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Abstract 
 
SHIMAHARA, Alberto Yassushi, Study of nano-particles agregates in sílica soot for optical 

fiber by scanning electron mycroscopy, Campinas, Faculty of Mechhanical Engineering, 
State University of Campinas, 2002. 94 p. Dissertation (Master Science) 

 

 In this work we studied the morphology and size of silica aggregates in porous preform 

prepared by VAD with SEM in conjunction with a Image Analyzer software and the relations 

with the deposition parameters. The observations reveal that the size of aggregates vary between 

0.06 to 0.30 µm being mainly influenced by temperature, which is strongly influenced by the 

distance of the target/blowtorch and reason H2/O2. In the center of the preform the average size of 

aggregates is greater and reduces along the radius of the porous preform, which is a trend to a 

bimodal distribution in the outer region of the preform and mono-modal in central direction of 

preform influenced by the of rotation of the target. To small distances target/blowtorch; note that 

the aggregates are  melted due to the high temperature of flame and for long distances the 

aggregates are weekly  connected among themselves, because the small flame action over the 

surface. 

 

 

 

Key Words 

silica-germanium, Vapor-phase Axial Deposition, Scanning Electronic Microscopy, 
microstructure. 
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Capitulo 1 
 
 

1. Introdução e Objetivos 
 
  
 

Como conseqüência do rápido processo de globalização, a tecnologia da informação 

tornou-se uma das áreas de grande impacto em desenvolvimento tecnológico através de maciços 

investimentos. Dentro deste cenário, a tecnologia de fibras ópticas tem se constituído num dos 

principais pontos de contribuição para a implantação de sistemas de comunicação e informação 

com alta taxa de transmissão de informações, excelente qualidade e baixo custo.  Esta tecnologia 

tornou-se disponível à população mundial, que vivencia grande quantidade de informações quase 

em tempo real gerando um impacto sócio-econômico em todo o mundo moderno [1]. 

 

Na atualidade, a tecnologia de comunicação por fibras ópticas continua a evoluir 

rapidamente, requerendo meios de transmissão com taxas de transferência de dados cada vez 

maiores, e fibras com fator de atenuação cada vez menor [2][3]. 
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de bolhas; (4) puxamento em fibras ópticas [2][9][10]. A Figura 2-1 apresenta uma ilustração das 

preformas porosa e consolidada obtidas no LIQC. 

 

Existem estudos buscando melhorias no processo, e principalmente buscando fibras com 

baixa perda e grande largura de banda, para a obtenção de fibras mono-modo com baixa perda e 

elevada taxa de transmissão de dados [1][3][9][19]. 

 

a)   b)  

Figura 2-1.Preformas VAD obtidas no LIQC: (a) preforma porosa e  (b) preforma consolidada. 

 

  



 
 

7 

 

2.2. Deposição de preforma porosa 
 
 

A formação da preforma porosa basicamente se inicia pela formação e deposição de finas 

partículas vítreas sintetizadas por hidrolise ou oxidação por chama em tocha de 

hidrogênio/oxigênio e haletos metálicos, que são depositadas em um alvo giratório. Este alvo que 

tem a função de servir como substrato, realiza um movimento de translação e rotação, de forma a 

manter a mesma distância entre a superfície de deposição e o maçarico durante todo o processo, 

formando a preforma porosa que cresce na direção axial [9][10]-[21].  

 

Figura 2-2. Processo VAD para obtenção da preforma [11]. 

 

O processo de deposição de uma preforma porosa pode ser esquematicamente 

representado na Figura 2-2. A síntese das finas partículas de sílica se processa no interior da 

tocha (ou maçarico) VAD, sendo depositadas na superfície da preforma em formação. Como 
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pode se observar, a parte inferior da preforma sofre a ação da chama que não é uniforme ao longo 

da direção radial da preforma. A operação dos parâmetros do processo de deposição são 

complexas, e envolvem o controle preciso do fluxo de gases (SiCl4, H2, O2, Ar, ....), a razão da 

mistura desses gases, dos dopantes (GeCl4, ...), da temperatura de deposição, da distância 

maçarico/alvo,  do ângulo de inclinação entre o maçarico e a “preforma porosa”, a velocidade de 

rotação e de translação do alvo, e da pressão interna na câmara de deposição, entre outros 

[9][10]-[11][20]-[22]. Flutuações em qualquer um dos parâmetros mencionados podem 

influenciar na qualidade da preforma porosa, sendo imprescindível o seu controle preciso através 

de sistemas de automação. A Figura 2-3 fornece um esquema mais completo do sistema de 

deposição da preforma porosa. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 2-3. Representação esquemática do processo VAD [2][21]. 
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Figura 2-4. Influência da temperatura do substrato na concentração de GeO2 [10]. 

 

Resultados experimentais mostram, que a temperatura do substrato tem influência na 

deposição de GeO2. Segundo Sudo e outros [9]-[10], quando a temperatura do substrato é 

relativamente baixa (~ 400ºC) a deposição de GeO2 ocorre essencialmente na forma cristalina, e 

quando a temperatura é mais elevada (500 - 800ºC) o GeO2 se processa na forma não-cristalina 

(Figura 2-4) [10][11]. O controle da temperatura de deposição relacionado com os diversos 

parâmetros do processo, tais como a razão da mistura H2/O2, o fluxo de gases e distância do 

maçarico/alvo [18], pode variar de acordo com o gás de arraste (“carrier gas”) do GeCl4 e  SiCl4.  
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Solido Liquido 

 Temperatura (K) 

 

Figura 2-5. Influência da temperatura no processo de hidrólise e oxidação do GeCl4  e na dissociação do GeO2 

[18]. 

