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Resumo

HIRAMATSU, Carlos Quioshi, Obtencio de sementes de alta perfeicio para quartzo sintético e
caracterizacio por topografia de raios-X, Campinas, Faculdade de Engenharia Mecénica,

Universidade Estadual de Campinas, 2001. 95 p. Dissertagio (Mestrado)

O quartzo sintético ¢ largamente utilizado para dispositivos de controle de freqiiéneia na
moderna tecnologia da informacdo. Entretanto, para atender a necessidade crescente de
freqiiéncias cada vez mais elevadas (da ordem de GHz), em especial para a telefonia celular,
existe uma forte demanda por quartzo sintético de altissima perfeicdo cristalina, particularmente
com relacdo a baixa ocorréncia de defeitos do tipo linhas de discordancias. Ao utilizar sementes
com geometrias especiais de corte com entalhes em “V”, a presente pesquisa logrou grande
sucesso na eliminagfio de linhas de discordancias por crescimento hidrotérmico, chegando a taxas
de 75% de eliminacdio de defeitos em relagdo a semente. A utilizacfio de técnicas de topografia de
raios-X usando fontes convencionais e radiacio sincrotron foi fundamental para o trabalho de
caracterizacio dos defeitos. Laboratérios de sincrotron do SPring-8, Japfio e LNLS; Brasil,
foram utilizados nesta pesquisa.

A outra contribuiciio deste trabalho foi o desenvolvimento de uma metodologia para obter blocos
de alta perfeicio de grandes dimensGes (nas diregdes X[2110], Y[2020], e Z[0001]) para

sementes de quartzo sintético a partir de monocristais gigantes de quartzo natural.

Palavras Chave

Quartzo natural, Quartzo sintético, Topografia de raios-X, Topografia Laue



Abstract

HIRAMATSU, Carlos Quioshi, Development of high perfection seed for synthetic quartz and
characterization by X-ray topography, Campinas, Faculdade de Engenharia Mecénica,

Universidade Estadual de Campinas, 2001. 95 p. Dissertagéo (Mestrado)

Synthetic quartz is extensively used for frequency control devices in the modemn information
technology. However, the increasing necessity for the use of high frequency region in the
electromagnetic spectrum, in special for mobile telephony, has strongly demanded a high
perfection low dislocation density synthetic quartz.

The present research has been very successful to eliminate the dislocation lines by using a special
cutting geometry of the seeds. After the hidrothermal growth, the rate of dislocation elimination
was as high as 75% in comparison with the seed. The use of X-ray topography technique with
both, conventional X-ray source and synchrotron radiation was fundamental for defects
characterization studies. Synchrotron facilities at Spring-8, Japan, and LNLS, Brazil have been
used. |

The development of a methodology to obtain high perfection large dimension natural quartz
blocks (in the direction X[2110], Y[2020] and Z[0001]) for synthetic quartz has also succeeded in

the present research.

Key Words

Natural quartz, Synthetic quartz, X-ray topography, Laue topography
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Capitulo 1

Introducio e Objetivos

1.1  Introducio

A palavra “quartz” é um termo francés que originou-se da palavra “quarz” do alemio
utilizado por antigos mineiros, mas muitos acreditam que esta palavra foi introduzida ac
vocabulario alem3o pelo vocabulo tcheco-eslovaco “tv’rdy”, que significa duro. O quartzo € uma
forma cristalina de silica [1], que ocorre na natureza sob uma grande variedade de formas e

hébitos cristalinos. Possui trés eixos cristalograficos, o eixo Z [0001] é denominado eixo dptico,

o eixo X [2110] é denominado o eixo elétrico, e o eixo Y [ 2020 | denominado eixo mecinico. O
quartzo tem propriedades piezoelétricas [2], e possui grande estabilidade térmica em freqiiéncias
elevadas, o seu uso ¢ muito amplo quando se trata de confecglio de dispositivos de controle de
freqiiéncia, principalmente voltado para a tecnologia da informacio, que tem evoluido a uma
velocidade muito grande durante as tltimas décadas. O que tem impulsionado a necessidade de
desenvolver e aprimorar propriedades voltadas a tecnologia de cristais de quartzo sintético [3].
Desde que foi inventado o controle de freqiiéncia utilizando cristais de quartzo, este
material tem sido largamente empregado no campo industrial [4]. Em 1921 W. G. Cady
desenvolveu o cristal oscilador empregando cristais de quartzo, e em 1930, a técnica de
fregiiéncia estabilizada foi1 posta em pratica no Japdo {5]{6]. Desde entdo, em funcdo dos
aperfeicoamentos das potencialidades e das caracteristicas dos cristais de quartzo a sua aplicacéio

tem se expandido {7].



O maior parte do quartzo sintético produzido no mundo é destinado 2 confeccio de
dispositivo para o uso em aparelhos de comunicagio, como € o caso da telefonia celular. Com a
evolucdio da tecnologia em atuar em freqiiéncias cada vez mais elevadas, existe atualmente uma
demanda cada vez maior por quartzo sintético de alta perfeiciio cristalina. Os sistemas em
operagdo no Brasil tanto a banda A como a banda B trabalham numa faixa de freqgiiéncia em
torno de 900 MHz [8], mas com a implantac3o dos novos sistemas como a banda C, D ¢ E,
estarfio operando numa faixa de ~ 1.8 GHz [9]. Para a confecgio destes dispositivos de controle
de freqiiéncia ¢ imprescindivel o uso de quartzo sintético de alta qualidade, pois estes dispositivos
para operar a altissimas fregliéncias necessitam ter uma espessura intima da ordem de
micrdmetros. Tanto em ressonadores desta natureza, quanto em dispositivos SAW — “surface
acoustic waves”, o processo utilizado € a técnica de micro-litografia aliado ao processo de
“etching” (polimento quimico). Entretanto, se o material utilizado possuir linhas de
discordincias, sob acfo do “etching”, estas linhas de discordincias podem se transformar em
canais macroscopicos denominados “etch tunnels” [10]{11][12], que se constitui num dos
problemas causados por este tipo de imperfeicio. Assim sendo, existe um premente interesse
tecnologico em reduzir o nivel de discordéncias. Por isso a necessidade de introduzir novas

tecnologias para o aprimoramento da perfeicio cristalina.

Em tecnologia de sementes existem fatores que causam problemas ao ciclo de crescimento

hidrotérmico, tais como:

(1) — um fator importante para obter um quartzo sintético de qualidade [13] ¢ a semente que
deve possuir propriedades, tais como, baixo nivel de discordincias, isento de qualquer defeito

como inclusdes e geminados;

(2) — a necessidade de se ter grandes dimensdes em Y [20207] j4 que nesta direcdo

cristalografica, o crescimento € quase que desprezivel [14][15] se comparado as outra direcdes, X

[2110] e Z [0001). A nivel industrial, o crescimento na direcio Y ¢ de somente alguns
micrémetros mesmo durante um ciclo de crescimento de 1~3 meses, por isso a necessidade de se
recorrer aos blocos gigantes de quartzo que a natureza levou milhdes de anos para crescer, e

possuem dimensdes compativeis com a necessidade atual de se confeccionar sementes de grandes



dimensGes para gerar barras de quartzo sintético gigantes (por exemplo, para a necessidade de

fabricar “wafers” de 5 polegadas de didmetro para dispositivos SAW - “surface acoustic waves™;

(3) — as sementes obtidas numa segunda geracdo de crescimento industrial possuem

dimensdes menores em Y [2020] em relagBio as sernentes-mées devido a presenca de faces

naturais, faces R (1011) e r (1101); assim sendo, apés um certo mimero de ciclos ou geracdes de
crescimento, as barras de quartzo sintético tornam-se cada vez menores em Y, tornando-se

comercialmente inviavel [5];

{(4) - a cada ciclo de crescimento hidrotérmico ocorre o fendmeno de “degeneragio das
geracbes” onde hd o aumento da quantidade de linhas de discordéncias devido a deposi¢o de
inclusdes solidas [16][17][18]; isso ocorre a cada ciclo de crescimento hidrotérmico. Por isso a
necessidade realizar uma reciclagem do material para a confeccfio de sementes, diminuindo o

nivel de discordincias.

Utilizando-se de uma série de conceitos fundamentais relacionados a tecnologia de
sementes para quartzo sintético desenvolvidas na 1ltima década pelo LIQC-UNICAMP, em
termos de geometria de corte das sementes [10][113[13][14}[17]{19][20][21][22][23][24]
[25]126][271[28}{291[30][32]{33]{34], foram projetadas e preparadas 10 novas geometrias de
corte num total de 20 sementes. Este trabalho contou com a participagfo, colaboragio e suporte
financeiro da Sawyer Research Products, Inc., dos Estados Unidos, um dos produtores lideres no
mercado mundial de barras de quartzo sintético, ressonadores, e “wafers” para dispositivos SAW
— “surface acoustic waves”, usado em telefonia celular. As placas de quartzo sintético para as

sementes foramn preparadas pela Sawyer Research atendendo a especificagio de +/- 15 min. de

arco de precisdo nas faces X {2}30 ], Y [2020] e Z [0001]. O trabalho de confeccio das
sementes com entalhes de precisio ram realizados no LIQC, e enviados a Sawyer Research
para crescimento hidrotérmico das barras sintéticas [3]. Logo apds o processo de crescimento,
estes foram remetidos de volta ao LIQC, na qual utilizou-se para a sua caracterizacio, fontes de
raios-X convencionais (tubo de raios-X), e radiagio sincrotron [35].

Os experimentos com sincrotron foram conduzidos no SPring-8, Japdo, o laboratério de

maior energia (8 GeV) da atualidade, e também no ENLS, Brasil,



Foi também desenvolvido nesta pesquisa, um trabalho de caracterizagio a obtengéio de
blocos de grau piezoelétrico (altamente perfeitos) para sementes a partir de um monocristal
gigante de quartzo natural. Contando com a colaboragdo da Telequartz Exportadora Ltda., a
empresa de maior tradiciio na comercializagio e exportagdo de quartzo brasileiro in natura, foi
desenvolvido um estudo em um monocristal de 65 kg.

Ambas as frentes de pesquisa, geometria de corte das sementes, e obtencdes de blocos de
quartzo naturais para sementes apresentaram resultados de grande relevincia para o
desenvolvimento de sementes visando 2 tecnologia de quartzo sintético [17] para a proxima

geracdo de barras para uso em tecnologia de informacio de ultra-alta freqiiéncia.



1.2

(1)

@

@)

Objetivos

O objetivo desta pesquisa voltada a tecnologia de sementes para crescimento
de quartzo sintético visando o aprimoramento da perfei¢io cnstalina. Um
dos principais pontos € reduzir o nivel de defeitos do tipo linhas de
discordincias [37][38] que se transmitem da semente para o quartzo crescido
no processo de crescimento hidrotérmico. Para tanto, foi desenvolvida uma
nova tecnologia utilizando geometrias especiais de corte em sementes com o
uso de entalhes em “V”.

Visando a utilizacio do quartzo natural brasileiro para uso em sementes de
guartzo sintético, em particular, a agrega¢io de valores ¢ economia a este
estratégico insurno, desenvolver uma metodologia de anélise de monocristais
gigantes de quartzo natural (blocos de 50~120 kg), com o objetivo de obter
pecas ou placas gigantes de altissima perfeicio (grau piezoelétrico) para uso
industrial em tecnologia de sementes para quartzo sintético {39].

Desenvolver novas tecnologias de caracterizacio de quartzo por topografia
de raios-X, particularmente a topografia de cristais espessos por radiagido

sincrotron de alta energia.



Capitulo 2

Fundamentos

2.1  Quartzo

O cristal de quartzo pode ser obtido na natureza (quartzo natural) ou por crescimento
hidrotérmico [40] por processos industriais (quartzo sintético ou cultivado). Em termos de
recursos naturais, os cristais de quartzo de grandes dimensdes ocorrem quase que exclusivamente
no Brasil, ¢ em quantidades menores em Madagascar. Quartzo de menores dimensdes e lascas
também sdo encontrados em outros paises, como por exemplo, nos EUA, Namibia, Angola,
Africa do Sul, ex-URSS e Venezuela. Atnalmente, quase todas as aplicagBes piezoelétricas e
oticas sdo atendidas pelo cristal de quartzo cultivado. A sua produgio mundial situa-se
atualmente em torno de 2.000 t/ano [6]. Basicamente a producido de barras de cristal cultivado
concentra-se no Japdo, EUA, China e Europa, estima-se que o Brasil tenha participado com cerca
de 80,0% do mercado mundial de lascas de quartzo usado como nutriente, atendendo demandas
do Japdo, Reino Unido, Alemanha e China. As exportagbes processadas pela NCM 2506.10.00
(Nomenclatura Comum do Mercosul), que se refere a lascas, cristal natural de grau eletrénico e
outros tipos, destinaram-se aos seguintes paises: Japdo (41,0%), Reino Unido (27,0%), Hong
Kong (9,0%), Alemanha (8,0%), Argentina (4,0%) ¢ outros 11,0% [6].

