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DESCRIPCIÓN 

Polvo fino de zirconia y método de producción para el mismo 

Campo técnico 

La presente invención se refiere a un polvo fino de zirconia y a un método para producirlo. 

Antecedentes de la técnica 5 

La zirconia (óxido de zirconio) se usa para una gran variedad de aplicaciones. Los ejemplos típicos de zirconia incluyen 
polvos producidos por métodos de secado, polvos producidos por métodos de humectación, etc. Recientemente, la 
investigación y el desarrollo se han llevado a cabo activamente en polvos de zirconia húmedos debido a su 
multifuncionalidad. Por ejemplo, la zirconia húmeda producida por un método de purificación en húmedo, como la 
hidrólisis, se usa para materiales electrónicos, cocatalizadores para purificar gases de escape de automóviles, 10 
sensores de oxígeno, cerámica fina, películas antirreflectantes, electrolitos de pilas de combustible de óxido sólido, y 
similares. 

La zirconia húmeda a veces se usa como una base en polvo, pero a menudo se usa como un producto sinterizado 
para exhibir sus funciones. Un producto sinterizado de zirconia se produce moldeando un polvo fino de cristal de 
zirconia y sinterizando después el producto moldeado resultante. En este caso, el polvo fino de cristal de zirconia se 15 
somete previamente a un tratamiento estabilizador para mantener una estructura cristalina tetragonal o cúbica, que es 
una fase estable a alta temperatura del cristal de zirconia, a temperatura ordinaria. El tratamiento estabilizador del 
cristal de zirconia se realiza generalmente disolviendo óxidos, como calcia, magnesia e itria, en zirconia. Los productos 
sinterizados que comprenden zirconia con solo una estructura cristalina cúbica se usan extensamente como los 
denominados productos sinterizados de zirconia totalmente estabilizada (generalmente denominada «zirconia 20 
estabilizada»). Además, los productos sinterizados que contienen zirconia con una estructura cristalina tetragonal se 
usan extensamente como productos sinterizados de zirconia parcialmente estabilizada. 

Cuando se obtiene el producto sinterizado de zirconia anterior, las características del polvo afectan a la manipulación 
y a la sinterabilidad durante la producción. Por lo tanto, las características de un producto sinterizado de zirconia que 
se vaya a obtener están muy influenciadas por las características de un polvo de zirconia usado como materia prima. 25 
Como polvo de zirconia, por ejemplo, en la PTL 1 se describe un polvo fino de zirconia en donde la superficie específica 
de BET es de 6 a 28 m2/g y la relación de [diámetro medio de partícula medido por microscopio electrónico] / [diámetro 
medio de partícula determinado a partir de la superficie específica de BET] es de 0.9 a 2.1. Este polvo fino de zirconia 
se puede producir controlando el diámetro medio de partícula de la zirconia hidratada, que es una materia prima, y la 
temperatura de calcinación del mismo. La moldeabilidad y la sinterabilidad cuando el polvo se moldea y se sinteriza 30 
para formar una cerámica se mejoran. Además, en la PTL 2 se describe un polvo de zirconia que comprende partículas 
de agregado secundario, en donde la superficie específica de BET es de 3.5 a 20 m2/g, la mediana del tamaño de 
partícula es de 0.3 µm a 1 µm, y la relación de [diámetro medio de partícula medido por microscopio electrónico] / 
[diámetro medio de partícula determinado a partir de la superficie específica de BET] es de 1 a 3. En la PTL 2 también 

se describe un polvo de zirconia y un método para producir el mismo, en donde el diámetro medio de partícula ϕ (µm) 35 

del sol de zirconia hidratado es de 0.2 µm o menor, y este sol se calcina a una temperatura T (ºC) que satisface T ≥ 

3000 ϕ + 650 en el intervalo de 800ºC a 1200ºC o de 800ºC a 1300ºC para obtener un polvo de zirconia con una 

superficie específica de BET, S, (m2/g) que satisface la relación ϕ ≤ 1/S. 

En la PTL 3 se describe un producto sinterizado de zirconia transmisor de luz que comprende zirconia que contiene 
del 2 % al 4 %, en moles, de itria como estabilizador y menos del 0.1 % en peso de alúmina como aditivo, y que tiene 40 
una densidad relativa mayor o igual que el 99.8 % y una transmitancia de luz total medida con un espesor de 1.0 mm 
mayor o igual que el 35 %. En la PTL 3 se describe además un polvo de zirconia obtenido sinterizando un polvo que 
contiene menos del 0.1 % en peso de alúmina, y que tiene una superficie específica de BET de 10 m2/g a 15 m2/g y 
un diámetro medio de partícula de 0.4 µm a 0.7 µm a presión atmosférica en el aire, en donde la tasa de contracción 
durante la sinterización (Δρ/ΔT: g/cm3·ºC) durante la sinterización a presión atmosférica (en aire, velocidad de 45 
aumento de temperatura: 300ºC/h) es mayor o igual que 0.0125 y menor o igual que 0.0160. Este polvo se produce 
usando sol de zirconia hidratado como material de partida y tiene una densidad de moldeo del 50 %. 

En la PTL 4 se describe un cuerpo poroso a base de zirconia y un método para producirlo. Específicamente, el cuerpo 
poroso a base de zirconia se produce preparando una disolución A de reacción básica que contiene sulfato de zirconio 
mezclando un agente sulfurante a una temperatura mayor o igual que 80ºC y menor que 95ºC y una disolución de sal 50 
de zirconio a una temperatura mayor o igual que 80ºC y menor que 95ºC, preparando una disolución B de reacción 
básica que contiene sulfato de zirconio mezclando un agente sulfurante a una temperatura mayor o igual que 65ºC y 
menor que 80ºC y una disolución de sal de zirconio a una temperatura mayor o igual que 65ºC y menor que 80ºC, 
mezclando las disoluciones A y B de reacción, y envejeciendo la mezcla resultante, seguido de neutralización y 
cocción. 55 

En la PTL 5 se describe un polvo poroso a base de zirconia y un método para producirlo. Específicamente, cuando se 
añade un agente sulfurante a una disolución de sal de zirconio, el agente sulfurante se añade a la disolución de sal de 

E17775102
21-05-2020ES 2 793 248 T3

 



3 

zirconio a una temperatura mayor o igual que 100ºC en un autoclave para producir de ese modo el polvo poroso a 
base de zirconia. 

Los polvos porosos a base de zirconia descritos en la PTL 4 y la PTL 5 se pueden aplicar a portadores de catalizador 
para purificar los gases de escape de los automóviles y pueden mantener un alto volumen de poro incluso después 
de una resistencia a altas temperaturas. 5 

Listado de citas 

Bibliografía de patentes 

PTL 1: Patente Japonesa JPH05-193947A 

PTL 2: Patente Japonesa JPH05-193948A 

PTL 3: Patente Japonesa JP2014-185078A 10 

PTL 4: Patente Japonesa JP2006-36576A 

PTL 5: Patente Japonesa JP2008-81392A 

Compendio de la invención 

Problema técnico 

Hay varias descripciones de la invención e informes de investigación sobre diversos polvos de zirconia, como se 15 
describió anteriormente; sin embargo, no se ha realizado un examen detallado sobre la moldeabilidad cuando se 
obtienen productos sinterizados de zirconia. Hacer innecesaria la hidrólisis a largo plazo, etc., y reducir los costes de 
producción y el tiempo de producción, ha sido muy deseado. También ha habido una demanda de polvos de zirconia 
que tengan una excelente moldeabilidad y que permitan una fácil producción de productos sinterizados de zirconia 
que tengan una alta densidad de sinterizado. 20 

Antes de obtener un producto sinterizado, generalmente es necesario presurizar un polvo mediante moldeo por 
presión, etc. para producir una pieza compacta verde, es decir, un producto moldeado, y sinterizar el producto 
moldeado; sin embargo, las características del polvo tienen un gran impacto en esta etapa de moldeo. Para obtener 
un producto sinterizado que tenga una alta densidad de sinterizado y una resistencia del producto sinterizado, es 
necesario reducir los defectos y las desigualdades de densidad en el producto moldeado y aumentar la densidad del 25 
producto moldeado. En el procedimiento de moldeo a presión, es importante reducir la fricción con la superficie de la 
pared del molde de metal durante el moldeo y reducir la fricción entre las partículas de polvo. Cuando la fricción es 
alta, se producen defectos, como laminación y grietas, en el producto moldeado. Además, cuando la fricción es alta, 
es menos probable que la presión de moldeo se transmita entre las partículas y no se puede obtener un producto 
moldeado que tenga una alta densidad de moldeo; así, los poros de aire permanecen en el producto sinterizado y es 30 
difícil aumentar la densidad de sinterizado. Además, cuando se usó el moldeo por inyección, el moldeo por extrusión, 
el moldeo por fundición o similares, se produjeron grietas, etc. en el producto sinterizado debido a la tensión y la 
densidad de moldeo desigual del producto moldeado. Cuando se usó el moldeo por laminado, la densidad de moldeo 
no se pudo aumentar, la resistencia de la lámina se redujo y la procesabilidad a menudo se degradó. 