 
Ao se variar a razão de H2/O2 pode-se alterar a incorporação do GeO2 pelo efeito de 

temperatura. Aumentando o fluxo de H2 há um aumento da temperatura e a incorporação de 

GeO2 se reduz. Temperaturas na superfície de deposição maiores que 700ºC não favorece uma 

conversão completa do GeO para GeO2, sendo que para temperaturas na superfície de deposição 

inferiores a 700ºC haverá uma incorporação de GeO2  em maior quantidade favorecido pelo 

processo de hidrólise, como ilustra a Figura 2-5 [10][11][21][22]. 
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Figura 2-6. Diagrama esquemático do sistema de desidratação e consolidação [20]. 

 
Após o processo de desidratação, a preforma é submetida à consolidação, sendo 

transformada em uma preforma transparente. Após este estágio a preforma é caracterizada 

podendo estar apta ao processo final de puxamento para obtenção da fibra óptica. A temperatura 

usual de consolidação situa-se entre 1500ºC ~ 1600ºC, mantendo-se uma atmosfera de gás inerte, 

como por exemplo o hélio, na qual a eliminação de bolhas é facilitada [9][11]. A Figura 2-7 

apresenta o equipamento para desidratação e consolidação da preforma porosa utilizada no LIQC. 

 

 

Gás Inerte SOCl2 
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Forno Elétrico Preforma 
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Tratamento de 
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Figura 2-7. Forno Ikoma utilizado no LIQC para o processo de desidratação e consolidação. 

 

 

2.5. Maçarico VAD 
 

O maçarico ou tocha tem a função de sintetizar as finas partículas de sílica vítrea sendo  

fabricados com vidro de sílica pura, e formado por tubos especiais concêntricos com elevada 

esfericidade e alta uniformidade ao longo do diâmetro. Transportam o hidrogênio, oxigênio, os 

haletos e os gases inertes através de n-vias ou canais. Estes canais são dispostos de forma a 

controlar a chama e a formação das nano-partículas de sílica e germânia [10][21][24]. Um 

maçarico de 7 vias é apresentado na Figura 2-8. 
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Figura 2-8. Maçarico VAD de 7 vias e representação de sua secção transversal. 

 

Da mesma forma que o tetracloreto de silício, os dopantes, como é o caso de tetracloreto 

de germânio podem ser injetados no maçarico através do gás de arraste (carrier-gas) sendo que no 

LIQC, o utilizado-se oxigênio super-sêco. A concentração de dopantes está diretamente 

relacionada com o fluxo de gases (GeCl4, SiCl4, O2 e o H2), e com a temperatura de deposição 

[10][22] . 

 

O perfil da dopagem pode ser alterado pelo tipo de maçarico a ser utilizado, e pela 

distância e o ângulo de inclinação do maçarico (Figura 2-9) em relação ao eixo da preforma em 

deposição podendo interferir na velocidade de crescimento e na estrutura da pré-forma. 

(a) 





 
 

17 

 

deposição da preforma porosa se processa com boa velocidade de deposição e uniformidade do 

diâmetro da preforma [10][11]. 

Um fator de grande importância é a relação entre o fluxo de exaustão dos gases e das 

partículas na região de deposição. O excesso de partículas deve ser eliminado; para que as 

mesmas não venham a se depositar sobre a superfície lateral da preforma ocasionando trincas. 

Portanto a otimização dos parâmetros de utilização do maçarico é fundamental no sucesso da 

tecnologia VAD [2][20]-[22] [24].  

 

2.6.Sistema de deposição VAD 
 

A Câmara de deposição em escala laboratorial (Figura 2-10) possui dimensões 

aproximadas de 500 x 500 x 490 mm, dotada de janelas para visualização da deposição e 

iluminação interna da câmara; além de entradas para a tocha, alvo e capilar  [21]. 

 

 

Figura 2-10. Câmara de deposição em escala laboratorial do LIQC. 
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 O monitoramento do processo de fabricação é realizado com o auxilio de uma câmera 

CCD Sony, que é utilizada no monitoramento e posicionamento da preforma porosa durante a 

deposição, possibilitando a aquisição de imagem em tempo real através do software Imaq Vision 

da National Instruments. A imagem em tons de cinza é processada e exibida no monitor do 

computador, onde o operador acompanha a deposição. 

 

O Sistema de posicionamento do maçarico VAD, consiste em um dispositivo mecânico 

com 4 graus de liberdade (x, y, z, theta), que possibilita boa precisão e reprodutibilidade no 

posicionamento dos maçaricos. 

 

O sistema de translação e rotação do alvo depende da velocidade de crescimento da 

preforma porosa, pois uma vez estabilizado o processo de deposição, a distância alvo-maçarico 

(monitorado pelo sistema de visualização digital) tem que se manter constante, tornando-se 

necessário um controle efetivo desta variável. Uma placa de aquisição de dados (placa R+), 

desenvolvida pela Symphony Educacional, que faz a interface entre o motor de passo e o PC 

através de um software desenvolvido em Delphi®, possibilita uma maior precisão no controle do 

posicionamento do alvo em relação ao maçarico. 

 

O sistema de controle de fluxo e fornecimento dos gases (controladores de fluxo de 

massa) controla a vazão dos gases através da medição do fluxo de gases com precisão, 

controlando o fluxo com uma variação máxima de +/- 5% da leitura. Controladores de fluxo de 

massa especiais, com partes molhadas em teflon foram utilizados para o arraste do SiCl4 e 

GeCL4. As válvulas por sua vez possuem uma válvula solenóide para impedir o retorno dos gases 

para o dispositivo eletrônico do controlador. Para manter a estabilidade da pressão de linha dos 

gases existem válvulas reguladoras de pressão instaladas. 

 

 Os tetracloretos de silício e germânio armazenados em borbulhadores (Figura 2-11) feitos 

em vidro borossilicato, são injetados no maçarico através do gás de arraste, que passa através dos 

borbulhadores e outro tubo de saída contendo vapores saturado com SiCl4 e GeCl4.  
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Figura 2-11. Borbulhadores de tetracloreto de silício. 

