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RESUMO

A utilizacdo de gaiola catddica se apresenta com um grande potencial de deposicdo de filmes finos e espes-
s0s, seja em substrato de vidro ou em pegas metalicas. Sdo inimeras as possibilidades dessa técnica. Neste
trabalho, a descarga de plasma em gaiola catddica foi usada para deposicdo de filmes de nitreto de titanio em
substrato de vidro. O objetivo foi o de comparar as propriedades dos filmes depositados com uso de duas
gaiolas com tampas de espessuras diferentes. Para caracterizagdo dos filmes foram feitas analises por difra-
¢do de raios X, medidas de espessura por reflectometria, medidas de resistividade elétrica, transmitincia e
imagens das superficies por microscopia eletronica de varredura e analise da composi¢ao por EDS. A reflec-
tometria mostrou que a taxa de deposicdo e a rugosidade dos filmes aumentaram com a utilizagcdo de tampa
de maior espessura (10 mm). O filme depositado na atmosfera de 155 sccm de N, , 95 sccm de H, e pressdo
de 0,5 Torr apresentou baixa transmitancia na regido do vermelho e infravermelho préximo, tornando-o um
candidato para ser utilizado como filtro de infravermelho.

Palavras chaves: Gaiola catodica, nitreto de titdnio, filmes finos.

ABSTRACT

The use of cathodic cage contributes for thin and thick films deposition on glass substrate or over metal sub-
strates. There are many possibilities in using this technique. Into this work, the discharge of plasma on ca-
thodic cage was used for titanium nitrite films deposition on glass substrate. The aim was to compare the
films properties with use of two different thicknesses of cover cages. The films characterization were made
using X-Ray diffraction analysis, thickness measurements by reflectometry, electrical resistivity measure-
ments, transmittance and images of surfaces by scanning electron microscopy and analysis of composition by
EDS. Reflectometry analysis had showed that deposition rate and surface films roughness had increased with
use of a thicker cover cage (10 mm of thickness). The film deposited in the atmosphere containing 155 sccm
of N,, 95 sccm of H, and pressure of 0.5 Torr had showed low transmittance in the region of the red and near
infrared, indicating the use as IR filter.

Keywords: cathodic cage, titanium nitride, thin films.

1. INTRODUCAO

Os avangos tecnoldgicos, nos diferentes campos de pesquisa, tém buscado melhorar as técnicas ja conhecidas
e promover o desenvolvimento de novas na busca de matérias com custos menores e de aplicagdes mais
abrangentes, como a capacidade de deposi¢do em grandes areas que s2o altamente desejaveis. A gaiola cato-
dica, por ser um processo que se utiliza do reator do sistema de nitretagdo, se apresenta com um grande po-
tencial de deposigdo de filmes finos e espessos, seja em substrato de vidro ou em pegas metalicas. Sdo inlime-
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ras as possibilidades dessa técnica, entretanto, neste trabalho, a descarga a plasma em gaiola catddica foi usa-
da para deposicdo de filmes de nitreto de titanio em substrato de vidro.

Nessa técnica, o plasma atua na gaiola catddica e arranca material, principalmente, das paredes dos
furos, que reage com gases do plasma, neste caso o nitrogénio, e se depositam sobre o substrato de vidro
posicionado no interior da gaiola em potencial suspenso. Nos furos das paredes da gaiola acontecem
descargas de catodo oco que produzem maiores densidades de ions do que as descargas convencionais, pois a
densidade do plasma dentro dos furos ¢ muito maior, por isso uma quantidade elevada de ions ¢ ejetada das
paredes dos furos. Segundo Koch et al [1], o maximo espalhamento ocorre quando o produto pressdo x
tamanho da cavidade varia aproximadamente entre 0,375 e 3,75 cm.Torr.