La presente invención se realizó en consideración de los problemas anteriores. Un objeto de la presente invención es 35 
proporcionar un polvo de zirconia que tenga una excelente moldeabilidad y una alta densidad de sinterizado y que 
pueda producir un producto sinterizado de zirconia de una manera simple, y también proporcionar un método para 
producir el polvo de zirconia. 

Solución al problema 

El presente autor realizó una extensa investigación para lograr el objeto anterior. Como resultado, el presente autor 40 
se centró en el grado de agregación de partículas primarias, que no había atraído la atención antes, y descubrió que 
el objeto anterior puede lograrse mediante un polvo de zirconia en el que el grado de agregación de las partículas 
primarias se controla dentro de un intervalo de valores específico. Así, la presente invención se ha completado. Más 
específicamente, el presente autor descubrió que el objeto anterior puede lograrse mediante un polvo de zirconia en 
el que la cantidad de espacios entre las partículas primarias, es decir, el volumen de poro, se controla dentro de un 45 
intervalo de valores específico, al tiempo que mejora la agregación de las partículas primarias más que antes. Así, la 
presente invención se ha completado. 

Es decir, la presente invención incluye, por ejemplo, los temas principales descritos en los siguientes artículos. 

Artículo 1. Un polvo de zirconia que comprende del 2 al 6 %, en moles, de itria, que tiene un volumen de poro con un 
diámetro de poro de 200 nm o menos de 0.14 a 0.28 ml/g y que tiene una densidad relativa de moldeo de 44 al 55 % 50 
cuando el polvo de zirconia se moldea a una presión de moldeo de 1 t/cm2, en donde la densidad relativa de moldeo 
está representada por la siguiente fórmula (1): 
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en donde la densidad (ρ0) teórica de sinterizado usada en la presente memoria es un valor determinado por la siguiente 
fórmula (2-1): 

 

en donde ρz es un valor determinado por la siguiente fórmula (2-2): 5 

 

en donde X e Y representan la concentración de itria (% en moles) y la concentración de alúmina (% en peso), 
respectivamente, y A y C son valores determinados por las siguientes fórmulas (2-3) y (2-4), respectivamente: 

 

 10 

en donde el polvo de zirconia tiene una superficie específica de 5 a 20 m2/g y un diámetro medio de partícula de 0.3 a 
0.8 µm. 

Artículo 2. El polvo de zirconia según el artículo 1, que comprende además óxido de aluminio. 

Artículo 3. El polvo de zirconia según el artículo 1 o 2, en donde la densidad de sinterizado cuando se realiza la 
sinterización a 1450ºC es del 99.5 % o más de la densidad de sinterizado teórica. 15 

Artículo 4. Un método para producir un polvo de zirconia según uno cualquiera de los artículos 1 a 3, comprendiendo 
el método: 

una primera etapa de calentamiento de una disolución de agente sulfurante a una temperatura de 75ºC o más y de 
menos de 100ºC y mantenimiento de la disolución del agente sulfurante a esta temperatura; 

una segunda etapa de calentamiento de una disolución de sal de zirconio a una temperatura de 75ºC o más y de 20 
menos de 100ºC y mantenimiento de la disolución de sal de zirconio a esta temperatura; 

una tercera etapa de calentamiento de la disolución de agente sulfurante mantenida en la primera etapa y la disolución 
de sal de zirconio mantenida en la segunda etapa para preparar de ese modo un reactivo y 

una cuarta etapa de tratamiento del reactivo preparado en la tercera etapa con una base, seguido de calentamiento 
en una atmósfera a una temperatura de 1000ºC o más y de menos de 1200ºC. 25 

Artículo 5. El método para producir un polvo de zirconia según el artículo 4, en donde la temperatura de la primera 
etapa es de 80ºC o más y de 98ºC o menos y la temperatura de la segunda etapa es de 80ºC o más y de 98ºC o 
menos. 

Efectos ventajosos de la invención 

El polvo de zirconia según la presente invención tiene una alta densidad de moldeo cuando se moldea y se puede 30 
obtener como un producto sinterizado que tiene una densidad de sinterizado que es del 99.5 % o más de la densidad 
de sinterizado teórica. Por lo tanto, el polvo de zirconia es adecuado para varios métodos de moldeo, como moldeo a 
presión, moldeo por inyección, moldeo por fundición y moldeo por laminado. Además, el polvo de zirconia según la 
presente invención se puede producir fácilmente en masa y, así, presenta una excelente competitividad en costes y 
puede usarse para diversas aplicaciones. 35 

Con el método para producir un polvo de zirconia según la presente invención se puede producir el polvo de zirconia 
anterior de una manera simple y es adecuado como método para producir el polvo de zirconia anterior. 

Descripción de las realizaciones 

Las realizaciones de la presente invención se describen en detalle a continuación. En la presente memoria descriptiva, 
los términos «contener» y «comprender» incluyen los conceptos de «contener», «comprender», «consistir 40 
sustancialmente en» y «consistir en». 

Polvo de zirconia 

El polvo de zirconia de la presente realización comprende del 2 al 6 %, en moles, de itria, tiene un volumen de poro 
con un diámetro de poro de 200 nm o menos de 0.14 a 0.28 ml/g y tiene una densidad relativa de moldeo del 44 al 
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55 % cuando el polvo de zirconia se moldea a una presión de moldeo de 1 t/cm2, en donde la densidad relativa de 
moldeo está representada por la siguiente fórmula (1): 

 

en donde la densidad (ρ0) teórica sinterizada usada en la presente memoria es un valor determinado por la siguiente 
fórmula (2-1): 5 

 

en donde ρz es un valor determinado por la siguiente fórmula (2-2): 

 

en donde X e Y representan la concentración de itria (% en moles) y la concentración de alúmina (% en peso), 
respectivamente, y A y C son valores determinados por las siguientes fórmulas (2-3) y (2-4), respectivamente: 10 

 

 

en donde el polvo de zirconia tiene una superficie específica de 5 a 20 m2/g y un diámetro medio de partícula de 0.3 a 
0.8 µm. 

El polvo de zirconia anterior tiene una alta densidad de moldeo cuando se moldea y se puede obtener como un 15 
producto sinterizado que tiene una densidad de sinterizado que es del 99.5 % o más de la densidad de sinterizado 
teórica. Además, debido a su alta densidad de moldeo, el polvo de zirconia es adecuado para varios métodos de 
moldeo, como moldeo a presión, moldeo por inyección, moldeo por fundición y moldeo por laminado. 

En la presente memoria descriptiva, el «polvo» se conforma conteniendo partículas primarias como una unidad 
estructural mínima. Todas o algunas de las partículas primarias se agregan para formar partículas secundarias. Por lo 20 
tanto, el término «polvo» como se usa en la presente memoria descriptiva se refiere a una conformación que contiene 
partículas secundarias como componente. Debido a que las partículas secundarias contienen partículas primarias no 
agregadas, el «polvo» está técnicamente conformado conteniendo partículas primarias o partículas secundarias como 
componentes. 

Además, en la presente memoria descriptiva, el término «diámetro de partícula primaria» se refiere al diámetro de las 25 
partículas primarias mismas y el término «diámetro de partícula secundaria» se refiere al diámetro de las partículas 
secundarias mismas. 

Además, en la presente memoria descriptiva, la expresión «el diámetro medio de partícula del polvo» se refiere al 
diámetro medio de partícula de las partículas secundarias contenidas en el polvo, a menos que se especifique en 
particular lo contrario. 30 

El polvo de zirconia según la presente realización comprende zirconia como componente principal. Específicamente, 
el polvo de zirconia contiene partículas primarias que comprenden zirconia como componente principal. En particular, 
el polvo de zirconia puede estar hecho principalmente de partículas secundarias conformadas por agregación de las 
partículas primarias que comprenden zirconia como componente principal. 

Además de la zirconia, que es un componente principal, el polvo de zirconia según la presente realización comprende 35 
del 2 al 6 %, en moles, de itria en base a la cantidad molar total del polvo. Se puede formar una disolución sólida de 
itria junto con zirconia. Cuando la relación de contenido de itria es mayor o igual que el 2 % en moles se puede evitar 
que se exceda la relación de la fase monoclínica en el producto sinterizado del polvo de zirconia. Es decir, la 
propagación de grietas puede evitarse mediante la expansión de gran volumen causada por la transición de fase desde 
la fase tetragonal a la fase monoclínica, suprimiéndose de ese modo una reducción en la tenacidad a la fractura del 40 
producto sinterizado de zirconia. 

La relación de contenido de itria basada en la cantidad molar total del polvo es preferiblemente del 2 al 5 %, en moles, 
y en particular preferiblemente del 2 al 4 %, en moles. La relación de contenido de itria también es preferiblemente del 
3 al 6 %, en moles, basada en la cantidad molar total del polvo. Cuando la relación de contenido de itria está dentro 
de este intervalo, se forma una fase cúbica con baja anisotropía óptica; así, se puede obtener un producto sinterizado 45 
de zirconia que tenga una excelente translucidez. 

