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RESUMO

O presente trabalho teve como objetivo analisar as caracteristicas morfologicas,
composicionais e estruturais de filmes finos de Cu e SiC obtidos por PVD. Os filmes de Cu
foram depositados sobre substratos de vidro por magnetron sputtering DC, utilizando tempos
de deposicdo de 3, 5 e 7 minutos, enquanto os filmes de SiC foram depositados sobre
substratos de Al por magnetron sputtering RF. A caracteriza¢ao das amostras foi realizada por
fluorescéncia de raios X (XRF), microscopia eletronica de varredura (MEV), espectroscopia
por dispersao de energia (EDS) e difracdo de raios X (DRX). Os resultados demonstraram
que o aumento do tempo de deposi¢do resultou em aumento da espessura dos filmes de Cu,
variando de aproximadamente 193 nm a 336 nm. As analises por MEV e EDS evidenciaram a
formacao de filmes continuos € a composicao quimica esperada, enquanto os difratogramas
indicaram a estrutura cristalina ctbica de face centrada (FCC) do Cu. Para os filmes de SiC
depositados sobre substratos de Al, as andlises de XRF, MEV e EDS evidenciaram a
formagdo de uma camada contendo Si e C, com espessura média de aproximadamente 242
nm. Os resultados de DRX ndo evidenciaram picos cristalinos atribuiveis ao SiC, indicando
carater predominantemente amorfo do filme nas condi¢des de deposicdo empregadas. As
tentativas de deposicdo de SiC sobre filmes de Cu ndo resultaram em camadas com aderéncia

suficiente para a realizagdo das caracterizacdes previstas.

Palavras-chave: filmes finos; magnetron sputtering; Cu; SiC; caracterizacao de materiais.



ABSTRACT

This study aimed to analyze the morphological, compositional, and structural
characteristics of Cu and SiC thin films produced by Physical Vapor Deposition (PVD). Cu
films were deposited onto glass substrates by DC magnetron sputtering using deposition
times of 3, 5, and 7 minutes, while SiC films were deposited onto Al substrates by RF
magnetron sputtering. The samples were characterized by X-ray fluorescence (XRF),
scanning electron microscopy (SEM), energy-dispersive X-ray spectroscopy (EDS), and
X-ray diffraction (XRD). The results showed that increasing the deposition time led to an
increase in the thickness of the Cu films, ranging from approximately 193 nm to 336 nm.
SEM and EDS analyses revealed the formation of continuous Cu films with the expected
chemical composition, while XRD patterns indicated the face-centered cubic (FCC)
crystalline structure of Cu. For the SiC films deposited on Al substrates, XRF, SEM, and
EDS analyses confirmed the formation of a Si- and C-containing layer with an average
thickness of approximately 242 nm. XRD analyses did not reveal crystalline peaks
attributable to SiC, indicating a predominantly amorphous character of the films under the
deposition conditions employed. Attempts to deposit SiC onto Cu films did not result in

layers with sufficient adhesion to allow the planned characterizations.

Keywords: thin films; magnetron sputtering; Cu; SiC; materials characterization.
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1. INTRODUCAO

O desenvolvimento de filmes finos consolidou-se como uma area relevante da ciéncia
dos materiais devido a crescente demanda por dispositivos miniaturizados e materiais com
propriedades controladas em escala nanométrica. Esses materiais, cuja espessura varia de
poucos nanometros a alguns micrometros, sao utilizados em aplicacdes eletronicas, Opticas,
mecanicas e funcionais. A possibilidade de controlar caracteristicas como espessura,
morfologia, composi¢do quimica e estrutura cristalina torna os filmes finos fundamentais para
o desenvolvimento de tecnologias avancadas em setores como microeletronica,
optoeletronica e revestimentos funcionais (TOMA, 2009; CALLISTER; RETHWISCH,
2016).

A obtencdo de filmes finos com propriedades adequadas depende diretamente do
processo de deposicao empregado. Entre as técnicas disponiveis, os processos de deposicao
fisica a vapor (PVD) destacam-se pela capacidade de produzir filmes com pureza,
uniformidade e controle de espessura. Dentre essas técnicas, o magnetron sputtering ¢é
utilizado devido a versatilidade e reprodutibilidade, permitindo a deposicdo de materiais
metalicos e ceramicos por meio do bombardeamento de um alvo por ions energéticos.
Parametros como poténcia, pressao de trabalho, fluxo de gas e tempo de deposicdo
influenciam diretamente a taxa de crescimento e as caracteristicas finais dos filmes obtidos
(MATTOX, 2010; LIU et al., 2023).

O Cu ¢ amplamente empregado na fabricagdo de filmes finos devido a condutividade
elétrica e a aplicagdo em dispositivos eletronicos e sistemas de interconexao. Ja o SiC
destaca-se pela estabilidade quimica, resisténcia ao desgaste e potencial de aplicagdo em
revestimentos funcionais e dispositivos eletronicos. A combinagdo desses materiais permite
investigar a influéncia dos parametros de deposi¢do sobre a formacdo dos filmes, as
caracteristicas morfoldgicas, a composi¢do quimica e a estrutura cristalina (MASRI, 2002;
WESCH, 1996).

Sob o ponto de vista sustentavel, os processos PVD também podem ser relacionados
aos Objetivos de Desenvolvimento Sustentavel (ODS), especialmente ao ODS 7 (Energia
Limpa e Acessivel) e ao ODS 9 (Industria, Inovacdo e Infraestrutura). Técnicas como o
magnetron sputtering possibilitam a deposicdo controlada de materiais com aproveitamento

de matéria-prima e reduzida geragdo de residuos quando comparadas a processos quimicos
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convencionais, contribuindo para o desenvolvimento de tecnologias mais eficientes e
sustentaveis (ONU, 2015).

O presente trabalho tem como objetivo avaliar as caracteristicas morfologicas e
estruturais de filmes finos de Cu e SiC depositados por técnicas PVD. Para isso, foram
empregadas técnicas de caracterizagdo como fluorescéncia de raios X (XRF), microscopia
eletronica de varredura (MEV), espectroscopia por dispersdo de energia (EDS) e difrag¢do de
raios X (DRX), buscando correlacionar os parametros de deposicdo com as caracteristicas

dos filmes obtidos.
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2. OBJETIVOS E JUSTIFICATIVAS

2.1 OBJETIVO GERAL

Analisar o comportamento morfolégico de filmes finos de Cu e SiC, depositados por
PVD, utilizando geometrias padronizadas de medicdo, avaliando a influéncia dos parametros
de deposi¢do na morfologia, composicdo quimica, espessura e estrutura cristalina das

camadas obtidas.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Avaliar a continuidade dos filmes metéalicos de Cu por meio de andlise morfologica
utilizando MEV.

e Avaliar a influéncia do tempo de deposicdo (3, 5 e 7 minutos) na formacao,
continuidade e espessura dos filmes de Cu depositados por magnetron sputtering.

e Determinar a espessura dos filmes depositados por meio de XRF, correlacionando os
resultados com os parametros de deposigao.

e Verificar a formacdo de filmes de SiC sobre substratos de Al por meio da analise da

morfologia, composi¢do quimica, espessura e estrutura cristalina.