Esse trabalho tem como objetivo a utilizagdo dessa técnica na deposi¢do de filmes de nitreto de titanio
que é um dos varios nitretos de metal de transicdo que desperta grande interesse industrial devido a sua alta
dureza, alto ponto de fusdo, boa resisténcia ao desgaste e a corrosdo [2]. Por essas caracteristicas ele € muito
usado como cobertura para ferramentas de corte [3] como fresas e brocas que adquirem alta dureza e baixo
desgaste por atrito fazendo com que tenham maior vida util e bom desempenho de corte. E um material que,
por sua biocompatibilidade, pode ser usado como revestimentos em implantes dentarios, reduzindo a prolife-
racdo ¢ a adesdo bacteriana [4]. Apresenta bons resultados quando usados como cobertura de eletrodos de
titdnio para uso em marcapasso [5]. O nitreto de titdnio também possui alta reflexdo no infravermelho poden-
do ser usado para filmes seletivamente transparentes como “espelhos de calor” em revestimentos de janelas
[6,7].

2. MATERIAIS E METODOS

Como substrato foram usadas laminas de vidro borossilicato de 1 mm de espessura e cortados com dimensdes
25 mm el0 mm. A limpeza dos substratos foi feita com detergente, agua, banho de ultrassom por 1 minuto e
secador. Apds a secagem, os substratos eram colocados no interior da gaiola. O equipamento utilizado para
deposicao dos filmes foi o reator de nitretagdo a plasma pulsado modelo Thor NP 5000 SDS.

Uma das gaiolas catddicas utilizadas nessa pesquisa ¢ mostrada na Figura 1 sob efeito do plasma. Ela ¢ de
titdnio comercialmente puro, grau II, com 100 mm de didmetro externo.

Figura 1: Gaiola catodica de titanio de didmetro 100 mm com tampa de 1mm de espessura.

A lateral das gaiolas tinha 45 mm de altura com 3 fileiras de furos. A segunda gaiola tinha a tampa
com espessura de 10 mm. As tampas tinham 37 furos de 9 mm de didmetro equidistantes de 12,9 mm (dis-
tancia entre os centros dos furos). A distancia dos substratos a tampa era mantida em 12 mm utilizando-se um
suporte de ago de 30 mm de didmetro apoiado sobre uma folha de mica circular de 95 mm de didmetro. So-
bre o cilindro era colocado uma segunda folha de mica com 70 mm de didmetro sobre a qual eram colocados
os substratos. A gaiola catddica ficou apoiada diretamente no catodo do equipamento, mas na parte interna da
gaiola foi usada uma folha de mica para assegurar melhor uniformidade do filme. Deposi¢des sem a mica
geraram filmes ndo uniformes e com defeitos aparentes a olho nu. A folha de mica também garantia que o
suporte e as amostras ficassem em potencial suspenso.
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Figura 2: Corte da gaiola mostrando o seu interior com o suporte ¢ 0 posicionamento dos substratos de vidro.

Foram estudados os efeitos da variag@o da espessura da tampa da gaiola catddica nas propriedades
dos filmes depositados. Para tanto foram feitas 11 deposigdes com cada uma das gaiolas, com tampas de es-
pessuras de 1 mm ¢ 10 mm. Em cada ensaio, trés substratos eram colocados sobre a folha de mica conforme
mostrado na figura 2. O filme depositado no substrato central era utilizado para fazer as medidas posteriores.
Os dois filmes depositados nos substratos laterais eram utilizados para auxiliar na verificagdo da uniformida-
de da deposigdo. A bomba de vacuo era acionada e a pressdo reduzida para 1 Torr quando entdo era introdu-
zido hidrogénio na camara do reator com fluxo de 250 sccm. O reator era acionado e entdo o plasma se for-
mava sobre o catodo com a gaiola. O aquecimento do sistema era feito pelo proprio plasma com a utilizagdo
de hidrogénio nos primeiros 30 minutos em pressdo de 1,0 Torr e fluxo de 250 sccm. Depois desse tempo era
introduzido nitrogénio. Nesse momento, os fluxos de entrada dos dois gases na cdmara do reator eram ajusta-
dos conforme mostra a tabela 1. Quando a temperatura atingia 300 °C, o plasma era mantido atuando na gaio-
la por mais 1 hora. Apos esse periodo, o plasma era desligado. Foram selecionados os filmes dos ensaios que
apresentaram deposi¢do mais uniforme por toda a superficie dos 3 substratos.