El polvo de zirconia según la presente realización puede contener óxido de aluminio (alúmina), si es necesario. 

El contenido de alúmina no está particularmente limitado, y es, por ejemplo, del 0.005 al 2 %, en masa, basado en la 
masa total del polvo de zirconia. Cuando el polvo de zirconia contiene alúmina, se mejora la sinterabilidad del polvo 
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de zirconia y la estructura cristalina se puede homogeneizar fácilmente. Además, debido a que el polvo de zirconia 
contiene alúmina, se puede suprimir fácilmente la reducción de la resistencia a la fractura del producto sinterizado de 
zirconia. Además, la translucidez del producto sinterizado de zirconia se puede mejorar ajustando el contenido de 
alúmina. El contenido de alúmina es preferiblemente del 0.01 al 1.5 %, en masa, y más preferiblemente del 0.03 al 
1.2 %, en masa, basado en la masa total del polvo de zirconia. 5 

La forma de alúmina no está particularmente limitada. Un polvo de alúmina es preferible en términos de asegurar las 
propiedades de manipulación durante la preparación del polvo de zirconia y reducir las impurezas residuales. 

Cuando la alúmina está en forma de polvo, el diámetro medio de partícula de las partículas primarias de alúmina no 
está particularmente limitado, y es, por ejemplo, de 0.02 a 0.4 µm, preferiblemente de 0.05 a 0.3 µm y aún más 
preferiblemente de 0.07 a 0.2 µm. 10 

El polvo de zirconia según la presente realización puede contener otros componentes como alternativa a parte de itria. 
Ejemplos de otros componentes incluyen óxidos de metales alcalinotérreos, tales como calcia y magnesia; y óxidos 
de tierras raras, como ceria. Esto se debe a que las características, como el volumen de poro, del polvo de zirconia 
tienen menos probabilidades de verse afectadas por elementos aditivos. El polvo de zirconia de la presente realización 
contiene esencialmente un componente de itria; sin embargo, un polvo que no contenga un componente de itria puede 15 
tener la misma acción que el polvo de zirconia de la presente realización. 

En el polvo de zirconia según la presente realización, el volumen de poro con un diámetro de poro de 200 nm o menos 
está en el intervalo de 0.14 a 0.28 ml/g. El término «diámetro de poro», como se usa en la presente memoria, se refiere 
al tamaño de espacios entre partículas secundarias conformadas por agregación de partículas primarias. El diámetro 
de poro se puede medir mediante el método de intrusión de mercurio usando «AutoPore IV» (producido por 20 
Micromerieics). Por ejemplo, el diámetro de poro se puede determinar mediante el software de análisis incluido con 
este dispositivo. 

Cuando el volumen de poro menor o igual que 200 nm es menor que 0.14 ml/g la agregación de partículas primarias 
es demasiado fuerte; así, las partículas secundarias se engrosan y se reduce la sinterabilidad. Cuando el volumen de 
poro menor o igual que 200 nm excede de 0.28 ml/g, la agregación de partículas primarias es débil; así, la densidad 25 
de moldeo del producto moldeado es baja y no se puede obtener un producto sinterizado que tenga una alta densidad 
de sinterizado. El volumen de poro menor o igual que 200 nm es preferiblemente de 0.15 a 0.27 ml/g y más 
preferiblemente de 0.16 a 0.27 ml/g. Dado que el volumen de poros mayor que 200 nm indica espacios entre partículas 
secundarias, estos espacios grandes son menos relevantes para el grado de agregación de partículas primarias. 

El volumen de poro mencionado anteriormente se puede medir mediante el método de intrusión de mercurio usando 30 
un porosímetro de mercurio disponible comercialmente. 

Cuando el diámetro de partícula primaria del polvo de zirconia de la presente realización es de 50 nm a 200 nm, los 
espacios entre las partículas secundarias conformadas por la agregación de las partículas primarias, es decir, el 
diámetro de poro entre las partículas primarias, es probable que sea menor o igual que 200 nm. El grado de agregación 
de las partículas primarias, que constituye las partículas secundarias, puede controlarse controlando el volumen de 35 
los poros con un diámetro de poro de 200 nm o menos. Cuando el valor del volumen de poro es pequeño, hay pocos 
espacios entre las partículas secundarias y la agregación de las partículas primarias se vuelve fuerte. Por consiguiente, 
un producto moldeado obtenido a partir de un polvo con un bajo volumen de poro tiende a tener una alta densidad de 
moldeo porque las partículas primarias que constituyen partículas secundarias están densamente empaquetadas en 
el producto moldeado. 40 

Debido a que el polvo de zirconia según la presente realización tiene un volumen de poro dentro de un intervalo de 
valores específico como se describió anteriormente, el grado de agregación de partículas primarias que constituyen 
partículas secundarias aumenta, en comparación con los polvos de zirconia conocidos convencionalmente, y el 
engrosamiento de las partículas primarias puede suprimirse. Por lo tanto, se supone que con el volumen de poros con 
un diámetro de poro de 200 nm o menos controlado dentro del intervalo de valores anterior se evita el engrosamiento 45 
de las partículas primarias, al tiempo que se mejora la agregación de las partículas primarias mismas. El polvo de 
zirconia según la presente realización tiene de ese modo excelentes características y particularmente tiene una 
excelente moldeabilidad. 

El diámetro medio de partícula de las partículas secundarias contenidas en el polvo de zirconia según la presente 
realización (en lo sucesivo denominado simplemente el diámetro medio de partícula del polvo de zirconia) es de 0.3 a 50 
0.8 µm. Cuando el diámetro medio de partícula del polvo de zirconia está dentro del intervalo de valores anterior, se 
puede obtener fácilmente un producto moldeado que tenga una alta densidad de moldeo y se puede suprimir 
fácilmente una reducción en la sinterabilidad y la densidad de sinterizado. Además, cuando el diámetro medio de 
partícula del polvo de zirconia está dentro del intervalo de valores anterior, no es necesario alargar el tiempo de 
molienda del procedimiento de molienda. Cuando el diámetro medio de partícula del polvo de zirconia es menor o 55 
igual que 0.8 µm, la relación de la fase monoclínica en el polvo no es demasiado alta; así, se puede obtener fácilmente 
un producto sinterizado que tenga una alta densidad de sinterizado. El diámetro medio de partícula del polvo de 
zirconia es preferiblemente de 0.32 a 0.75 µm y más preferiblemente de 0.35 a 0.75 µm. 
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El diámetro medio de partícula de las partículas secundarias contenidas en el polvo de zirconia se puede medir 
mediante un analizador de tamaño de partículas por difracción láser disponible comercialmente. 

La superficie específica del polvo de zirconia según la presente realización es de 5 a 20 m2/g. En este caso, se puede 
obtener fácilmente un producto moldeado que tenga una alta densidad de moldeo y se puede suprimir fácilmente una 
reducción en la sinterabilidad y la densidad de sinterizado. La superficie específica del polvo de zirconia es 5 
preferiblemente de 6 a 18 m2/g y más preferiblemente de 6.5 a 15 m2/g. 

La superficie específica del polvo de zirconia como se usa en la presente memoria descriptiva se refiere a una 
superficie específica de BET y puede medirse mediante el método de BET usando un medidor de superficie específica 
disponible comercialmente. 

El polvo de zirconia según la presente realización tiene una densidad de moldeo relativa del 44 al 55 % cuando se 10 
moldea a una presión de moldeo de 1 t/cm2. La densidad relativa de moldeo usada en la presente memoria es un valor 
determinado por la siguiente fórmula (1): 

 

La densidad (ρ0) de sinterizado teórica usada en la presente memoria es un valor determinado por la siguiente fórmula 
(2-1): 15 

 

en donde ρz es un valor determinado por la siguiente fórmula (2-2): 

 

en donde X e Y representan la concentración de itria (% en moles) y la concentración de alúmina (% en peso), 
respectivamente. A y C son valores determinados por las siguientes fórmulas (2-3) y (2-4), respectivamente: 20 

 

 

En la fórmula (1), la densidad de sinterizado teórica varía según la composición del polvo. Por ejemplo, la densidad 
de sinterizado teórica de zirconia que contiene itria es 6.112 g/cm3 cuando el contenido de itria es el 2 % en moles, la 
densidad de sinterizado teórica es 6.092 g/cm3 cuando el contenido de itria es el 3 % en moles y la densidad de 25 
sinterizado teórica es 6.045 g/cm3 cuando el contenido de itria es del 5.5 % en moles. En estas densidades teóricas 
de sinterizado, se tiene en cuenta el 0.25 % de alúmina. La densidad de moldeo se puede calcular midiendo el peso 
y el volumen del producto moldeado. 

