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RESUMO

O objetivo deste trabalho é apresentar a evolugiio da microestrutura de filmes
finos de aluminio de alta pureza apés tratamentos térmicos utilizando microscopia
eletronica de transmissdo. Na tecnologia do processo de produgio de filmes finos é
muito importante evitar-se formacio de textura preferencial dos graoes formados ,
utilizar-se substratos de deposi¢io a temperatura ambiente e sob vicuo de 10%
torr , obtendo-se elevado refino de grido (50 nm).Os estudos de tratamentos
térmicos de filmes finos onde se pode acompanhar a evolugio da microestrutura
facilitam o entendimento de altera¢des que possam ocorrer nas camadas finas de
filmes depositados sobre materiais com func¢do protetora e que, por processos de
aquecimento , levam a uma quebra de propriedades importantes como , por
exemplo , diminui¢@o da resisténcia mecanica e a corrosdo
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Introdugdo

A deposicio de filmes finos tem sido usada em uma grande variedade de
aplicagdes : contactos elétricos ; aumento de resisténcia mecinica ; protecio
contra corrosiio ; resisténcia a oxidacdo.

As caracteristicas microestruturais tem uma fun¢do importante na relacdo
“processamento - estrutura - propriedades ” do filme fino onde estudos
fundamentais tem sido realizados quanto a nucleagio e crescimento dos
mesmos Tem sido mostrado que a morfologia e estrutura do crescimento pode
variar sobre uma ampla faixa com a variagio dos parimetros de
processamento e composicio durante a deposicdo afetando as propriedades do
filme fino ( 1) . Aqui serd mostrado a utilizacio da microscopia eletrénica de
transmissdo no entendimento da evolugio da microestrutura de filmes finos . Tem-
se conseguido desenvolver ligas e compostos com combinagées preferenciais e
propriedades impares ,. as quais ndo foram obtidas por meio de processos
convencionais , utilizando-se a deposi¢do de filmes finos (1,2).

Para otimizar o resultado do processo é importante estudar detalhadamente
as relacdes fundamentais entre os parimetros de processamento , suas
caracteristicas e as propriedades do filme. Ndo devemos esquecer que a
relacio “ estrutura - propriedade “ vilida para estruturas granulares grosseiras
produzidas convencionalmente nio podem ser extrapoladas , a priori , para
estas estruturas granulares depositadas extremamente finas. A estrutura do
filme € caracterizada pela sua composicio , morfologia do grio (textura) , e
defeitos estruturais ( distribui¢iio de discordincias , falhas de empilhamento ,
porosidades e particulas de segunda fase ) . As caracteristicas da composicio do
filme incluem alem da composi¢do global , a segregacio quimica dos elementos de
liga em virias escalas como uma fun¢io da distincia da interface filme /
substrato e em pequena escala , como uma func¢iio da distdncia do interior do
grdo até o seu contorno .Um dos pré-requisitos mais importantes para os estudos
de quantificacdo de microestruturas e propriedades do filme é que 0 mesmo seja
preparado sob condi¢des de deposi¢io extremamente bem controladas .

Nas investigacdes estruturais de filmes depositados a microscopia eletrénica
de transmissio ( MET ) tem muitas vantagens em relacio aos métodos
tradicionais de difracio de raios-X e microscopia éptica pois apresenta alta
capacidade de resolugdo espacial ( melhor que 1 nm ) e a variedade de modos
operacionais que podem ser usados para a andlise estrutural . Com o
microscépio eletrénico de transmissio podemos obter informagdes sobre os
filmes finos quanto a sua a morfologia e defeitos presentes bem como pela
difraciio eletrénica da identificacio de fases e relacdo de orientacdo
cristalogrifica e caso disponha de microanilise . de sua composi¢de quimica(3).
Neste trabalho apresentaremos a evolugio do tamanho de grio de filmes finos
de aluminio de alta pureza por meio de um microscépio eletronico de
transmissdo (JEOL / JEM 200C ) que possui estigio quente propiciando a
realizag@o de tratamentos térmicos e observagdes microestruturais
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simultaneamente alem do acompanhamento das mudancas cristalogrificas
ocorridas por meio da difragiio eletrdnica .

