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SUMARTO

Neste trabalho relatamos estudos microestruturais da solidificacdo rapida da li-

ga Zr-30% at Cu, composég&o—limite rica em Zr para obtengao da fase anorfa. As
forawgpreparadas pelo metodo "melt spinning” onde a taxa de resfriamento é da

fitas
ordem

de 10° K/s. Utilizando-se microscopia eletrimica de transmissao, constatou-se a pre-

senga de regioes amorfas e cristalinas. A microestrutura observada apresentou

graos

finos (0,5 wn) cujo crescimento foi radial com tensces intevnas.

INTRODUCAO

0 interesse pelos materiais solidificados rapida
mente tem crescido substancialmente nesta ultima déca-
da. Nestes anos, os estudos de suas propriedades meca
nicas, magnéticas, elétricas, térmicas, etc revelaram
que esses materiais sao dotados de grande importancia
cientifica e tecnoldgica. Importante lembrar que va
rias de suas propriedades superam as dos materiais
cristalinos atualmente empregados em diversos  campos
de atividade [1].

A necessidade de se entender a estrutura e pro-
priedades de solidos nao cristalinos esta aumentando
devido ao importante papel que eles desempenham no de
senvolvimento desta nova classe de materiais. Conse-—
quentemente, a caracterizacao estrutural de sistemas
desordenados tem-se tornado em um campo que esta se ex
pandindo rapidamente nos ultimos anos. -

Um dos aspectos basicos e bastante critico é o
proprio processo de solidificacio rapida dos materiais
que pode ser realizado utilizando-se variadas teécnicas
("sputtering", "splat cooling", "melt spinning", etc).

Neste trabalho apresentamos os resultados dos es
tudos microestruturais, por microscopia eletronica de
transmissao, da solidificacdo rapida da liga Zr-Cu que
é a mais estudada dentre as ligas metal-metal, produzi
das por témpera liquida no estado amorfo [2]. A compo—
sicdo escolhida para este estudo, Zr-307 at Cu, esta
proxima da composicdo limite para obtencido da  fase
amorfa [3], dai o interesse das analises microestrutu-
rais realizadas, observando-se o surgimento ou ndo de
regices cristalinas durante a solidificacao propriamen
te dita.

DETALHES EXPERIMENTAIS

va-—

Convenientes quantidades de Cu e Zr foram fundi-
das em um forno de fusao a arco voltaico, em atmosfera
de argonio de pureza elevada, para produzir a composi-
cao Zr-30% at Cu. O lingote foi fundido varias vezes
para assegurar homogeneidade. Deste lingote homogenei-
zado foram preparadas as fitas de vidro metalico, pelo
método "melt spinning", com o qual conseguimos taxas
de resfriamento da ordem de 106 K/s. A espessura média
das fitas foi de 50 pm. Foram realizadas medidas de di
fracao de raios-X (radiacdo Cu Kq, monocromador de
grafite) para verificar a cristalinidade da amostra. A
partir das fitas, foram preparadas as amostras para ob
servacao no microscopio eletronico de transmissao, uti
lizando-se polimento eletrolitico com jato duplo. As
observacoes foram feitas em um microscopio eletronico
de transmissao (MET) JEM-200 C (200 kV).

RESULTADOS E DISCUSSOES

N6s encontramos por MET que supostas amostras
cuja falta de cristalinidade havia sido verificada pre
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viamente por medidas de raios-X, na realidade apresenta
vam micrograos em algumas partes da fita solidificada
rapidamente. As vezes, um material apresenta microcris—
talinidade que nem sempre a analise cristalografica por
difracao de raios-X consegue detectar, em razao do com-
primento de onda envolvido (para raios-X, é da ordem de
1,5 A; para elétrons, é da ordem de 0,05 A).