Cuando el producto moldeado del polvo de zirconia se prepara por moldeo a presión, la presión de moldeo es 
generalmente de aproximadamente 0.1 t a 3 t/cm2 en muchos casos. 30 

En particular, cuando el polvo de zirconia según la presente realización se moldea a una presión de moldeo de 1 t/cm2, 
la densidad relativa de moldeo representada por la fórmula (1) anterior es del 44 al 55 %. Cuando el volumen de poros 
con un diámetro de poro de 200 nm o menos mencionado anteriormente está fuera del intervalo predeterminado, la 
densidad de sinterizado relativa no llega a ser mayor o igual que el 99.5 %, incluso si la densidad relativa de moldeo 
representada por la fórmula (1) es mayor o igual que el 44 %. 35 

Debido a que la densidad relativa de moldeo del polvo de zirconia es del 44 al 55 %, es fácil obtener un producto 
sinterizado que tenga una alta densidad de sinterizado. Cuando la densidad relativa de moldeo del polvo de zirconia 
es menor que el 44 % o mayor que el 55 % la densidad de sinterizado puede reducirse. 

En el polvo de zirconia de la presente realización, la densidad de sinterizado cuando la sinterización se realiza a 
1450ºC puede ser mayor o igual que el 99.5 % de la densidad de sinterizado teórica. En otras palabras, en el polvo 40 
de zirconia de la presente realización, la densidad relativa de sinterizado cuando la sinterización se realiza a 1450ºC 
puede ser mayor o igual que el 99.5 %. 

Cuando la densidad relativa de sinterizado del producto sinterizado del polvo de zirconia está dentro del intervalo 
anterior, el producto sinterizado tiene particularmente un rendimiento excelente. La densidad de sinterizado relativa es 
más preferiblemente mayor o igual que el 99.6 %. El producto sinterizado se puede producir sinterizando el producto 45 
moldeado del polvo de zirconia de la presente realización. 

La densidad de sinterizado relativa anterior se refiere más específicamente a una densidad de sinterizado relativa 
representada por la siguiente fórmula (3): 
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La densidad de sinterizado teórica en la fórmula (3) es la misma que la densidad de sinterizado teórica representada 
por la fórmula (1) anterior. Por ejemplo, la densidad de sinterizado teórica de zirconia que contiene itria es 6.112 g/cm3 
cuando el contenido de itria es el 2 % en moles, la densidad de sinterizado teórica es 6.092 g/cm3 cuando el contenido 
de itria es el 3 % en moles y la densidad de sinterizado teórica es 6.045 g/cm3 cuando el contenido de itria es del 5.5 % 5 
en moles. En estas densidades teóricas de sinterizado, se tiene en cuenta el 0.25 % de alúmina. La densidad de 
sinterizado se puede medir por el método de Arquímedes. 

Debido a que el volumen de poros con un diámetro de poro de 200 nm o menos está dentro de un intervalo de valores 
específico, el polvo de zirconia según la presente realización tiene una alta densidad de moldeo cuando se moldea y 
se puede conformar fácilmente en un producto sinterizado con una densidad de sinterizado que sea mayor o igual que 10 
el 99.5 % de la densidad de sinterizado teórica. 

La alta densidad de moldeo y la excelente sinterabilidad del polvo de zirconia según la presente realización son 
atribuibles al volumen de poros con un diámetro de poro de 200 nm o menos dentro de un intervalo de valores 
específico, que puede aumentar la agregación de las partículas primarias que constituyen el polvo de zirconia y que 
puede evitar el engrosamiento de las partículas primarias. 15 

Fue convencionalmente posible especificar el diámetro de partícula secundaria mediante difractometría láser o similar 
y especificar el diámetro de partícula primaria mediante observación por SEM y medición de la superficie específica 
mediante el método de BET. En consecuencia, la densidad de moldeo se controló al usarlos como indicadores. Sin 
embargo, dado que la agregación de partículas primarias no se controló, que no se indicó anteriormente, los polvos 
que tenían el mismo diámetro medio de partícula de partículas secundarias tenían diferentes densidades de moldeo 20 
en algunos casos y los polvos que tenían la misma superficie específica tenían diferentes densidades de moldeo en 
algunos casos. Por esta razón, no siempre se obtuvo una alta densidad de moldeo incluso controlando el diámetro 
medio de partícula y la superficie específica dentro de intervalos de valores específicos. 

Por otro lado, cuando se usa un polvo con un diámetro de partícula primaria más grande para aumentar la densidad 
de moldeo, como se hace convencionalmente, se reduce la sinterabilidad, por lo que no se obtiene un producto 25 
sinterizado que tenga una alta densidad de sinterizado (una densidad relativa mayor o igual que el 99.5 %). A la 
inversa, cuando se reduce el tamaño de las partículas primarias, aumenta la fricción entre las partículas, por lo que no 
se obtiene un producto moldeado que tenga una alta densidad de moldeo. Para lograr una alta densidad de moldeo, 
es posible añadir un aglutinante para reducir la fricción entre las partículas; sin embargo, el efecto de añadir un 
aglutinante es limitado. Además, debido a que es necesario eliminar quemando el aglutinante a baja temperatura antes 30 
de la sinterización, se pueden generar grietas u orificios de entrada de aire en el producto sinterizado debido a la 
presencia del aglutinante; así, es necesario reducir, tanto como sea posible, la cantidad de aglutinante añadida. 

En cambio, el polvo de zirconia según la presente realización permite el control del grado de agregación de partículas 
primarias que constituyen partículas secundarias, que no se ha controlado convencionalmente, por lo que se puede 
obtener un producto moldeado que tenga una alta densidad de moldeo y su producto sinterizado también tiene una 35 
alta densidad de sinterizado. Además, según el polvo de zirconia de la presente realización, se puede obtener un 
producto moldeado que tenga una alta densidad de moldeo sin añadir un aglutinante al polvo de zirconia y se puede 
reducir la cantidad de aglutinante. 

Como se describió anteriormente, según el polvo de zirconia de la presente realización, se puede obtener un producto 
moldeado que tenga una alta densidad de moldeo y se puede obtener un producto sinterizado que tenga una alta 40 
densidad de sinterizado; por lo tanto, pueden usarse extensamente varios métodos de moldeo conocidos, tales como 
moldeo a presión, moldeo por inyección, moldeo por fundición y moldeo por laminado. Además, el polvo de zirconia 
según la presente invención se puede producir fácilmente en masa y, así, presenta una alta competitividad de costes 
y puede usarse adecuadamente para diversas aplicaciones. 

Método para producir polvo de zirconia 45 

El método para producir el polvo de zirconia anterior comprende: 

una primera etapa de calentamiento de una disolución de agente sulfurante a una temperatura de 75ºC o más y de 
menos de 100ºC y mantenimiento de la disolución del agente sulfurante a esta temperatura; 

una segunda etapa de calentamiento de una disolución de sal de zirconio a una temperatura de 75ºC o más y de 
menos de 100ºC y mantenimiento de la disolución de sal de zirconio a esta temperatura; 50 

una tercera etapa de mezcla de la disolución de agente sulfurante mantenida en la primera etapa y la disolución de 
sal de zirconio mantenida en la segunda etapa para preparar de este modo un reactivo y 
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una cuarta etapa de tratamiento del reactivo preparado en la tercera etapa con una base, seguido de calentamiento 
en una atmósfera a una temperatura de 1000ºC o más y de menos de 1200ºC. Cada etapa se describe en detalle a 
continuación. 

En la primera etapa, una disolución de agente sulfurante se calienta a una temperatura de 75ºC o más y de menos de 
100ºC y se mantiene a esta temperatura. 5 

La disolución de agente sulfurante se puede preparar mezclando un agente sulfurante y un disolvente. El agente 
sulfurante contiene un compuesto que reacciona con iones zirconio para producir sulfato. Es decir, el agente sulfurante 
contiene un compuesto que puede reaccionar con iones zirconio para producir sulfato. 

Los ejemplos de agente sulfurante incluyen sulfato de sodio, sulfato de amonio y similares. El sulfato de sodio se 
prefiere en términos de aguas residuales, etc. La pureza del agente sulfurante es preferiblemente mayor o igual que 10 
el 95 % y más preferiblemente mayor o igual que el 98 %. 

El agente sulfurante puede tener cualquier forma, como polvo, disolución o similares. 

El disolvente en la disolución del agente sulfurante no está particularmente limitado, siempre que pueda disolver al 
agente sulfurante. Los ejemplos incluyen disolventes orgánicos, tales como disolventes acuosos (por ejemplo, agua) 
y alcoholes (por ejemplo, metanol y etanol). Estos disolventes se pueden usar solos o en combinación de dos o más. 15 
El disolvente es preferiblemente agua. 

La concentración de la disolución de agente sulfurante puede ser del 5 al 25 % en peso. La concentración del 
compuesto que reacciona con los iones zirconio para producir sulfato puede ser del 5 al 25 % en peso. 

La disolución de agente sulfurante anterior se calienta a una temperatura de 75ºC o más y de menos de 100ºC en la 
primera etapa. 20 

En la primera etapa, la disolución de agente sulfurante se calienta preferiblemente a una temperatura mayor o igual 
que 80ºC y menor o igual que 98ºC y en particular preferiblemente mayor o igual que 85ºC y menor o igual que 95ºC. 
El límite superior de calentamiento es en particular preferiblemente una temperatura menor o igual que el punto de 
ebullición del disolvente. 