PARTE EXPERIMENTAL

O processo de obtenciio de filmes finos auto-suportades ( espessuras acima de
100 nm ) sio realizados em metalizadoras sob vicuo melhor que 10° torr
utilizando-se como substrato , por exemplo, o NaCl e, neste trabalho, o
material a ser depositado foi aluminio de alta pureza.O filme fino de aluminio
obtido , apés a dissoluciio do substrate em dgua , é colocado sebre telas de cobre ¢
deixado secar em dissecador ; nesta condiciio , o filme ¢ levado ao estigio quente
do MET onde se faz o acompanhamento microestrutural dos filmes finos de
aluminio durante aquecimento dos mesmos , desde a temperatura ambiente até
500°C utilizando-se sempre a mesma taxa de aquecimento. Alem do
acompanhamento desta evoluciio microestrutural , foram realizados padroes de
difracio de drea selecionada dos filmes finos que sofreram aquecimente in situ (
a mesma abertura de drea selecionada foi utilizada durante todo o estudo). As
observacgées foram realizadas em um microscépio eletronico de transmissio
JEOL - JEM 200 C utilizande tensiio aceleradora de 100 kV.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Na figura 1 temos a micrografia eletrénica, com o seu respectivo padrio de
difragiie, do filme fino de aluminio produzido inicialmente.

Fig. 1. Micrografia eletronica e respectivo padrio de difraciio eletrénica (MET)
do filme fino de aluminio sem tratamento térmico.Grios extremamente finos
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Nota-se pela microestrutura observada e pelo seu diagrama de difracio uma
distribuiciio cristalogrifica ao acaso dos griies produzidos ( tamanho médio dos
grios ¢ de 85 nm ). O material ¢ nanocristalino onde os cristalitos individuais
sdo variadamente orientados com relagiio ao feixe incidente e assim sendo forma-
se um padrio de anéis concentricos . A elevagiio da temperatura do filme fino de
aluminio in situ até 100°C traz como consequéncia um crescimento aleatério dos
grios como pode ser constatade na figura 2 onde podemos ver um grande
nimero de grios em contraste indicando uma mesma orientacdo cristalogrifica
entre eles , isto é , wm inicio de preferéncia destes grios por algumas
direcdes de crescimento ( 200 nm ).

Fig.2. Micfograﬁa eletronica jmitainente com o padrde de difracdo eletrdnica da
microestrutura de um filme fino de aluminio tratade a 100 °C. Crescimento
aleatério dos grios. '

Quando a temperatura do filme fino atinge 300°C nota-se crescimento preferencial
de griios ( tamanho médio dos grios ¢ de 300 nm ) que pode ser notado (figura 3)
por meio da microestrutura e do padriio de difracio eletrdnica ( onde pela
intensidade e continuidade dos anéis formados obtem-se informacdes sobre a
textura_do material em estudo

K

Fig. 3. Micrografia eletrdnica e respectivo padrio de ifmcﬁo eletronica de um
filme fino tratado a 300 °C .Crescimento preferencial de grios .
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A figura 4 apresenta o filme fino de aluminio na temperatura de 350 °C , onde
se constata um maior crescimento preferencial de certos gries e em

algumas regies j4 se nota a sobreposicio de grios devido ao crescimento de-

um deles sobre o outro ( tamanho médio de grio é de335nm ), e que, cada vez
mais , h4 uma menor distribuicio dos pontos no padriio de difracio , mas mais
intensos individualmente ( maior densidade de elétrons difratades em algumas
direcdes cristalogrificas preferenciais ).

Fig. 4. Micrografia eletronica e padl:io de difracdo eletrdnica de um filme fino de
aluminio tratade a 350 °C. Crescimento preferencial e sobreposicio de grios o
que ¢ muito comum em tratamentos térmicos de materiais com espessura muito
fina (1).

O padrio de difracdo eletrdnica do filme fino de aluminio a temperatura de
400°C( figura 5 ) corrobora ainda mais o que foi citado no parigrafo anterior :
variagées na distribuicdio de grios com relagdo a sua orientacio cristalografica de
crescimento . O tamanho médio de grio , neste caso , ¢ de 535nm .

1pm

Fig. 5. Micrografia eletrénica e padrio de difraciio eletrénica de um filme fino de
aluminio tratado termicamente a 400°C.