Tabela 1: Pardmetros utilizados na deposi¢do usados com as duas gaiolas de tampas com espessuras de | mm e 10 mm a
temperatura de 300° C.

Ensaio Fluxo de Fluxo de Presséo Pressdo x diametro
Hy(scem(%)) | No(scem(%)) | (Torr) do furo (cm.Torr)

1 162 (64 %) 88 (36 %) 1,0 0,90

2 28 (11 %) 222 (89 %) 1,0 0,90

7 95 (38 %) 155(62%) 0,5 0,45

A difragdo de raios X (DRX) foi feita no Laboratorio do Propem/Ifes/Vitoria utilizando-se o difrato-
metro da marca Bruker, modelo D2 Phaser, radiagdo Cu-ka (A=0,1542 nm), a 30kV e 10 mA. A varredura
(26 de 20 a 80°) foi feita com passo de 0,01° por segundo. A reflectometria de raios x (RRX) foi realizada
para determinar a espessura, rugosidade e densidade dos filmes. Para tanto, foi utilizado o difratdémetro de
Raios X Bruker D8 Discover pertencente ao departamento de Fisica da Universidade Federal de Vigosa, uti-
lizando, também, radiagcdo Cu Ko e passo de 0,002°, 1 s por passo, 40KV / 30 mA. As propriedades elétricas
(resistividade, mobilidade e niimero de portadores de carga) foram medidas a temperatura ambiente por um
aparelho de Efeito Hall, marca Ecopia, modelo HMS — 3000 com campo magnético de 0,556 T pertencente
ao Laboratorio de Superficie e Filmes Finos Propemm/Ifes/Vitdria. Foi usado o método de quatro pontas,
amostras quadradas ¢ distancia de 1 cm entre as pontas. As curvas de transmitancia dos filmes foram deter-
minadas utilizando-se o espectrofotometro Cary 1E da marca Variant pertencente ao laboratorio de Quimica
da UFES. As varreduras foram feitas com comprimentos de onda na faixa de 300 nm a 1000 nm. O vidro
borossilicato foi usado como branco. Para a caracterizagdo dos filmes e suas composi¢des foram utilizadas
microscopia eletronica de varredura e sistema de energia dispersiva (MEV e EDS), marca ZEISS modelo
EVO MA10, pertencente ao Propemm/IFES. Além disso, as imagens ¢ as analises foram usadas para compa-
rar, constatar ¢ quantificar presenga de titanio e nitrogénio nos filmes depositados.
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3. RESULTADOS E DISCUSSAO
Filmes de nitreto de titdnio foram depositados por pulverizagdo catédica com uso de gaiola catodica. Para a
deposicdo foram utilizados substratos de vidro dispostos como mostrado na Figura 2.

Os pares de filmes obtidos sdo mostrados na Figura 3 onde ¢ possivel observar a tonalidade adquirida por
cada um deles. De cada par mostrado, o filme da esquerda é o depositado com a gaiola de tampa mais fina.

I

- |
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Figura 3: Fotografia dos pares de filmes obtidos sobre substrato de vidro. Os nomes E1, E2 ¢ E7 se referem aos ensaios ¢
os nomes G1 e G10 correspondem ao uso da gaiola com tampa de 1 mm e tampa de 10 mm respectivamente. A direita da
figura é mostrada uma lamina de vidro sem filme depositado.

3.1 Difratogramas de raios x

Na Figura 4 observamos os difratogramas de Raios X dos trés pares de filmes. Os difratogramas sdo tipicos
de filmes amorfos ndo apresentando nenhum pico. As condi¢des de deposicdo favoreceram o crescimento de
filmes amorfos. Provavelmente devido ao pequeno tempo de deposigdo, apenas 1 hora. Também contribuem
para formagdo de filmes amorfos a baixa temperatura de deposicdo (300°C) e taxa de deposigdo
relativamente alta [2]. Outro fator que pode contribuir ¢ a proximidade do substrato a tampa fazendo com que
particulas com energia relativamente elevada, vindas diretamente do furo, atinjam a superficie do substrato
durante a deposigdo do filme.
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Figura 4: Difratogramas dos filmes finos as amostras E1G1, E1G10, E7G1 ¢ E7G10.