 

 O hidrogênio é fornecido através de uma linha que contém 2 cilindros conectados, onde se 

pode substituir um cilindro sem a interrupção da deposição.  

  

O oxigênio por sua vez é obtido também através de fonte liquida através da instalação de 

um tanque criogênico de O2 de 5000 litros. 

 

O Nitrogênio é obtido através de uma fonte liquida com a utilização de outro tanque 

criogênico. 
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Figura 2-12. Infraestrutura para fornecimento de gases : (a) Cilindros de hidrogênio; (b) Tanque Criogênico  
de oxigênio e (c) cilindro criogênico para nitrogênio. 

 

O Sistema de exaustão e tratamento de efluentes gasosos é apresentado na Figura 2-13, 

onde os gases (HCl) provenientes da deposição são neutralizados e tratados através de reação 

química utilizando o NaOH. 

a)  b)  

Figura 2-13. a) Sistema de exaustão. b) Lavador de gases para tratamento de fluentes gasosos. 

 

 

2.7. Microestrutura da Preforma Porosa (“Soot”) 
 

As partículas de preforma porosa (“soot”) possuem uma dimensão entre 200Å e 3000Å de 

formato esférico, como ilustra a Figura 2-14. Dependendo dos parâmetros de síntese esta 

configuração pode sofrer grandes variações. 
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Figura 2-15. Modelo proposto por Ulrich para o crescimento da partícula de SiO2 [29]. 

 

Durante o crescimento das partículas primárias, ocorre simultaneamente a agregação de 

particulados e agregados em todos os estágios do desenvolvimento da partícula (Figura 2-15). 

Uma investigação da morfologia das partículas obtidas com maçaricos com fluxos laminar e 

turbulento, demonstrou que as partículas detectadas consistem de flocos agregados compostos de 

uma diversidade de partículas primárias [18][32][36]. O fator dominante que governa a agregação 

do particulado de sílica em agregados maiores gerado por chama deve-se à freqüência de colisões 

Brownianas.  

 

Devido à viscosidade relativamente alta da sílica, uma modificação na teoria básica da 

coagulação Browniana assume que 100% das partículas podem se colidir e colar por coalescência 

formando uma partícula esférica maior. Por outro lado, a taxa de agregação seguindo a freqüência 

de colisão Browniana apresenta um erro significativo. Este erro pode ser explicado assumindo 
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 1 < Kn < 10, regime de transição; 

 

 Kn > 10, regime de moléculas livres - as colisões são pouco freqüentes. 

  

O processo VAD trabalha próximo ao regime de transição, sendo este regime não muito aceito 

pelas teorias que prescrevem a freqüência de colisões [18]. 

 

Potkay e Dobbins [18][32] em suas pesquisas aceitam e comprova o modelo de Ulrich 

para a formação de partículas pelo processo VAD, verificou-se que as partículas primárias 

crescem por fusão resultante de um movimento Browniano, ou seja, as partículas possuem 

movimento aleatório em sua trajetória. A velocidade e o tamanho das partículas são alterados 

pela colisão com outras partículas, que resulta no seu crescimento gerando partícula de formato 

esférico e de cadeias de partículas denominados “aglomerados”, como ilustra a Figura 2-15 

[9][10][11][18][21][32]. 

 

Por outro lado a chama do processo VAD é difusa, ocasionando gradientes laterais de 

temperatura juntamente com o gradiente axial da tocha. Esta característica da tocha no processo 

VAD influência na morfologia da preforma porosa [10]. 

 

Devido à característica difusa da chama, existe uma tendência a de se visualizar mono 

partículas e não apenas agregados, pois com a ação do movimento Browniano pode-se gerar uma 

mudança de trajetória da partícula alterando-se o processo de crescimento e a distribuição de 

tamanho das partículas [11][21][32]-[33][36]. Apesar desta característica da chama observa-se 

que existe uma tendência da partícula aumentar o seu tamanho, a partir do momento em que se 

distância da tocha. 
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Figura 2-16. Relação de crescimento da partícula primaria com o aumento da distância da tocha [32]. 

  

Quando o particulado é dirigido e se deposita sobre um substrato relativamente frio pelo 

gradiente de temperatura, este mecanismo é denominado “termoforese”. Este gradiente de 

temperatura faz com que as partículas de uma região central de um substrato (temperaturas mais 

elevadas) sejam maiores do que na periferia do substrato [7]. 

 

2.8. Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) 
 

2.8.1. Introdução 

 A microscopia eletrônica de varredura é uma das técnicas mais versáteis utilizadas na 

ciência moderna, tendo uma grande aplicabilidade em micro-análise, análises morfológicas e 

composicionais de materiais cerâmicos, metálicos, poliméricos, biológicos, etc. [40]- [43]. 

  

Algumas das principais vantagens do MEV [40][43][46], são: 

1. a profundidade de foco; 
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2. a possibilidade de observar diretamente as formas externas de objetos reais, tais como 

superfícies fraturadas; 

3. a habilidade de mudar sobre um intervalo de magnificação; 

4. alta resolução. 

 

Em 1935, Knoll descreve o conceito do Microscópio Eletrônico de Varredura [39]-[40] sendo 

que em 1938 Von Ardenne constrói o primeiro microscópio eletrônico de varredura por 

transmissão, obtendo a primeira micrografia por MEV de ZnO com uma voltagem de 23 kV e 

magnificação de 8000 vezes com 400 x 400 linhas de varredura com uma resolução espacial entre 

50 e 100 nm [47][43]. 

a)  b)  

Figura 2-17. a) Primeiro microscópio eletrônico de varredura construído por von Ardenne. b) Von Ardenne 
(1907 - 1997)[40]. 

