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Este trabalho visou o acompanhamento da evolugao do ta
manho de grao de filmes finos de aluminio de alta pureza
por meio de um mlcroscoplo eletronico de transmissao (JEOL-
JEM 200 C) que possui estagio quente propiciando a realiza
cao de tratamentos termicos e observagoes microestruturais
simultaneamente.

O processo de produgao do filme fino e muito importante;
para tanto devemos procurar produzi-lo de tal forma que nao
haja inicialmente uma textura preferencial dos graos forma
dos, alem disso devemos ter o substrato de deposigao do fll
me fino a temperatura amblente, obtendo como consequenc1a
um elevado refino de grao (tamanho de grao da ordem de 50
80nm). Devemos ter, tambem, durante a deposigao do filme fi
no sobre o substrato (NaCg), um vacuo da ordem de 10~% torr.
O filme fino de alumlnlo obtido, apos a dissolugao do subs
trato em agua, é colocado sobre telas de cobre e deixando
secar em dissecador; nesta condlgao, o filme e levado ao es
taglo quente do mlcroscoplo eletronico de transmissao onde
se faz o acompanhamento microestrutural dos filmes finos de
aluminio durante aquec1nento dos mesmos desde a temperatura
ambiente até 500°C.

Alem do acompanhamento da evolugao microestrutural, fo
ram realizados padroes de difracdo de area selecionada dos
filmes finos que sofreram aquecimento. (A mesma abertura de
area selecionada foi utilizada durante todo o estudo).

A figura 1 nos mostra a micrografia eletronica com o
seu respectivo padrao de difracao do filme fino de aluminio
produzido inicialmente; nota-se pela microestrutura observa
da e pelo seu diagrama de difragao a dlstrlbulgao ao acaso
dos graos produzidos (tamanho medio dos graos = 8Snm).

A elevagao da temperatura do filme fino de alumlnlo ate
100°C), traz como consequencia um crescimento aleatorio dos
graos como pode ser constatado pela figura 2, onde podemos
ver um grande numero de graos em contraste enquanto que O
padrao de difragao comega a agresentar Os aneis com pontos
discretos indicando, ja um inicio de preferenc1a dos mesmos
por algumas direcoes de crescimento (tamanho de grao—ZOOnm)

Quando a temperatura do filme fino atinge 300%¢; se
pode notar crescimento preferencial de graos, © que pode
ser constatado por meio da microestrutura e do diagrama de
difragao da figura 3. (tamanho medio de grao = 300nm).
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A figura 4 apresenta o filme fino de aluminio em tempe
ratura de 350°C, onde se constata um maior crescimento pre
ferencial de certos graos e em algumas regices ja se nota
a sobreposicao de graos devido ao crescimento de um deles
sobre o outro (tamanho medio de grao = 335nm).

O padrao de difracao do filme fino de aluminio a tempe
ratura de 400°C nos mostra (figura 5) variacoes na distri
buicao dos graos com relagdo a sua orientacao cristalografi
ca de crescimento (tamanho médio de grao = 535nm). -

Em temperaturas mais elevadas, observou-se um crescimen
to acentuado dos graos tal que a evolucio microestrutural e
muito rapida dificultando a obtencao de imagens estaveis .
Alem disso, comega a se acentuar a contaminagao do filme fi
no com formagao de oxidos. B

A figura 6 mostra a microestrutura do filme fino apos
recozimento a 420°C, os graos sao da mesma ordem de grande
za aos graos da microestrutura de chapas de aluminio obﬁi
das por processos termomecanicos convencionais (tamanho me
dio de grao = 1000nm). B

A figura 7 apresenta a evolucao do filme fino de_ alumi
nio a temperatura de 450°C; os graos crescem muito rapido e
provocam instabilidade no filme dificultando uma melhor ob
servagao do mesmo, o padrdo de difracio fica cada vez mais
semelhante ao padrao de pontos (tamanho médio de grao = 2im
Finalmente a figura 8 mostra a temperatura mais elevada do
filme fino, 500°C (tamanho medio de grao * 3pm). Acima des
ta temperatura ocorrem oxidagoes que invalidam o prosseng
mento do aumento de temperatura do filme fino.

Estudos de tratamentos termicos de filmes finos onde se
pode acompanhar a gvolugao da microestrutura facilitam o en
tendimento de possiveis alteragoes que podem sofrer camadas
finas de filmes que sao depositadas sobre materiais com fun
gao protetora e que por processos de aquecimento levam  a
uma quebra destas propriedades devido a alteragoes de tama
nho de grao (diminuicao da resisténcia mecanica e'a  corro
sao). o

(Observagao: A barra em cada micrografia eletronica repre
senta 1 um). -
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