Natalia Daudt e colaboradores [8], usando gaiola catddica de titdnio para deposi¢do de filmes de nitreto de
titdnio obteve filmes com alta cristalinidade. As condigdes de deposicdo eram diferentes das usadas neste
trabalho, pois utilizaram atmosfera de Ar-N,-H, , as gaiolas tinham geometria diferente, menor e com menos
furos, temperatura da deposi¢@o era de 450 °C, pressao de 0,75 Torr, tempo de deposicdo de duas horas e os
substratos ficavam mais afastados dos furos da gaiola. Os fatores que devem ter contribuido para obtencdo de
filmes cristalinos no trabalho de Natalia Daudt [8] foram o uso da temperatura mais alta (450°C) , tempo de
deposicdo maior (2 h) e maior distancia do substrato a tampa da gaiola.

Yasdani e colaboradores [9] depositaram filmes de nitreto de titdnio sobre ago ferramenta H11 utilizando
plasma e gaiola catodica e também obtiveram filmes cristalinos utilizando tempos de deposi¢do de 5, 7,5 e 10
horas e temperatura de tratamento a 500 °C.
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3.2 Reflectogramas

Os reflectogramas dos filmes sdo mostrados na Figura 5. As curvas obtidas a partir da reflectometria sdo
apresentas com cor preta. As curvas tedricas sdo as de cor vermelha. Para ajustes das curvas tedricas usando o
software Wingixa da Philips foram testados dois modelos. O primeiro modelo foi de um filme de uma tnica
camada sobre o substrato € o segundo modelo, um filme composto de duas camadas, a primeira camada
superficial mais fina e uma segunda camada mais espessa sobre o substrato. A densidade do vidro, no ajuste,
foi mantida fixa em 2,2 g/cm3 . As demais variaveis foram deixadas livres. Dos dois modelos, os melhores
ajustes foram obtidos usando o modelo de duas camadas e os resultados dos ajustes sdo mostrados na Tabela
2. A segunda camada possivelmente pode ser resultado da oxidag@o superficial do filme de TiN ocasionando
(produzindo) uma camada superficial, possivelmente de TiON.
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Figura 5: Reflectogramas dos filmes mostrando franjas de interferéncia. As curvas pretas foram obtidas experimental-
mente e as vermelhas s30 as curvas teoricas obtidas através do software Wingixa.

Observa-se que independente dos fluxos utilizados (ver tabela 1), uma maior espessura da tampa
produz um aumento nas espessuras dos filmes e, consequentemente, numa maior rugosidade superficial dos
filmes, pois quanto maior a taxa de deposi¢do maior a rugosidade. Além disso, particulas com energia mais
alta, produzidas nas regides de plasma mais denso na tampa de parede mais espessa, também podem contri-
buir para uma maior rugosidade destes filmes.

Tabela 2: Parametros de ajuste das curvas tedricas as curvas experimentais de RRX.

Amostra Espessura (nm) Rugosidade (nm) Densidade (g/em’) X2
TiN_| TiON | Total |vidro| TiN | TioN |vidro| TiN | TiON
EIGI [134 |23  [157 |20 |25 |08 22 (38 |29 008
E1G10 |359 2,6 38,5 2,0 4,7 0,7 2,2 3,7 1,3 0,08
E2G1  [128 |22 [150 |20 |16 |09 22 37 |29 006
E2G10 |36,9 3,2 40,1 2,1 2,3 0,6 2,2 3,6 1,4 0,03
E7G1 (282 |33  |315 19 |18 |07 22 |41 (31 006
E7G10 |122,0 |3,0 125,0 2,0 4,8 0,5 2,2 5,0 1,4 0,09
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Tabela 3: Razdo entre as taxas de deposi¢@o para cada par de filme depositado com gaiolas de espessuras diferentes.