2.3 JUSTIFICATIVA DO TEMA

O estudo de filmes finos possui relevancia cientifica e tecnologica para o avango de
tecnologias aplicadas a microeletronica, revestimentos funcionais e dispositivos avangados.
Em sistemas nanométricos, caracteristicas como espessura, morfologia, composi¢cdo quimica
e estrutura cristalina sdo influenciadas pelas condigdes de deposicdo empregadas. Nesse
contexto, estruturas baseadas em Cu e SiC constituem um modelo interessante para
investigacao, permitindo avaliar a interagdo entre um material metadlico e um material
ceramico de estabilidade estrutural. A compreensdo da influéncia dos parametros de
deposicdo sobre as caracteristicas dos filmes contribui diretamente para a otimizagdo de
processos de fabricagdo e para o desenvolvimento de novas aplicagdes tecnologicas
(ROSSNAGEL; KUAN, 2004 ; LIU et al., 2023; WESCH, 1996).

O magnetron sputtering apresenta caracteristicas do processo em relagdo a outros

métodos de deposi¢do, destacando-se pelo controle da espessura, da taxa de crescimento e
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das condi¢des de plasma. Essa técnica permite a obtencao de filmes metalicos com adesao,
uniformidade e controle microestrutural, mesmo em temperaturas relativamente baixas. No
caso do Cu, tais caracteristicas favorecem a formagao de camadas continuas e homogéneas.
Ja a deposicao de SiC por técnicas PVD possibilita a obtengdo de filmes com estabilidade
quimica, resisténcia ao desgaste e potencial para aplicagdes em ambientes severos. A
investigacdo da influéncia dos parametros de deposi¢cao sobre esses materiais contribui para
ampliar o conhecimento acerca da formacao e evolugdo microestrutural (MATTOX, 2010;
MASRI, 2002).

Do ponto de vista cientifico e tecnoldgico, a pesquisa contribui para o entendimento
dos mecanismos de crescimento de filmes finos produzidos por deposi¢ao fisica a vapor, bem
como para a correlagdo entre parametros de processamento, espessura, composi¢ao quimica,
morfologia e estrutura cristalina. A abordagem adotada permite estabelecer relacdes diretas
entre as condi¢cdes de deposicdo e as caracteristicas dos materiais obtidos, fornecendo
subsidios para a otimizagdo de processos e para o desenvolvimento de aplicacdes baseadas

em filmes finos de Cu e SiC.
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3. FUNDAMENTACAO TEORICA

3.1 NANOFILMES E APLICACOES

Filmes finos podem ser definidos como camadas de material depositadas sobre um
substrato, com espessuras que variam de poucos nanometros até a faixa micrométrica. Devido
a elevada razdo area/volume e a presenca de interfaces bem definidas, esses materiais
apresentam propriedades Opticas, elétricas e térmicas distintas daquelas observadas em
materiais maci¢os. Essa caracteristica possibilita a aplicagdo em dispositivos eletronicos,
sensores, revestimentos funcionais e sistemas micro e nanoestruturados (OHRING, 2002;
CALLISTER, 2016).

Os filmes finos vém sendo amplamente empregados em setores que demandam
miniaturizacdo e controle de propriedades funcionais, especialmente em aplicacdes de alta
tecnologia. Na microeletronica, sdo utilizados na fabricacdo de interconexdes, barreiras de
difusdo e camadas condutoras em circuitos integrados, onde a reducdo da espessura permite o
ajuste da resisténcia elétrica e das caracteristicas de resposta dos dispositivos. Em sensores e
atuadores, a deposicao de filmes em escala nanométrica possibilita a detec¢do de variacdes de
temperatura, pressdo ou composicdo quimica, em fun¢do da elevada influéncia das
propriedades superficiais no comportamento do material (TOMA, 2009).

Uma das formas de aplicagdo de filmes finos em dispositivos eletronicos esta
associada a utilizacdo de camadas metdlicas e ceramicas com fung¢des distintas, onde
materiais condutores sdo empregados para o transporte de carga elétrica, enquanto materiais
com elevada estabilidade estrutural atuam na modulagdo das propriedades elétricas do
sistema. A combinagdo desses materiais em escala reduzida permite ajustar parametros como
resisténcia elétrica, continuidade do filme e interacao entre camadas, aspectos relevantes para
o desempenho de dispositivos baseados em filmes finos (MATTOX, 2010; PANA et al.,
2022)

A Figura 1 apresenta um esquema representativo de empilhamento MIM do tipo
Cu/SiNy/Cu, no qual o Cu atua como eletrodo e o SiN, como camada isolante. Essa
arquitetura evidencia como o controle da espessura e da uniformidade dos filmes ¢ essencial

para garantir desempenho e estabilidade em dispositivos baseados em nanofilmes.

16



Figura 1 — Empilhamento MIM (Cu/SiN./Cu).

Cu
SiNx
Cu

Fonte: Adaptado de TATSUMI et al. (2024).

Estruturas multicamadas desse tipo sdo amplamente utilizadas em componentes
microeletronicos e em revestimentos funcionais, nos quais ¢ necessario controlar a espessura
e a uniformidade das interfaces para assegurar desempenho e estabilidade. O dominio da
deposi¢do em escala nanométrica permite projetar camadas com espessuras especificas e
morfologia ajustada a aplicagdo, assegurando repetibilidade e compatibilidade com processos
industriais de microfabricagao (COLIN et al., 2020; LOOS, 2014).

No campo dos revestimentos funcionais, filmes finos metéalicos e ceramicos sdo
empregados para modificar propriedades superficiais, como resisténcia a oxidagao,
condutividade elétrica e estabilidade quimica. Materiais ceramicos, como 0xidos, nitretos e
carbetos, podem atuar na prote¢do de superficies e na modulagdo das propriedades elétricas
quando combinados com camadas metdlicas. Essas caracteristicas tornam os filmes finos
relevantes para aplicagdes que exigem controle de interface e desempenho em condigdes
variadas de operacao (LOOS, 2014; OHRING, 2002).

