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Resumo

Este relatorio tem como objetivo descrever as atividades realizadas durante o periodo de
vigéncia da bolsa. Dando-se continuidade ao trabalho, conforme descrito no 4° Relatdrio de
Atividades[1], continuou-se os estudos relacionados ao crescimento de filmes de diamante-CVD,
para aplicagdes em brocas odontologicas, dando-se énfase ao estudo de caracterizagfio de filmes de
diamante-CVD (Chemical Vapor Deposition), obtidos na forma tubular, a partir da técnica assistida
por filamento quente. A principal caracterizagdo consistiu em medir o efeito do “stress” que surge
devido ao processo de crescimento do diamante-CVD em substrato cilindrico. A medida do “stress”,
bem como a qualidade do filme foram efetuadas a partir da técnica de Espectroscopia de
Espalhamento Raman e a analise morfol6gica foi feita a partir da Microscopia Eletrdnica de
Varredura. Os resultados evidenciaram a aplicagio deste dispositivo de abrasdo, também, para
brocas odontologicas de forma cilindrica,

1- Introducio

O diamante com as suas propriedades singulares, tais como: é o material mais duro
encontrado na natureza; seu coeficiente de atrito € muito baixo (equivalente ao do teflon); sua
condutividade térmica é muito alta (cinco vezes superior a do cobre); € transparente a radiagdo na
regido espectral desde o UV até o IV; tem alto indice de refragio; ¢ inerte ao ataque quimico, serve
como hospedeiro, como material semi-condutor, etc., tem sido de grande interesse, principalmente
com relagdo ao desenvolvimento completo de dispositivos de abrasdo, para aplicagdes industriais. O
aperfeicoamento das brocas de dentistas e usos relacionados estio na linha de frente para
industrializacio, contudo as fases de melhoria da morfologia da superficie para se obter o melhor
desempenho, como fungdio dos pardmetros de crescimento, bem como dos pardmetros de soldas sdo
estudos que precisam ser aprofundados. Os estudos mostram uma sensivel melhora quanto i
morfologia do filme que apresenta estrutura de face (111) preferencialmente em filmes de espessuras
variavel desde cerca de dezenas a centenas de micrometros.

2- Parte Experimental

Como no experimento descrito no 3° e 4° Relatorio de Atividades[1], [2], utilizou-se para o
crescimento dos filmes de diamante-CVD, o reator assistido por filamento quente.

O filamento de tungsténio, com didmetro de 300um, é colocado acima do substrato a uma
distdncia de aproximadamente 3mm. O filamento ¢ entdo aquecido a uma temperatura de 2200°C.
Dentro do reator que é uma pequena caméra de vidro pyrex em baixa pressdo (50Tormr) € colocada
uma mistura de aproximadamente 2% de metano diluido em hidrogénio, o fluxo da mistura é de
100scem.

A diferenca basica deste reator com os mais convencionais, ¢ que para este experimento o
substrato esta em constante movimento de rotagdo. Este movimento € obtido de forma
completamente estanque para a cdmara de crescimento, atrvés de um acoplamento magnético.

A figura 1 mostra 0 esquema do reator assistido por filamento quente. Este reator foi
projetado para se obter filmes de diamante auto-sustentados de até 50[mm] de comprimento.



H; + CH,

TUBOS DE
REFRIGERACAO
CONJUNTO DE DE AGUA
FILAMENTOS
\ FLANGES
PROTECAO DO
SUBSTRATO DE I 1 MOTOR DE
CERAMICA L K PASSO
= ACOPLAMENTO
SUBSTRATO ‘\ MAGNETICO
' JANELA
I._, BOMBA DE
— VACUO
Figura 1 - Esquema do reator assistido por filamento quente.

3- Resultados

Na figura 2a, observa-se o Espectro Raman, na regido central do filme de diamante-CVD,
crescido sobre um substrato cilindrico, com um tempo de crescimento de 165 horas. Na figura 2b,
observa-se a Microscopia Eletrdnica de Varredura, na mesma regido central do filme, onde
predomina a orientagdo (111), ideal para dispositivos de abrasdo.
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Figura 2a - Espectro Raman do filme de diamante-CVD, em sua regifio central, com um tempo de

crescimento de 165 horas.



Figura 2b - Microscopia Eletronica de Varredura do filme de diamante-CVD, em sua regido central,
com um tempo de crescimento de 165 horas.

Na figura 3a, observa-se o Espectro Raman, na regido de bordas do filme de diamante-CVD.
Na figura 3b, observa-se a Microscopia Eletrénica de Varredura, na mesma regifio de bordas do
filme, a cerca de 20[mm} da regiao central do filme, onde ndo ha uma orientagdo definida dos grios,
provavelmente devido a variagdo na temperatura de crescimento, na superficie do filme.

Intensidade {a..)
1

2000 |- -
1500 b -
1000 1 1 L i S 1
1000 1200 1400 1600 1800 2000
Raman Shift (cm”)

Figura 3a - Espectro Raman , do filme de diamante-CVD, em sua regifo lateral, com um tempo de
crescimento de 165 horas.



Figura 3b - Microscopia Eletrdnica de Varredura, do filme de diamante-CVD, em sua regido lateral,
com um tempo de crescimento de 165 horas.

Na figura 4a, observa-se a variagdo do Stress Total com o comprimento do tubo em
diamante-CVD. O valor negativo indica um stress sempre compressivo, com predominincia da
componente térmica. Na figura 4b, observa-se a Microscopia Eletronica de Varredura, em extensio
relativamente grande do filme de diamante, onde foi realizada a Espectroscopia por Espalhamanto

Raman, em varios pontos.
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Figura 4a - Vanagio do Stress Total em fungéio do comprimento do filme de diamante-CVD, do
filme de diamante-CVD, com um tempo de crescimento de 165 horas.
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Figura 4b - Microscopia Eletronica de Varredura , do filme de diamante-CVD, que mostra a
uniformidade no difmetro.

4- Conclusoes

Com os experimentos realizados, para obtengio do filme de diamante-CVD, pode-se
observar que a estrutura desejada com morfologia (111), foi obtida, sendo a caracteristica principal
para o processo de abrasdo.

O estudo do stress, utilizando medidas de Espectroscopia por Espalhamento Raman, mostrou
o stress total compressivo, em toda a extensdo da amostra estudada.

Amostras com diferentes tempos de crescimento evidenciaram o mesmo comportamento do
stress, que varia em fungio da qualidade do filme. O fato de ser um “stress” compressivo, esta
relacionado com a diferenga do coeficiente de dilatagiio térmica entre o substrato que é de
molibdénio e o diamante. Por outro lado, conclui-se também que o filme tem boa aderéncia ao
substrato.
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