Ensaio | Fluxo de N, (%) | Fluxo de H; (%) Razdo

1 36 64 2,7
2 89 11 2,9
7 62 38 4,3

Observa-se ainda que, para uma mesma pressdo, utilizadas na deposi¢ao dos pares de filmes E1 e E2,
o aumento da presenca de nitrogénio na composi¢ao do gas nio € traduzido em um aumento significativo na
taxa de deposigdo de TiN pois as espessuras obtidas foram muito proximas. A taxa de deposi¢do é pratica-
mente a mesma. Novamente, o bombardeamento da superficie do filme por particulas de alta energia mais
pesadas, produzidas pelo plasma mais denso, provoca um efeito de pulverizagdo do filme, reduzindo a taxa
de crescimento. Podemos dizer que existe uma competigdo entre a deposi¢do dos filmes no substrato ¢ a sua
pulverizacdo. Para o par de filmes E7, a espessura foi maior quando comparada com os outros dois pares, E1
e E2. Além da proporgdo de H, e N, utilizada, a reducdo da pressdo total provavelmente aumentou o efeito de
catodo oco no furo, pois o brilho nos furos da gaiola era mais intenso, indicando maior pulverizacdo e produ-
¢do de ions, resultando numa maior taxa de deposi¢do como pode ser visto na tabela 2, no resultado das es-
pessuras do par de filmes E7. Além disso, na tabela 3 pode ser vista a razdo entre as taxas de deposi¢ao dos
pares de filme, ou seja, o quanto a taxa de deposicdo do filme crescido utilizando-se a gaiola G10 foi maior
do que a taxa de deposi¢do utilizando-se a gaiola G1. Podemos ver que o maior aumento na taxa de deposi-
¢do foi também para o ensaio em que se usou a pressdo menor de 0,5 Torr.

Yasdani e colaboradores [9] obtiveram filmes de nitreto de titAnio com espessuras entre 311 a 3121
nm utilizando tempos de deposicdo de 5, 7,5 e 10 h e trés composi¢des de gases nas razdes de H2/N2 iguais a
0,33, 1 e 3. A maior taxa de deposi¢ao ocorreu quando a razdo H2/N2 foi igual 1.

Dauldt e colaboradores [10] depositaram filmes de nitreto de titdnio com a mesma técnica e obtive-
ram filmes cristalinos com espessuras de 250 nm e 600 nm. A diferenca das duas espessuras obtidas no traba-
lho de Daudt tem relagdo com o niimero de furos utilizados nas gaiolas. Uma com 9 furos e outra com 17
furos. A maior espessura dos filmes obtidos por Daudt quando comparados aos filmes obtidos neste trabalho
se deve a utilizacdo, além do nitrogénio e hidrogénio, do argdnio, que por ter massa atbmica muito mais pro-
xima dos atomos do alvo (quando comparado com o nitrogénio) oferecem maior poder de “sputtering”. Além
disso, o tempo de deposigdo utilizado foi o dobro do utilizado nesse trabalho.

3.3 Transmitancia
Na Figura 6 sdo mostradas as curvas de transmitancia para os seis filmes estudados. O filme E7G10 apresen-
tou menor transmitancia e isso se deve provavelmente a sua maior espessura.

Além disso, esse filme apresenta uma queda mais acentuada na transmitancia na regido do vermelho
que ndo ocorreu com os demais. Isso pode ser um indicativo que esse filme seja o que tenha se aproximado
mais do nitreto de titdnio estequiométrico ja que este tem baixa transmitincia no infravermelho [6,7].
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Figura 6: Transmitincia dos filmes depositados sobre substrato de vidro.

Um filme com essa caracteristica pode ser depositado em vidros para uso em janelas de constru¢des
residenciais ou comerciais em clima frio, pois podem reduzir a quantidade de calor transferida por radiagdo
que ¢ refletida no vidro, diminuindo a transferéncia de calor para o exterior. Também pode ser utilizado em
placas de aquecimento térmico de 4gua, aumentando o rendimento do aquecedor [7].