Além das aplicagdes em microeletronica e sensores, filmes finos também sdo
empregados em dispositivos de armazenamento de energia, revestimentos tribologicos e
sistemas de protecao superficial, nos quais o controle microestrutural influencia diretamente o
desempenho e a durabilidade. A versatilidade desses materiais estd associada a possibilidade
de ajustar propriedades por meio da variagdo de pardmetros como espessura, composicao e
estrutura do filme, permitindo a adaptacdo a diferentes aplicagdes tecnologicas (TOMA,

2009; LOOS, 2014).
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3.2 A CONDUCAO ELETRICA EM MATERIAIS

3.2.1 Cargas elétricas, resistividade, condutividade de materiais, caracteristicas elétricas

A conducdo elétrica em materiais esta fundamentada no movimento ordenado de
cargas elétricas, geralmente elétrons, sob a acdo de um campo elétrico. Quando uma
diferenca de potencial (tensdo) ¢ aplicada entre dois pontos de um condutor, estabelece-se um
fluxo de corrente elétrica (I), cuja intensidade ¢ proporcional a tensdo aplicada. Essa relagao

linear define o comportamento 6hmico, expresso pela Lei de Ohm:

V=I-R

Equacgdo 1 - Lei de Ohm (circuitos).

em que V ¢ a tensdo elétrica (volts), I a corrente (ampéres) e R a resisténcia elétrica
(ohms). A Figura 2-a apresenta a relacdo linear tensdo—corrente (V—I) no regime 6hmico,

enquanto a Figura 2-b ilustra um circuito resistivo simples que expressa a Lei de Ohm.

Figura 2 — (a) Relagdo tensdo—corrente (V-I) no regime 6hmico. (b) Circuito resistivo simples ilustrando a Lei

de Ohm

Fonte: Adaptado de MININI, Andrea [s.d].

A proporcionalidade entre corrente e tensdo caracteriza materiais condutores ideais,
cujo comportamento segue a linearidade prevista por Ohm (CALLISTER, 2016). A
resisténcia elétrica representa a oposi¢ao interna de um material a passagem de corrente. Essa

grandeza depende ndo apenas da natureza do material, mas também da geometria,
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especialmente o comprimento (L) e a area da se¢do transversal (A). Assim, a resisténcia de

um corpo homogéneo ¢ dada por:
_ AL
R=pk

Equacgdo 2 — Resisténcia de um corpo homogéneo.

A Figura 3 ilustra a relacdo entre as varidveis geométricas e a resistividade,
demonstrando que o aumento do comprimento ou a reducdo da area da se¢do transversal

eleva a resisténcia total do condutor.

Figura 3 — Relagdo entre resisténcia e geometria do condutor R=p L/A4

A=area  _comprimento

p = resistividade

Fonte: Adaptado de OPENSTAX (2022).

A resisténcia ¢, portanto, fun¢do direta da resistividade (p) e da geometria do material,
pardmetros que determinam o comportamento elétrico macroscopico das amostras
(ASHCROFT; MERMIN, 1976).

A resistividade (p) ¢ uma propriedade intrinseca do material, relacionada a facilidade
com que as cargas se movem através de uma estrutura cristalina. O inverso da resistividade ¢

denominado condutividade elétrica (o), expressa pela relagao:

pP=35

Equacgdo 3 — Definig¢do de resistividade.
A resistividade ¢ o inverso da condutividade; portanto, quanto maior a condutividade,
menor a resisténcia interna do material a passagem de corrente. Materiais com alta

condutividade, como Cu, prata e Al, possuem abundancia de elétrons livres e redes cristalinas

ordenadas que favorecem o movimento de cargas. J& em materiais dielétricos ou isolantes,
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como o nitreto de Si, as cargas estdo fortemente ligadas aos nucleos atdmicos, exigindo
campos elétricos muito intensos para provocar condug¢do (CALLISTER; RETHWISCH,
2016).

O transporte de cargas pode ser descrito microscopicamente pelo modelo de bandas
de energia, que considera os niveis energéticos disponiveis aos elétrons. Nos condutores, as
bandas de valéncia e condugdo se sobrepdem, permitindo fluxo continuo de elétrons. Em
semicondutores e isolantes, essas bandas sdo separadas por uma banda proibida (Eg), cuja
largura determina a facilidade de excitagdo eletronica para o nivel de condugao.

Entre essas bandas encontra-se o nivel de Fermi (Ef), que representa a energia
maxima ocupada pelos elétrons a 0 K e define a probabilidade de ocupacdo dos estados
eletronicos. Nos condutores, o nivel de Fermi situa-se dentro da banda de condugdo; em
semicondutores, proximo a banda proibida; e em isolantes, mais afastado, dentro da regido de
gap energético. A Figura 4 apresenta o diagrama de bandas de energia para metais,

semicondutores e isolantes.

Figura 4 — Bandas de energia para materiais metdlicos, semicondutores e isolantes.

t Sobreposicao

Banda
Proibida

Energia Eletronica

Condutor Semicondutor Isolante

Fonte: Adaptado de CORREIA; DANTAS; ANDRADE (2017)

A compreensdo do modelo de bandas ¢é essencial para o estudo de estruturas em escala
nanométrica, nas quais os efeitos de confinamento e interface modificam a resistividade ¢ a

mobilidade eletronica (ASHCROFT; MERMIN, 1976; TOMA, 2009).
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3.2.2 Classificacao elétrica dos materiais — Condutores e Isolantes

Os materiais solidos podem ser classificados, sob o ponto de vista elétrico, conforme
a facilidade com que permitem o movimento de cargas elétricas. Essa capacidade depende da
estrutura eletronica e da energia necessaria para que os elétrons passem da banda de valéncia,
onde permanecem ligados aos dtomos, para a banda de conducdo, onde se tornam portadores
livres. A diferenca de energia entre essas bandas ¢ denominada banda proibida e representa
um dos principais parametros de distingdo entre condutores e isolantes (ASHCROFT;
MERMIN, 1976).

Nos materiais condutores, as bandas de valéncia e de condugdo se sobrepdem
parcialmente, permitindo que elétrons se movam livremente mesmo a temperatura ambiente.
Essa caracteristica garante elevada densidade de estados disponiveis proximos ao nivel de
Fermi, possibilitando a condugdo de corrente elétrica sob a aplicagdo de campos elétricos
relativamente baixos. O Cu ¢ um exemplo tipico de condutor metélico, amplamente utilizado
devido a baixa resistividade elétrica e estabilidade quimica (CALLISTER; RETHWISCH,
2016). A condutividade nesses materiais depende da mobilidade eletronica, da concentracao
de portadores de carga e da estrutura cristalina.

Em contrapartida, os materiais isolantes apresentam uma banda proibida larga,
geralmente superior a 5 eV, o que dificulta a promocao de elétrons da banda de valéncia a
banda de conducdao em condi¢des normais. Como consequéncia, apresentam baixa densidade
de portadores livres e condutividade elétrica reduzida, sendo comuns em materiais ceramicos.
O SiC, por exemplo, apresenta elevada estabilidade térmica e quimica, além de
comportamento semicondutor ou isolante, dependendo da estrutura e condi¢des de
processamento (TOMA, 2009; LOOS, 2014).