 

 

   

Zworkin, em 1942 efetuou a primeira análise de uma superfície utilizando um 

microscópio eletrônico de varredura no laboratório da RCA nos Estados Unidos com uma 

resolução de 50 nm [39][47]. 
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Desde então, instrumentos similares foram desenvolvidos; na década de 40, Oatley e sua 

equipe do Departamento de Física da Universidade de Cambridge na Inglaterra; produziu as 

primeiras micrografias com características tridimensionais que vemos hoje no MEV.  

    

  

2.8.2. Principio de Funcionamento 

 

Neste equipamento, os elétrons são acelerados através de um canhão de elétrons 

constituído de um filamento, onde se aplica uma diferença de potencial de 1 a 40 kV para 

acelerar o elétron. . Convencionalmente, os elétrons são gerados por efeito termoiônico por um 

filamento, entretanto, um método alternativo para emissão de elétron (FEG _ Field Emission 

Gun) consiste na utilização de um potencial elétrico sobre um eletrodo cilíndrico, gerando 

correntes altíssimas e brilho centena de vezes maior que o método convencional [40][43]-[45]. 

 

Um esquema simplificado de um microscópio eletrônico de varredura é apresentado na 

Figura 2-18. O feixe de elétrons acelerado é injetado através de duas lentes condensadoras e pela 

lente objetiva antes de incidir na superfície da amostra, um circuito de varredura que age em 

forma de pulsos sobre o feixe de elétrons primários, resulta em um movimento de zig-zag sobre a 

superfície da amostra conhecida como varredura.  
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Figura 2-18. Esquema geral de um microscópio eletrônico de varredura. 

 

O feixe de elétrons interage com a amostra gerando principalmente os elétrons 

secundários que são atraídos por um coletor de grade positiva de corrente alternada de ~500V, 

que ao incidir sob um cintilador; gera um sinal luminoso que é amplificado e convertido em um 

sinal elétrico [40][42][43][44]. 

  

Os sinais elétricos por sua vez são modulados em um tubo de raios catódicos, cuja 

varredura atua em sincronia com a varredura da superfície da amostra (Figura 2-19) [43]. 
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Figura 2-19. Ilustração do sincronismo do sistema para formação da imagem em um MEV. 

 

A incidência do feixe primário interage com a amostra em analise resultando principalmente 

emissão de elétrons secundários que geram a imagem, dentre outros fenômenos (Figura 2-20), 

tais como: 

 Elétrons transmitidos, parte do feixe que atravessa a amostra gerando o espalhamento 

elástico e inelástico; 

 Força eletromotriz, geração de corrente pela absorção de elétrons de uma amostra 

condutora; 

 Catodo luminescência, emissão de fótons devido a excitação dos átomos de algumas 

substancias; e 

 Elétrons retroespalhados são elétrons que atingem a superfície e se desviam sem perder 

energia; etc.  
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Figura 2-20. Fenômenos gerados pela incidência do feixe primário. 

 

 

2.8.3. Geração de Raios-X fluorescentes 

 

 No processo de interação do feixe de elétrons com a amostra, ocorre também a geração de 

raios-X fluorescentes que é característico de cada um dos elementos que compõem a amostra. 

Instalando-se detectores adequados, é possível identificar os elementos através da energia dos 

raios-X emitidos; e através da sua intensidade, é também possível quantificar estes elementos. 

Esta técnica é chamada de micro-análise por raios-X [3, 5,6,12]. 
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Capitulo 3  
 
3. Metodologia Experimental 
 

3.1. Introdução 
 
O processo VAD desenvolvida no LIQC é constituído de três etapas principais sendo elas: 

deposição, desidratação e a consolidação; sendo que cada etapa possui seus respectivos 

parâmetros que influenciam nas propriedades da preforma, sendo analisada e correlacionada com 

as diversas técnicas de caracterização, conforme ilustra o diagrama geral da Figura3-1. 

 

 

O estudo do processo e as diversas caracterizações envolvem várias frentes de pesquisa e 

interfaces de cooperação com diversos pesquisadores. O que possibilitou a otimização de 

diversos parâmetros do processo e a compreensão das propriedades estruturais da sílica-germânia 

através das técnicas de caracterização, tais como: microscopia eletrônica de varredura (MEV), 

espectroscopia de fluorescência de raios-X (FRX), difração de raios-X (DRX) e espalhamento de 

raios-X a baixo-ângulo (SAXS) [20][21][22]. 

  

Este estudo visa a caracterização pela técnica de microscopia eletrônica de varredura 

(MEV) de preformas porosas com o intuito de investigar suas propriedades micro-estruturais, tais 

como: o tamanho dos agregados e a morfologia da preforma porosa e correlaciona-las com os 

parâmetros de deposição. A compreensão dos estudos de caracterização e a correlação com os 

parâmetros do processo possibilitarão o controle de defeitos estruturais e da homogeneidade da 

densidade eletrônica do material, que estão relacionados com a atenuação da fibra óptica. 
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Figura 3-1. Fluxograma das etapas do processo VAD realizados no LIQC, ilustrando os 

parâmetros principais de cada etapa do processo e as respectivas técnicas de caracterização. 
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3.2. Deposição da preforma porosa de sílica-germânia 
   

 Diversos parâmetros do processo de deposição foram pesquisados e otimizados para se 

obter a máxima eficiência  de deposição, tais como, a velocidade de rotação do alvo, a geometria 

e o tipo do maçarico e o ângulo de inclinação em relação ao eixo da preforma depositada. 

 

Assim sendo buscou-se principalmente o efeito da taxa da mistura H2/O2, a temperatura de 

deposição e a distância maçarico-alvo para se estudar a influência desses parâmetros  sobre a 

microestrutura da preforma porosa. 

 

A tabela 1 apresenta os principais parâmetros adotados para a deposição de preformas, 

sendo as preformas de 1 a 10 utilizadas para análises de distribuição de tamanho dos agregados e 

da morfologia; e as preformas de 11 a 16 utilizadas para o estudo do efeito do fluxo de H2/O2 

sobre o tamanho dos agregados. 