Os depdsitos de cristais de quartzo no Brasil, de grau dptico ocorrem ao longo dos Estados
de Minas Gerais, Bahia, Goids, Sudeste do Pard e Leste do Mato Grosso [9]. Nestas regides, ao

longo dos anos, t8m ocorrido produgbes intermitentes de quartzo através de minas garimpeiras,
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cujo nivel de produgéo e tipo de cristal produzido variam em fun¢do da demanda do mercado
internacional. Nos ultimos anos, tem predominado também o interesse por cristais para fins
omamentais. As principais empresas comercializadoras desta produgfio sdo: Gemservice Ind.
Com. e Exp. Ltda, Quartzbras Com. e Exp. de Quartzo Ltda, Goiana Imp. ¢ Exp. Ltda, Legep
Min. Ltda, Irm3os Lodi e Cia Ltda, Telequartz Exp. Ltda, Egger do Brasil Ltda, Gomes Pedras do
Brasil Ltda, Bortoluzzi Com e Exp. de Pedras Litda, Irm&os Bortoluzzi e Cia Ltda, Emp. de Min.
Santa Rosa Ltda, Artef. de Pedras Belarte Exp. Imp. Ltda ¢ Baixa Funda Min. Ltda, entre

inimeras outras [6].

2.2  Quartzo sintético dentro da indistria de alta tecnologia

O cristal de quartzo possul propriedades piezoelétricas [2], uma placa de quartzo, quando
‘comprimida, produz em suas faces cargas elétricas e quando se Inverte este processo e aplica-se
um campo elétrico em uma placa, ela sofre deformacdo. Quando um sinal elétrico ¢ aplicado a
placa de quartzo, este vibra até atingir uma freqiiéncia que se mantera com pouca energia. Este
fendmeno ocorre quando a freqiiéncia do sinal elétrico comncide com a freqiiéncia natural de

oscilagdo da placa, dando-se inicio aressonincia natural da placa em questdo [41].

O uso pratico da técnica de controle e estabiliza¢do da freqiiéncia gerou uma expansdo do
uso de dispositivos de cristal de quartzo que é amplamente usado na indistria ¢ consumido nos
equipamentos eletrdnicos. A Sawyer Reserch em 1958 foi a primeira empresa no mundo a
produzir quartzo sintético em escala industrial. No Jap&o o inicio do estudo de crescimento de
quartzo sintético se deu em 1953 na Universidade de Yamanashi em uma autoclave pequena, 35
mm de didmetro 50 cm altura. Em 1960 apds um periodo de intenso estudo foi construida uma
planta piloto onde o crescimento de cristal sintético atingiu o nivel de produgdo industrial. A
partir desta planta piloto a empresa Toyoe Communication Equipment Co. [5] iniciou o

crescimento de quartzo sintético no Japéo.

Atualmente a demanda nos equipamentos de comunicacdo como a telefonia mével, esta se
expandindo rapidamente necessitando assim de sistemas de comunicagdo atuando numa faixa de
altissima freqiiéncia, o que possibilita a transmissdo de informagdes a uma taxa mais elevada.

Para a confeccio destes dispositivos de controle de freqii€ncia é imprescindivel o uso de guartzo
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sintético de alta qualidade e perfeicio cristalina. Estes dispositivos de controle de freqiiéncia
atuando a ~1 GHz sdo produzidos com uma espessura de alguns micrémetros. Para se obter esta
espessura, o processo utilizado € o polimento quimico (“etching”), aliado 4 téenica de micro-
litografia. Da mesma forma, em dispositivos SAW, que utiliza o principio da oscilagdo de ondas
propagando-se na superficie do quartzo, utiliza-se igualmente o processo de micro-litografia e
“etching”. Entretanto, se o quartzo utilizado possuir linhas de discordincias, sob acdo do
“etching”, estas linhas de discordincias podem se transformar em canais macroscopicos
denominados “etch tunnels™ [10][11][12], o que inviabiliza o uso deste dispositivo. E premente,
pois a necessidade de aprimoramento da qualidade do quartzo sintético, em termos de diminui¢do

ou mesmo, a quase total eliminacio das linhas de discordéncias.

2.3 Crescimento Hidrotérmico

2.3.1 Introdugio

A primeira experiéncia com crescimento de cristal sintético foi realizada pelo cientista
italiano Spezia (1900-1909), utilizando uma solugdo de silicato de s6dio sob uma alta pressdo
numa autoclave de ago submetida a um gradiente de temperatura. Ele verificou que pequenas
quantidades de quartzo eram depositadas numa semente. Em 1958 uma planta piloto constituida
de quatro autoclaves de porte industrial, foi construida e operada pela Sawyer Research Products
Inc., com a tecnologia desenvolvida pela Bell Laboratories [40].

Autoclave € um vaso selado para suportar altas pressdes e temperaturas, confeccionados em
ago e pode variar no didmetro interno e na altura. Um grande nimero de estudos foram
desenvolvidos para determinar a relacio ideal didmetro/altura, sendo que atualmente as maiores
autoclaves possuem ~15 m de altura com didmetro interno de 80 c¢m, e capacidade de produzir
~3.500 kg de quartzo sintético por corrida. Como representado na Fig. 1, na parte superior sdo
posicionadas sementes que sio laminas de quartzo devidamente orientadas cristalograficamente.
O tamanho da l&mina determina o tamanho do cristal. Quanto melhor a qualidade da semente
resultara num cristal livre de defeitos [42][43]. As condicBes de trabatho de uma autoclave sio
severas, e atingem temperaturas e presses em torno de 400°C e 2000 atm, que pode variar
dependendo do tipo de construg¢io da autoclave e da solugdo alcalina utilizada. Lascas de quartzo

[25]{27][44] sfo colocadas na parte inferior da autoclave servindo como nutriente, e na parte
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superior sfo posicionadas as sementes (Jiminas de quartzo) [19] devidamente orientadas, que
servem como substrato [25][27]. O interior da autoclave é preenchido com uma solugdo alcalina,
p. ex., hidréxido de sédio [45]. Separando a parte superior contendo as sementes, e a parte
inferior (Jascas nutrientes) existe o “baffle”, que ¢ um disco perfurado que tem a fun¢do de

controlar o fluxo de nutrientes conforme a Fig. 2.

==Parte Supenior
wementes

Sutoclave .
Bt Conyfecsao™.

Solucdo supersaturada

‘Batfe /|

_~Soluglo saturada

-]

— Parte Infertor
L-ascas

Fig. 1. Desenho esquemdtico da autoclave utilizada para o crescimento hidrotérmico.

O didmetro dos furos e a quantidade corresponde de 5 a 15% da area total do disco, tem

relago direta com o crescimento ¢ na qualidade dos estudos conforme Fig. 3.



Farte éuperim? i
dategio de
erescimento

inferior da
gzomd de crestimento

e oresciments

'59”8 A2TC, carregamento
e 88%, DEN ?*EE-&'}O:;

!Tmc a de crescim ento em mm/dia tia direchio Z

or centég&n de abertura da “E affle

Fig. 3. Relagfio da abertura do “baflle” com a taxa de crescimento.

2.3.2 Processo
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A autoclave mantida sob um gradiente de temperatura entre a zona inferior e superior, gera
o fendmeno da convecgdo, e uma corrente de solugdo & estabelecida entre a parte superior e a
inferior do vaso, transportando a solugio supersaturada para a regido superior, um continuo ciclo

da solucdo contendo o nutriente permite o crescimento de cristais de quartzo sintético.

Os principais pardmetros que influenciam no crescimento sao:

1- o gradiente de temperatura entre as regies superiores e inferior da autoclave;

2- atemperatura aplicada durante o crescimento hidrotérmico;

3- aporcentagem do enchimento da autoclave, que determina a pressao final interna;

4. ¢ tipo de solugdo € a sua concentragio;

5- a abertura do “baflle”, relacdo entre o didmetro do furo em relagio a area total do
disco;

6- orientagiio e natureza das sementes;

7- area superficial das lascas de quartzo, que influi nas condigdes de saturacio e
supersaturacio,;

8

qualidade das lascas.
O ciclo de crescimento pode ser melhor descrito através do diagrama da Fig. 4, que

estabelece a seqiiéncia de operagdes e os estagios do processo de crescimento hidrotérmice do

quartzo sintético.
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Insercéo de lascas de quartzo ,

i

na regifio inferior da autoclave E

J Colocacio de sementes
na regiiio superior da autoclave |
E

Preenchimento da autoclave com solucio |
| de carbonato de s6dio 0.6 2 0.8 % |

| Aquecimento da autoclave
~ regido superior 350 |

- regido inferior 300

Dissolucio das lascas saturando

| a soluciio da regifo inferior |

i

| Processo de conveccio da solucio no interior da
da autoclave pelo gradiente de temperatura

* A solucio saturada chegando a regido superior |

com a temperatura menor ha
uma precipitacido do quartzo dissolvido

Cristalizacdo do quartzo na superficie das sementes
[ » a ¥ L3
l Crescimento das barras de quartzo sintético

Fig. 4. Ciclo de crescimento hidrotérmico.
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2.4  Tecnologia de sementes para quartzo sintético

2.4.1 Iatroducio

A rapida evolucio da tecnologia de informagio tem pressionado a 4rea de quartzo sintético
a operar em regides de freqii€ncia cada vez mais elevadas em condigdes de alta estabilidade, e
com a tendéncia crescente de miniaturizagio dos dispositivos [5][13][22]. Necessariamente, o
desenvolvimento dos processos de aprimoramento da qualidade dos cristais de quartzo sintético,
tornam-se prioritarios para atender a esta rdpida demanda.

A geometria de uma barra Y de cristal sintético e as dire¢Ses cristalograficas para a simetria

do quartzo “direito” e “esquerdo” é representada na Fig. 5. Para comparacfio, 0 quartzo natural

facetado também & representado nesta figura.

Fig. 5. Representacio de uma barra de quartzo sintético e natural.

Atualmente, sfo empregados os processos de polimento quimico (“etching”) aliado &

técnica de micro-litografia para a confecgio dos ressonadores que trabalham na faixa de GHz
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[10] e de filtros de alta freqii€ncia. Um dos aspectos vitais € a capacidade do material de resistir
ao processo de manufatura e obter um bom desempenho dos dispositivos confeccionados.
Especificamente, as caracteristicas necessarias para a matéria-prima (cristais de quartzo
sintético), que tenham alta qualidade, ou seja, praticamente livre de discordéncias e que possua
pequena quantidade de inclusdes solidas [4][14][32]{34]. Particularmente, os defeitos do tipo
linhas de discordincias, tem efeitos diretos nos processos de produgfo que utilizam de polimento
quimico intenso, uma vez que os defeitos tipo discordancias se transformam por agfo do ataque
quimico em canais macroscopicos denominados “etch tunnels” ao longo das linhas de
discordancias [10][11}H12]. A ocorréncia de “etch tunnels” inviabiliza o funcionamento dos
ressonadores em funcio do efeito de curto-circuito.

Os defeitos macroscopicos estdo associados ao crescimento do cristal incluindo fissuras,
trincas, inclusdes solidas, sementes opacas, e os defeitos microscopicos incluem linhas de
discordéncias, defeitos pontuais que influenciam na textura dos setores de crescimento, estrias de
crescimento, e micro-tensdes em interfaces dos setores de crescimento. A caracterizacdo destes
tipos de defeitos ou imperfei¢des cristalinas podem ser caracterizados pela técnica de topografia
de raios-X [46][47]{48][49][50][51][52][54].

Os cristais de quartzo com baixa densidade de defeitos tipo discordincias podem ser
obtidas a partir de sementes limpas, com pequena quantidade de discordéncias. Isto ocorre porque
a qualidade do cristal de quartzo sintético crescido pelo processo hidrotérmico estd intimamente
relacionado com a qualidade da semente que o gerou [12][13][191[211[23][27][28]. A cada ciclo
de crescimento hidrotérmico do quartzo sintético a tendéncia é que aumente o nlimero de
discordancias, em virtude do aparecimento de inclusdes sélidas, as acmites [5], que se formam
em funcdo da reacdo das paredes da autoclave de aco com a solugdo alcalina no cristal em
crescimento. As inclusdes solidas dentro do cristal agem como fontes de novas linhas de
discordancias [37][38]. Em virtude deste fen6meno, em situagio normal de crescimento
hidrotérmico, a cada ciclo de crescimento ocorre um aumento de linhas de discordancias. A este

fendmeno da-se o nome de degeneracio ciclica [13][16].

