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Sintesis de nanocristales de zirconia mediante el método
Sol-Gel: Mecanismo de la transformacion de fase mediante
la ecuacion LSW.
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Resumen

Introduccion

Las nanoparticulas de Oxido de Zirconio usando el método Sol-Gel se sintetizaron ajustando 2
diferentes parametros de sintesis con el objetivo de obtener el menor tamafio de particula posible y

la estabilizacion de las fases de alta temperatura, la zirconia tetragonal y/o la zirconia cubica a
condiciones normales de presion y temperatura.

La primera condicidn ajustada fue el uso de 2 diferentes alcoholes como medio solvente de reaccion

para el método Sol-Gel buscando mejorar la estabilidad de las particulas coloidales de oligomeros de

zirconia en suspension manipulando la constante dieléctrica del medio, ya que alcoholes de cadena
corta tienen mayor constante dieléctrica lo cual promueve la suspensién de los oligémeros, sin
embargo en previos estudios los alcoholes de cadena corta promueven la desestabilizacién de las
fases de alta temperatura de la zirconia, para mitigar esto se agrega el alcohol de cadena larga.

La segunda consideracion es el uso de 2 catalizadores distintos para evaluar el efecto del pH en la
evolucién de la de polvos de zirconia obtenida

Metodologia.

La relacion molar de propoxido de zirconio (IV) (TPOZ), agua y alcoholes, utilizada fue de 1: 8: 20.
Los alcoholes utilizados como solventes son el metanol y el isopropanol, se adicionaron en una
relacion molar 1:1 hasta llegar en conjunto a la proporcion 20:1 en relacién al propdxido de zirconio.
Se emplearon relaciones molares de 0.2 y 0.8 de catalizador respecto al propoxido de zirconio, para
ambas vias cataliticas para obtener geles con concentraciones altas y bajas de los catalizadore.

Los polvos obtenidos del método Sol-Gel se sometieron a tratamiento térmico de envejecimiento a
400, 600 y 800°C, en una mufla con atmdsfera de aire y con tiempos de permanencia de entre 5
minutos hasta las 500 horas

Los materiales tratados térmicamente fueron caracterizados utilizando Difracciéon de Rayos X,
Microscopia Electrénica de Barrido y Espectroscopia de Infrarrojo por Transformada de Fourier.

A partir de los datos de Difraccion de Rayos X se calculo el tamafio de cristalito y el porcentaje de
fases para realizar un analisis cinético.

Resultados

Los resultados obtenidos mediante la sintesis de la zirconia muestran claramente un efecto
considerable del catalizador en la estabilidad de la transformacion de la fase tetragonal, meta
estable a temperatura ambiente, hacia la fase estable a temperatura ambiente monoclinica.

El sistema sintetizado con la mayor concentracién de catalizador acido mostro la mayor estabilidad
de la fase tetragonal durante los tratamientos térmicos. En el extremo opuesto se encuentra el
sistema con mayor concentracion de catalizador basico, en el cual la fase tetragonal transformo en el
menor tiempo.

La utilizacion de los 2 diferentes alcoholes permitio la obtencion de particulas de tamafos menores a
5 nanémetros directamente del Sol-Gel, las cuales crecieron hasta un tamano maximo de ~50
nanometros en los tiempos maximos analizados.

Conclusion.

El efecto de la naturaleza acido-base del catalizador en la cinética de transformacion observada
revela que las condiciones acidas promueven la resistencia a la transformacién de zirconia
tetragonal a la zirconia monoclinica.