3.4 Resistividade elétrica dos filmes

A Tabela 4 mostra os valores da resistividade, mobilidade ¢ o nimero de portadores de carga para as seis
amostras estudadas. A amostra E7G10 foi o que apresentou menor resistividade, maiores mobilidade e nime-
ro de portadores de carga. Essa variagdo na resistividade deve estar associada a quantidade de nitrogénio no
filme. Segundo Vasu [8] filmes de nitreto de titanio podem apresentar graos condutores quando a composicao
do filme ¢ estequiométrica (TiN) e grdos resistivos quando composicdo ¢ subestequiométrica.

Tabela 4: Resistividade, mobilidade e o nimero de portadores de carga.

N° DE PORTADO-
AMOSTRA RESISTIVIDADE MOBILIDADE RES DE CARGA
2 12 3
Q.cm cm”/Vs 10" /cm
EIGI 1,1.10* 1,2.10' 48.10'
EIG10 4,4.10° 6,7.10" 5,0.10°
E2G1 2.2.10° 1,2.10° 4,0.10"
E2G10 3,1.10° 1,4. 10! 1,4. 107
E7G1 7,7.10° 8,0. 10° 5,4.10°
E7G10 3,0.107" 1,7. 10° 3,1. 10*

Os valores encontrados para a resistividade, com excegdo para as dos filmes E7G10 e E1G1, tém
mesma ordem de grandeza dos valores encontrados por Tarniowy e colaboradores [2] para as resistividades
de filmes finos de nitreto de titAnio amorfos, entre 10%a 10° Q.cm. A medida de resistividade do filme E7G10
ficou bem menor que a dos demais filmes mas também muito maior do que a encontrada por Tarniowy para
filmes cristalinos que foi dentro da faixa de 25 a 100 (.10°°) Q.cm.
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3.5 MEV e EDS

Na Figura 7 temos a imagem da borda do filme E7-G10 onde pode ser visto o filme, a regido a direita e a
esquerda a borda do filme fraturada e sem o filme. Nessa mesma figura estd indicada uma regido colorida
onde foi feito a analise por EDS.

Figura 7: Imagem obtida por MEV de uma fratura em forma de semicirculo na borda do substrato da amostra E7-G10.

Nas Figuras 8 ¢ 9 ¢ mostrado o mapeamento da superficie préxima a borda do filme onde se verifica a
presenca de titanio e nitrogénio na regido onde se tem o filme depositado. A varredura feita pelo EDS da su-
perficie de cada filme em uma regido central quadrada de lado 100 um identificou os elementos presentes no
substrato/filme ¢ suas respectivas quantidades em percentual de peso. Esses dados estdo na tabela 5. Obser-
vando a coluna do elemento titdnio pode-se notar uma maior quantidade nos filmes que foram depositados
utilizando-se a gaiola com tampa de espessura de 10 mm, como ja tinha sido constatado pelos dados de re-
flectometria.

Ti Kol

Figura 8: Mapeamento obtido por EDS indicando a presenga de titdnio no filme, a regido indicada pela cor vermelha.
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Figura 9: Mapeamento obtido por EDS indicando a presenga de nitrogénio no filme, a regido verde.

Os resultados para os filmes E2 e E1 foram iguais, sendo 0,8 quando usada gaiola G10 e 0,3 quando
usada a gaiola G1. Ou seja, por essa medida o aumento na quantidade de titdnio no filme quando se usa a
gaiola G10 e pressdo 1,0 Torr, foi o mesmo, independente das duas concentragdes de gases utilizada. Ja
quando se utilizou uma pressdo menor de 0,5 Torr e uma concentragdo de gas intermediaria, o aumento da
quantidade de titanio depositado foi muito maior quando se usou a gaiola G10.