Além da perfeicdo cristalina da semente, outro fator fundamental é a dimens3o da semente

nas dire¢bes X [2120] e Y [2020]. O implemento desta dimensdo estd sendo mais exigido
recentemente, por razdo, principalmente, da necessidade do aumento da dimensio dos “wafers”,

para fabrica¢io dos dispositivos SAW, que devera passar do diimetro atual de 3 polegadas para 5
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polegadas [3]{5]. O corte das placas destinadas a produgfio destes dispositivos ¢ realizado em um

angulo de aproximadamente 35°, sdo os chamados cortes AT [5][59]. Desta forma, para uma
barra de quartzo sintético padréio, onde ocorre o surgimento das faces naturais, faces R (1011) et

(1101), o volume ttil para a extragdo das placas para confeccio destes “wafers” fica reduzido,
como ¢ ilustrado na Fig. 6.

Estudos sobre barras de quartzo sintetico utilizado para se retirar placas de corte AT, das
placas destinadas a fabricac@o dos “wafers” para dispositivos SAW mostram que, a relagdo do
aumento do comprimento do cristal na direcio Y, no se comporta de forma linear com relagio
ao aumento do numero de “wafers” conseguido. Por exemplo, com uma barra de 280 mm de
comprimento na direclio Y, € possivel de se fabricar 100 “wafers”, ja com uma barra de 360 mm,

o nimero de “wafers” confeccionados pode alcancar 180 unidades.

Fig. 6. Representacdo de um corte AT em uma barra de quartzo sintético [3].

As exigéncias para o comprimento em Y no caso de uma semente tornari-se ainda maiores
para o crescimento de barras-mée, que ird servir para o corte de novas sementes. As faces
naturais fazem com que as sementes das geracdes seguintes, figuem menores a cada ciclo de
crescimento, de tal forma que, prosseguindo neste ritmo, as sementes terfio dimensdes na direcio

Y tdo reduzidas a ponto de comprometer nos custos de producfio [13].
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Pensando nesta problematica em relagio a tecnologia de sementes para quartzo sintético,
estudos t€m sido desenvolvidos para obten¢do de sementes com alta qualidade, ou seja, com

baixa quantidade de discorddncias e com aumento considerdvel nas dimensbes Y e X.
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Capitulo 3

Materiais e métodos

3.1  Matéria prima para confeccio de sementes

3.1.1 Caracterizagio de quartzo natural para obtenciio de sementes para quartzo

sintético

O quartzo natural utilizado para a confeccdo de sementes deve apresentar propriedades
piezoelétricas. Os principais pré-requisitos sdo: simetria direita (quartzo direito), auséncia de
geminados Opticos ou “Brazilian twin” [60][61], auséncia geminados elétricos ou “Dauphiné
twin™ [62][63][64], transparéncia Optica, livre de inclusdes fluidas e solidas, dimensdes grandes
na direcio Y, e baixo nivel de discorddncias [65][66][67][68][69]. Neste trabatho, utilizou-se um
monocristal gigante de quartzo natural com dimensdes maximas de 320 mm na direcdo do eixo
X, 340 mm na diregdo do eixo Y e 360 mm na direcio do eixo Z ¢ peso aproximado de 65 kg. A
Tabela 1 sintetiza as diversas técnicas aplicadas nesta pesquisa para a caracterizagdo das
propriedades/defeitos do monocristal de quartzo. O procedimento adotado para a caracterizagdo

do monocristal gigante seguiu a segiiéncia indicada no diagrama da Fig. 7.
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Tabela 1. Sintese das técnicas para caracterizagio das propriedades/defeitos do quartzo

natural para sementes.

Simetria d.é‘cristal

(direita ou esquerda)

- “Pinhole”

““Eiching”

o Afhj)liando uma superficw com

“etching” visualiza-se os “etch pit's”
formac3o semelhante 4  pirAmide,
conforme o tipo de formacio indica a
simetria.

- Por agdo dos “etch pit's” uma luz
colimada sobre a amostra, projeta uma
mmagem caracteristica, que indica a

simetria.

Geminado elétrico

(“Dauphine Twin”)

- “Ftching”

- Superficie do cnistal com “etching”
formag3o de regides com um coniraste
diferente com um “boundary” definido

com 1racos em curvas.

Geminado 6ptico

(“Braziliam twin™)

- Polaniscopia

- “Etching”

- Luz polarizada verifica-se setores com
contrastes causados pelas simetrias
diferentes, wuma  analise detalhada

possibilidade visualizar um “boundary”.

- Superficie do cristal com “etching”
formacio de regiSes com um contraste
diferente com um “boundary” definido

com tracos retos,

Inclusdes solidas ou fluidas

- Inspectoscopia

- Visualizagdo das micro-inclusdes,

pontos internos ao cristal.
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! Bloco de quartzo gigante l

Avaliagfo:
| - Inspectoscopia e polariscopia.
| - Técnica de determinagio da simetria: |
Il - "etching” e "pinhole”

Geminado 6ptico Inclusbes: 3 Simetria do cristal
- Fluidas; il - Direita;
- Sélidas. f| - Esqueda.

Orientagdo precisa
doseixos X, YeZ
por difragdo de raios-X

Corte do bloco de
quartzo em placas-Y |

"Etching"
HF 48%
Geminado elétrico Geminado dptico ;
"Dauphine twin" ! "Brazilian twin" |

| Selegdo de placas de quartzo §
de grau piezoelétrico :

Fig. 7. Seqiiéncia das técnicas de caracterizacio do monocristal gigante para obtencio de blocos

de grau piezoelétrico para sementes de quartzo sintético.
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(3 monocristal de quartzo natural enviado pela Telequartz Exportadora Ltda pode ser

visualizado na Fig. 8. Este material tem uma coloragdo levemente fume, sendo totalmente

fransparente no seu terior.

Tig. 8. Monocristal gigante de quartzo natural para sementes de quartzo sintético.

Numa primeira andlise aplicou-se a inspectoscopia Optica [70], onde o materiat examinado
¢ depositado num recipiente com janelas de vidro, que é preenchido com um liquide com indice
de refracio proximo ao do cristal de quartzo para que as faces do bloco de quartzo néo possam
interferir na visualizacic do seu interior. Projeta-se uma luz colimada de alta intensidade pela
janela de vidro do recipiente, que a inz ao atingir um defeito dentro do bloco de quartzo provoca
um efeito de espalhamento, facilitando assim a visualiza¢&o do mesmo. O arranjo esquematico
desta técnica é representada na Fig. 9. Na inspectoscopia dptica tem-se a possibilidade de detectar

a presenga de inclusdes fluidas, solidas e possivels fraturas.
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inspectoscopia

Luz de alta intensidage.

“——Tangue de vidro

\“’Am astra

Fig. 9. Arranjo esquematico da técnica de inspectoscopia Optica.

Posicionando-se placas de nikol {(polarizador e analisador) ao arranjo experimental da Fig.
9, realizou-s¢ a técnica de polariscopia optica [71], como indicado na Fig. 10. A inspecéo
minuciosa com luz polarizada possibilita a detecgdo de defeitos opticos, como € o caso dos
geminados dpticos. Este procedimento, também possibilita a determina¢o do eixo cristalografico

Z (0001), que é também conhecido como eixo Optico.

T angue de vidro

3 ' 5 ]
o “Amostra
Polarizader

Fig. 10. Arranjo esquematico da polariscopia Optica.
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A orientagio do planc de corte foi determinada por difragdo de raios-X, ¢ o alinhamento do
quartzo foi realizado com precisdio de # 2°. O trabalho de corte do monocristal gigante de quartzo
natural foi realizado em uma serra modelo K-33, Kittel, com disco diamantado de difmetro 800
mm e espessura de 3 mun com refrigeragiio a 6leo, (Fig. 11). Retirou-se placas com uma
espessura pré-determinada, que pode variar conforme a aplicagio. Fig. 12 mostra o quartzo apos

o corte da primeira placa Z.

Fig. 11. Serra com disco diamantado de 800mm de didmetro.

Fig. 12. Processo de corte do monocristal gigante de quartzo.
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Apos o processo de corte € realizado um desbaste mecanico com pd abrasivo de carbeto de
silicio (SiC) de granulometria 320 mesh nas faces cortadas. Na seqiiéncia realizou-se um ataque
quimico & placa Z, o “etching” [72][73] utilizando o 4cido fluoridrico (48% em solucio). Este

processo pode ser representado pela seguinte equacdo quimica:
Si0; + 6 HF < SiF4 + 2H20 + ( ZHF ) < H2SiF6 + 2H20

A placa ficou submersa no acido por 3 horas para uma total formagio do etch pit's
[74][75][76] na superficie da amostra, muito importante para se definir a simetria do cristal de
quartzo, direita ou esquerda, e a possivel existéncia de geminados elétricos.

Ap0s o ataque quimico a placa Z foi analisada em um microscopio oético para se verificar a

formac#o dos “etch pits” que apresentam imagens semelhantes a Fig. 13.

{1071} ‘ {0171)
5" — %@
2113 g ‘5_1}1 ky:
Loyyzrg ==~ raafe)
n g’ o]
0170}

«X face = o

LS b:
Smoeth “QQ;@ -
teaturetess = ¢ So ©
surface - &
o

o
z
|

Fig. 13. Desenho esquematico dos “etch pits™ do cristal de simetria direita {75].
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O diagrama da Fig. 14 apresenta a seqiiéncia do procedimento experimental da técnica de

“etch pits” para determinacio da simetria do quartzo.

HF 48%
Tempo de 3 horas

Formacio dos "etch pit's"

Analise do "etch pit’s
NO MICroscopio
Superficie da placa Z

Geminado elétrico Simetria do cristal

"Dauphine twin"

Geminado Optico

"Brazilian twin"

Fig. 14. Técnica de “etching”.

A técnica de “pinhole” [77] € também uma técnica muito eficaz para se verificar a simetria
do cristal de quartzo. Consiste basicamente em incidir sobre a amostra de quartzo um feixe de luz
intenso e colimado conforme arranjo experimental da Fig. 15. Ao transmitir a luz através das suas
mintsculas faces dos “etch pits”, formam imagens que podem ser projetadas em um anteparo. A
analise da imagem formada mostra a simetria do cristal de quartzo, direito ou esquerdo, € o mais

importante, a possivel existéncia do geminado 6ptico.
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Antepato .

5

-y

Fig. 15. Arranjo experimental da técnica de “pinhole”.

A metodologia experimental para determinacio da simetria do quartzo e existéncia de

geminados Opticos € representada no diagrama da Fig. 16.

I *Pinhole” l

Foco de uz colimada
de alta intensidade

"Etch pit’s"
Micro faces

ll Incidéncia de luz placa Z H

Simetria do Cristal Geminado éptico

"Brazilian twin"

Fig. 16. Técnica do “pinhole”.
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3.2  Quartzo sintético: desenvoivimento de geometria especial de corte de semente

O quartzo sintético utilizado industrialmente é o quartzo de simetnia direita. Para a
confecco de sementes a partir do quartzo sintético, ¢ de fundamental importéncia a determinacéo
da densidade de discordancias do material [38][78][79].

A qualidade do quartzo sintético em termos de linhas de discordancias ¢ definida de acordo
com a sua densidade, seguindo normas industriais, como por exemplo a especificagfo IEC 758
[80], que é apresentada na Tabela 1. Como se pode observar, o quartzo sintetico com densidade
de linhas de discordancias até o limite de 10 linhas/cm® é considerado de qualidade suprema

(Classe 1).

Tabela 1. Bspecificaco de linhas de discordincias em quartzo sintético segundo a norma IEC

758.

- Especificacbes de dis-c_or{iﬁncias;.(I_EC 758) o
_ CLASSE ] C ;Max;._l):i'sfc'ﬂrc_lianc_.ias_:!:cm-‘

1 S Tt B S 10_

2 30

3 100

4 300

5 - 600

3.2.1 Quartzo sintético nsade para confecciio de sementes.

O material utilizado para a confecgfio das sementes usadas nesta pesquisa foi enviado pela
empresa Sawyer Reserch Products Inc. Sdo placas de quartzo sintético polidas ¢ devidamente
orientadas nos eixos X, Y, e Z com precisdo de +/- 15 minutos de arco. A Fig. 17 apresenta

algumas dessas placas da Sawyer Research Products.
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Fig. 17. Placas de quartzo sintético da Sawyer Research para confecgdo de sementes.