La disolución de agente sulfurante se puede calentar usando un dispositivo de calentamiento disponible 25 
comercialmente, como una placa caliente. No existe un límite superior para la temperatura de calentamiento, pero es 
preferible una temperatura menor o igual que el punto de ebullición del disolvente. 

La disolución de agente sulfurante calentada se mantiene a esa temperatura. El método de mantenimiento no está 
particularmente limitado. El estado de calentamiento puede mantenerse permaneciendo a la temperatura de 
calentamiento mediante un dispositivo de calentamiento a una temperatura constante o puede mantenerse mediante 30 
un termostato a una temperatura constante. Además, la disolución de agente sulfurante puede estar en un estado 
estacionario o en un estado donde se continúe agitando o removiendo, durante el mantenimiento del estado de 
calentamiento. 

Cuando se mantiene el estado de calentamiento, para mantener la concentración de la disolución de agente sulfurante, 
es preferible cubrir el recipiente de la disolución de agente sulfurante para evitar de ese modo la evaporación del 35 
disolvente. 

En la segunda etapa, una disolución de sal de zirconio se calienta a una temperatura de 75ºC o más y de menos de 
100ºC y se mantiene a esta temperatura. La disolución de sal de zirconio se puede preparar mezclando una sal de 
zirconio y un disolvente. 

Las sales de zirconio no están particularmente limitadas, siempre que sean compuestos que puedan suministrar iones 40 
zirconio. Los ejemplos de sales de zirconio incluyen sales de ácido inorgánico de zirconio, tales como oxinitrato de 
zirconio y oxicloruro de zirconio; sales de ácido orgánico de zirconio, tales como tetrabutóxido de zirconio; y similares. 
Estas sales de zirconio se pueden usar solas o en combinación de dos o más. 

El disolvente en la disolución de sal de zirconio no está particularmente limitado, siempre que pueda disolver a una 
materia prima de sal de zirconio. Los ejemplos incluyen disolventes acuosos tales como agua y disolventes orgánicos 45 
como metanol y etanol. Estos disolventes se pueden usar solos o en combinación de dos o más. 

A continuación se muestran ejemplos específicos de la combinación de una sal de zirconio (materia prima) y un 
disolvente. Cuando el disolvente es un disolvente acuoso, tal como agua, la sal de zirconio puede ser una sal de ácido 
inorgánico de zirconio, tal como oxinitrato de zirconio u oxicloruro de zirconio. Además, cuando el disolvente es un 
disolvente orgánico, como metanol o etanol, la sal de zirconio puede ser una sal de ácido orgánico de zirconio, como 50 
el tetrabutóxido de zirconio. 

En el método de producción de la presente realización, es preferible usar oxicloruro de zirconio en un disolvente 
acuoso (particularmente agua) en términos de productividad a escala industrial, etc. 
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La sal de zirconio puede tener cualquier forma, como polvo, disolución o similares. 

La concentración de la disolución de sal de zirconio no está particularmente limitada y puede determinarse 
adecuadamente dependiendo del tipo, la solubilidad, etc., de la sal de zirconio usada. Con respecto a la concentración 
de la disolución de sal de zirconio, por ejemplo, es preferible que una sal de zirconio esté contenida en una cantidad 
de aproximadamente 5 a 200 g, en términos de zirconia, en 1000 g del disolvente y es más preferible que una materia 5 
prima de zirconio esté contenida en una cantidad de 10 a 100 g, en términos de zirconia. La pureza de la sal de zirconio 
es preferiblemente mayor o igual que el 95 % y más preferiblemente mayor o igual que el 98 %. 

La disolución de sal de zirconio anterior se calienta a una temperatura de 75ºC o más y de menos de 100ºC en la 
segunda etapa. 

En la segunda etapa, la disolución de sal de zirconio se calienta preferiblemente a una temperatura mayor o igual que 10 
80ºC y menor o igual que 98ºC y en particular preferiblemente mayor o igual que 85ºC y menor o igual que 95ºC. El 
límite superior de calentamiento es en particular preferiblemente una temperatura menor o igual que el punto de 
ebullición del disolvente. 

La disolución de sal de zirconio se puede calentar usando un dispositivo de calentamiento disponible comercialmente, 
como una placa caliente. No existe un límite superior para la temperatura de calentamiento, pero es preferible una 15 
temperatura menor o igual que el punto de ebullición del disolvente. 

La disolución de sal de zirconio calentada se mantiene a esa temperatura. El método de mantenimiento no está 
particularmente limitado. El estado de calentamiento puede mantenerse permaneciendo a la temperatura de 
calentamiento mediante un dispositivo de calentamiento a una temperatura constante o puede mantenerse mediante 
un termostato a una temperatura constante. Además, la disolución de sal de zirconio puede estar en un estado 20 
estacionario o en un estado donde se continúe agitando o removiendo durante el mantenimiento del estado de 
calentamiento. 

Cuando se mantiene el estado de calentamiento, para mantener la concentración de la disolución de sal de zirconio, 
es preferible cubrir el recipiente de la disolución de sal de zirconio para evitar de ese modo la evaporación del 
disolvente. 25 

En la tercera etapa, la disolución de agente sulfurante se calentó y se mantuvo a temperatura constante en la primera 
etapa y la disolución de sal de zirconio calentada y mantenida a temperatura constante en la segunda etapa se mezclan 
para preparar un reactivo. 

Como resultado del procedimiento de mezcla anterior, el agente sulfurante y la disolución de sal de zirconio se hacen 
reaccionar para obtener de ese modo una disolución de reacción. La disolución de reacción obtenida contiene sulfato 30 
de zirconio básico como producto. 

La temperatura a la que se obtiene la disolución de reacción mediante el procedimiento de mezcla anterior, es decir, 
la temperatura de reacción, es preferiblemente de 75ºC o más y de menos de 100ºC. Cuando la temperatura de 
reacción está dentro de este intervalo de valores es fácil controlar el grado de agregación del sulfato de zirconio básico 
y el diámetro de las partículas en la suspensión que se va a producir y es fácil controlar el grado de agregación del 35 
hidróxido que se va a obtener más tarde y el diámetro de partícula del mismo. Además, debido a que la temperatura 
de reacción es mayor que 75ºC, se puede evitar fácilmente que el hidróxido crezca a un gran tamaño para aumentar 
excesivamente el diámetro de partícula del óxido después de la cocción. Además, debido a que el diámetro de partícula 
del polvo que se va a obtener tiende a ser menor o igual que 0.8 µm, es menos necesario usar un procedimiento de 
molienda y es posible tener una alta sinterabilidad. La temperatura de reacción es preferiblemente mayor o igual que 40 
80ºC y menor o igual que 98ºC y más preferiblemente mayor o igual que 85ºC y menor o igual que 95ºC. La temperatura 
de reacción puede ser la misma que la temperatura de calentamiento en la primera etapa o en la segunda etapa. 

Cuando se obtiene una disolución de reacción mediante el procedimiento de mezcla anterior, la disolución de agente 
sulfurante se puede mezclar con la disolución de sal de zirconio y viceversa. 

La relación de mezcla de la disolución de sal de zirconio y la disolución de agente sulfurante no está particularmente 45 
limitada. Por ejemplo, la relación en peso de agente sulfurante a zirconia es de 0.3 a 0.8 y preferiblemente de 0.4 a 
0.7. Cuando estas disoluciones se mezclan, la cantidad total de la disolución de sal de zirconio y la cantidad total de 
la disolución de agente sulfurante se pueden mezclar. 

Cuando la disolución de sal de zirconio y la disolución de agente sulfurante se mezclan para preparar un reactivo, la 
mezcla se realiza preferiblemente en un tiempo relativamente corto. Específicamente, la mezcla se realiza en un 50 
espacio de 3 segundos a 100 segundos, preferiblemente de 5 segundos a 80 segundos y más preferiblemente de 5 
segundos a 30 segundos. Además, la mezcla se realiza preferiblemente mientras se agita. 

Se produce un reactivo en la disolución mixta preparada mediante el procedimiento de mezcla anterior. El reactivo 
comprende sulfato de zirconio básico como componente principal. Es decir, la disolución mixta preparada mediante el 
procedimiento de mezcla anterior es una suspensión básica de sulfato de zirconio. 55 
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En la cuarta etapa, el reactivo preparado en la tercera etapa se trata con una base y después se calienta en una 
atmósfera a una temperatura de 1000ºC o más y de menos de 1200ºC. Es decir, en la cuarta etapa, el contenido sólido 
obtenido al tratar, con una base, el sulfato de zirconio básico (reactivo) producido en la tercera etapa se calienta en 
una atmósfera a una temperatura de 1000ºC o más y de menos de 1200ºC. 

Antes de que el reactivo se trate con una base, si es necesario, se puede realizar una separación sólido-líquido para 5 
obtener sulfato de zirconio básico y el sulfato de zirconio básico se puede lavar con agua. La separación sólido-líquido 
se puede realizar mediante un método conocido, como filtración, separación centrífuga o decantación. El sulfato de 
zirconio básico después del lavado con agua puede redispersarse en un medio de dispersión, tal como agua, para 
obtener de ese modo una suspensión de sulfato de zirconio básica. 