A partir de tratamentos térmicos em temperaturas acima de 400 °C, observou-se
um crescimento acentuado dos grios onde a evolugdio microestrutural é muito
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rapida dificultando a obtencdo de imagens estiveis o suficiente para se fazer o
devido registro fotografico e, além disso, inicia-se pequena contaminacio do filme
fino ( apesar de todas as precaucdes ma manutencdo do alto vacuo na coluna
do microscopio eletrénico ) ocorrende a formacgio de oéxide de aluminio em

: des do filme fin

Fig. 6. Micrografia eletronica e padrdo de difracdo eletronica de um filme fino de
aluminio tratado a 420 °C . Neste ponto, ji se pode com a abertura previamente
escolhida obter difracdes eletronicas de regides monocristalinas .

Na figura 6 temos a microestrutura do filme fino de aluminioc durante
recozimento a 420 °C, o tamanho médio dos grios é equivalente em ordem de
grandeza aos do material normal , isto ¢, da chapa de aluminio obtida por
processos termomeciinicos convencionais ( tamanho médio de griio é de 1000 nm )

“HIy

_Fig. 7. Micrografia eletronica e padrio de difracio eletronica de um filme fino

de aluminio tratado a 450 °C. Crescimento extremamente rapido de grios com
consequente instabilidade do filme .

Na temperatura de 450 °C a evolu¢do da microestrutura do filme fino ¢é muito
ripida , isto é,, os griios crescem rapidamente e provocam instabilidade no filme
e dificultando sua observagio bem como a documentacido fotografica(figura 7).
Por outro lado , o padrio de difracio fica cada vez mais semelhante ao padriio
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de pontos , j4 que as dimensdes dos grdos estio préximas a 2 pm, ocupando
toda a drea selecionada para obtenciio da respectiva difracdo eletronica .

Fig. 8. icrograﬁa eletronica do filme fino de aluminio tratado térmicamente a
500 °C.

Na figura 8 temos o registro da microestrutura do filme fino recozido a 500°C
onde o tamanhe médio de grio é de 3 pm. Acima desta temperatura as
oxidagdes do filme fino sdo mais intensas invalidando o prosseguimento do
estudo em questio .

Os estudos de tratamentos térmicos de filmes finos onde se pode acompanhar a
evolugio da microestrutura facilitam o entendimento de possiveis alteragdes
que ocorrem em camadas finas que sdio  depositadas sobre materiais( 4).
Muitas vézes, processamentos térmicos levam a uma quebra das
propriedades iniciais em fun¢do das alteracdes nio previstas no tamanho de
grio destas camadas finas, diminuinde a sua resisténcia mecinica ¢ sua
resisténcia 4 corrosdo, diminuinde portanto a vida média das pecas assim
produzidas .

CONCLUSOES

A microscopia eletrdnica de transmissiio pode trazer excelentes contribuices
ao entendimento dos possiveis mecanismos envolvidos em crescimento de grios
em filmes finos de materiais metilicos tratados termicamente . A utilizacio do
estigio quente disponivel nos microscopios eletrdnicos de transmissio propicia
estudos in situ , isto é , pode-se acompanhar a evolugiio microestrutural dos
fibmes finos durante recozimento bem como verificar as possiveis alteracoes
cristalogrificas em seus griios inclusive formacdes de segundas fases estaveis
ou metaestaveis durante o processe.

O conhecimento prévio destes aspectos propiciam vantagens quando de sua
aplicacio tecnolégica evitando gastos desmecessirios durante as etapas de
produciio destes filmes finos.
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ABSTRACT

THE MICROSTRUCTURAL EVOLUTION OF IN SITU THERMALLY
ALUMINIUM THIN FILMS

The technology of the thin film processes is very critical and it is necessary to
avoid the growth of grain with preferencial texture, the substrate of the film
must stay at room temperature,and the vacuum at 107 torr , then it is
possible to obtain a elevated grain refining . The aim of this work is to show
the microstructural evolution of high purity aluminum thin films after in situ
heat treatment utilizing transmission electron microscopy. The studies of thin
film heat treatments where it is possible to follow the modification of the thin
film microstruture facilitate the understanding of the change that occur in
thin film deposited over different materials as, for example, protective function
who with heating processes come to a rupture of this properties during the
grain growth modification (low mechanical and anticorrosive strength ).

Key-words : Thin-film , heat treatment, transmission electron micrescopy.
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