3.2.2 Projeto da geometria da semente

O projeto da geometria das sementes baseou-se nos conhecimentos e “know-how”
desenvolvidos pelo LIQC/UNICAMP ao longo da ultima década. O objetivo desta metodologia
foi & reducdio das linhas de discordfncias propagados da semente para o cristal crescido. E
também a obtencio de uma regido Z 0  mais amplo possivel.
(1O 1] 13][14][ 1711 19][20][2 1 ][227[23][24][25][26][27][28][29][30][32]{33][35]. Por tratar-se
da regido mais perfeita dentre os diversos setores de uma barra sintética, a regifio Z ¢ a mais
utilizada para a fabricagio de dispositivos eletrénicos. A Fig. 18 ilustra o principio de
crescimento do setor Z a partir de uma quina da semente cortada em angulo (corte &). E usando o
principio de superposi¢do de sementes em & [10], pode-se aumentar consideravelmente o setor de
crescimento Z, como representado na Fig. 18, Em termos praticos, a superposi¢do de sementes &

equivale a realizar entalhes em “V” na face da semente.

semente

Fig. I8. Representacdo esquematica da geometria de corte das sementes

em “V” consecutivos [10].
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A partir destes estudos, utilizando sementes com corte &, conseguiu-se obter um
aprimoramento da regio Z mesmo usando sementes com elevada densidade de linhas de
discorddncias. A topografia de raios-X da Fig. 19 mostra este efeito de eliminagdo das linhas de
discorddncias. No intuito de aprimorar a perfeiciio cristalina numa regifio ampla do setor Z e
principalmente de tentar entender o mecanismo de aprimoramento, esta presente pesquisa foi

direcionada para testar um grande nimero de parfdmetros da geometria de corte em “V” das

sementes.

Fig. 19. Topografia de cristal de quartzo sintético crescido a partir da semente de corte £, na qual
observa-se a diminui¢do das linhas de discordéncias na regido Z, mesmo utilizando semente com

alta concentragfo de discordéncias [10].

Assim sendo, foram definidos 10 diferentes tipos de geometrias de corte da semente, de

acordo com a Tabela 2, na qual os parAmetros usados foram:

(1) o dngulo do entalhe em “V”;

(i1} a profundidade do entalhe;

(ili)  a assimetria do corte;

(iv) o ntmero de entalhes em “V™;

(v) a inclinacéo do corte em relag@o ao eixo Y.
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Os “designs™ de todas as sementes foram projetadas em CAD ~ “Computer Aided Design”,

tendo-se uma 1magem da dimensdo real de cada semente, facilitando assim a visualizacio da

profundidade dos canais, a quantidade de entalhes, € o seu perfil, obtendo assim um melhor

aproveitamento do material. As Fig. 20 a 29 mostram as imagens das sementes em CAD.

Tabela 2. Geometria de corte das sementes com entalhes em “V™.

iiPimensBes

Tres cortes em “V”

60mm(X)x15mm(Y)x25'

Angulo de 100° simétrico; mm (Z)
Profundidade de 2 , 4 e 8 mm (“V™);

QS#02 Dois cortes em “V™; 60 mm (X) x 15 mm (Y) x 25
Angulo de 120° assimétrico: mm (Z)
Profundidade de 4 e 6 mm (V™)

QS#03 Dois cortes em “V”; 60 mm (X) x 15 mm (Y) x 25
Angulo de 100° assimétrico; mm (Z)
Profundidade de 5 e 10 mm (V™)

QS#04 Dois cortes em “V”; 60 mm (X) x 15 mm (Y) x 25
Angulo de 100° assimétrico; mm (Z)
Profundidade de 5 e 10 mm (*V”);

QS#05 Trés cortes em “V”; 60 mm (X) x 15 mm (Y) x 25
Angulo de 120° simétrico; mm (Z)
Profundidade de 2, 4 e 6 mm (*V™);

QS#06 Dois cortes em “V”’; 60 mm (X) x 15 mm (YY) x 23
Angulo de 120° assimétrico; mm (Z)
Profundidade de 4 € 6 mm (“V™);

QS#07 Dois cortes em “V”’; 60 mm (X) x 70 mm (Y) x 10
Angulo de 90° com desvio de 8°; mm (Z)
Profundidade de 2 mm (“V™);

QS#08 Varios cortes em “V”; 60 mm (X) x 70 mm (Y) x 10
Angulo de 100° simétrico; mn (Z)
Profundidade de 2 mm (“V™),

QS#09 Varios cortes em “V™; 60 mm (X) x 70 mm (Y) x 10
Angulo de 120° simétrico; mm (Z)
Profundidade de 2 mm (“V™);

QS#10 Trés semi-circulo; 30 mm (X) x 15 mm (Y) x

Didmetro de 4 mm;

12,5. mm (Z)

QS — quartzo sintético
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A semente QS#01 em CAD (Fig. 20), apresenta trés entalhes em “V”* com angulo de 100°
distribuidos ao longo do plano da diregiio do eixo Z, sendo que cada corte em “V” com

profundidade de 2, 4 e 8 mm, respectivamente, na direcdio do eixo +X, com dimensdes externas
60 mm (X) x 15 mm (Y) x 25 mm (Z).

o S 0 T 19

1 A ° G¢ !
T ]
a2
U )
U3
QO
\
fz N
I e =20 I - S -+ S \/5)
o ¥ " 60 -

Fig. 20. Representacio da semente QS#01 em CAD com trés entalhes

em “V” de 100° simétricos.

A Fig. 21 mostra a semente QS#02 com dois entalhes em “V” com angulo de 120°,

assimétrico em relagfio a normal do eixo Z, profundidades de 4 e 6 mm em relagio a direciio a
+X.

.6i 17 & 29
el
:é,{;’ ;J :
Y ' (S
A } EE } ( }j 3
1z . & ) &
A N
el ey ‘;\)\
\\y'
10 25 :
£0

Fig. 21. Semente QS#02 em CAD com dois entalhes em “V” de 120° assimétricos.
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Da mesma forma, e de acordo com as especificagdes da Tabela 2, as representacBes em

CAD das sementes #3, #4, #5, #6, #7, #8, #9, e #10, s3o apresentadas nas Fig. 22 a 29,

respectivamente.

. go® l
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Fig. 23. Semente QS#04 em CAD com dois entalhes em “V” de 100° assimétricos
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Fig. 24. Semente QS#05 em CAD com trés entalhes em “V” de 120° simétricos.
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Fig. 25. Semente QS#06 em CAD com dois entalhes em “V” de 120° assimétricos.
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Fig. 26. Semente QS#07 em CAD com dois entalhes em “V” de 90° com desvio de 8°.
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Fig. 27. Semente QS#08 em CAD com uma seqiiéncia de entalhes em “V” de 100° simétricos.
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Fig. 28. Semente QS#08 em CAD com uma seqiiéncia de entalhes em “V” de 120° simétricos.
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Fig. 29. Semente QS#10 em CAD com uma seqiiéncia de trés circulos

com raio de 2 mm.
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3.3  Preparacio das sementes

Para o processo de corte dos entalhes, fixou-se a piaca de quartze em uma base de alumina
com uma cola cerfmica que garantiy boa adesdo do quartzo sintético para evitar qualquer fratura
ou liberacdo durante o corte. Utilizou-se serra diamantada modelo 80-BQ, da Buehler Felker

Dresser, série 31631-9, equipade com um gonidmetro de precisdo de quatro eixos Fig. 30.

Fig. 30. Imagens do equipamento de serra diamantada de precisfio e do gonidmetro de 4 eixos.

Para realizar o corte dos entathes em “V” fixou-se no gonidmetro um dispositivo Fig. 31,
gue permitiu ajustar com precisdo a amostra em dngulo em relaco ao disco diamantado. Este

dispositivo fol fixado no goniémetro.

Fig. 31. Imagem do dispositivo para fixag#o da amostra para corte em dnguio,
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Apbs a operagdo de corte, as sementes sdo retiradas das bases, ¢ sdo lavadas para extrair
todo o residuc da cola cerimica ¢ do Oleo. A retirada da camada superficial tencionada pelo efeito
da serra diamantada é realizado com polimento mecénico com carbeto de silicio, seqtiencialmente
com diferentes granulometrias, #320, #800 e #2000 mesh. Nos vértices dos entalhes, devido ao
diffci] acesso para o polimento mecénico nesta regido utilizou se trés dispositivos fabricados em

metal duro com os respectivos angulos dos cortes em “V” (Fig. 32).

Fig. 32. Dispositivo em dngulo para o acabamento superficial na regifio

dos vértices dos cortes em “V”.

Posteriormente, as sementes sfo lavadas em ultra-sorn para retirada do carbeto de silicio
impregnado pa superficie do quartzo. Finalmente, para retirar as tensdes residuais mtroduzidas
nas amostras pelos processos de corte e polimento, realizou-se um ataque quimico, com acido

fluoridrico em solugdo de 48%, por um periodo de 15 min.

34 Cresciments hidrotérmico

Como mencionado anteriormente, o crescimento hidrotérmico foi realizado nas autoclaves
da Sawyer Research, Ohio, Estados Unidos, usando condicdes stardard comerciais em solugdo de

cabonato de caleio.
(i) baixa pressdo de 700 4 1000 bars;

(i1) solucdo de carbonato de sddio 0.6 a 0.8%;

(ifi)y  temperatura de 350°C.
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3.5  Caracterizacio por topografia de raios-X

A técnica de topografia por difragio de raios-X ¢ uma das mais efetivas e poderosas para a
caracterizagio de imperfeigles cristalinas em amostras monocristalinas “bulk”, com a grande
vantagem de se poder observar as correspondéncias espaciais dessas imperfeicdes dentro da
amostra. Na presente pesquisa, utilizou-se a fonte convencional de raios-X e a radiacio

sincrotron.

3.5.1 Topografia de raios-X usando fonte convencional de radiacio

O trabalho de caracterizacio por topografia de raios-X no LIQC foi desenvolvido usando o
arranjo topografico de dupla reflexfio (Fig. 33), ndo-paralelo (+,-) [46][47][48][497[50][51][52]
[53}[54].

Neste sistema, os raios-X provenientes do tubo de Cu incide no monocromador assimétrico
de Si (111) com fator de assimetria 1/b ~ 20 (Fig. 34); o feixe assim difratado torna-se altamente
paralelo (divergéncia de ~1,5 segundo de arco), e com uma largura de banda do feixe muito
maior, proporcional ao fator de assimetria do monocromador utilizado (~20 mm). Tal feixe incide
sobre a amostra, que ¢ alinhada em posigdo de difragio. Existem duas geometrias na topografia
de duplo cristal ndo paralelo, as posi¢Oes (+,-) e (+,+). A sensibilidade & microtens@es (Ad/d) no
caso da geometria de difragio (+,-) é da ordem de 10-4 ~ 105, As imagens topograficas foram
obtidas no modo transmissfo {caso Laue). A detecgiio da imagem topografica é realizada com
filme para raios-X Fuji #50, #80, e #150, com tempos de exposicio variando de 10~30 horas,
dependendo dos planos de reflexdio para potencia do tubo de raios-X operando a 40 kV e 20 mA.
As mmagens dos defeitos sdo geradas devido a diferengas no contraste ocasionado pela diferenca
de intensidade difratada por regides tencionadas (defeitos cristalinos) {42}[82](83)[84] e regides
perfeitas. Nestas condigdes, o principio da formacgdo de imagem si3o baseados nas teorias
dméamicas ou cinemadticas da difracdo de raios-X, dependendo da perfeigio cristalina e/ou

condi¢des de difracio.
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Fig. 33. Arranjo topografico de duplo cristal no arranjo ndo paralelo (+,-).

Fig. 34. Monocromador assimeétrico de S {111).

Para o alinhamento do segundo cristal (amostra) utilizou-se um gonidémetro de precisio

(Kohzu Seiki, modelo KTG- 11P) com precisdo angular AB=% 0,05 segundo de arco.
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A TFig. 35 apresenta uma visdo da amostra alinhada sobre a cabeca goniométrica do

gonidmetro de precisdo, o porta-filme, e o detector de cintilagio.

Fig. 35. Vista da amostra, porta-filme e detector de cintilagdo.

Preparacio de amostras

A preparacdo das amostras para analise por topografia de rajos-X foi realizada com o
auxilio de wma serra diamantada retirando-se placas Y (seccio perpendicular 4 direcio do eixo Y)
com 2,0 mm de espessura; seguindo-s¢ uma operacdo de limpeza para retirar o dleo proveniente
do fluido refrigerante da serra, incluindo também um banho de ultra-som para se retirar qualquer
residuo impregnado; a amostra é entde submetida a um processo de desbaste com SiC
(sequencialmente nas granuiometrias #320, #800, #2000), até alcangar a espessura de ~300 um.
Finalmente, a amostra ¢ submetida a um ataque quimico em HF (48% em solugdo) por um
periodo de 30 min. Para extrair qualquer resquicio de tensdo residual. Para a radiagdo de CuKo
(A=1,54 A), a espessura da amostra de quartzo de 300 pm corresponde ao fator ut~3, onde nLéo
coeficiente de absorgdo linear do quartzo para esta radiagdio, e t, ¢ a espessura da amostra. A
topografia do quartzo para este valor evidencia melhor o contraste de intensidade da imagem
topografica, pois atua numa regido intermediaria entre a difragio cinematica (ut~1) ¢ difracio

dindmica (ut=~3) [31].
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3.5.2 Topografia Laue com radiaciio sincrofron.