El reactivo preparado en la tercera etapa se trata con una base para obtener de ese modo una suspensión de hidróxido 10 
de zirconio. Es decir, se obtiene una suspensión de hidróxido de zirconio como precipitado mediante el tratamiento 
base de la suspensión básica de sulfato de zirconio. 

La base no está particularmente limitada y los ejemplos incluyen hidróxido de amonio, bicarbonato de amonio, 
hidróxido de sodio, hidróxido de potasio y similares. Estas bases se pueden usar solas o en combinación de dos o 
más. 15 

La cantidad de la base añadida no está particularmente limitada. Por ejemplo, la base se puede añadir en una cantidad 
que permita la generación de un precipitado a partir de la suspensión de sulfato de zirconio básica. En general, la base 
se puede añadir de modo que el pH de la suspensión básica de sulfato de zirconio sea mayor o igual que 10 y 
preferiblemente mayor o igual que 12. 

Después de añadir la base, si es necesario, se puede realizar una separación sólido-líquido y el hidróxido de zirconio 20 
obtenido se puede lavar con agua. La separación sólido-líquido se puede realizar mediante el método descrito 
anteriormente. El hidróxido de zirconio después del lavado con agua puede redispersarse en un medio de dispersión, 
tal como agua, para obtener de ese modo una suspensión de hidróxido de zirconio. 

El hidróxido de zirconio puede secarse más, si es necesario. El secado puede realizarse mediante un método conocido, 
tal como secado natural o secado por calentamiento. 25 

El hidróxido de zirconio se calienta en una atmósfera a una temperatura (temperatura de cocción) mayor o igual que 
1000ºC y menor que 1200ºC. Como resultado del tratamiento térmico, el hidróxido de zirconio se cuece para formar 
zirconia. Si es necesario, se puede realizar después un tratamiento de molienda, procesamiento de clasificación, etc. 
Debido a que la temperatura de cocción está dentro del intervalo de valores anterior, se puede obtener un polvo de 
zirconia que tenga el diámetro de poro y el volumen de poro deseados. 30 

La temperatura de tratamiento térmico anterior (es decir, la temperatura de cocción) es preferiblemente de 1040ºC a 
1180ºC. La atmósfera de tratamiento térmico puede ser aire atmosférico o una atmósfera oxidante. 

El método de molienda no está particularmente limitado. Por ejemplo, la molienda se puede realizar usando un molino 
disponible comercialmente, como un molino planetario, un molino de bolas o un molino de chorro. 

Una materia prima de itrio se puede mezclar adecuadamente en cualquiera de las tres primeras etapas. Además, el 35 
itrio se puede mezclar, no solo en cualquiera de las tres primeras etapas, sino también en una etapa posterior. La 
materia prima de itrio se puede mezclar en una etapa adecuada dependiendo del tipo de materia prima de itrio. Por 
ejemplo, la materia prima de itrio se puede añadir a la suspensión de hidróxido de zirconio obtenida en la tercera 
etapa. 

Los ejemplos de la materia prima de itrio incluyen nitrato de itrio, cloruro de itrio y similares. Otros ejemplos de la 40 
materia prima de itrio incluyen sol de itrio, polvo de itria y similares. La materia prima de itrio puede ser un óxido, pero 
preferiblemente es soluble en agua porque puede estar muy dispersada en zirconia. En este caso, los ejemplos 
incluyen nitrato de itrio, sulfato de itrio, acetato de itrio, cloruro de itrio, bromuro de itrio y similares; sin embargo, en 
términos de reducción de impurezas residuales, la sal de materia prima es preferiblemente cloruro de itrio. La pureza 
de la materia prima de itrio es preferiblemente mayor o igual que el 95 % y más preferiblemente mayor o igual que el 45 
98 %. 

La cantidad de materia prima de itrio usada se puede ajustar de modo que la relación de contenido de itria sea del 2 
al 6 %, en moles, en el polvo de zirconia que se va a obtener. 

Una cantidad específica de itrio se puede dispersar altamente en zirconia añadiendo la materia prima de itrio en 
cualquiera de las etapas como se describió anteriormente. 50 

Cuando se produce el polvo de zirconia, se puede añadir una materia prima que contenga aluminio. En este caso, el 
polvo de zirconia que se va a obtener puede contener alúmina. 

Los ejemplos de la materia prima que contiene aluminio incluyen al menos una de nitrato de aluminio, cloruro de 
aluminio y similares. Otros ejemplos de la materia prima que contiene aluminio incluyen sol de alúmina, polvo de 
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alúmina y similares. La pureza de la materia prima que contiene aluminio es preferiblemente mayor o igual que el 95 % 
y más preferiblemente mayor o igual que el 98 %. La materia prima que contiene aluminio es preferiblemente un polvo 
de alúmina, en términos de asegurar las propiedades de manipulación y reducir las impurezas residuales. Cuando se 
añade un polvo de alúmina como materia prima que contiene aluminio, el diámetro medio de partícula de las partículas 
primarias del polvo no está particularmente limitado, pero es, por ejemplo, de 0.02 a 0.4 µm, preferiblemente de 0.05 5 
a 0.3 µm y más preferiblemente de 0.07 a 0.2 µm. 

La materia prima que contiene aluminio se puede añadir adecuadamente en cualquiera de las tres primeras etapas. 
Además, la materia prima que contiene aluminio puede mezclarse, no solo en cualquiera de las tres primeras etapas, 
sino también en una etapa posterior. La materia prima que contiene aluminio se puede mezclar en una etapa adecuada 
dependiendo del tipo de materia prima que contiene aluminio. Por ejemplo, se puede añadir alúmina a la suspensión 10 
de hidróxido de zirconio o se puede añadir a un producto cocido obtenido al cocer la suspensión seca de hidróxido de 
zirconio. 

La cantidad de la materia prima que contiene aluminio usada puede ajustarse de modo que la relación de contenido 
de alúmina sea un contenido deseado en el polvo de zirconia que se va a obtener. 

Cuando se produce el polvo de zirconia, se pueden añadir materias primas que contienen elementos alcalinotérreos 15 
y elementos de tierras raras (excepto itrio y prometio). En este caso, el polvo de zirconia que se va a obtener puede 
contener óxidos de estos materiales. 

Los ejemplos de elementos alcalinotérreos incluyen Ca, Mg, Sr y Ba. 

Los ejemplos de elementos de tierras raras incluyen al menos uno de Sc, La, Nd, Pr, Sm, Eu, Gd, Tb, Dy, Ho, Er, Tm 
y Lu. 20 

La materia prima que contiene un elemento alcalinotérreo y la materia prima que contiene un elemento de las tierras 
raras pueden ser óxidos, pero preferiblemente son solubles en agua. Los ejemplos incluyen nitrato, sulfato, acetato, 
cloruro, bromuro y similares. De estos, la sal de materia prima es preferiblemente cloruro o nitrato, en términos de 
reducción de impurezas residuales. La pureza de estas materias primas es preferiblemente mayor o igual que el 95 % 
y más preferiblemente mayor o igual que el 98 %. Estas materias primas se pueden añadir adecuadamente en 25 
cualquiera de las tres primeras etapas. Además, la materia prima que contiene aluminio puede mezclarse, no solo en 
cualquiera de las tres primeras etapas, sino también en una etapa posterior. La materia prima que contiene aluminio 
se puede mezclar en una etapa adecuada dependiendo del tipo de materia prima que contiene aluminio. 

Como se explicó anteriormente, el polvo de zirconia de la presente realización se puede producir a través de al menos 
la primera etapa, la segunda etapa, la tercera etapa y la cuarta etapa. 30 

En el método de producción de la presente realización, el polvo de zirconia obtenido como se describió anteriormente 
puede molerse en una suspensión, si es necesario. En este caso, se puede añadir un aglutinante para mejorar la 
moldeabilidad. Cuando no se forma una suspensión, en una amasadora se puede mezclar uniformemente un 
aglutinante y el polvo de zirconia. 

El aglutinante anterior es preferiblemente un aglutinante orgánico. Se puede eliminar fácilmente un aglutinante 35 
orgánico del producto moldeado en un horno de calentamiento en una atmósfera oxidante y se puede obtener un 
producto desengrasado; finalmente, las impurezas tienen menos probabilidades de permanecer en el producto 
sinterizado. 

Los ejemplos de aglutinantes orgánicos incluyen aquellos que son solubles en alcoholes o disoluciones mixtas de dos 
o más miembros seleccionados del grupo que consiste en alcoholes, agua, cetonas alifáticas e hidrocarburos 40 
aromáticos. Los ejemplos incluyen al menos uno o más miembros seleccionados del grupo que consiste en 
polietilenglicol, éster de ácido graso de glicol, éster de ácido graso de glicerol, polivinilbutiral, polivinil metil éter, polivinil 
etil éter y propionato de vinilo. El aglutinante orgánico puede contener además una o más resinas termoplásticas que 
sean insolubles en alcoholes o las disoluciones mixtas mencionadas anteriormente. 