A microestrutura da figura la é uma regiao da
amostra onde nos podemos constatar regides cristalinas
( C) e amorfas ( A ). Os correspondentes padroes de di
fracao eletronica sao mostrados nas figuras 1b e lc. Na
regiao da microestrutura correspondente a estrutura
amorfa pode-se observar alguns cristalitos bem pequenos
que mudam localmente o contraste da imagem corresponden
te é_microestrutura. Estes cristalitos dariam lugar a
provaveis nucleos de solidificaciao.

Figura la. Micrografia eletronica em campo claro da li-
ga Zr-307% at Cu mostrando regides cristalina
e amorfa.
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Figura 1b. Padrao de difracao da regiao cristalina ob-
servada.

Figura lc. Padrao de difracao da regiao amorfa observa
da.

Certas regioes da amostra, polida eletrolitica -
mente, revelaram aspectos microestruturais semelhantes
ao da figura 2, onde uma quantidade de pequenos graos
cobre parte de graos maiores. Aqui houve sobrep031gao
dos micrograos menores aos maiores devido ao  préprio
processo de solidificacao rapida da fita.

s

Figura 2. Micrografia eletronica em campo claro mostran
do sobreposicao dos micrograos aos graos malo
res.

A figura 3 mostra microestrutura onde varios mi-
crograos exibem morfologia relac1onada a um cresc1mento
radial, com o interior dos mlcrograos apresentando con

traste caracteristico de tensdes internas, que é devido

ao crescimento muito rapido dos referidos graos além de
possiveis contaminacoes superficiais durante a solidifi
cacao (oxidacao).
graos um contraste diferente do resto do grao. A exp11
cacao plausivel € que neste lugar iniciou-se a formacao
de um nucleo estavel, disponivel em qualquer _parte da
fita que esta se solldlflcando, por uma reacao polimor-
fica e que apds isto, novos graos sao nucleados e cres-

Verifica-se na regiao central destes

cem a partir deste grao inicial (a superficie do pri-
meiro cristal formado € um bom local para nucleacao de
outros cristais, onde se necessita uma energia de nu-
cleacao menor). Assim sendo, da-se este crescimento
preferencial, ja que temos muitos crescimentos simulta
neos de subgraos a partir de um mesmo local, limitando
também o tamanho final dos mesmos. No final do proces-—
so, tem-se um formato do tipo esferulitico [4 e 5].

Figura 3. Micrografia eletronica em campo claro mos-
trando a morfologia de crescimento radial dos
graos.

CONCLUSOES

Os dados microestruturais obtidos no estudo da
solidificacao da liga Zr-30% at Cu indicam a importan-
cia deste método de analise na caracterizacao de mate-
riais solidificados rapidamente. Estes dados supracita
dos vao complementar as informacoes obtidas por outras
tecnlcas, tais como difracao de raios-X ou de neutrons.

As regiGes amorfas encontradas na liga Zr-30% at
Cu apresentaram,algumas vezes, sitios de nucleacao pa-
ra formagcao de novos graos, constatados pela presencga
de contraste diferenciado na imagem da microestrutura y
por microscopia eletronica de transmissio e pela dlfra
cao eletronica.

As regioes microcristalinas da liga Zr-307 at Cu
solidificada rapidamente apresentaram graos cuja mor fo
logia de crescxmento é radial (formato esferulitico),
com ocorréncias de reacdes de crescimento polimorficas.
Com isso houve uma limitag3o do tamanho final dos
graos obtidos (diametro médio menor que O,S}Am).
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SUMMARY

In this work we report microstructural studies

of rapidly solidification of Zr-30% at Cu alloy. This
composition was chosen because it is the Ir rich

limit of glass formation range. The ribbons were
prepared by melt spinning system (cooling rate is
estimated in 106 K/s) and the average thickness of the
ribbon was 50 um. Specimens for transmission electron
microscopy were prepared by double jet electropolishing

to investigate the microstructure of the ribbon. It
was observed amorphous and crystalline regions. In
the crystalline regions occurred a radial growth
morphology with stress contrast. The beginning of
solidification is a polimorphous reaction and the
shape of the micrograins is similar to spherulitic
form. The average diameter of the grains are 0,5 um
or less.
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