Um feixe de radiacfo branca [35][36] ou continua de raios-X incidindo num monocristal é
difratado por um elevado ntiimero de planos cristalinos que selecionam o comprimento de onda da
radiacio de modo a satisfazer a Lel de Bragg [81]. Este método ¢ esquematizado na Fig. 36.
Tratando-se de radiacio sincrotron, que apresenta caracteristicas especiais em relacfio aos raios-X
gerado por fontes convencionais, tais como, alta brilhdncia e colimagio, e especiro de radiagio
estendendo-se na regifo de fotons de altas energias (particularmente para laboratérios sincrotrons
de altissima energia), o diagrama de difragio Laue adquire algumas propriedades excepcionais,
tais como: (1) um ntimero muito maior de reflexdes (hkl); (2) cada mancha ou “spot” de difracio
fornece uma imagem topografica do material, correspondente ao plano (hki) difratado; (3)
permite obter simultancamente diversas imagens topograficas de n-reflexdes; (4) a alta brilhincia

e a alta energia do feixe incidente permite examinar amostras bastante espessas

[851[86][87][88][89][90].

3.5.3 Topografia Laue no BL-28B2, SPring-8, Japio

Com energia de 8 GeV, trata-se do maior ¢ um dos mais avangados laboratérios de radiagio
sincrotron em todo o mundo. O seu anel de armazenamento com perimetro de ~1.500 m possut
23 magnetos “bending”, 34 dispositivos de imnsercdo do fipo “wigglers” ou “undulators”, ¢ 4
dispositivos especiais com sessdes retas de 30 m de comprimento. De um total de 61 linhas de luz
em operagdo e/ou em construgio, existem 9 linhas de 300 m de comprimento, e 3 linhas de 1.000
m de comprimento. A brilhancia (medida em fotons/seg/mm>/rad’/0,1% da largura da banda de
energia) é de 3 x 10'® (para energias de 40 keV), e de 1 x10% (para energias de 20 keV) [91] para

fotons gerados em “bending” e “undulators”, respectivamente (Fig. 37).
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Fig. 36. Principio de formacéo de "spots” de difracio no diagrama de Laue.
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Fig. 37. Espectro de radiacdo do Spring8 [91].

O anel de armazenamento ¢ as linhas de luz estfio indicadas na Fig. 38 e Fig. 39, A linha de

luz utilizada na presente pesquisa, € 0 BL28B2 “White X-Ray Diffraction”.

42



. FLEE *
BB &

# BLIGY
o BLOSKE 2
& LB &kﬁw?;ﬂeﬁmsmﬁwﬁm .

* B I JAERI HokeriaisSclonce
O 3;}22}) APCSTH

BERS tucured Bobgy |
BIREN Struetemd Blokyy 3 3&4&2 +

Beamline Map

Tolai number of beamiine
vinserion fevicedb g <
+lnspriog tavke i m)
+Bomding Haynot

Jfﬁduszmwmrﬁ&mm

ey BLIEMH o0
oy Photes BLEIEN o
DAY ey Uheniy

5 g Baering Selmin R

Eaé"m!gzzi i

ﬁ?‘fﬁﬂ

Sl Krzy Saecimeno zy of Sobg
iy Ph

Wit Beem oy diwmger e BB Coherent oy Opting BL2OXY
B4 % 37: Rending Hagre! [ Pubic eanies N
Huedulz i @ Conimct Seamiaes f
:HSQ ﬁ" ot @1 JAERIoF RIKEN Seamlnes e
i!{ ummromng | W AcceRmior beamaghgmosti ing ;

- it et Planwsd o Undet crnstrection

Fig. 38. Anel do SPring8, e as linhas de luz. (Fonte website Spring8 [91]).

Fig. 39. Vista aérea do Spring8, com destaque no toréide branco, que abriga o anel de

armazenamento e o “hall” experimental.
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As principais caracteristicas da linha BL28BZ sfo: energia critica em 28,9 keV, feixe com
dimensdo de 50 mm (x) ¢ 10 mm (z), gonidmetro de alta precisdo com 6 graus de liberdade. O

seu “hutch” experimental pode ser observado na Fig. 40.

Fig. 40. “Hutch” experimental do BL28B2.

1Jma vista interna da instrumentacfio usada no experimento de Topografia Laue encontra-se
na Fig. 41. O arranjo experimental segue a seguinte seqliéncia: absorvedores, gonibmetro de
precisdo junto com a amostra, porta-filmes, absorvedores com tubo e bloco de chumbo para

minimizar o ruido de fundo da radiacdo (Fig. 41).
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Fig. 41. Arranjo experimental da topografia Laue no BL-28B2, SPring-8.

A amostra foi posicionada no difratdmetro Huber de 6 eixos, cujo estagio do porta-amostra

tem capacidade de para suportar 150 kg (Fig. 42).

Fig. 42. Difratémetro Huber de 6 eixos do BL2Z8B2
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A amostra de quartzo sintético ¢ fixada numa placa de acrilico sobre a cabega goniométrica
(Fig. 43). O ajuste ¢ informatizado e o seu movimento & controlado por um PC, no lado externo
a0 “hutch”. Afim de se posicionar os planos cristalinos proximos a diregfo da normal, a amostra
foi submetida a um mevimento de rotago em relagio ao eixo vertical, como indicado na

representacdo esquematica da Fig. 44.

Heray

Fig. 44 Representacio esquematica do posicionamento da amostra em dngulo em relagio ao

feixe incidente,

Basicamente, usou-se duas distAncias amostra-filme, 32 om ¢ 6! cm. As unagens
topograficas foram gravadas usando o filme Agfa ASA #50 de dupla face. A Fig. 45 mostra um
desses arranjos experimentais, podendo-se observar da esquerda parz a direita, a amostra de

guarizo, € o porta-filmes.
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Fig. 45. Uma das montagens experimentais da topografia Laue.

Para minimizar a formacfo de “background” no filme em virtude do elevado fluxo de
fotons, foi necessdrio instalar além do “beam stopper” de 50 cm de espessura de chumbo, um

tubo de chumbeo com o seu eixo coincidente ao feixe incidente, como ilustrado na Fig. 46.

Fig. 46. "Beam stoppers” com a fun¢fio de diminuir o “background” e absorver o feixe direto.

O alinhamento foi realizado com o auxilio de uma tela fiuorescente sensivel aos raios-X e
de uma cdmera CCD, gue permitiu o monitoramento in situ dos “spots” Laue e das figuras de

simetria do diagrama de Laue (Fig. 47), em funcdo do movimento de rotagiio da amostra.
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Tig. 47. Monitoramento in situ da simetria e dos “spots” Laue para alinhamento da amostra.

Um outro recurso usado para alinhamento rapido da amostra foi & utilizagdo de filmes
Polaroid, nas quais a exposicio aos raios-X de somente alguns segundos fol suficiente para se ter

um resultado prévie da imagem fopografica.

Preparacio de amostras nara topografia Laue no SPring-8

As amostras utilizadas para a topografia Laue no Spring-8 foram cortadas com serra
diamantada retirando-se placas Y (sec¢do perpendicular a dire¢dio do eixo Y) com 8,0 mm de
espessura, e usando o mesmo procedimento das amostras para a topografia convencional, foram
desbastada mecanicamente e submetidas a um ataque quimico para assegurar a da tensfo residual

devido ao processo de corte.

Digitalizacio das imagens topograficas

As imagens topograficas foram digitalizadas e gravadas em MO (“Magnetic Optical”), que
é o sistema em uso no SPring-8. Este procedimento completo de tratamento das imagens pode
melhor ser entendido através do diagrama da Fig. 48, Apds a digitalizacdo das imagens, recorreu-

se a processos para eliminagio de “back-ground” usando softwares diversos.
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Digitalizac#io de imagens

Filme com o padrdo Laue
com os "spots” distribuidos

Escolha do melhor "spot”
imagem com bom contraste
e resolucio

Ampliar o "spot” com um
microscopio que possui
camara CCD

Armazenar as imagens em |
um midia MO
("Magnet Optical")

Fig. 48. Seqliéncia do procedimento de digitalizacio das imagens topograficas.

Indexacio das reflexBes Laue

Para a indexac@io das reflexdes Laue foi utilizado o software Java Lauegram [92], que
simula uma imagem da topografia Laue com as reflex8es ¢ os respectivos indices (hkl). Para
obter esta simulagfio sfio necessérios selecionar e acessar diversos parfmetros de entrada que

serdo ilustrados na Fig. 49.
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Fig. 49. Interface do software que simula a imagem obtida pela topografia Laue.

Os parametros utilizados séo:

Item (a): Campo para se inserir os pardmetros de rede da célula unitéria do material, “a”,
“b” e “c”, no caso o quartzo € 4.9, 4.9 e 5.39, respectivamente;

Item (b): Inserir dados referente aos dngulos da célula unitdria, “o.”, “B” e “y”; no quartzo
tem-se 90°, 90° e 120°, respectivamente;

Item (c): Inserir os indices de Miller correspondentes a dire¢o do plano que € paralelo ao
feixe de raios-X;

Item (d): Alterando estes pardmetros € possivel aumentar ou diminuir o campo do diagrama

Laue, que corresponde ao nimero de reflexdes;
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Item (e): Escolher qual a modalidade de topografia Laue utilizada: transmissdo
(“transmission’) ou reflexdo (“back-reflection™);

Item (f): Selecionar a dimens#o do “spots”;

Item(g): opclo de inserir ou nfo os indices de Miller nos “spots” do diagrama Laue
simulado;

Item (h): Barra de ampliar ou diminuir a imagem final.

Ao inserir estes pardmetros é possivel obter a simulacdo da topografia Laue, e indexar as
reflexdes comparando a disposigio dos “spots” com os dados experimentais. Realizou-se
paralelamente wm trabalho de calcular geometricamente os angulos e direcBes dos planos
cristalograficos envolvidos para efeito de confirmar os resultados obtidos na simulaciio. As

distancias e angulos do experimento sdo representados na Fig. 50, e segue-se o seguinte

procedimento.

- Dhs -
: , £
Feixe de P 7 "spot’
radiagéo P
sincrotron g
=
g
£
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N 3
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v
&

, Ammostra

Fig. 50. Representacdo de dngulos e distancias para indexaco das reflexdes Laue.
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Consideram-se os seguintes parimetros de entrada:

Dy, = disténcia do centro do feixe ao centro do “spot™;

D = distancia entre amostra e o filme;

O plano de reflexfioem Y (hkl = 0110 );

oW

© = &ngulo do posicionamento da amostra em relagio ao feixe.

A partir destes dados, o angulo de Bragg (0s) pode ser estimado pela relagiio:

D
tan 26, = bﬂ, onde obtem-se o valor de .
Sf

O angulo o ¢é soma do angulo @ e o dngulo de Bragg (Og):
a = 30 °+8, .

Calculo do angulo interplanar (¢), formado entre o plano da direcfio Y e o plano que gerou

a reflex3o do “spot”, utilizando dados experimentais:

¢experimenta1 =90 -a

Fazendo se uso da projeco stereografica, verifica-se o plano em que o angulo interplanar

tedrico mais se aproxima do valor experimental, através da expressao:

1 3a°
hh, + kK, +-2~n(hik2 +h2k1)+z§1112

cos¢teérica =
2 2
BE 4k + ok, +§ﬁ§«zf B2+ k4 bk, +§??1;
4¢ " 4¢

3

Sendo:
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hy, ki e 1;,0s indices de Miller do plano Y,

h,, ks, ez, 0s indices de Miller do plano de gerou o “spot”.

Realizado o calculo obtém-se o dngulo interplanar tedrico.

A partir destes resultados pode se concluir o indice da reflexdo. Também se pode obter o
comprimento de onda selecionado pelo plano do “spot”. Calculado a distancia interplanar, é
possivel obter o comprimento de onda da radiagio que gera a reflexfo (hkl) através da lei de
Bragg.

A partir destas duas técnicas, utilizando o software ou realizando o calculo foi possivel
indexar os “spots” da topografia Laue ¢ estimar o comprimento de onda da radiaciio que gerou

esta reflexio.