A diferenca fundamental entre condutores e isolantes esta, portanto, na
disponibilidade de elétrons capazes de responder a um campo elétrico aplicado. Nos metais, a
condugdo ocorre pela movimentacdo de elétrons livres, enquanto em materiais isolantes ou
semicondutores esse transporte ¢ limitado pelas caracteristicas da banda proibida. O
entendimento desses mecanismos ¢ essencial para a andlise do comportamento elétrico em
filmes finos, nos quais efeitos associados a espessura, microestrutura e interfaces podem
influenciar significativamente o transporte de carga (CALLISTER; RETHWISCH, 2016;
TOMA, 2009; LOOS, 2014).
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3.3 CONDUCAO ELETRICA EM NANOFILMES

3.3.1 Conceitos basicos

A condugdo elétrica em filmes finos apresenta comportamento distinto daquele
observado em materiais macigos, principalmente em fun¢do da redug¢do da espessura e do
aumento da influéncia das interfaces ¢ da microestrutura. Em escala nanométrica, o caminho
percorrido pelos elétrons torna-se comparavel a distancia média livre de colisdao, fazendo com
que mecanismos de espalhamento em superficies, contornos de grao e interfaces passem a
influenciar significativamente o transporte de carga. Como consequéncia, a resistividade
elétrica tende a aumentar com a redugdo da espessura do filme, especialmente em regimes
nos quais a continuidade da camada ainda ndo estd completamente estabelecida
(CALLISTER; RETHWISCH, 2016; OHRING, 2002).

Nos filmes metalicos ultrafinos, como o Cu, o transporte eletronico ¢ fortemente
influenciado pela microestrutura formada durante o processo de deposi¢do. Inicialmente, os
atomos metalicos nucleiam sobre o substrato formando ilhas discretas, que crescem e se
aproximam a medida que a deposicao prossegue. Esse processo evolui para a coalescéncia,
caracterizada pela unido progressiva de ilhas adjacentes até a formagao de um filme continuo.
Antes que a coalescéncia seja completa, o material apresenta baixa condutividade elétrica,
uma vez que o transporte de elétrons ocorre predominantemente por tunelamento entre ilhas
separadas por lacunas nanométricas (TOMA, 2009; OHRING, 2002).

A espessura critica ¢ o ponto em que a continuidade elétrica ¢ estabelecida, marcando
a transicdo entre o comportamento isolante e o condutor. Abaixo desse valor, o filme
apresenta condutividade descontinua, enquanto acima dele a condugdo se torna percolativa,
ou seja, ocorre por caminhos conectados formados pelas regides metalicas coalescidas. Esse
regime de transicdo ¢ particularmente sensivel a morfologia da superficie, a energia dos
atomos depositados e ao tipo de substrato, influenciando diretamente a resistividade elétrica
final (TEIXEIRA, 2007).

Nos filmes condutores continuos, a resistividade elétrica ¢ influenciada por
mecanismos adicionais de espalhamento, como o espalhamento em contornos de grdo e o
espalhamento em superficie. O primeiro ocorre quando os elétrons interagem com
descontinuidades presentes nos limites entre grios cristalinos, enquanto o segundo esta
associado a interacdo com a superficie livre do material. Em ambos os casos, ha redu¢ao do

livre caminho médio dos elétrons, resultando em aumento da resistividade elétrica. Esse
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comportamento pode ser descrito por modelos classicos de condugdo em filmes finos, que
relacionam a resistividade com a espessura e as caracteristicas microestruturais do material
(OHRING, 2002; CALLISTER; RETHWISCH, 2016).

A anisotropia elétrica pode ocorrer em filmes finos quando a condutividade varia
conforme a dire¢do de medicdo, sendo frequentemente associada a orientagdo preferencial
dos graos cristalinos ou a efeitos induzidos pelo processo de deposi¢do. Nesses casos, filmes
anisotropicos apresentam resistividades distintas ao longo das dire¢des paralela e
perpendicular ao crescimento, enquanto filmes isotrépicos apresentam comportamento
uniforme (TEIXEIRA, 2007).

O comportamento elétrico dos filmes finos resulta da combinacdo de fatores
estruturais e dimensionais. A reducdo da espessura intensifica a influéncia das interfaces e
dos mecanismos de espalhamento, tornando o transporte eletronico sensivel a morfologia, a
microestrutura e as condi¢des de deposi¢ao (TOMA, 2009; TEIXEIRA, 2007; LOOS, 2014).

Outro aspecto microestrutural relevante ¢ a evolu¢do do tamanho e da organizacao
dos graos com o aumento da espessura do filme. Durante o crescimento, grdos menores
tendem a se agrupar, formando estruturas maiores, frequentemente descritas como morfologia
do tipo “couve-flor”, conforme ilustrado na Figura 5. Essa reorganizacdo altera a rugosidade
superficial e a conectividade entre graos, influenciando a quantidade de contornos que os

portadores de carga encontram durante o transporte elétrico (TEIXEIRA, 2007).

Figura 5— Exemplo de morfologia “couve-flor”” em superficie de Cu.
, , _ -

Fonte: KILIAN, A.; WEINZIERL, J.; SCHMIDT, L.-P. (2008).
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3.4 DEPOSICAO DE FILMES BASEADA EM MAGNETRON SPUTTERING

3.4.1 Fundamentos do Processo e Formacao do Plasma

O magnetron sputtering ¢ uma técnica de deposi¢ao fisica, amplamente empregada
para a obtencdo de filmes finos metalicos e dielétricos, especialmente em aplicacdes que
demandam elevada pureza, uniformidade e ades@o. O principio do processo consiste na
ejecdo controlada de atomos de um alvo sélido, denominado target, por meio do
bombardeamento i6nico produzido por um plasma. Nesse ambiente, ions positivos de um gas
inerte, geralmente argonio, sdo acelerados em dire¢do ao alvo pela diferenca de potencial
aplicada entre o citodo e o anodo, colidindo com a superficie e transferindo momento
suficiente para liberar atomos neutros. Esses atomos ejetados se deslocam através do meio
rarefeito e se depositam sobre o substrato, formando uma camada sélida de espessura
definida pelos parametros de deposi¢do, como ilustrado na Figura 6 (TOMA, 2019).

A introducdo de um campo magnético proximo a superficie do alvo distingue o
processo magnetronico das técnicas de sputtering convencionais. O magnetron cria um
confinamento local de elétrons, forgando-os a descrever trajetérias espirais entre polos
magnéticos opostos e aumentando a densidade de ions na regido do plasma. Esse
confinamento permite a manuten¢do da descarga em pressdes muito baixas, da ordem de 1072
a 102 mbar, o que reduz colisdes indesejadas e resulta em um feixe mais direcional e
energético. Dessa forma, o processo se torna mais eficiente, produzindo filmes de maior

densidade, menor rugosidade e melhor adesdo ao substrato (CHEN et al., 2021).
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Figura 6 — Esquema o processo de magnetron sputtering.

