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RESUMO - Utilizando filmes de Au - Al foram estudados os compostos
intermetalicos. formados pela difusdo no estado sélido. A Microscopia eletronica
de varredura (MEV) e Energia dispersiva por elétrons secundarios (EDS) foram
0s métodos utilizados para a observacdo do fendmeno. A amostra de ouro com
massa de 0,330 g e pureza de 99,9 % foi laminada até a espessura de 0,1 mm,
sobreposta com papel aluminio com pureza de 99 %. Os filmes foram enrolados,
tipo rocambole e prensados. Em seguida submetidos a tratamento térmico a 550
°C por 1 hora. O corpo de prova foi resfriado em dessecador por 24 h. O
procedimento metalografico seguiu a norma ASM Handbook, ASM Internation,
2004 de preparacdo de amostras. A metalografia foi desenvolvida através do
embutimento a frio de uma porcdo de 0,045 g do corpo de prova em resina
acrilica, a qual foi lixada com lixas de gréos abrasivos de numero 400, 600, 1200,
1500 e 2000 e polida com alumina.

Palavras — chave: Difusdo, intermetalico Au — Al, microscopia eletronica de
varredura.

1. INTRODUCAO

Materiais sdo submetidos com frequéncia a tratamentos térmicos para melhorarem suas
propriedades mecanicas (Callister; Willian, 2011) da composi¢do quimica como resultado do
movimento dos atomos, ou ocorréncia de difusdo no estado sélido (Shackelford, 2008).

O processo, no qual os atomos de um metal se difundem para o interior do outro, €
conhecido como interdifusdo, ou difusdo de impurezas. O fendmeno de difusédo no estado
solido pode ocorrer quando as barras de dois metais diferentes se unem, de modo que exista
um contato intimo entre as duas fases (Callister; Willian, 2011).

Sob o ponto de vista microestrutural, a fase de um material € uma regido que difere da
outra no que se refere a estrutura e /ou a composicdo. Um diagrama de fases é a representacédo
grafica que indica para diferentes temperaturas, pressdes e composicdes, quais as fases
presentes no sistema (ASM, 1992).
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No diagrama de fases ouro — aluminio (Au-Al) mostrado na Figura. 1, ha cinco fases de
intermetalicos descritas por Hansen identificadas no sistema como AuAl,, AuAl, AuAl,
AUAl e AuAl (Philofsky, 1970). Somente os compostos AuAl, e AuAl tém ponto maximo
de fuséo, enquanto todos os outros formam-se periteticamente (Majni et al., 1981).
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Figural-Diagrama de fases Au-Al.
Fonte: Adaptado de Murray et al. (1987)

Os intermetélicos s&o constituidos de dois ou mais elementos metalicos com
caracteristicas particulares e distintas dos metais que os originaram (Leal Neto; Guilherme,
2012).

O ensaio metalografico realizado em materiais metalicos pode ser macrografico ou
micrografico, e é abordado através de sua textura que em geral é realizado em uma secéo
previamente preparada e atacada adequadamente por um reagente quimico. A macrografia
pode ser observada a olho nu, lupa ou com utilizacdo de microscdpios estéreos (que
favorecem a profundidade de foco e ddo, portanto, visao tridimensional da area observada)
com aumentos que podem variar de 5X a 64X, por seu intermédio tem-se uma ideia do
conjunto (ASM, 1992).

Para a visualizacdo da microestrutura de metais, diversas solucdes de ataque tém sido
utilizadas com a finalidade de identificar as regides dos contornos de gréo, tamanho de gréo,
microconstituintes, proporcdo e dispersdo de fases, inclusdes e micro segregacdo, que sao
observadas através da microscopia Optica (MO), microscopia eletrdnica de varredura (MEV) e
microscopia eletrénica de transmissdao (MET) sendo que a identificacdo quantitativa dos
elementos quimicos pode ser obtida atraves da espectroscopia de energia dispersiva (EDS).
(Vurobi Junior; Cintho, 2008).
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A difusdo intermetélica em sistemas binarios Al-Au é de muito interesse devido estes
sistemas exibirem propriedades mecénicas adversas e favoraveis. Tais propriedades sdo
particularmente importantes em fabricacdo de circuito integrado (Fouracre, 1986). Engquanto
que as propriedades Opticas sdo importantes na fabricacdo de joias devido a coloracdo que
pode ser obtida através da cobertura de finas camadas de ouro purpuro, por exemplo, obtidos
do composto intermetalico AuAl, (Supansomboom et al, 2008). H4 ainda o interesse do ponto
de vista tedrico que esta relacionado com estudo de estruturas eletronicas de ligas (Piao et al,
2002).

Neste estudo utilizamos Microscopio de varredura eletronica (MEV) e Espectroscopia
por dispersdo de energia (EDS) para a visualizacdo e determinacdo da composicdo quimica de
intermetalicos formados pela difusdo no sistema binario Au-Al.