3.5.4 Topografia Laue no LNLS

A partir do conhecimento adquirldo nos experimentos conduzidos no SPring-8, foi
desenvolvido um experimento no Laboratério Nacional de Luz Sincrotron — LNLS, com o
objetivo principal de testar a aplicaciio da téenica de topografia Laue visando a sua implantagio
no LNLS. Tratou-se, portanto, do primeiro experimento de topografia Laue realizado no LNLS.
A linha de Iuz XRL utilizada (Fig. 51) opera numa faixa de energia de 1,5 - 20 keV. Possui filtros
com uma janela de Berilio de 125mm de espessura e quatro filtros que podem ser selecionado
conforme a necessidade. O feixe de radiacio branca na posigio da amostra tem dimensio de 10

mm de largura e 3 mm de altura.
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Fig. 51. Linha de luz XRL no LNLS.

Em virtude da janela de Be estar acoplada a uma cdmara de vicuo, o experimento de
topografia Laue foi realizado no interior desta cAmera que possui dimensdes de 250 mm (L) x

250 mm (C) x 433 mm (A) (Fig. 52).

Fig. 52. Camara mantida em vacuo no XRI, onde foi conduzida a topografia Laue.
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Para a montagem experimental da topografia Laue no interior da c@mara, diversos
dispositivos foram confeccionadas ¢ adaptadas para este uso. A Fig. 53 ilustra alguns desses

dispositivos utilizados para compor o arranjo experimental no LNLS.

Porta-amostra Porta-amostra

“Beam stopper” Porta-filme

Fig. 53. Detalhes do arranjo experimental no interior da cdmara para topografia Laue no LNLS.

Considerando que a radiag@o mais intensa na linha XRL situa-se abaixo de 10 keV, as
amostras de quartzo sintético utilizadas no experimento foram & mesmas utilizadas na topografia

de raios-X com fonte convencional (espessura de ~300 wm).



Capitulo 4

Resultados e Discussoes

4,1  Caracterizacio do bloco gigante de guartzo natural e obtencio de placas de grau

piezoelétrico de quartzo sintético para sementes

A aplicac@io da metodologia para caracterizacdo de quartzo natural descrita no Capitulo 3,
item 3.1.1 resultou no estabelecimento de uma metodologia para observar os mais importantes
defeitos de crescimento no monocristal gigante de 65 kg, ¢ o mais importante, para a selegio e
obtengio de blocos de grandes e perfeitos dimensdes para usado em tecnologia de sementes para

quartzo sintético.

4.1.1 Inspectoscopia dptica

Embora a grande parte dos monocristais de boa qualidade encontrados na natureza
apresentem camadas superficiais de inclusdes e impurezas, como & caso deste material em exame
(Fig. 54) o seu interior mostrou-se totalmente transparente e homogéneo opticamente. Esta

condicdo permitiu a continuidade do trabalho de caracterizacéo.
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Fig. 54. Plano de inclusdes fluidas contidas na camada superficial do monocristal gigante de

quartzo natural,

4.1.2  Determinacfio da simetria direita ou esquerda por “etching”

A técnica de “etching” foi utilizada para a identificagiio da simetria (quartzo “direito” ou
“esquerdo”) através da imagem de simetria dos “etch pits”. Os “etch pits” do quartzo “direito”
tem uma formacdo tipica triangular com o prolongamento dos vértices apontando para a direita,
como ¢ indicado na Fig. 55, e no caso do quartzo “esquerdo”, esta simetria é invertida (imagem

enantiomorfica), como apresentado na Fig. 56.



Fig. 55. Conjunto de “etch pits” do quartzo “direito”.

Fig. 56. Imagem tipica do conjunto de “etch pits” do quartzo “esquerdo”.

Usando este método, observou-se a presenca de uma regifio com simetria “esquerda”em
uma das faces do monocristal formando um contorno com o quartzo “direito”. Este contorno que
¢ denominado geminado 6ptico ou geminado Brasil, pode ser observado na Fig. 57. A evolugo
deste geminado foi determinada seccionando blocos adjacentes ao longo da direciio Z. Como

resultado, foi verificado que a regifio do quartzo “esquerdo” vai diminuindo (com o contorne
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evoluindo com um angulo de inclinaclio em relacdio a direcio Z até desaparecer. Assim sendo,

vertficou-se que grande parte do volume do monocristal € constituido de quartzo “direito”.

,\\
~ A
P

Simetria
Esguerda

Simetria
DCireita

Fig. 57. Contorno do geminado optico, constituido de regides adjacentes de quartzo de simetria

“direita” e “esquerda’”.

Macroscopicamente, este contormo do geminado 6ptico de uma superficie tratada com
“etching” é perfeitamente visivel ac projetar-se um feixe de luz, em virtude da diferenca de

refletividade para as stmetrias “esquerda” e “direita”,

4.1.3 Técnica de “pinhole”

Para a confirmacio da simetria por um outro método, utilizou-se a técnica de “pinhole”. A
Fig. 58 ilustra a imagem lummosa tipica formada pela técnica citada, cujos vértices tem
prolongamentos apontando para a esquerda. Entretanto, como foi mencionado no Capitulo 3, item
3.1.1, por tratar-se de uma projecdo, no caso do “pinhele” a imagem corresponde ao quartzo

“direito”, que comprova os resultados obtidos pelo método de “etch pits”.



Fig. 58. Imagem tipica do quartzo direito obtido pela técnica de “pinhole”.

4.1.4 Estudo de geminados épticos e elétricos por “etching”

Nesse trabalho foram retiradas placas Z adjacentes do monocristal natural. Na primeira
destas placas, verificou-se a presenca de um geminado Optico de simetria esquerda, ocupando
aproximadamente 60% da superficie mais externa e ~25% do volume total da placa. Na Fig. 59, o

contorno dos geminados opticos sdo indicados por (b) e (¢).

Fig. 59. Geminados opticos em superficie tratada por “etching” indicados por (b) e (c).
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A presenca de geminados elétricos foram observadas em outras placas. A imagem tipica de
um geminado elétrico ¢ indicada na regidio (d) da Fig. 60. O contraste entre as duas regides
observado nesta imagem ¢ atribuido a diferenca na refletividade da luz em virtude da diferente

ortentacdo cristalogréfica (rotagdo em relagdo ao eixo Z) da regifio geminada.

Fig. 60. Ocorréncia de geminado elétrico na regifio indicado por (d).

A caracterizagio do monocristal gigante de quartzo natural usando esta série de
metodologias indicou a presenga de diversos tipos de defeitos tipicos do quartzo natural:
inclusGes fluidas, geminados 6pticos e elétricos. Entretanto, os resuitados mostram que a maior
parte deste monocristal gigante apresenta simetria “direita”, de interesse prioritdrio as empresas
de quartzo sintético, ¢ eliminando as regides com defeitos, os blocos de alta perfei¢io cristalina
correspondentes a qualidade “grau piezoelétrico” extraidos apresentaram dimensdes maximas de

305 mm (direcdo Y) e 150 mm (direcdo X).

4.2 Eliminacdo de linhas de discordéncias por crescimento hidrotérmico a partir de

sementes com corte em “V®,

O processo de aprimoramento da perfeigio cristalina utilizando geometrias especiais de
cortes das sementes, com entalhes em “V” fol desenvolvido usando o crescimento hidrotérmico.
A redugio gradual de linhas de discorddncias que passam da semente para o quartzo sintético, e o

mecanismo de eliminacio foi observado por topografia de raios-X.
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4.2.1 Aparecimento de plano de inclusio fluida a partir dos entalhes em “V”

A inspecdo visual das barras de quartzo sintético “as-grown” revelou a ocorréncia de um
interessante fendmeno: o crescimento de uma regido planar preenchido pela solugdo de
crescimento (“plano de incluse fluida”) a partir do vértice do entalhe em V, ¢ uma dependéncia
direta com a geometria da semente utilizada. Como pode ser visualizado na Fig. 61, estes “planos
de inclusdes fluidas” desenvolvem-se ao longo da direcio Z.

Depois de realizado o crescimento hidrotérmico, realizou-se um trabatho de inspegio optica
onde foi possivel visualizar o “boundary”. Ao analisar em detalhe a regido do entalhe em “V7,

verificou-se a presencga de um plano de inclusfo fluida originario do vértice do entalhe, que pode

ser visualizados na Fig. 61.

(a) T Plano de Inclusio | ()
Fluida
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Plano de Inclusio

de Fluida ——-\

(c} (d) l'—‘—”'!

10 mm
Fig. 61. Planos de inclusdes fluidas nas barras (a) e (c} de cristais de quartzo sintético ¢ as

respectivas representacdes esquematicas em (b) e (d).

Realizou-se entdo um estudo sistematico desses planos de inclusdes fluidas com os diversos
pardmetros de fabricagdo das sementes, tais como, o 4ngulo do entalhe, a sua assimetria, e a
profundidade. A Fig. 62 representa o entalhe simétrico () e assimétrico (b) das sementes e os
pardmetros geomeétricos como a profundidade do entalhe (p), a altura do plano de inclusdo fluida

(h), &ngulo total de abertura (o) e os Angulos parciais (0:1) e (02) correspondentes.

o o
' \

Simetrico Assiméirico

(=) (b)

Fig. 62. Representagio esquemadtica dos parimetros geométricos dos entalhes usados nas

sementes. (a) simétrico, (b) assimétrico.
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Onde:
p, é a profundidade do entalhe;

h, é a altura do plano de inclusdo fluida ao longo da direcfio de crescimento;

o, € o Angulo total de abertura do entalhe simeétrico;

ol e a2, sho os Angulos parciais do entalhe assimétrico.

Os resultados do estudo realizado nas 10 barras, que correspondem a 10 diferentes

geometrias de corte das sementes podem ser sintetizados na Tabela 3.

Tabela 3. Resultado da analise dos planos de inclusdes fluidas em barras de quartzo sintético.

o Simetria P h Relacfio- | Observacdes -
sy | oo | mm) | ) |
' .9()" T simétrico 2,0' ' 5,0 2.5 . Plano de inclusao fluida presenté e ao. longo
do entalhe.
100° simétrico 2,0 4,0 2 O plano de inclusdo fluida tem “h” menor em
relacio a 90°.
100° simétrico 4,0 12,0 3
100° simétrico 8,0 19,0 2.4 Plano de mclusio terminou proxima a
extremidade
120° simétrico 2,0 3,0 1.5 Trata-se do menor valor de h/p para as
condi¢des experimentals usadas.
120° simeétrico 4,0 8,0 2 Idem anterior.
120° simétrico 6,0 17,0 2.8 | Este resultado mostra que a relacéio h/p desta
geometria ndo € linear a medida que aumenta
a profundidade.
100° | assimétrico 5,0 12,0 2.4 | O angulo assimétrico a relagdo h/p ¢ inferior
ol =352° ao simétrico de 100°.
o2 = 48°
100° | assimétrico 10,0 20,0 2 A relacao h/p 2 mostra o efeito positivo da
ol =52° assimetria.
o2 = 48°
120° | assimétrico 2,0 14,0 35 Para o caso de 120°, ja ndo ha um
o = 80° aprimoramento.
o = 40°
120 | assimétrico 6,0 20,0 33 Idem ao anterior
de 20°

64




Os dados comparativos das relagdes entre as profundidades do entalhe em “V*” com a altura
do plano de inclusio fluida (h) para os 5 diferentes tipos de geometria: 90° simétrico, 100°

simétrico, 100° assimétrico, 120° simétrico ¢ 120° assimétrico sdo representados na Fig. 63.

20 #
18~
16 -
14
124
g 3
= 10
= 1 —&— 100° simétrico
8 -~~~ 100° assimétrico
5 —&— 120° simétrico
J —#— 90° gimétrico
4 —g— 120° assimétrico
2~
1 T T 1 i T i T T M T + 1 T 3 ' i t
2 3 4 5 6 7 8 g 10
p {mm)

Fig. 63. Efeito da geometria do entathe em “V” no crescimento do plano de inclusio fluida.

Os melhores resultados, ou seja, os menores valores de h/p ocorrem para as menores
dimensdes de p (p=2mm, para esta pesquisa), sendo que o aprimoramento se processa na
seqliéncia de dngulos do entalhe de 90°, 100° e 120°. Para Angulos de corte 100°, a geometria
assimétrica apresenta resultado superior em relagfio ao corte simétrico. Entretanto esta relaco se
inverte para os dngulos de 120°. Portanto, os resultados obtidos revelam que o entalhe em “V” de
120° simétrico apresenta os menores valores I/p no intervalo de valores de p estudados (p=2 ~ 8
mm). Uma andlise mais detalhada sobre o mecanismo de crescimento do cristal a partir do

entalhe sera apresentada a partir de topografia de raios-X.

O efeito indesejdvel de aumento de h com a diminuigdo do 4ngulc do entalhe ¢

representada na Fig. 64,
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Fig. 64. Efeito do angulo do entalhe em “V” com a altura do plano de incluséo fluida, na dire¢do

Z do quartzo sintético.