Tabela 5: Percentual em peso dos elementos contidos no filme/substrato

ELEMENTOS
AMOSTRA| O Si | Na |Ca |[Mg| Al | Ti | N | K | total
El1Gl 524 (314 |94 |35 (22 0,7 {03 [0,0 |0,0 [99,9
E1G10 52,0 (31,9 |81 |34 |19 |1,1 |0,8 (1,1 |0,2 |100,5
E2Gl1 524 (31,0 |96 |3,6 {22 |06 [0,3 |03 |0,0 |100
E2G10 51,6 (31,8 |92 |3,7 {23 /0,0 |0,8 [0,4 |0,0 |99,8
E7G1 50,7 1309 9,7 |38 |21 |06 [0,7 [0,3 [0,2 |99
E7G10 439 325 (87 |39 |21 (0,6 |3,0 |51 |0,0 [99,8

As Figuras 10 a 12 mostram imagens obtidas por MEV das superficies dos filmes produzidos com a
gaiola G10 com um aumento de 1500X. Na Figura 10, que mostra uma regido da superficie do filme E7G10,
¢ possivel observar algumas cavidades. Na Figura 11 podemos ver a imagem da superficie do filme E2G10
onde praticamente ndo se observam essas cavidades. E o filme produzido com maior quantidade de nitrogé-
nio.
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Figura 10: Imagem obtida por MEV com uma amplia¢do de 1500X de uma regido da superficie do filme E7G10. Alguns
poros ou furos podem ser observados.
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Figura 11: Imagem obtida por MEV com uma amplia¢ao de 1500X de uma regido da superficie do filme E2G10

A Figura 12 apresenta a superficie do filme E1G10 produzido a partir de um plasma rico em hidrogé-
nio onde podem ser observados uma grande quantidade de furos, poros (ou cavidades) que ndo foram obser-
vados nos demais.

EHT = 20.00 kv Signal A = SE1 Mag= 150KX -
WD = 8.0mm Dwtectar = SE1 Chambaer = 2 680-003 Pa :

}_‘

10pm

Figura 12: Imagem obtida por MEV com uma ampliagdo de 1500X de uma regido da superficie do filme E1G10 apre-
sentando uma grande quantidade de poros

De acordo com Natalia Daudt e colaboradores [11], a introdugdo de hidrogénio modifica a quantidade
de espécies ativas no plasma modificando as caracteristicas no filme depositado. No trabalho de Daudt, a
introducdo de pequenas quantidades de hidrogénio aumentou a taxa de deposi¢do dos filmes e também gerou
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filmes mais homogéneos. Ja neste trabalho, foi usado um fluxo relativamente alto de hidrogénio no ensaio
El. Isso afetou a taxa de deposi¢do para menos quando comparado com o ensaio E2, com fluxo menor de
hidrogénio. Além disso, a introdu¢do de um fluxo muito elevado de hidrogénio de alguma forma pode ter
contribuido na formagéo de poros no filme E1G10, como pode ser observado na figura 12.

4. CONCLUSOES

Utilizando técnica de deposigao por plasma com gaiola catddica de titdnio e atmosfera de hidrogénio e nitro-
génio foi possivel produzir filmes finos sobre substrato de vidro com diversas taxas de deposi¢do, cores, es-
pessuras, rugosidades e resistividade elétricas distintas. As condi¢des de deposicdo, baixos tempo e tempera-
tura de deposi¢ao favoreceram o crescimento de filmes amorfos. Foram depositados filmes usando-se duas
gaiolas com tampas de espessuras diferentes e misturas diferentes dos gases hidrogénio e nitrogénio. A utili-
zagdo da tampa de 10 mm de espessura aumenta a taxa de deposigdo e a rugosidade dos filmes quando com-
parado com os filmes depositados com a gaiola de tampa de 1 mm de espessura. A rugosidade na superficie
dos filmes depositados com a tampa de 10 mm de espessura foi cerca de 3 vezes maior do que a rugosidade
dos filmes depositados com a tampa mais fina. Um dos filmes depositados, o E7-G10, apresentou baixa
transmitancia na regido do infravermelho proximo. A resistividade dos filmes em geral se apresentou muito
elevada o que era esperado para filmes de nitreto de titdnio amorfos. Imagens de MEV ¢ AFM indicaram a
presenga de poros ou furos em filme depositado com atmosfera rica em hidrogénio e pouco ou nenhuma pre-
senga de furos quando o filme foi depositado em atmosfera com maiores quantidades de nitrogénio.
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