Después de esto, se realizan la adición, el secado, la molienda y el procesamiento similar de este aglutinante orgánico 45 
aplicando métodos conocidos, obteniéndose de ese modo el polvo de zirconia objetivo. 

Cuando se produce el polvo de zirconia anterior, la temperatura de la primera etapa es preferiblemente mayor o igual 
que 80ºC y menor o igual que 98ºC y la temperatura de la segunda etapa es preferiblemente mayor o igual que 80ºC 
y menor o igual que 98ºC. Es decir, es preferible que la temperatura de calentamiento sea mayor o igual que 80ºC y 
menor o igual que 98ºC tanto en la primera etapa como en la segunda. 50 

Cuando se moldea el polvo de zirconia, se puede usar una máquina de moldeo de metal disponible comercialmente, 
tratamiento de prensado isostático en frío (CIP, en inglés), etc. Además, el polvo de zirconia puede moldearse 
previamente mediante una máquina de moldeo de metal y después moldearse mediante moldeo a presión. El moldeo 
a presión se realiza generalmente a entre 0.1 t y 3 t/cm2 en muchos casos; sin embargo, el polvo de zirconia de la 
presente realización se puede moldear a 1 t/cm2. 55 
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Un compacto verde obtenido al moldear el polvo de zirconia se sinteriza para producir de ese modo un producto 
sinterizado. La temperatura de sinterización no está limitada, y es, por ejemplo, de 1300 a 1500ºC. El tiempo de 
mantenimiento durante la sinterización tampoco está particularmente limitado, y es, por ejemplo, de aproximadamente 
1 a 5 horas. La atmósfera de sinterización puede ser aire atmosférico o una atmósfera oxidante. 

En el polvo de zirconia producido de la manera anterior, el volumen de poro con un diámetro de poro de 200 nm o 5 
menos es de 0.14 a 0.28 ml/g y la densidad relativa de moldeo (%) cuando el polvo se moldea a una presión de moldeo 
de 1 t/cm2 es del 44 al 55 %. 

El diámetro de poro y el volumen de poro se pueden controlar, por ejemplo, ajustando la temperatura a la que se 
mantiene la disolución de agente sulfurante en la primera etapa. Además, el diámetro de poro y el volumen de poro 
se pueden controlar, por ejemplo, ajustando la temperatura a la que se mantiene la disolución de sal de zirconio en la 10 
segunda etapa. Al ajustar estas temperaturas, el grado de agregación del sulfato de zirconio básico producido en la 
tercera etapa varía; así, el diámetro de poro y el volumen de poro del polvo de zirconia que se va a obtener finalmente 
varían. Es decir, el diámetro de poro y el volumen de poro del polvo de zirconia de la presente realización pueden 
controlarse ajustando el grado de agregación de sulfato de zirconio básico. Alternativamente, el diámetro de poro y el 
volumen de poro también se pueden controlar ajustando la temperatura de cocción anterior en la producción del polvo 15 
de zirconia. 

Con el método para producir el polvo de zirconia descrito anteriormente se puede producir el polvo de zirconia anterior 
de una manera simple y es adecuado como un método para producir el polvo de zirconia anterior. 

Ejemplos 

La presente invención se describe con más detalle a continuación con referencia a los ejemplos; sin embargo, la 20 
presente invención no se limita a las realizaciones de estos ejemplos. Los polvos de zirconia obtenidos en los ejemplos 
y ejemplos comparativos contienen del 1.3 al 2.5 % de óxido de hafnio como una impureza inevitable. 

El método para medir cada propiedad física es el siguiente: 

(1) Superficie específica 

La superficie específica se midió mediante el método de BET usando un analizador de superficie específica «FlowSorb 25 
II» (producido por Micromeritics). 

(2) Volumen de poro y diámetro de poro 

El volumen de poro y el diámetro de poro se midieron por el método de intrusión de mercurio usando un aparato de 
medición «AutoPore IV» (producido por Micromeritics). 

(3) Análisis de composición 30 

La composición se analizó usando ICP-AES «ULTIMA-2» (producido por HORIBA). 

(4) Diámetro medio de partícula 

El diámetro medio de partícula se midió usando un analizador de tamaño de partícula por difracción láser «SALD-
2300» (producido por Shimadzu Corporation). 

Ejemplo 1 35 

Se disolvió un sulfato de sodio en polvo en agua de intercambio iónico para obtener una disolución al 5 % en peso de 
sulfato de sodio. La disolución de sulfato de sodio obtenida se calentó y se mantuvo a 85ºC. 

Mientras tanto, se preparó una disolución de sal de oxicloruro de zirconio para contener un 1 % en peso de zirconio, 
en términos de zirconia. La disolución de sal de zirconio se calentó y se mantuvo a 85ºC. La cantidad total de zirconia 
fue de 100 g. 40 

A continuación, se añadió una cantidad total de 1000 g de la disolución de sulfato de sodio mantenida a una 
temperatura constante de 85ºC, mientras se agitaba, en 10 segundos, a la disolución de sal de zirconio mantenida a 
una temperatura constante de 85ºC y se mezcló obteniéndose de ese modo una suspensión básica de sulfato de 
zirconio. Se añadió una disolución de cloruro de itrio a la suspensión para que la cantidad de itria fuera del 3.0 % en 
moles con respecto a la zirconia. Después, se realizó la neutralización usando hidróxido de sodio para obtener un 45 
hidróxido. 

El hidróxido se separó por filtración y se lavó con agua y después se coció en un horno eléctrico a una temperatura 
de cocción de 1000ºC, obteniéndose de ese modo un óxido. Posteriormente, se añadió al óxido el 0.25 % en peso de 
polvo de alúmina con un diámetro medio de partícula de 0.1 µm y la mezcla se molió y se mezcló durante 30 horas en 
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un molino de bolas húmedo usando agua como medio de dispersión. La suspensión obtenida se secó a una 
temperatura constante de 120ºC, obteniéndose de ese modo el polvo de zirconia objetivo. 

El polvo de zirconia obtenido (8 g) se premoldeó en un molde de metal que tenía un diámetro de 25 mm y se moldeó 
a una presión de moldeo (presión hidrostática) de 1 t/cm2. La densidad de moldeo del producto moldeado se determinó 
midiendo el peso y el volumen. El producto moldeado obtenido se sinterizó a 1450ºC durante 2 horas para obtener un 5 
producto sinterizado. La densidad de sinterizado del producto sinterizado obtenido se midió por el método de 
Arquímedes. 

Ejemplo 2 

Se preparó un polvo de zirconia de la misma manera que en el ejemplo 1, excepto que la temperatura de cocción se 
cambió a 1050ºC. Después, se obtuvo un producto sinterizado del polvo de zirconia. 10 

Ejemplo 3 

Se preparó un polvo de zirconia de la misma manera que en el ejemplo 1, excepto que la temperatura de cocción se 
cambió a 1075ºC. Después, se obtuvo un producto sinterizado del polvo de zirconia. 

Ejemplo 4 

Se preparó un polvo de zirconia de la misma manera que en el ejemplo 1, excepto que la temperatura de cocción se 15 
cambió a 1100ºC. Después, se obtuvo un producto sinterizado del polvo de zirconia. 

Ejemplo comparativo 1 

Se preparó un polvo de zirconia de la misma manera que en el ejemplo 1, excepto que la temperatura de cocción se 
cambió a 900ºC. Después, se obtuvo un producto sinterizado del polvo de zirconia. 

Ejemplo comparativo 2 20 

Se preparó un polvo de zirconio de la misma manera que en el ejemplo 1, excepto que la temperatura de cocción se 
cambió a 1200ºC. Después, se obtuvo un producto sinterizado del polvo de zirconia. 

Ejemplo 5 

Se preparó un polvo de zirconia de la misma manera que en el ejemplo 1, excepto que la disolución de sulfato de 
sodio y la disolución de sal de zirconio se mantuvieron a 90ºC, la disolución de sulfato de sodio y la disolución de sal 25 
de zirconio se mezclaron a 90ºC y la temperatura de cocción se cambió a 1040ºC. Después, se obtuvo un producto 
sinterizado del polvo de zirconia. 

Ejemplo 6 

Se preparó un polvo de zirconia de la misma manera que en el ejemplo 5, excepto que la temperatura de cocción se 
cambió a 1100ºC. Después, se obtuvo un producto sinterizado del polvo de zirconia. 30 

Ejemplo 7 

Se preparó un polvo de zirconia de la misma manera que en el ejemplo 5, excepto que la temperatura de cocción se 
cambió a 1140ºC. Después, se obtuvo un producto sinterizado del polvo de zirconia. 

Ejemplo 8 

Se preparó un polvo de zirconia de la misma manera que en el ejemplo 5, excepto que se añadió la disolución de 35 
cloruro de itrio de modo que la cantidad de itria fuera el 2.0 % en moles con respecto a la zirconia y la temperatura de 
cocción se cambió a 1100ºC. Después, se obtuvo un producto sinterizado del polvo de zirconia. 