4.2.2 Topografia de raios-X com fonte convencional

O mecanismo de crescimento hidrotérmico do quartzo sintético na regidio do entalhe em
“V” da semente pode ser melhor entendido pela tmagem topografica da Fig. 65. A partir das
hordas em “V”, o crescimento se processa em duas frentes paralelas as bordas, formando a regido
(a) e (b), que entretanto sdio separadas por uma interface formando uma regifio plana preenchida
pela solucio de crescimento (“plano de inclusdio fluida™). Este conjunto de regides crescidas a
partir do entalhe em “V” forma um losango, que tem uma fungio fundamental no aprimoramento
da perfeiciio cristalina do material: as linhas de discordancias existente na semente indicadas na
Fig. 65 por “c” e “d” ao se propagarem para a regido (a), mudam as dire¢des de crescimento, até

atingirem a regifio do “plano de inclusdo fluida” , onde s#o eliminadas. Por apresentar esta fungdo
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de eliminar ou absorver o defeito do tipo linha de discordancias , esta regifio contendo o “plano

de inclusdo fluida” serd denominado regidio de “dislocation sinking” {92].

Fig. 65. Topografia de raios-X de um entalhe em “V” de 90° ¢ 0 efeito de aprimoramento da

perfeicdo cristalina.

Para melhor ilustrar este mecanismo de aprimoramento da perfei¢fo cristalina, a Fig. 66
apresenta uma representacfio esquematica da seqiiéncia de crescimento, onde: (a) a semente com
entathe em “V” contém linhas de discorddncias na dire¢@o vertical (linhas em azul), as quais
sofrem uma mudanca na dire¢do de crescimento em concordincia com a frente de crescimento do
cristal na interface do entalhe (b); assim sendo, grande parte das discordancias nfo eliminadas na
regido do “plano de inclusdes fluidas™ (representado pela linha vertical a partir do vértice do
entalhe), tornando a regifio acima do losango um material de alta perfeiciio com um reduzido

nimero de linhas de discordancias (c).
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(@) (b) ()

Fig. 66. Representacio esquematica da seqiiéncia de crescimento: (a) semente com corte em V™
contendo linhas de discorddncias; (b) na regifio de crescimento do entalhe, as linhas de

discordincias sdo eliminadas e (¢} a regifio acima do entalhe forma materiais de alta perfeigdo.

4.2.3 Semente com corte em “V” de ingulo assimétrico

Para se verificar a sistematica do crescimento usando entalhe em “V” de dngulo
=

asgimétrico, analisou se as topografias do quartzo sintético com 100° (QS#04) e 120° (QS#06}, ¢

foram obtidas imagens topograficas das reflexdes (2020) em amostra de placas Y. A amostra
com entalhe em “V” com 100° e 2 graus de assimetria em relacio ao eixo Z (ol =32° e 02 = 487,
de acordo com a Fig. 62), apresentou uma reduco da drea da regido (b), na qual foi observada
uma menor quantidade de linhas de discorddncias no quartzo crescido comparado-se com a
regido de crescimento (a) (Fig. 67). As linhas de discordéncias indicadas por “¢” e “d”, mostram
mudanca na direco de propagacio, seguindo em dire¢do ac plano de inclusdo fluida e resultando
na sua extingdo deste defeito (Fig. 68). A partir da topografia da Fig. 67, a densidade de linhas de
discordancias na regifio da semente, foi estimada em ~ 27 linhas/cm”. E na regifio do crescimento

observou um decréscimo para ~ 15 linhas/ecm?, o que equivale a um fator de aprimoramento de

44%.
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Fig. 67. Topografia de raios-X de uma semente com entalhe de 100° assimétrico.

Plano de

mclusio fluida

ECd’?

Fig. 68. Detalhe do entalhe em “V” da Fig. 71, onde se observa o processo de eliminacio das

linhas de discordéncias “¢” ¢ “d”.
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A Fig. 69 apresenta a topografia de raios-X da amostra com corte de 120° assimétrico com
desvio de 20° em relaciio ao eixo Z (a1 = 80° e a2 = 40°). Na regifio (b) que possui o &ngulo ol =
80° observa se que algumas linhas de discordancias sdo direcionadas para o plano de inclusdo
fluida, mas grande parte se propaga preferencialmente ao longo da diregdo Z. Devido a este efeito
niio se observou o esperade processo de eliminacdo de linhas de discordancias para a regido (b)
desta geometria. Observou-se entretanto uma diminuigdio das linhas de discordéncias na regido da
semente de ~ 35 linhas/cm’, para 13 linhas/em® na regido do quartzo sintético logo acima da
regidio (a), correspondendo a um aprimoramento de 50%. Na regido do “dislocation sinking”
observou se ¢ “plano de inclusdo fluida” com inclinagdo de 20° correspondendo ao dngulo inicial
de assimetria. Da mesma forma, a amostra com o entalhe de 100° assimétrico apresentou uma
inclinacio no plano de inclusio fluida em tomo de 2°. Esses resultados mosiram que a inclinago
do plano de inclusdo fluida estd relacionada ac ingulo de assimetria do entalhe em “V” (Fig. 70).
Bstes resultados indicam que o &ngulo de corte em “V” tem influencia ne aprimoramento
cristalino, ou seja dependendo do &ngulo as discordancias sdo mais facilmente desviadas para o

plano de inclusdo fluida.
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Fig. 69. Topografia de raios-X de quartzo sintético crescido com semente de 120° assimétrico.

Fig. 70. Detaihe do corte em “V” do quartzo sintético QS#02, de 120° assimétrico e 4 mm
profundidade.
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4.2.4 Semente com corte em “V” de dngulo simétrico

A Fig. 71, mostra a imagem topografica de raios-X reflexdo (2050 }, obtida a partir de uma
placa de corte Y (quartzo sintético, G230078#01) crescido a partir de uma semente com dngulo
de 100° simétrico. Na imagem em maior detalhe do corte em “V” (Fig. 72), pode-se observar
linhas de discordincias contidas no interior da semente, com média de contagem de ~ 32

linhas/cm’, que decresce efetivamente para ~ 12 linhas/cmz, o que corresponde a um fator de

aprimoramento de 58%.

QS, QS.

Regiio de “Discordatio gido de “Discordation

sinking” king” {
i
Semente Semente
A —
Q—Y g (2020)

Fig. 71. Topografia de raioxs-X quartzo sintético com sementes de corte em “V” de 100°

simeétrico.
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Fig. 72. Detalhe do corte em “V”, profundidade 4 mm e angulo de 100° simétrico.

A Tabela 4 apresenta o resultado de um aprimoramento em termos de linhas de

discordéncias por topografia de raios-X usando fonte convencional de radiacgo.

Tabela 4. Resultados da topografia de raios-X utilizando fonte convencional.

. Amostra’ | 'Angulo | Simetria | Discorddncia/em” |: Discordancia/em’ ‘Redugio do nivel
Conoop s v onasemente o acimadoentalhe o discordancia
QS#04 100° | Assimétrico 27+4 1542 43%
de 2°
QS#02 120° | Assimétrico 35+4 1542 57%
de 20°
QS#03 100° | Assimétrico 42+4 18+2 55%
de 2°
QS#06 120° | Assimétrico 30+4 1942 30%
de 20°
QS#01 100° Simétrico 3244 1242 60%

Analisando as imagens topograficas obtidas por topografia de raios-X com fonte

convencional temos uma caracterizago da sistematica da eliminagfo de defeitos do tipo linhas de



discordancias utilizando o corte em “V” com diferentes tipos de angulos, profundidade de corte e
assimetria de angulos.

Caracterizou se as regides denominadas de “dislocation sinking” e a suas correlagdo com
setores presentes em topografia de sementes com corte &4 € S. Analisada a mfluéneia do dngulo
na dimensio do plano de inclusfo fluida, conclui se que 4 medida que o &ngulo do entalhe
aumenta a dimensdo do plano de inclusiio dimimi.

Empregando a técnica de topografia raios-X caracterizou-se linha de discordancias e o
mecanismo de eliminacdo nos setores de crescimento do entalhe em “V” das sementes.
Conseguiu-se observar o aprimoramento cristalino, ou seja, verificou-se a reducfio do niimero de
linhas de discordincias da semente em relagio ao material crescido. O fator de aprimoramento
(reducio das linhas de discordancias) obtido através das topografias de raios-X foi de 30 a 60%,

dependendo da geometria do entalhe.

4.2.5 Topografia Laue com radiagfio sincrotron, SPring -8, Japio

Amostras de quartzo sintético com diferentes entalhes em “V”, com diferentes dngulos,
foram analisadas por topografia Laue utilizando a fonte de radiagfio sincrotron de altissima
brilhdncia no SPring-8, Japdio. Essa andlise forneceu informacBes precisas da sistematica de
crescimento dos entalhes em “V”. Devido a alta energia (E = 8GeV) do Spring-8, o espectro de
radiacdio utilizada na linha de luz BL-28B2 dispunha de energia efetiva préximo a 30 keV. Nesta
condicdo, foi possivel expor amostras com espessuras de 5 a 30 mm, permitindo obter imagens de
maior representabilidade e melhor estatistica de defeitos. Foram utilizados as seguintes
parimetros experimentais: corte da amostra no plano Y, dimensdo do feixe 0.5 mm (A) ¢ 10 mm
(L), distancia filme amostra 420 mm, amostra posicionada com a face do plano Y com rotagdo de

15° anti-horario em relagio ao eixo X, conforme o esquema da Fig. 73.
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Fig. 73. Figura esquemdtica do posicionamento da amostra em relacdio ao feixe incidente.

Nestas condigdes, as reflexdes Laue (“Laue spot”) para amostras registradas num filme

para raios-X € apresentada na Fig. 74.

15°cow

Fig. 74. Reflexdo Laue do quartzo sintético, com sementes de corte em “V” de 120° simétrico.

A partir desta imagem das reflexdes Laue pode-se selecionar qual setor possui o “spot” com
methor resoluglo e realizar uma exposi¢io mantendo um movimento de varredura (amostra +

filme) no eixo vertical para se obter uma maior drea de exposicfio.



as A

4.2.6 Semente com uma seqiiéncia de cortes em “V” de dngulo simétrico

Para se verificar a sistematica do crescimento usando entathe em “V” de dngulo simétrico
de 120° analisou-se a amostra de quartzo sintético (QS#09), o qual € ilustrado na Fig. 75.
Partindo de uma placa Y com espessura de 6,4 mm, realizou se a topografia posicionando a

amostra com um angulo de 30° anti-horario em relagfo ao feixe.

10 mm

Fig. 75. Topografia Laue do cristal sintético QS#09, com entalhe em “V” de 120° simétrico.

Baseado na topografia Laue acima realizou se uma sele¢@o do methor “spot”, (reflexo com

melhor contraste e resolugfo) ampliando-se a imagem selecionada de acordo com a Fig. 76.

A Fig. 76, mostra a imagem do “spot”, escolhido por ter uma melhor resolugdo e contraste.
Ao analisar a imagem verifica se linha de discordéncias vista em trés planos, isto é devido a
espessura da placa Y, fornecendo uma idéia melhor da propagacéo das linhas de discordincias. A
partir de uma contagem de linhas de discorddncias na semente obteve-se uma média de 40
linhas/cm’. Comparando se com a regifio de quartzo crescido logo acima do entalhe que

apresentou em média de 10 linhas/cmzj ou seja, uma reducdo de 75%.
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Fig. 76. Imagem ampliada do “spot” da topografia Laue do entalhe em “V” com linhas de

discordincias.

Para a indexacfo dos “spots” utilizou se a metodologia descrita no item 3.5.3, ufilizando-se

do plano (010107 Foj possivel obter a simulagdo da topografia Laue, e indexar os “spots™ de

maior qualidade, comparando o resultado da simula(;a“io da Fig. 77, com o filme de raios-X.

203 o #%4”’

5 3?]3. &' }3%2;; “spots”

Fig. 77. Parte da imagem obtida por simulaggo.

Verificou-se a validade desta indexagfio, através do calculo tedrico, utilizando-se da

férmula do item 3.5.3, com os resultados obtidos experimentalmente. A indexacio do “spot” teve
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como resultado o plano (Oﬁi ), sendo esta difratada pelo comprimento de ondas de 0.16 A. Apbs
observar o resultado do efeito de uma semente com corte em “V” de 120° simétrico, pbde-se
comparar o resultado com a semente com entalhe em “V” de 100° simétrico. A Fig. 78, apresenta
a imagem topografica da amostra QS#08, obtida a partir de uma placa com espessura de 5,5 mm
e retirado do cristal de quartzo sintético crescido a partir de uma semente com entalhes em “V”
com angulos de 100° simétricos. Amostra foi posicionada com a face do planc Y na posiclo de

36° anti-horario em relagdo ao eixo X.