 

Tabela 3- I. Parâmetros de deposição para Preformas porosas. 

Preforma H2/O2 Ang.(º)/Dist(mm) T1(ºC) T2(ºC) T3(ºC) 
Pref. 1 0,67 50/40 - - - 

Pref. 2 0,67 50/40 890 910 820 

Pref. 3 1 50/33 860 880 840 

Pref. 4 1 51/40 970 980 870 

Pref. 5 1 44/20 990 1000 900 

Pref. 6 1,5 54/54 860 910 780 

Pref. 7 1,55 50/42 860 880 820 

Pref. 8 1,55 50/42 920 930 850 

Pref. 9 2 50/42 1010 980 840 

Pref. 10 0,5 50/40 920 960 870 

Pref. 11 0,67 50/35 950 980 900 

Pref. 12 1 50/40 920 950 840 

Pref. 13 1,5 50/40 950 950 950 

Pref. 14 2 50/40 900 950 850 

Pref. 15 2 50/40 990 980 920 

Pref. 16 2,5 50/40 960 930 840 
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O monitoramento da temperatura foi efetuado por um pirômetro óptico CHINO (mod. IR-

U), em 3 pontos distintos da superfície de deposição, que encontra-se sob a ação da chama por 

serem de extrema relevância para futuras correlações, como ilustrado na Figura 3-2.  Estes pontos 

(T1, T2 e T3), referem-se aos pontos central, intermediário e externo da superfície de deposição, 

que se encontram sob a influência da chama. 

 

 

 

Figura 3-2. Deposição VAD com o posicionamento das medições de temperatura superficial (T1, T2 e T3). 

 

A Tabela 2 ilustra os parâmetros adotados para deposições de preformas modificando a 

relação distância alvo/maçarico, onde alguns parâmetros foram pré-estabelecidos para se obter a 

maior eficiência de deposição como: ângulo de inclinação do maçarico, a taxa de  H2/O2 e a 

geometria do maçarico, variando-se apenas a distância alvo/maçarico entre ~ 10 e 60 mm para se 

estudar seus efeitos no tamanho e na morfologia dos agregados. Para se analisar o efeito da 

distância sobre o tamanho das partículas e agregado, optou-se pela não movimentação do alvo. 

 

 

T1 
T2 

T3 
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Tabela 3- II. Parâmetros de deposição para o estudo efeito alvo/maçarico. 

Preforma H2/O2 Ang.(º)/Dist(mm) T1(ºC) T2(ºC) T3(ºC) 
Pref. 17 1 50/11 - - - 

Pref. 18 1 50/27 - - - 

Pref. 19 1 50/30 - - - 

Pref. 20 1 50/40 - - - 

Pref. 21 1 50/50 - - - 

Pref. 22 1 50/20 - - - 

Pref. 23 1 50/30 890 910 820 

Pref. 24 1 50/40 860 880 840 

Pref. 25 1 50/45 970 980 870 

Pref. 26 1 50/50 990 1000 900 

Pref. 27 1 50/60 860 910 780 
 

 

3.3. Preparação de Amostras 
 

3.3.1. Usinagem da Preforma porosa 

  

As medidas de caracterização por MEV foram obtidas a partir do pó de preformas porosas, 

obtidos através de um processo de usinagem, onde a preforma é fixa a um mandril na posição 

vertical que mantém movimento de rotação e translação através de motores de passo controlados 

por um sistema automatizado (Figura 3-3).  

 

Uma ferramenta de corte de sílica efetua um avanço na direção radial da preforma e retira 

uma camada com profundidade de aproximadamente 1 mm de diâmetro da preforma ao longo de 

um comprimento desejado, resultando em um pó („cavaco‟) devidamente rotulado. Conhecendo-

se a sua massa e o volume que ocupava na preforma, obtém-se os valores de densidade da 

preforma em intervalos de 1 mm ao longo da direção radial da preforma. 

 

A Figura 3-3 ilustra o processo de usinagem da preforma porosa para preparação das 

amostras. Os valores de densidade foram determinados através das equações 11 e 12. 
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Figura 3-4. Gráfico da densidade em função da direção radial da preforma. 

 

 

3.3.2. Preparação da Amostra para MEV 

 
As amostras para MEV devem ser eletricamente condutoras e estáveis em vácuo; 

entretanto as amostras das preformas de sílica pura e sílica dopada com germânio não são 

condutoras, necessitando portanto de um processo de metalização para esta finalidade. 

  

Misturaram-se pequenas quantidades de pó da preforma com acetona PA, empregou-se a 

acetona devido a sua alta volatilidade, facilitando a adesão das partículas sobre os porta-amostras 

evitando que as partículas sejam sugadas pelo vácuo do metalizador e por não solubilizar o 

germânio. Com o auxilio de um conta-gotas uma fração da mistura é colocado sobre o porta-

amostra, onde ocorre a evaporação da acetona.,  posteriormente o material depositado é colocado 

em uma estufa (~100ºC) onde se retira a umidade do material, que é prejudicial durante o 

processo de metalização. 
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Figura 3-5. Metalizado Bal-Tec SCD 050 [49]. 

 

O processo de metalização das amostras foi realizado no Dema/FEM/ UNICAMP, onde se 

empregou o metalizador Bal-Tec SCD 050 Sputter Coater. Utilizando-se de um gráfico de 

referência para deposição de ouro para corrente de 40mA,  obteve-se espessuras de deposição de 

~ 25 nm para um tempo de aproximadamente 100 segundos, como ilustra a Figura 3-6 [49]. 