2. MATERIAIS E METODOS

O estudo iniciou com a laminacdo da amostra de ouro com certificado de pureza 99,9
% e espessura de 0,1 mm, que foi sobreposta com filme de aluminio com pureza 99,9 % e
espessura de 0,02 mm, a seguir as laminas foram enroladas estilo rocambole de tal modo que
os filmes pudessem ficar intimamente em contato como mostra a Figura 2.1, sendo entdo
submetido a temperatura de 550 °C em mufla por 1 hora e ap6s este periodo foi resfriado em
dessecador por 24 horas.

Figura 2.1 — Rocambole das laminas ouro e aluminio
Fonte: Acervo prdprio

Para o ataque colorido na amostra 1, foi utilizado uma solucdo de lodeto de potéssio e
lodo sublimado, com tempo de contato de 40 segundos, conforme a norma ASM Handbook.

Para 0 ataque quimico na amostra 2 foi utilizado agua régia que € uma solucédo de acido

cloridrico e &cido nitrico na proporcdo 3:2, com tempo de contato de 40 segundos, conforme a
norma ASTM E 407-07, indicado para ligas a partir de 90% de ouro.
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Figura 2.2 - Embutimento da Amostras 1 e Amostra 2.
Fonte: Acervo proprio

As regides de difusdo das amostras foram identificadas utilizando os seguintes
dispositivos: microscopia eletronica de varredura (MEV), e a identificacdo quantitativa dos
elementos quimicos foi obtida através da espectroscopia de energia dispersiva (EDS).

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

As Figuras 3.1 (amostra 1) e Figuras 3.2 (amostra 2), mostram as micrografias
eletrénicas obtidas do MEV que indicam os filmes de ouro (na cor branco) e aluminio (na cor
cinza) apoOs o tratamento metalografico. A amostra 1 sofreu o ataque quimico com uma
solucdo de iodo sublimado e iodeto de potassio e a amostra 2 o ataque foi com agua régia.
Com relacdo ao ataque quimico foi observado que ndo se visualizou os contornos de gréos e
as diferencas nas fases microestruturais.

TM3000_0034 2013/07/09 03:30 N D9.1 x6.00 160 um
Figura 3.1 — Micrografia dos filmes Au-Al da amostra 1 apds ataque quimico.
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TM3000_0037 2013/07/09 07:02 N D87 x250 300 um

Figura 3.2 — Micrografia dos filmes Au-Al da amostra 2 apds ataque quimico.

A Figura 3.3 é composta pela micrografia obtida por MEV e pelo espectro do ponto
obtido por EDS da amostra 1 localizado préximo da superficie de contato. Os picos
apresentados no EDS indicam teores de aluminio e ouro, sugerindo a ocorréncia da difuséo do
aluminio no ouro. Os valores dos percentuais em peso foram: 18,624 de C; 24,531 de O;
4,402 de Al e 52,452 de ouro. Os picos de carbono e oxigénio que aparecem no espectro sao
da resina utilizada no embutimento, portanto sdo desconsiderados. Desse modo, temos que as
massas do ouro e aluminio nos picos encontrados para este ponto representam 100%, sendo
62% de ouro e 38% de aluminio.
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Figura 3.3 — Micrografia (MEV) e Espectro do EDS do Au-Al (amostra 1) proximo da superficie de

contato
A Figura 3.4 é composta pela micrografia obtida por MEV e pelo espectro do ponto

obtido por EDS da amostra 1 localizado em um ponto afastado das superficies de contato. O
espectro de EDS apresentou somente picos significativos de ouro, o que demonstra que nédo
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houve difusdo do aluminio no ouro na regido mais afastada das fronteiras de contato entre os
filmes.
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Figura 3.4 — Micrografia do Au-Al (MEV) e Espectro do EDS do Au-Al (amostra 1) afastado da
superficie de contado.

A Figura 3.5 é composta pela micrografia obtida por MEV e pelo espectro do ponto
obtido por EDS da amostra 2. Os resultados percentuais em peso foram: 56,156 de C; 8,465
de O, 2,138 de Al e 33,241 de Au. Os picos de carbono e oxigénio que aparecem no espectro
sdo da resina utilizada no embutimento, portanto, assim como nas amostras anteriores também
foram desconsiderados. Desse modo, temos que as massas do ouro e aluminio nos picos
encontrados neste ponto representam 100%, sendo 67% de ouro e 33% de aluminio.

Do mesmo modo que na amostra 1 o teor de aluminio captado pelo EDS mostra que
houve difusdo do aluminio no ouro.
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4. CONCLUSAO

Os resultados do estudo metalografico mostram que houve difusdo do aluminio no ouro.
A difusdo do aluminio no ouro, nas amostras 1 e 2, demonstrou que o fendmeno ocorreu
principalmente nas fronteiras de contato entre os filmes e ndo em toda a superficie do ouro.

As analises realizadas pela Espectroscopia de energia dispersiva (EDS), nos pontos
selecionados em que ocorreu a difusdo entre o aluminio e ouro, apresentaram picos que
indicam a formac&o de compostos intermetalicos.

A técnica metalografica utilizada neste estudo ndo possibilitou a retirada de informac6es
da sua microestrutura, isto pode ter ocorrido devido ao tempo de contato da solucéo de ataque
com a amostra ndo ter sido suficiente para revelar as regides dos contornos de grao e tamanho
de gréo.
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