Fig. 78. Topografia Laue da semente QS#08 com entalhes de 100° simétrico.

A partir de uma contagem de linhas de discordéncias na semente obteve-se um valor médio
de 93 linhas/cm’. Comparando-se com a regifio de quartzo crescido logo acima do entathe, este
apresentou um valor médio de 50 linhas/cm’, que corresponde a uma redugfio de 46% no nivel de
discordancias. Na Fig. 79 pode se observar em destaque o “spot” selecionado com a imagem do

[} |

entathe, indicado por “c” a inclusfio fluida formada pelo encontro destas duas regides (a) e (b).

px]
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Fig. 79. Imagem por topografia Laue no Spring-8 mostrando uma seqiiéncia de entalhes de 120°.

Para a indexacdo dos “spots” utilizou se a metodologia descrita no item 3.5.3, utilizando-se

plano (08@ ), conforme mostrado na Fig. 80.

S04 51 52?’?55;;@@4{33@‘%'4
<114 .—31}23—3 “spot”
REE!
yite! J24 =
ol -2 ’;2 ;131 -3
S S e f ,3;_;2 41-4

Fig. 80. Parte da imagem obtida por simula¢io, com a indexacgfo do “spot” selecionado.

Na seqiiéncia tem-se uma semente com corte em “V” de 90° simétrico, onde se pode

comparar os resultados obtidos com as sementes com entalhes em “V” de 100° e 120° simétricos.

Ie)
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A Fig. 81, mostra a imagem do “spot”, obtida a partir da amostra com “V” de 90° com espessura
de 7,1 mm. Amostra posicionada com a face do plano Y a 362 anti-horario em relagdo ao eixo X.
A imagem mostra em detalhe o corte em “V”, observa-se que linhas de discordéncias contida no
interior do losango, se propagam indo de encontro a um “vazio”, ou seja, um “plano de incluso
fluida”, tanto da regifo (a) como da regidio (b), observou-se entretanto uma diminuigéo das linhas
de discordancias na regifio da semente em relagfo ao quartzo sintético logo acima do entalbe,

onde o mecanismo de fechamento do corte em “V”, que resultou no aprimoramento cristalino

ficou em evidéncia, conforme Fig. 81. O “spot” foi gerado por reflexdio do plano (02233

{metodologia descrita no item 3.5.3), ¢ o comprimento de ondas de 0.16 A

Q.S.

- Inclusao
fluida

E—

g (ozii)

—

3mm

Fig. 81. Detalhe do entathe em “V” de 90°, observa-se o “vazio” a partir do vértice.

A topografia Laue da amostra de quartzo sintético, QS#07, com espessura de 4,7 mm. A
semente possui entalhe em *“V” com angulo de 90° simétrico com desvio de 8° ao longo do eixo
Y, amostra posicionada com a face do plano Y com 30° horario em relagfo ao eixo X. A Fig. 82

observa-se na face sem o entalhe, as linhas de discordéncias se propagam sem alterar a direcéo de
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propagacdo da semente para a regifio do quartzo crescido. Comparando-se as duas regides de

quartzo crescido, acima do entalhe “d” e da face sem entalhe “c”, observa-se o aprimoramento
. . . . 2 . 2 cr ,

cristalino da regido “d” de 110 linhas/cm™ para 52 linhas/cm”, a regifio “c” o nivel se manteve

proximo da semente 107 iinhas/cmz, isto demonstra o aprimoramento de 52%. O indice do “spot™

(metodologia descrita no item 3.6.3) que é uma reflexdo do plano (0223 )¢ do comprimento de

ondas de 0.10 A.

el Powe
Semente QsS.
Propagacio
de linha de ::>
discordéncias —
Plano de
Inclusio

2 mm

Fig. 82 “Spot” da semente QS#07, entalhe em “V” de 90° mostrando a interface sem o entalhe

com propagacdo de normal das linhas de discorddncias.

A Tabela 5 mostra um resumo dos resultados do aprimoramento em termo de linhas de
discordéncias por topografia Laue utilizando a radiagéo sincrotron (Spring-8, Japio) de todas as

amostras analisadas.
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Tabela 5. Resultados da topografia Laue

" Amosira. | Caracteristica | h [ Razio | Linhasfom® | ~ Lunhas/emt | Aprimoramento
S mm)| bp | (semente) | (quartzocrescido) | (%)
OSE0 | 120° smétrico | 10 | 2 0+4 BT R R T
OSE0S | 100° simémico | 15 3 93+5 503 54
QSHO7 50° simétrico | 5 2 1105 543 51
QS#H02 | T20° assimétrico | 16 | 3.3 1005 6513 35

As imagens obtidas pela topografia Laue no SPring-8 apresenta uma excelente resolucio e
alto contraste, o que possibilita observar com grande detalhe a interface enire a semente € o
cristal crescido, € em especial, o mecanismo de eliminacio das linhas de discordancias, onde
estas se propagam da semente para a regifio de crescimento (a partir do entalhe), e sdio desviadas
em direcio ao “plano de inclusfo fluida”, no qual sdo eliminadas., Verificou-se também que a
geometria de corte da semente influi diretamente ne resultado do aprimoramento. Ao comparar
diversos parametros da geometria do entalhe, tais como, a profundidade do entalhe (p), altura do
“plano de inclus3o fluida” (h), o dngulo de corte simétrico (@), e os angulos de corte assimétrico
(at] e a2), foi possivel de se obter as condigdes de otimizagio do fenémeno de aprimoramento
da gqualidade cristalina em quartzo sintético. A utilizagfio de sementes com o simétrico de 907,
100° e 120° resultou num fator de aprimoramento de 51%, 54% e 75%, respectivamente.
Entretanto, para o = 120° assimétrico (a1=80° e a2=40°), o fator de aprimoramento & somente de
35%, em virtude da “fuga” de uma parcela consideravel de linhas de discordancias na regifo de
crescimento do entalhe a1=80°. Como conseqiiéncia, pode-se prever que para valores superiores
a um certo limite (0~70°), o entalhe em V j& ndo seria efetive para conter a propagagio dos
defeitos de linhas de discordéncias.

Comparando os resultados da topografia com fonte convencional e a topografia com fonte
de radiagfo sincrotron de aita brilhancia,
observou-se algumas particularidades relevantes, como por exemplo, a densidade média das
linhas de discordancias nas sementes foi de 33 e 85 linhas/cm® para as medidas realizadas com
fonte convencional e no SPring-8, respectivamente. Este resultado comprova que a espessura da

amostra de 20 a 80 vezes maior (espessura de 6 a 30 mm no SPring-8, em comparagdo com



espessura de 300 pm para a fonte convencional) ¢ um fator decisivo para se obter uma estatistica

muito melhor dos defeitos, e determinar com precisdo superior a densidade de defeitos.

4.2.7 Topografia Laue, LNLS - Brasil

Amostras de quartzo sintético com diferentes entalhes em “V” e com diferentes angulos,
foram analisadas por topografia Laue utilizando a fonte de radiacfio sincrotron no “beamline”
XRI. do Laboratério Nacional de Luz Sincrotron, LNLS, Brasil. Os resultados obtidos serio
tratados a seguir.

Para as amostras analisadas, foram utilizados os seguintes par&metros experimentais: corte
da amostra no plano Y, dimensdo do feixe 3 x 10 mm (altura x largura), distincia filme/amostra
de 80 mm ¢ amostra posicionada com a face do plano Y girada em 15° anti-horario em relagiio ao

eixo X. A Fig. 83 apresenta a topografia Laue da amostra QS#10, e mostra um conjunto de
“spots” caracterizando um padrio Laue de uma placa Y [0110]. Na imagem da Fig. 84 ¢

mostrado um “spot”, gerado pela reflexdo do plano (Olig }. neste “spot” verifica-se a presenca de

linhas de discordancias originaria da semente que se propagam para a regifio do quartzo crescido.
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Fig 83. Topografia Laue no ILNLS do cristal sintético QS#10.
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Fig. 84. Imagem do “spot” obtido utilizando a radiagio sincrotron do LNLS.

Devido ao fato de ser a primeira experiéncia de topografia Laue no LNLS, Brasil, obteve-se
“spots”™ visualizando-se linhas de discorddncias contidas no interior do cristal de quartzo.
Baseado nestes resultados, a aplicagdo desta técnica de topografia Laue no LNLS podera abrir
novas perspectivas ao ramo da pesquisa utilizando esta poderosa ferramenta, a topografia Laue de

radiagdo sincrotron no Brasil.
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Capitulo 5

Conclusdes e sugestdes para futuros trabalhos

5.1 Conclusio

A partir dos resultados obtidos no presente estudo com cristais de quartzo natural e

sintético, conclui-se que:

O primeiro dado conclusivo & a relagio entre a altura () do “plano de inclusdo fluida” ¢ a
profundidade (p) do entalhe, ou seja, os menores valores de h/p ocorrem para as menores
dimensdes de p (p=2mm, para esta pesquisa), sendo que 4 medida que o dngulo do entalhe
aumenta a altura do “plano de inclusio fluida” diminui. O aprimoramento se processa na
seqiiéncia de Angulos do entalhe de 90°, 100° ¢ 120°. Angulos de cortes simétricos apresentaram
um resultado superior em relagiio ao corte assimétrico, com excegiio do dngulo de 100°. Os
resultados obtidos revelam que o entalhe em “V” de 120° simétrico apresenta os menores valores

h/p no intervalo de valores de p estudados (p=2 — 8 mm).

A técnica de topografia de raios-X possibilitou uma analise detalhada da geracio,
propagagio € elin{inac;ﬁo das linhas de discordéncias. Permitiu o esclarecimento do mecanismo
de eliminacfio das linhas de discordincias nos setores de crescimento do entalhe em “V” das
sementes. Conseguiu-se observar ¢ aprimoramento cristalino, ou seja, a redugfio do nimero de
linhas de discordincias da semente em relagio ao material crescido pelo processo de eliminagio

devido ao “gap” criado pela regifio de “inclusdo fluida” (“dislocation sinking”). O fator de

86



aprimoramento obtido através das topografias Laue com radia¢do sincrotron (SPring-8) foi de 35

a 75%, dependendo da geometria do entalhe.

Na topografia utilizando fonte convencional a baixa energia impede a exposicio de
amostras espessas. No presente experimento utilizou-se espessuras de ~300um para radiaciio de
CuKo. Por outro lado, com radiacdo sincrotron no SPring-8, foi possivel de se trabalhar com
espessuras de 20 a 80 vezes superior, gerando uma imagem de alta resolucio, praticamente em
trés dimensdes. A estatistica de contagem das linhas de discorddncias mostrou um resultado
surpreendente: o valor médio da densidade de discordincias das sementes de quartzo sintético foi

de 85 linhas/cm? em comparagio com 33 linhas/cm? obtidas pela topografia convencional.

O processo de crescimento hidrotérmico a partir de sementes com entalhe em “V”, resultou
numa relevante melhoria da perfeicéo cristalina, obtendo-se em alguns casos, aprimoramentos de
um material CLASSE 3 para CLASSE 1, considerada de qualidade suprema.

A caracterizagdo do monocristal gigante de quartzo natural usando uma série de
metodologias indicou a presenga de diversos tipos de defeitos tipicos: inclusdes fluidas,
geminados opticos (compostos por contornos de regibes de quartzo de simetria “direito” ¢
“esquerdo™), ¢ geminados elétricos. Observou-se que a maior parte deste monocristal gigante
apresenta simetria “direita”, de interesse prioritirio para uso tem tecnologia de sementes para
quartzo sintético. Eliminando-se as regides com defeitos do bioco, obteve-se blocos gigantes de
alta perfeicdo cristalina (grau piezoelétrico), com dimensdes maximas de 305 mm (direcio Y) e

150 mm (direcdo X).
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5.2  Sugestoes para trabalho futuros

Com o avango da tecnologia de informag3o, faz-se necessdrio o uso de guartzo isento de
linhas de discordéncias para a confeccdo de dispositivos piezoelétricos. A grande potencialidade
do emprego da tecnologia de aprimoramento cristalino utilizando sementes com cortes em “V” na
indistria, estimula o estudo desta metodologia. Baseados nos resultados positivos obtidos, uma
sugestdo para a continuidade deste trabalho é confeccionar uma semente extraida do quartzo

| aprimorade num primeiro ciclo de crescimento para o ciclo seguinte, utilizando a mesma
metodologia de corte em “V”. Esta operagdo podera ser repetida quantos ciclos forem necessérios
para transformar um material, por exemplo, de CLASSE 4 (ntimero maximo de 300 linhas/cm?)
para a CLASSE 1 (maximo de 10 linhas/cmz), ou até mesmo em um material isento de linhas de

discordancias.
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