Entretanto, mesmo para tempos de 100 segundos observou-se que devido a irregularidade da 

superfície não havia uma deposição perfeita sobre a amostra, o que ocasionava má resolução na 

imagem MEV adquirida. Para solucionar esta imperfeição na deposição adotou-se um tempo 

maior, de aproximadamente 250 segundos. 
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 Tempo de metalização (seg.) Corrente de metalização (mA) 

Espessura do filme (nm) 

Distancia de Trabalho 50 mm 
Gás de operação Argônio 
Pressão de trabalho 0,05mbar 

 

Figura 3-6. Gráfico de referencia para deposição de ouro para utilização do metalizador Bal Tec SCD 050 
[49]. 

 

 

  

3.4. O Equipamento MEV 
 
 

Os equipamentos MEV utilizados foram: (i) JEOL modelo JXA-840A Electron Probe 

Microanalyser (Figura 3-7), da UNICAMP/FEM/DEMA e (ii) JEOL, modelo JSM-5900 do 

Laboratório Nacional de Luz Sincrotron (LNLS). Ambas trabalham com um limite nominal de 

magnificação de 100000 vezes [45]. 
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Após ajustados os parâmetros e o procedimentos do equipamento, efetuou-se a análise das 

amostras obtendo de 3 a 4 micrografias em diferentes pontos de uma mesma amostra para 

minimizar possíveis erros de interpretação durante a análise estatística dos dados.  

3.5. Analisador de Imagens “Scion Image for Windows” 
 
 
 
 Neste trabalho realizou-se medidas quantitativas e qualitativas das micrografias de 

preformas porosas de sílica e sílica-germânia, tendo como parâmetro principal de medida o 

diâmetro dos agregados e das partículas. Para se realizar a análise das micrografias obtida por 

MEV diversos softwares  existentes na atualidade foram pesquisados. 

  

Dentre os softwares pesquisados, pode-se destacar: (I) AdOculos 3.1d da Amerinex Apllied 

Imaging _ USA [50], (II) DIPImage 1.2 da Pattern Recognition Group _ Delft  University of 

Technology _ Nova Zelândia [51], (III) Leica Q500MC da Leica Cambrige Ltd. _ England [52], 

(IV) Scion Image Beta 4.0.2 da Scion Corporation _ USA [50] e (V) ImageJ 1.25s da National 

Institutes of Health – USA [54]. Os dois primeiros softwares do são tipo  shareware (possuem 

tempo limitado de utilização, após a utilização é necessário adquirir sua licença de uso), o 

terceiro do tipo comercial (disponível para uso local na UNICAMP/FEM/Dema) e o quarto e 

quinto são softwares freeware ou gratuitos. A Tabela 3- III apresenta as principais características 

dos softwares pesquisados. 

 

Os softwares trabalham sobre o sistema operacional em Windows 9.x ou NT, com exceção 

do Leica por ser uma versão antiga é baseada em Windows 3.x, o que resulta em fácil instalação 

através de auto-executáveis e boa interface para o usuário. 
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Tabela 3- III. Comparativo dos softwares de análise de imagem. 

Softwares de 

Análise de 

Imagem 

Propriedades 

Sistema 
Operacional 

 
Interface 

 

 
Especificação 

Hardware 
 

Medição de 
Comprimentos 

Análise 
Estatística 

AdOculos 3.1d 

(Student Version) 

Windows 

95, 98 e NT 
Boa 

PC 486 c/ 32 
MB RAM ou 

superior 

Não Não 

DIPimage 1.2 

Windows 

9.x ou NT + 

MATLAB 

Boa 

PC 486 c/ 16 

MB RAM ou 

superior 

Sim Não 

Leica Q500 MC 
Windows 

3.x 
Regular 

PC 386 c/16 

MB RAM 
Sim Sim 

Scion Image Beta 

4.0.2 

Windows 

95, 98 e NT 
Boa 

PC c/ 16 MB 

RAM ou 

superior 

Sim Não 

ImageJ 1.25s 
Windows 

95, 98 e NT 
Boa 

PC c/ 16 MB 

RAM ou 

superior 

Sim Sim 

 

O Ad Óculos oferece uma boa interface com o usuário, não necessita de uma 

especificação de hardware de grande capacidade, possui uma grande gama de ferramentas 

analíticas e morfológicas, entretanto, possui  restrições de uso [50].  

 

O DIPimage é um software comercial (“shareware”) que não possui restrição de uso. 

Nesta pesquisa utilizou-se um software demonstração com limite de uso de 30 dias observou-se 

que possui uma boa interface sendo de fácil manuseio. Um ponto fraco seria a necessidade do 

MATLAB para executar suas funções analíticas e efetivar sua instalação, mas essa dependência 

se justifica pelo fato deste aplicativo efetuar manipulações matemáticas e morfológicas 

complexas com o auxilio das funções do MATLAB [51][56]. 
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O ImageJ 1.25s é um software “freeware” (gratuito) e não possui restrições de uso, possui 

uma boa interface com o usuário, não necessita de grandes recursos de hardware e efetua análise 

estatística e morfológica compatíveis com softwares comerciais, além de se poder gerar 

programas com uma linguagem especifica para se personalizar as analises [54].  

  

Neste trabalho optou-se pelo software Scion Image pela facilidade no manuseio e ao fato 

de ser uma versão “beta-test” permitindo utilização plena de seus recursos, tendo como 

contrapartida informar a desenvolvedora do software sobre possíveis defeitos encontrados 

durante sua aplicação. A visualização da partícula medida através de identificadores numéricos 

também foi determinante para a escolha do Scion (Figura 3-8), pois nos softwares mencionados o 

processo de marcação ou visualização é bastante complexo ou não foi  implementado nas versões 

pesquisadas [53]. 
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Figura 3-8. Imagem MEV com as marcações de cada medida efetuada no Scion Image. 

 

O Scion Image é um software para processamento e análise de imagens para plataforma 

IBM PC é de fácil instalação e que necessita de poucos recursos de hardware. Baseado nos 

softwares de processamento de imagens pode-se adquirir, visualizar, editar, analisar e animar 

imagens, sendo compatível com interfaces para scanners e câmeras.  