Substrato

Alvo

Catodo

Fonte: Adaptado de DENTON VACUUM. [s.d]

3.4.2 Crescimento Morfologico e Continuidade Elétrica dos Filmes

Durante a deposicdo, a energia dos ions e a mobilidade superficial dos atomos
determinam a microestrutura do filme. Em regimes de baixa energia, os atomos ejetados se
fixam rapidamente, originando camadas porosas com baixa compacta¢io. A medida que a
poténcia de sputtering aumenta, a energia cinética transferida aos atomos adsorvidos
intensifica a difusdo superficial, promovendo a reorganizacdo das ilhas metalicas em
estruturas coalescentes. Esse processo de coalescéncia, se trata da jungdo progressiva de
pequenas ilhas adjacentes até a formagdo de uma rede continua, ¢ fundamental para o
estabelecimento de caminhos condutivos na superficie metéalica. A sequéncia morfologica,
apresentada na Figura 7, ilustra essa transicdo tipica observada em filmes finos: o
crescimento inicial em ilhas isoladas, seguido da unido parcial entre elas, culminando em um

filme continuo e eletricamente conectado (COLIN et al., 2020).

Figura 7 — Evolugcdo morfologica do metal ultrafino. Sequéncia ilustrativa: ilhas — coalescéncia — filme

continuo.

Ilhas Coalescéncia Continuo

Fonte: Adaptado de Colin et al. (2020).
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O comportamento elétrico e a continuidade da camada metalica sdo fortemente
influenciados pelos pardmetros de deposicdo. Em condi¢cdes de baixa poténcia, a menor
energia das espécies incidentes e a limitada mobilidade superficial favorecem a formacao de
filmes com maior densidade de descontinuidades e contornos de grao, resultando em elevada
resistividade elétrica. Com o aumento da poténcia aplicada, ocorre incremento na energia
efetiva das espécies e na difusdo superficial, promovendo maior conectividade entre graos,
reducdo da rugosidade e aumento da densificagdo do filme. Como consequéncia, observa-se
diminui¢do da resistividade e maior estabilidade das propriedades do filme ao longo do

tempo (PANA et al., 2022).

3.5 ESTADO DA ARTE

Nesta secdo, sao apresentados artigos cientificos selecionados como base técnica para
o desenvolvimento experimental, com énfase em metodologias de deposi¢ao por magnetron

sputtering e propriedades elétricas.

3.5.1 Deposicao multicamada de Cu/SiN, por magnetron sputtering

O estudo de Pana et al. (2022) desenvolveu multicamadas SiN,/Cu/SiNy obtidas por
magnetron sputtering, avaliando o efeito da polarizagdo do substrato sobre a densificacao e a
estabilidade do Cu. O objetivo principal foi otimizar a microestrutura e a condutividade do
Cu em empilhamentos dielétrico/condutor/dielétrico.

A deposicao foi realizada em um sistema AJA-ATC-ORION equipado com cinco
catodos, utilizando magnetron sputtering RF para o SiNx e HiPIMS (High Power Impulse
Magnetron Sputtering) para o Cu. As amostras foram produzidas sob atmosfera controlada
Ar/N2, 8,5/1,5 sccm, com poténcias de 90 W para Si e polarizagdo do substrato variando entre
0e—-100V.

Os resultados mostraram que o aumento da tensdo negativa de 100 V promoveu maior
compactagdo dos graos de Cu, elevacao da densidade para 8,86 g-cm™, proxima ao valor
macico, e reducdo da rugosidade superficial. Essa maior densificagdo indica melhor
conectividade elétrica e menor resisténcia de contato entre camadas.

Conclui-se que a polarizagdo controlada do substrato atua como parametro critico para
a formacao de filmes metélicos densos e estaveis, fundamentais para a reprodutibilidade

elétrica em estruturas MIM (PANA et al., 2022).
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3.5.2 Propriedades elétricas de filmes Cu—SiN, depositados por magnetron sputtering

O trabalho de Beliaev et al. (2022) investigou as propriedades estruturais e elétricas de
filmes Cu—SiNy obtidos por magnetron sputtering reativo, com foco na influéncia da
espessura e da composicao do dielétrico sobre a resistividade e continuidade elétrica.

As amostras foram produzidas em atmosfera Ar/N., variando a fracdo de nitrogénio
para gerar filmes Si-rich e stoichiometric (SisNs), com espessuras entre 20 ¢ 200 nm. A
caracterizacdo por MEV e DRX evidenciou que espessuras menores formam ilhas metalicas
isoladas, enquanto valores acima de 40 nm originam filmes continuos, caracterizando o limiar
de percolacdo, ponto em que a rede metélica permite conducao efetiva.

A resistividade elétrica caiu de 10* pQ-cm, filmes descontinuos, para =~ 3 pQ-cm em
filmes densos, comprovando a dependéncia direta entre microestrutura e condutividade.
Filmes com maior teor de nitrogénio apresentaram maior barreira de potencial e resistividade,
comportamento tipico de isolantes com alta largura de banda proibida.

Esses resultados destacam a importancia da espessura e composi¢cao do SiNy para o
controle da continuidade e estabilidade elétrica em empilhamentos Cu/SiN,/Cu (BELIAEV et
al., 2022).

3.5.3 Monitoramento in situ do crescimento de filmes metalicos ultrafinos

Colin et al. (2020) monitoraram em tempo real o crescimento de filmes de prata e Cu
depositados por magnetron sputtering DC, correlacionando espessura, morfologia e
resistividade elétrica durante a deposigao.

O processo foi conduzido sob 3 mTorr de Ar, com espessuras de 1 a 30 nm e taxa de
deposicao controlada de aproximadamente 0,1 nm-s™. As medi¢des in situ de resistividade
mostraram a transi¢ao de regime isolante para condutor entre 5 e 8 nm, ponto em que ocorre a
percolagdo elétrica, o estabelecimento de um caminho continuo para o transporte de carga.

A resistividade apresentou queda abrupta apos a coalescéncia das ilhas metalicas,
estabilizando-se quando o filme tornou-se continuo. Esse comportamento confirma o modelo
de crescimento Volmer—Weber, no qual os dtomos se aglomeram em ilhas antes de formar o
filme uniforme.

O estudo fornece dados quantitativos essenciais para definir a espessura critica de

conducao em filmes metalicos, diretamente aplicavel a otimizacdo das camadas condutoras
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do empilhamento Cu/SiN,/Cu. Os principais parametros experimentais para o Cu utilizados

por Colin et al. (2020) estao resumidos na Tabela 1 (COLIN et al., 2020).

Tabela 1 - Condicdes de deposigdo e espessuras caracteristicas de transi¢do morfoldgica para filmes

metalicos depositados por magnetron sputtering.

Espessura
Estrutura Poténcia do Taxa de . Espessura  Espessura
Elemento - deposi¢io F teorica  percentual  continua
cristalina alvo (W)
(nm/s) (Th) (hperc) (hcont)
Cu fce 30 0,06 0,22 2,6+0,1 8,2 +0,1

Fonte: Adaptado de COLIN et al. (2020).