Ejemplo comparativo 3 

Se preparó un polvo de zirconia de la misma manera que en el ejemplo 5, excepto que la temperatura de cocción se 
cambió a 900ºC. Después, se obtuvo un producto sinterizado del polvo de zirconia. 40 

Ejemplo comparativo 4 

Se preparó un polvo de zirconia de la misma manera que en el ejemplo 5, excepto que la temperatura de cocción se 
cambió a 1200ºC. Después, se obtuvo un producto sinterizado del polvo de zirconia. 

Ejemplo 9 
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Se preparó un polvo de zirconia de la misma manera que en el ejemplo 1, excepto que la disolución de sulfato de 
sodio y la disolución de sal de zirconio se mantuvieron a 95ºC, la disolución de sulfato de sodio y la disolución de sal 
de zirconio se mezclaron a 95ºC y la temperatura de cocción se cambió a 1100ºC. Después, se obtuvo un producto 
sinterizado del polvo de zirconia. 

Ejemplo 10 5 

Se preparó un polvo de zirconia de la misma manera que en el ejemplo 9, excepto que la temperatura de cocción se 
cambió a 1140ºC. Después, se obtuvo un producto sinterizado del polvo de zirconia. 

Ejemplo 11 

Se preparó un polvo de zirconia de la misma manera que en el ejemplo 10, excepto que se añadió la disolución de 
cloruro de itrio de modo que la cantidad de itria fuera el 2.0 % en moles con respecto a la zirconia. Después, se obtuvo 10 
un producto sinterizado del polvo de zirconia. 

Ejemplo 12 

Se preparó un polvo de zirconia de la misma manera que en el ejemplo 9, excepto que se añadió la disolución de 
cloruro de itrio para que la cantidad de itria fuera el 5.5 % en moles con respecto a la zirconia y la temperatura de 
cocción se cambió a 1180ºC. Después, se obtuvo un producto sinterizado del polvo de zirconia. 15 

Ejemplo comparativo 5 

Se preparó un polvo de zirconia de la misma manera que en el ejemplo 9, excepto que la temperatura de cocción se 
cambió a 980ºC. Después, se obtuvo un producto sinterizado del polvo de zirconia. 

Ejemplo comparativo 6 

Se preparó un polvo de zirconia de la misma manera que en el ejemplo 9, excepto que la temperatura de cocción se 20 
cambió a 1200ºC. Después, se obtuvo un producto sinterizado del polvo de zirconia. 

Ejemplo comparativo 7 

Se preparó un polvo de zirconia de la misma manera que en el ejemplo 1, excepto que la disolución de sulfato de 
sodio y la disolución de sal de zirconio se mantuvieron a 60ºC, la disolución de sulfato de sodio y la disolución de sal 
de zirconio se mezclaron a 60ºC y la temperatura de cocción se cambió a 1100ºC. Después, se obtuvo un producto 25 
sinterizado del polvo de zirconia. 

En los ejemplos y ejemplos comparativos anteriores, la densidad de sinterizado relativa se determinó a partir de la 
densidad de sinterizado obtenida en condiciones en las que los productos sinterizados se mantuvieron a 1450ºC 
durante 2 horas. 

La densidad de sinterizado teórica fue de 6.112 g/cm3 para el 2 % en moles de itria, 6.092 g/cm3 para el 3 % en moles 30 
de itria y 6.045 g/cm3 para el 5.5 % en moles de itria. 

En la tabla 1 se muestran las principales condiciones de producción, volumen de poro, superficie específica, diámetro 
de partícula medio (escrito como «diámetro de partícula»), densidad relativa de moldeo y densidad relativa de 
sinterizado en cada ejemplo y ejemplo comparativo. La densidad relativa de moldeo y la densidad relativa de 
sinterizado se pueden calcular a partir de las fórmulas (1) y (3) descritas anteriormente. 35 

Tabla 1 

Núm. 

Temperatura 
de la 

disolución de 
reacción (ºC) 

Y2O3 
(mol) 

Temperatura 
de cocción 

(ºC) 

Volumen 
de poro 
(ml/g) 

Superficie 
específica 

(m2/g) 

Diámetro 
de 

partícula 
(µm) 

Densidad 
relativa 

de 
moldeo 

(%) 

Densidad 
relativa de 
sinterizado 

(%) 

Notas 

Núm. 
1 

85 3.0 900 0.29 28.1 0.86 45.6 98.9 
Ejemplo 

comparativo 
1 

Núm. 
2 

85 3.0 1000 0.24 14.7 0.78 48.6 99.6 Ejemplo 1 
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Núm. 
3 

85 3.0 1050 0.20 11.5 0.71 50.1 99.7 Ejemplo 2 

Núm. 
4 

85 3.0 1075 0.18 8.7 0.76 51.7 99.5 Ejemplo 3 

Núm. 
5 

85 3.0 1100 0.16 6.6 0.70 54.0 99.6 Ejemplo 4 

Núm. 
6 

85 3.0 1200 0.13 6.2 0.69 55.2 99.2 
Ejemplo 

comparativo 
2 

Núm. 
7 

90 3.0 900 0.35 25.3 0.55 41.1 99.3 
Ejemplo 

comparativo 
3 

Núm. 
8 

90 3.0 1040 0.27 13.4 0.49 44.7 99.8 Ejemplo 5 

Núm. 
9 

90 3.0 1100 0.25 11.0 0.52 45.2 99.9 Ejemplo 6 

Núm. 
10 

90 3.0 1140 0.21 7.8 0.51 46.5 99.8 Ejemplo 7 

Núm. 
11 

90 2.0 1100 0.23 9.0 0.54 45.8 99.9 Ejemplo 8 

Núm. 
12 

90 3.0 1200 0.11 6.0 0.52 47.8 99.2 
Ejemplo 

comparativo 
4 

Núm. 
13 

95 3.0 980 0.33 18.8 0.39 44.0 99.4 
Ejemplo 

comparativo 
5 

Núm. 
14 

95 3.0 1100 0.26 10.8 0.36 46.7 99.8 Ejemplo 9 

Núm. 
15 

95 3.0 1140 0.23 9.1 0.37 47.3 99.8 Ejemplo 10 

Núm. 
16 

95 2.0 1140 0.19 8.9 0.36 48.4 99.8 Ejemplo 11 

Núm. 
17 

95 5.5 1180 0.20 8.9 0.38 48.9 99.8 Ejemplo 12 

Núm. 
18 

95 3.0 1200 0.12 5.7 0.43 50.4 99.3 
Ejemplo 

comparativo 
6 

Núm. 
19 

60 3.0 1100 0.11 8.1 0.86 48.3 98.7 
Ejemplo 

comparativo 
7 
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REIVINDICACIONES 

1. Un polvo de zirconia que comprende del 2 al 6 % en moles de itria, que tiene un volumen de poro con un diámetro 
de poro de 200 nm o menos de 0.14 a 0.28 ml/g, y que tiene una densidad relativa de moldeo del 44 al 55 % 
cuando el polvo de zirconia es moldeado a una presión de moldeo de 1 t/cm2, en donde la densidad relativa de 
moldeo está representada por la siguiente fórmula (1): 5 

 

en donde la densidad de sinterizado teórica (ρ0) usada en la presente memoria es un valor determinado por la 
siguiente fórmula (2-1): 

 

en donde ρz es un valor determinado por la siguiente fórmula (2-2): 10 

 

en donde X e Y representan la concentración de itria (% en moles) y la concentración de alúmina (% en peso), 
respectivamente; y A y C son valores determinados por las siguientes fórmulas (2-3) y (2-4), respectivamente: 

 

 15 

en donde el polvo de zirconia tiene una superficie específica de 5 a 20 m2/g, y un diámetro medio de partícula de 
0.3 a 0.8 µm. 

2. El polvo de zirconia según la reivindicación 1, que comprende además óxido de aluminio. 

3. El polvo de zirconia según la reivindicación 1 o 2, en donde la densidad de sinterizado cuando la sinterización se 
realiza a 1450ºC es del 99.5 % o más de la densidad de sinterizado teórica. 20 

4. Un método para producir un polvo de zirconia según una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, comprendiendo 
el método: 

una primera etapa de calentamiento de una disolución de agente sulfurante a una temperatura de 75ºC o más y de 
menos de 100ºC, y mantenimiento de la disolución del agente sulfurante a esta temperatura; 

una segunda etapa de calentamiento de una disolución de sal de zirconio a una temperatura de 75ºC o más y de 25 
menos de 100ºC, y mantenimiento de la disolución de sal de zirconio a esta temperatura; 

una tercera etapa de mezclado de la disolución de agente sulfurante mantenida en la primera etapa y la disolución de 
sal de zirconio mantenida en la segunda etapa para preparar de ese modo un reactivo; y 

una cuarta etapa de tratamiento del reactivo preparado en la tercera etapa con una base, seguido de calentamiento 
en una atmósfera a una temperatura de 1000ºC o más y de menos de 1200ºC. 30 

5. El método para producir un polvo de zirconia según la reivindicación 4, en donde la temperatura de la primera 
etapa es de 80ºC o más y de 98ºC o menos y la temperatura de la segunda etapa es de 80ºC o más y de 98ºC 
o menos. 
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