 

O Scion trabalha e salva imagens com extensões de arquivo tipo TIFF e BMP que são 

reconhecidos por quase todos os aplicativos baseados no sistema operacional Windows. 

Geralmente geram arquivos grandes o que ocasiona problemas de armazenamento e envio de 

dados. Suas ferramentas de análise possibilitam efetuar medições de área, perímetros, definir 

regiões de interesse e operações morfológicas como: filtros, binários, aritméticos, FFT, etc. Os 

resultados são visualizados em uma janela secundária e podem ser exportados em arquivos do 

tipo ASCII reconhecido pela maioria dos softwares de análise e de texto. O Scion não possui 
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 Ao se realizar as medições de partículas das amostras em MEV, observou-se um grande 

número de dimensões a serem trabalhadas. Através desta observação optou-se por efetuar uma 

análise estatística dos dados, tendo em vista a quantidade de dados e as correlações que se 

efetuariam com os parâmetros de deposição. 

 

Com isso efetuou-se a opção por determinar o tamanho médio das partículas, pois 

possibilita informar o melhor valor que representaria a distribuição encontrada para cada amostra. 

Como o software de análise de imagem Scion Image não possui ferramentas matemáticas e 

estatísticas para se efetuar tais análises, escolhemos o software de análise de dados e gráficos 

técnicos Origin 6.0 da Microcal Software Inc. para se calcular o tamanho médio, a distribuição e 

gerar os gráficos. 

 

Figura 3-11. Área de trabalho do Origin, onde se visualiza a planilha de dados, os dados estatísticos e 
o histograma de uma amostra analisada [55]. 
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As análises estatísticas são efetuadas para cada micrografia analisada, sendo que para uma 

mesma amostra é possível obter-se de 3 a 4 micrografias gerando de três a quatro analises de uma 

mesma amostra. Após esta análise preliminar efetua-se a somatória dos valores obtidos em todas 

as micrografias de uma mesma amostra e calcula-se uma estatística para a amostra, levando em 

consideração todos os valores encontrados para a amostra.  
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Capitulo 4 
 
4. Resultados e discussões 
 
 O estudo da distribuição de tamanhos de partículas, a morfologia e a forma de agregação 

das partículas em preformas porosas depositadas por reação fase vapor foram realizadas pela 

técnica de microscopia eletrônica de varredura (MEV) juntamente com o software de análise de 

imagem Scion Image e o Origin para análise dos dados. Para todas as preformas porosas 

analisadas observaram-se um sistema polidisperso formado geralmente de partículas esféricas, 

como mostra a Figura 4-1. 

 

 

Figura 4-1. Micrografia de uma preforma  porosa,  onde é possível observar  um sistema polidisperso. 
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No capítulo 3, definiu-se a partícula como sendo uma agregação de partículas primárias ou 

outras partículas resultantes de colisões ocasionadas pelo movimento Browniano. As partículas 

podem iniciar um processo de fusão com outras partículas e devido a perda de coalescência se 

agregar na forma de “correntes” ou se manter unidos sem que ocorra fusão estando levemente 

unidos por uma interface gerando aglomerados, estas formações podem ser observadas na Figura 

4-2. 

 

 a)  

 b)  

Figura 4-2. (a) Ampliação de uma região intermediária  da preforma porosa onde se visualiza os agregados de 
partículas que iniciaram o processo de fusão. (b) Ampliação de uma micrografia (FEG _ Field Emission Gun) 

onde se visualiza agregados e  partículas ligadas entre si por uma interface.  
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Devido a dispersão das partículas ao longo da chama durante o processo de síntese e 

deposição ocorre, o crescimento das partículas somente na região de alta temperatura da chama, 

propiciando um sistema polidisperso na preforma porosa. Ao se efetuar a deposição das 

partículas no alvo, estas estarão sob influência da chama, o que pode favorecer seu crescimento 

devido a coalescência com outras partículas ou a aglomeração pela deposição de uma nova 

camada de partículas devido a redução de temperatura, pois a ação da chama não é continua sob 

toda a superfície, como podemos observar na Figura 4-3. 

 

 

 

Figura 4-3. Atuação da chama sob a preforma porosa. 
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4.1. Influência da temperatura no tamanho dos agregados em 
função do raio 
 

 A partir da usinagem de preformas porosas ao longo da direção radial, foram escolhidas 

amostras em 3 posições radiais, geralmente uma posição externa, intermediária e central da 

preforma, como mostra a Figura 4-4.   

 

a)  
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b)  

c)   

Figura 4-4.  Micrografias da preforma 7: (a) amostra de uma usinagem da parte externa da preforma, (b) 
amostra de uma usinagem intermediária, (c) amostra de uma usinagem da parte central. 
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A análise visual mostra a existência de partículas de diversos tamanhos, entretanto, nas 

micrografias de amostras obtidas da região externa da preforma observa-se uma maior quantidade 

de partículas pequenas e ligadas uma as outras formando agregados e aglomerados, como 

podemos observar na Figura 4-4(a).  

 

Ao realizarmos uma comparação visual entre as micrografias de amostras de usinagem 

externas com amostras de usinagem intermediária (raio = 12,05mm), nota-se um aumento no 

tamanho das partículas e a forma como estão aglomerados, como ilustra a Figura 4-4(b). Sendo 

perceptível que as partículas possuem dimensões maiores em comparação a parte externa com 

uma formação ordenada das partículas que se agregam formando correntes de partículas. Na 

usinagem externa nota-se uma grande quantidade de partículas pequenas dispostas aleatoriamente 

e aglomeradas uma sob as outras sem a formação de agregações em forma de “corrente”. Na 

amostra referente a usinagem no centro da  preforma 7, podemos visualizar também o aumento 

no tamanho das partículas e na formação dos agregados em relação as amostras retiradas de 

regiões periféricas da preforma, sendo uma distribuição mais uniforme. Podemos observar que as 

partículas possuem tamanhos maiores e uma grande quantidade está agregada uma as outras em 

forma de corrente. 