3.5.4 Unido Cu—Si:N: por deposi¢cao multicamada ativa

O trabalho de Tatsumi et al. (2024) apresentou um método de unido quase direta
(quasi-direct bonding) entre Cu e nitreto de Si, utilizando camadas intermediarias de Ti/Al
obtidas por magnetron sputtering. O objetivo foi aprimorar a adesao e a condugao elétrica na
interface Cu—SizN+ sem o0 uso de ligas de prata.

Durante o processo, as camadas de Ti e Al reagiram com o substrato ceramico
formando TiN e Cu—Al, que atuam como zonas de transicdo compativeis em estrutura
cristalina. Essa regido de aproximadamente 300 nm assegura adesao e condutividade elétrica
continua entre o Cu e 0 SisNa.

Os ensaios de ciclagem térmica de —40 a 200 °C mostraram estabilidade, com minima
delaminacao apos 600 ciclos. Simulagdes numéricas confirmaram que as tensdes se
concentram nas bordas metalicas devido a diferenca de coeficiente de expansdo térmica
(CTE).

O estudo demonstra uma alternativa viadvel de deposicdo multicamada ativa para
melhorar a integridade interfacial e a estabilidade elétrica em sistemas Cu/SizN4, conforme
Figura 8, contribuindo diretamente para a confiabilidade de estruturas MIM (TATSUMI et al.,
2024).
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Figura 8 — Imagens do substrato Cu/SisNy/Cu fabricado. (a) imagens SAT das faces superior e inferior, com
areas de ligacdo delimitadas; (b) micrografias em corte transversal obtidas por SEM mostrando a interface

Cu/SisNs e a camada intermediaria.

Vista do topo Vista do Lado Inferior

Carada riermad ana

Fonte: Adaptado de Tatsumi et al. (2024).

3.5.5 Revisao sobre filmes finos de nitreto de Si e nitreto de Si hidrogenado

O estudo conduzido por Hegediis et al (2021) apresenta uma revisdo abrangente sobre
a fabricacdo e aplicagdo de filmes finos de nitreto de Si e nitreto de Si hidrogenado,
abordando as principais técnicas de deposi¢cdo e as implicagdes nas propriedades estruturais,
elétricas e fisico-quimicas dos filmes.

O trabalho descreve que os filmes de SiNx podem ser obtidos por diferentes rotas,
destacando-se as técnicas quimicas, CVD, PECVD, ECR-CVD, HW-CVD, e as fisicas PVD
e magnetron sputtering. Entre estas, a deposicao fisica por magnetron sputtering ¢ apontada
como a mais adequada para filmes livres de hidrogénio, o que € crucial em aplicacdes
elétricas, pois a presenca de H pode alterar a resistividade e o comportamento dielétrico do
material.

Em relagdo as propriedades obtidas, os autores observam que o controle da razao N/Si
durante a deposicao permite ajustar o indice de refra¢do e a densidade do filme, influenciando
diretamente o comportamento elétrico e a rigidez dielétrica. Além disso, o artigo destaca que
o SiNy amorfo exibe propriedades variaveis conforme a energia de bombardeamento e a
poténcia de magnetron sputtering, sendo possivel atingir camadas compactas e estaveis a
baixas temperaturas de substrato. Tais caracteristicas tornam o processo PVD uma alternativa
promissora para aplicagdes em camadas dielétricas e barreiras de difusdo em estruturas MIM.
A Figura 9 apresenta imagens obtidas por microscopia eletronica de transmissdo por
varredura com detector anular de campo escuro de alto angulo (High-Angle Annular
Dark-Field Scanning Transmission Electron Microscopy — HAADF-STEM), técnica que

permite analisar a microestrutura e as interfaces entre camadas com contraste relacionado ao
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nimero atdmico dos elementos presentes. As imagens evidenciam a diferenga microestrutural
entre camadas de SiNy obtidas com e sem incorporacao de hidrogénio, demonstrando a maior

homogeneidade e densidade observadas nos filmes hidrogenados.

Figura 9 — Imagens STEM de camadas de a-SiN.: (a) filme sem hidrogénio e (b) filme a-SiN,:H.

a)m b)

Mz (0.8 x 10 mbar)

Fonte: Adaptado de Hegediis et al. (2021).

3.5.6 Influéncia dos parametros de sputtering na condutividade de filmes metalicos

O estudo conduzido por Liu et al. (2023) investiga a influéncia dos parametros de
deposigdo por magnetron sputtering sobre a condutividade elétrica de filmes metalicos finos,
com foco na relacdo entre condi¢cdes de processo e microestrutura resultante. Os autores
analisam variaveis como poténcia de magnetron sputtering, pressao de trabalho, tempo de
deposicao e fluxo de gas argonio, demonstrando que esses parametros exercem papel direto
na uniformidade, taxa de crescimento e propriedades elétricas do filme.

Os resultados indicam que a redu¢@o da pressdo de trabalho e o aumento da poténcia
aplicada favorecem a obten¢do de filmes mais densos e homogéneos, devido ao aumento da
energia das espécies incidentes e da mobilidade superficial dos atomos. O tempo de
deposi¢ao também se mostra um parametro relevante, uma vez que influencia diretamente a
espessura do filme e o grau de coalescéncia das ilhas metalicas, impactando a formacdo de
caminhos condutivos continuos.

Além disso, o estudo aponta que a condutividade elétrica esta diretamente associada a
qualidade microestrutural do filme, sendo maximizada em condi¢des que promovem maior

conectividade entre graos e menor presenca de defeitos estruturais. A andlise por microscopia
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eletronica de varredura evidencia diferengas significativas na morfologia dos filmes obtidos

sob diferentes condigdes de deposicdo, conforme ilustrado na Figura 10.

Figura 10 — Imagens de MEV de uma liga Cu-estanho obtidas por sputtering: (a) superficie com menor

magnificagdo e (b) superficie com maior magnificagdo.

(a) (b)

Fonte: Adaptado de Liu et al. (2023).

3.5.7 Influéncia da adicio de SiC em ligas a base de Cu

O estudo realizado por Hammadi et al. (2022) investiga o efeito da adi¢do de
particulas de SiC nas propriedades microestruturais € mecanicas de ligas com matriz de Cu,
analisando diferentes concentracdes do refor¢o ceramico e influéncia no comportamento do
material. Os autores avaliam amostras contendo diferentes teores de SiC, com o objetivo de
compreender a relagdo entre composi¢ao, microestrutura e propriedades finais.

Os resultados indicam que a incorporagao de SiC promove alteragdes significativas na
microestrutura da liga, influenciando a formacao de fases e a distribui¢do dos constituintes. A
presenga das particulas cerdmicas contribui para o aumento da dureza e para a reducdo da
taxa de desgaste, evidenciando o papel do SiC como elemento de reforgo estrutural na matriz
metalica. Esse comportamento estd associado a elevada rigidez, estabilidade térmica e
resisténcia mecanica do SiC.

