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RESUMO

Para o estudo de diversas propriedades de Zr0, - parcialmente estabili-
zada e necessaria a determinacao do tamanho medio doS graos, das fases existen
tes (tetragonal, monoclinica e cubica), e a distribuicao destas. A distribui -
cao de fases e observavel atraves de microscopia eletronica de transmissao, no
entanto, durante a preparacao das amostras pode ocorrer transformacao de fase,
descaracterizando a distribuicao original. Neste trabalho e apresentado o meto
do apropriado para preparacao dessas amostras. "

PREPARATION OF ZrO2 SPECIMENS FOR TRANSMISSION ELECTRON MICROSCOPY

ABSTRACT

The determination of average grain size, of the presence of monoclinic,
tetragonal and cubic phases, as well as their relative distributions are
necessary for the study of several partially stabilized zirconia properties.
However, the phase distributions can be changed during the preparation of
specimens for transmission electron microscopy, yielding misleading results.
In this work suitable preparation method is reported.
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1. INTRODUCAO

Nas ultimas decadas muitos trabalhos estao sendo feitos na area de desen
volvimento de zirconia parcialmente estabilizada (PSZ) devido a suas proprieda-
des mecanicas, eletricas e termicas. A PSZ e vista como ceramica estrutural por

causa de sua alta resistencia mecanica e alta tenacidade comparativamente as ou

~ . 1 . - . : -
tras ceram1cas( ), e pode ser usada como revestimento termico devido a sua boa
c o~ - . Z) Lo
resistencia ao choque term1co( ) e como sensor de oxigenio gragas a sua alta
T — 3 )
condutividade 1on1ca( ). Atualmente sabe-se que todas essas propriedades 50
(4)

bastante afetadas por mudan¢as microestruturais® /. A analise microestrutural
de ceramicas a base de zirconia pode ser feita atraves de microscopio eletroni
co de varredura, microssonda, microscopio eletronico de transmissao e difracao

de raios-X.

A microscopia eletronica de transmissao (MET) permite a observacao da
distribuicao das fases existentes (cubica, tetragonal e monoclinica), assim co
mo a determinacao do tamanho médio de graos e existéncia de fase vitrea em pon
tos triplos e contornos de grao. No entanto, a preparacao de amostras e bastan

te delicada e pode causar a descaracterizacao do material a ser estudado.

2. METODO EXPERIMENTAL

As amostras a serem observadas em MET sao cortadas com discos de diaman-
te e tem suas arestas desbastadas atraves de polimento em lixas de SiC, obten
do-se assim tarugos cilindricos com 3 mm de diametro. Os tarugos sao cortados
em discos de ~ 400 vm, nao tendo sido possivel cortar discos mais finos, devido
a fragilidade do material. As amostras sao coladas em pequenas placas de vidro
e desgastadas em placas impregnadas com diamante (15 um), tendo como Tubrifican
te glicerina e alcool. Apos o desgaste dos dois lados, as amostras devem pos
suir ~ 60 um de espessura e superficies paralelas, o que e obtido utilizando-se

sistema de polimento com rolamento (Fig. 1).

0 polimento final e feito utilizando-se pasta de diamante de 6 ,m, ten
do-se as amostras coladas a placa de vidro colocada em suporte de PVC adapta-
vel a uma politriz (no caso, Minimet da Buehler). As amostras devem ter apos o
polimento, superficies paralelas e polidas, e espessura entre 40 e 50 pm, pas
sando-se entao para a obtencao de areas finas atraves de desgaste por bombardea

. mento de ions de argonio.

Esse bombardeamento e fcito em canhac de ions comercial, tendo-s€ um va

cuo melhor do que 10-% torr antes da abertura do fluxo de gas, e melhor do que



3 % 10—4 torr durante o bombardeamento. A amostra e colocada no canhao de Jons
em suporte giratorio, o que permite diminuir a influencia de tendencias de des
gaste em orientacoes preferenciais. 0 angulo inicial entre o feixe de ons e a
amostra e.de ~18° e, quando o furo no centro da amostra ja esta se evidenciando,
passa-se para 15° (Fig. 2), possibilitando a obtencio de bastante area fina no
cone formado ao redor do furo. E utilizada wuma tensao aceleradora de 6 kV  no
infcio do desgaste, e de 5,5 kV quando a amostra ja estiver bastante fina, ja
que altas tensoes (>6 kV) provocam areas amorfas, descaracterizando o mate

rial.

0 processo ate agora exposto e basicamente o mesmo utilizado para outras
amostras ceramicas, apenas para ZrO2 - parcialmente estabilizada sdo necessa -
rios maiores cuidados, como -nao aplicacao de pressao durante o polimento, cor
te lento das amostras, etc..., mas mesmo assim a transformacao da fase tetrago-

(5)

um tratamento teérmico acima da temperatura onde ocorre a transformacao martensi

nal para monoclinica ocorre, como previsto na literatura , sendo necessario

tica, sequido de resfriamento rapido.

As amostras depois de preparadas sao colocadas em suportes de cobre e re

cobertas com uma fina camada de carbono, para evitar cargas estaticas.
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FIGURA 1.a) Corte transversal, b) Corte longitudinal do sistema para polimen
to de amostras com 3 nm de diametro, constituido de: A. Vidro on
de sao coladas as amostras; B. Suporte de PVC adaptavel a politriz,
C. Rolamento de aco, que permite obter amostras com superficies pa

ralelas, D. disco impregnado com diamante.

FIGURA 2 - Esquema do bombardeamento de Tons: A. Suporte giratorio para amos -
tra; B. Amostra de 3 mm de diametro, com superficies paralelas e po

»

lidas, C. Feixe de Tons.
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