 

A análise de distribuição de tamanho dos agregados ao longo da preforma porosa 

utilizando-se do software Scion Image, confirmou os resultados da análise visual efetuada 

anteriormente, ou seja, ocorre o aumento do tamanho dos agregados ao longo da preforma porosa 

como observado na Figura 4-5. 
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a)  
 

b)  
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c)  

Figura 4-7. Micrografias da preforma 3: (a) amostra de uma usinagem da parte externa da preforma, (b) 
amostra de uma usinagem intermediária, (c) amostra de uma usinagem da parte central. 
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uma tendência do pico de distribuição dos agregados de tamanhos menores se deslocar para o 

pico de tamanhos maiores na região central da preforma.   

 

Como o processo de deposição não é uniforme devido a rotação constante do alvo (~ 10 

RPM), resultando em um ciclo na temperatura da superfície de deposição  que sobe e decai como 

uma senóide devido ao movimento de rotação do alvo, a velocidade de rotação e o fluxo da 

chama. Quanto maior a distância do centro da preforma maior será a gradiente de temperatura da 

superfície de deposição. Devido à ação de rotação da preforma durante o processo de deposição 

VAD as camadas externas apresentam uma baixa temperatura da superfície de deposição devido 

a um contato muito rápido com a chama, o que propicia principalmente a adesão de partículas, 

gerando agregados e aglomerados de dimensões menores. Por outro lado, a medida que desloca-

se em direção ao centro da preforma, a temperatura da superfície de deposição tende a aumentar, 

favorecendo o crescimento dos agregados. Para a região central, o crescimento dos agregados é 

favorecido pela pequena variação de temperatura em virtude da rotação, além disso, uma parcela 

dos agregados tende a crescer mesmo que já depositados na superfície de deposição, e outra 

parcela dos agregados  apenas aderem uma sobre as outras gerando aglomerados. 

 

 

4.3. Efeito da distância maçarico/alvo no tamanho das partículas 
 

Para se verificar a influência da distância maçarico/alvo no tamanho das partículas e dos 

agregados, foram preparados 2 ensaios experimentais a qual chamamos de ensaio 1 e 2, onde para 

cada ensaio procurou-se manter fixo os parâmetros experimentais (fluxo dos gases, ângulo do 

maçarico, entre outros) variando-se somente a distância entre o alvo e o maçarico.  

 

Analisando o material depositado onde as distâncias variam de ~ 11 mm a 60 mm em 

cada seqüência, observa-se uma tendência no crescimento dos agregados com o aumento da 

distância alvo-maçarico nos ensaios, como mostra a Figura 4-9. Para o ensaio 1 nota-se um 

aumento no diâmetro dos agregados para a distância em torno de 20 mm, sendo que para o ensaio 

2 ocorre o aumento no diâmetro dos agregados em torno de  25 mm. 
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agregados se apresentam de forma similar a de uma estrutura de material semi-consolidado [20], 

ou seja, os agregados apresentam-se fundidas entre si, chegando ao ponto de formar “linhas 

continuas”. Para distâncias longas (acima de 50 mm), como discutidas anteriormente, os 

agregados crescem somente no caminho entre o maçarico e o alvo desde que a temperatura da 

chama seja suficientemente alta. Neste caso, a partícula atinge seu tamanho máximo ao chegar à 

superfície de deposição, como ilustra a Figura 4-11, e devido a pouca ação da chama (em virtude 

da distância) os agregados tendem somente a se agregar uma as outras, apresentando uma 

interface de junção muito frágil, o que pode gerar problemas para manipulação da preforma 

porosa. 

 

 

 

Figura 4-10. Micrografia de uma amostra da preforma depositada com distância de  11 mm 
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a)  

 

b)  

Figura 4-12. (a) Micrografia de uma preforma depositada com relação H2/O2 = 2. (b) Micrografia de uma 
preforma depositada com relação H2/O2 = 1. 
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Capitulo 5 
 
 

5. Conclusões 
 

  

No centro da preforma porosa, o diâmetro médio dos agregados possui dimensões maiores 

e diminuindo ao longo da direção radial da preforma porosa, devido ao efeito da distribuição 

radial de temperatura na preforma, onde a temperatura média no centro da preforma é mais alta 

que nos outros pontos de deposição. Além disso, na região externa da preforma porosa observou-

se uma tendência de distribuição bimodal no tamanho dos agregados, com predominância de 

agregados de dimensões menores, por outro lado, a distribuição tende a mono modal com 

aumento de agregados maiores em direção ao centro da preforma. Este resultado se deve ao 

gradiente de temperatura na superfície de deposição em função do raio da preforma gerado pelo 

movimento de rotação do alvo.  

 

Observou-se um crescimento no tamanho médio dos agregados com o aumento da 

distância alvo/maçarico. Para distâncias alvo/maçarico pequeno (20 a 30 mm) notou-se um pico 

de crescimento dos agregados, este fenômeno pode ser atribuído à alta temperatura da chama que 

facilita o coalescimento entre as partículas primárias e/ou agregados, após a deposição do 

agregado na superfície de deposição. Observou-se que para uma distância pequena ocorre uma 

pré-sinterização dos agregados, que se deve à alta temperatura da chama, por outro lado para 

distâncias longas (> 50 mm) os agregados tendem a se aglomerar com uma fraca ligação entre si, 

devido a pouca ação da chama na superfície de deposição. 

 

Para o fluxo de H2/O2 = 1 constante, observou-se um aumento no tamanho médio dos 

agregados com o aumento da temperatura. Por outro lado, variando se a relação de H2/O2  

observou-se a maior dimensão média dos agregados para a mistura estequiométrica (H2/O2 = 2) 

diminuindo para uma mistura oxidante. 
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