A andlise por MEV evidencia a modificagdo da morfologia da superficie com o
aumento da fracdo de SiC, conforme apresentado na Figura 11. Observa-se que a amostra
sem adi¢ao de SiC apresenta uma microestrutura mais homogénea, enquanto as amostras com
adi¢do progressiva de 0,5% e 1% de SiC apresentam maior heterogeneidade e presenca de

particulas dispersas. Para a amostra com 3% de SiC, verifica-se uma distribuicdo mais
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pronunciada das particulas e alteragdes mais evidentes na topografia superficial, indicando

maior interagdo entre matriz e fase ceramica.

Embora o estudo seja voltado para ligas metalicas reforcadas, os resultados sdo
relevantes para a compreensdo do comportamento do SiC em sistemas contendo Cu,
especialmente no que se refere a influéncia da microestrutura e da distribuicdo de fases nas

propriedades do material.

Figura 11 — Micrografias de MEV de ligas a base de Cu com diferentes teores de SiC: (a) amostra base sem
adigdo de SiC; (b) adig¢do de 0,5% de SiC; (c) adig¢do de 1% de SiC; (d) adigdo de 3% de SiC.

Fonte: Adaptado de Hammadi et al. (2022).
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A revisdo bibliografica evidenciou que as propriedades morfoldgicas, composicionais
e estruturais de filmes finos obtidos por magnetron sputtering dependem diretamente das
condi¢cdes de deposi¢do e do material empregado. Os estudos analisados abordam
predominantemente sistemas envolvendo Cu, SiNy e SiC. Nesse contexto, este trabalho
contribui para a area ao caracterizar filmes finos de Cu e SiC obtidos por PVD quanto a
morfologia, composi¢do quimica e estrutura cristalina, possibilitando correlacionar as
condi¢des de deposi¢do com as caracteristicas dos filmes produzidos. Espera-se, assim,
ampliar o entendimento sobre a formagao dessas camadas e fornecer informagdes que possam

orientar estudos futuros envolvendo filmes finos metalicos e ceramicos produzidos por PVD.
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4. METODOLOGIA

A metodologia adotada neste estudo foi organizada em etapas sequenciais,
compreendendo a preparagdo dos substratos, o desenvolvimento e a constru¢ao das mascaras
metalicas, a deposicdo controlada dos filmes de Cu e SiC por técnicas de magnetron
sputtering e a posterior caracterizacdo morfologica, composicional e estrutural das amostras.
As etapas experimentais foram conduzidas de forma a garantir a reprodutibilidade dos
processos, a rastreabilidade dos parametros de deposicdo e a adequada correlacdo entre as
condi¢gdes empregadas e as caracteristicas dos filmes obtidos. O fluxograma das atividades

desenvolvidas ¢ apresentado na Figura 12.

Figura 12 — Fluxograma das etapas experimentais do estudo.
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i Limpeza Quimica
 Extran (10 min)

* Acetona (10 min)
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* Secagem com N2

Confeccéo das Mascaras
* Cu eletrolitico (~0,5 mm)
« Geometria padronizada

Conclusdes
Etching por Plasma de
Ar
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* 30 W e Cu: XRF, MEV/EDS, DRX
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* 50 sccm Ar
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«DC Deposicao de SiC Caracterizagdo DRX
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. 6,cm « Espessura dos filmes * Top View
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Fonte: Autor (2026).
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4.1 PREPARACAO DO SUBSTRATO, DESIGN E CONSTRUCAO DAS MASCARAS

Os substratos de vidro foram manuseados com pincas e luvas para evitar
contaminagdes. A limpeza seguiu sequéncia padronizada em lavadora ultrassonica Unique
Ultra Cleaner, equipada com controle digital de tempo e temperatura, mantendo o banho a
aproximadamente 30 °C. Inicialmente, as amostras foram imersas em solucdo detergente
(Extran 5%) por 10 minutos, seguida de enxague em agua deionizada. Em seguida, foi
realizado banho em acetona por 10 minutos, também com posterior enxague em agua
deionizada. Por fim, os substratos foram submetidos a banho em élcool isopropilico por 10
minutos, seguido de enxague em agua deionizada. Apds o processo de limpeza, as amostras
foram secas com fluxo de nitrogénio e armazenadas em ambiente controlado até o momento
da deposicao (OHRING, 2002).

As mascaras de deposi¢do foram projetadas em software editor de imagens em escala
1:1 para delimitar as regides de deposi¢cdo e os tragos de medicao elétrica. Foram definidas
dimensoes nominais de 60 mm x 24 mm, com dois contatos circulares de 10 mm de didmetro
conectados por uma trilha central de 4 mm de largura, separados por 30 mm de espagamento
entre centros, de modo a compensar eventuais variagdes decorrentes do sombreamento
caracteristico do processo de deposi¢cdo e garantir a repetibilidade no posicionamento sobre
os substratos de vidro.

As mascaras foram confeccionadas em Cu eletrolitico de alta pureza (espessura ~0,5
mm), cortadas por fresagem de precisdo. As bordas foram lixadas e polidas para eliminar
rebarbas e evitar falhas de contato. Apds o corte, as pecas foram limpas com alcool
isopropilico e armazenadas em envelopes individualizados para evitar oxidacdo e

contaminacao superficial.

4.2 PREPARACAO PARA AS DEPOSICOES

Antes da deposi¢ao dos filmes, os substratos foram submetidos a um tratamento de
superficie por plasma de argdnio (efching), com o objetivo de remover contaminantes
adsorvidos e promover a ativacao superficial. O processo foi realizado com poténcia de 30 W
durante 5 minutos, utilizando fluxo de argdnio de 50 sccm, sob pressdo de base da ordem de

10°° mbar.

35



Com o objetivo de aumentar a adesdo dos filmes metalicos ao substrato, foi
depositada uma fina camada de Ti previamente a deposi¢cao do Cu. A deposicdo foi realizada
por magnetron sputtering DC, utilizando alvo de Ti em atmosfera de argonio, poténcia de 100
W e tempo de deposi¢ao de 30 segundos. A camada de Ti atuou como camada intermediaria
de adesdo entre o substrato e o filme metalico subsequente, contribuindo para a estabilidade e

continuidade das camadas depositadas.

4.3 PARAMETROS DE DEPOSICAO DO Cu

A deposi¢ao dos filmes de Cu foi realizada por magnetron sputtering DC em camara
de vacuo, utilizando argénio como gas de plasma. O sistema operou com pressao de base de
aproximadamente 1,8 x 10° mbar. As deposi¢des foram conduzidas com poténcia de 100 W,
distancia alvo—substrato de 6 cm e fluxo de argénio de 9 sccm.

Foram produzidas amostras com tempos de deposicao de 3, 5 e 7 minutos, com o
objetivo de avaliar a influéncia do tempo de deposicdo sobre a espessura, a morfologia
superficial, a composi¢do quimica e a estrutura cristalina dos filmes obtidos.

