste 
de massa através de HRTEM para o material 
aquecido á 1000 ºC em atmosfera de N2. Como 
podemos observar na Figura 2(A), o material 
apresenta partículas de ZrO2 cristalinas (partículas 
escuras) que foram formadas durante o processo de 
aquecimento do material, e também partículas de C-
grafite (partículas claras) dispersas no interior do 
material, que foram inseridas durante a síntese. Na 
imagem de alta resolução (Figura 2(B)) podemos 
observar a diferença na distância interplanar entre a 
partícula de ZrO2 e partícula de C-grafite. 

 
 
 
 
 
 
 
 
    

Figura 2. Imagens de HRTEM (A) obtida por 
contraste de massa, e (B) alta resolução, do material 
carbono cerâmico SiO2/ZrO2/C-grafite aquecido a 
1000 ºC. 

Conclusões 

Foi possível observar o início do processo de 
cristalização de ZrO2 (fase tetragonal) no material em 
800 ºC, sendo que em 1000 ºC essas partículas 
atingem um grau maior de cristalinidade. Através das 
imagens de HRTEM, foi possível observar que foram 
formadas partículas esféricas de ZrO2 no interior do 
material com diâmetro médio de aproximadamente 10 
nm. 
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