Apos a deposicao, as amostras foram caracterizadas por XRF, MEV, EDS e DRX. As
condi¢des de deposi¢ao foram definidas com base em trabalhos reportados na literatura para
obtencdo de filmes finos de Cu por magnetron sputtering, como os estudos de Pana et al.

(2022) e Colin et al. (2020).

4.4 PARAMETROS DE DEPOSICAO DO SiC

A deposicao do SiC foi realizada por magnetron sputtering RF em camara de vacuo,
utilizando argonio como gas de plasma. Inicialmente, os substratos de Al foram submetidos a
etching, empregando poténcia de 30 W durante 5 minutos e fluxo de argonio de 50 sccm,
com o objetivo de remover contaminantes superficiais € promover a ativacao da superficie
antes da deposigao.

Apoés a etapa de limpeza por plasma, foi realizada a deposicdo do filme de SiC
utilizando alvo de SiC operando em poténcia de 120 W RF. A deposicdo foi conduzida

durante 3 horas, mantendo-se distancia alvo—substrato de 6 cm e fluxo de argonio de 8 sccm.
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Durante o processo, as espécies ejetadas do alvo foram transportadas pelo plasma e
depositadas sobre a superficie do substrato, formando o filme fino.

As condi¢cdes de deposi¢do foram definidas com base em parametros tipicos
empregados na deposi¢cdo de materiais ceramicos por magnetron sputtering RF, visando obter
filmes continuos e adequados para posterior caracterizacdo morfologica, composicional e

estrutural (OHRING, 2002; WESCH, 1996).

4.5 CARACTERIZACAO MORFOLOGICA, COMPOSICIONAL E ESTRUTURAL

A caracterizacdo morfoldgica dos filmes foi realizada por microscopia eletronica de
varredura (MEV), utilizando um microscopio TESCAN MIRA3, equipado com detector de
espectroscopia por dispersao de energia (EDS) Oxford Instruments X-Max® 50, operando
com tensdo de aceleracdo de 10 kV. Foram obtidas micrografias em vista superior das
superficies depositadas e, para algumas amostras, imagens de se¢do transversal, empregando
magnificag¢des entre 20.000x e 100.000%. Essas analises permitiram avaliar a morfologia dos
filmes, a continuidade, a presenca de defeitos superficiais e a interface com o substrato. A
composi¢do quimica das amostras foi analisada por EDS, possibilitando a identificacdo dos
elementos presentes e a confirmagdo da deposicao das camadas de Cu e SiC.

Para a determinagdo da espessura dos filmes de Cu por MEV, foram obtidas imagens
de secdo transversal e realizadas quatro medigdes distribuidas ao longo da camada
depositada. Para as amostras em que a geometria da secdo transversal nao permitiu quatro
determinagdes confiaveis, foram realizadas trés medi¢des. A espessura final de cada amostra
foi obtida pela média aritmética das medic¢des, sendo o desvio padrao utilizado para avaliar a
dispersdo dos resultados.

Adicionalmente, foi empregada a técnica de fluorescéncia de raios X (XRF),
utilizando um espectrdmetro Shimadzu EDX-7000, para determinagdo da composi¢ao
quimica e estimativa da espessura dos filmes depositados. O método baseia-se na emissao de
radiagdo caracteristica apds a excitacdo dos atomos por uma fonte de raios X, permitindo
identificar os elementos presentes e estimar quantitativamente a espessura das camadas. As
analises foram realizadas de forma ndo destrutiva, preservando a integridade das amostras.

A caracterizacdo estrutural dos filmes foi realizada por difracdo de raios X (DRX),
utilizando um difratdmetro Shimadzu XRD-6000, com o objetivo de identificar fases
cristalinas e avaliar o grau de cristalinidade dos materiais depositados. Os ensaios foram

conduzidos na faixa angular de 30° a 80° (20), utilizando passo de 0,05° e tempo de
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integracdo de 2 s por passo. Os difratogramas obtidos foram analisados por meio da
comparac¢do dos picos de difracdo com padrdes cristalograficos disponiveis na literatura e em
bancos de dados de referéncia, permitindo a identificagdo das fases presentes e a avaliagdo da

estrutura cristalina dos filmes.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 CONFECCAO DAS MASCARAS

Com o objetivo de padronizar as regides de deposicao e garantir a repetibilidade entre
as amostras produzidas, foram desenvolvidas mascaras metalicas para utilizacdo durante os
processos de deposicdo. A Figura 13 apresenta o planejamento utilizado para a confec¢do das
mascaras € a geometria prevista para a deposicao sobre os substratos. Essa configuracao foi
adotada com o objetivo de delimitar as regides de deposi¢ao e minimizar possiveis variagdes
associadas ao sombreamento caracteristico do processo de magnetron sputtering, permitindo

a obten¢do de geometrias reprodutiveis para as etapas de caracterizagao.

Figura 13 — Planejamento dimensional das mascaras utilizadas nas deposicoes e representagdo esquematica da

deposicdo esperada sobre o substrato.
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Cobre & Nitreto de Silicio

Fonte: Autor (2026).

A Figura 14 apresenta uma das madscaras confeccionadas e utilizadas durante as

deposicdes realizadas neste trabalho.
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Figura 14 — Mascara de cobre confeccionada e utilizada durante as deposigoes dos filmes finos.

Fonte: Autor (2026).

A utilizagdo dessas mascaras permitiu delimitar as regides de deposicdo e obter
geometrias reprodutiveis entre as diferentes amostras produzidas, contribuindo para a
comparagdo dos resultados de espessura, morfologia, composi¢cdo quimica e estrutura dos

filmes depositados.

5.2 LIMPEZA, ETCHING E DEPOSICAO DE TI

Os resultados obtidos por fluorescéncia de raios X (XRF) confirmaram a presenga da
camada de Ti em todas as amostras analisadas. Os valores apresentados na Tabela 2
correspondem a média de duas medicdes realizadas para cada condicdo experimental,

acompanhadas do respectivo desvio padrao.

Tabela 2 - Resultados obtidos por XRF para a deposic¢ao de Ti

Identificacao Espessura Ti (nm)
3 min 5,75 +£0,24
5 min 5,75 +£0,24
7 min 7,38 £1,20

Fonte: Autor (2026).
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As espessuras médias obtidas para a camada de Ti permaneceram inferiores a 10 nm,
situando-se na faixa normalmente empregada para camadas de adesdo ultrafinas depositadas
por magnetron sputtering (OHRING, 2002; MATTOX, 2010). O Ti ¢ amplamente utilizado
como camada intermediaria entre o substrato de vidro e o filme de Cu devido a sua elevada
afinidade quimica, favorecendo a adesdo sem alterar significativamente as propriedades do
filme metalico principal. Camadas muito espessas influenciam as propriedades elétricas e
morfoldgicas do sistema, enquanto espessuras nanométricas, como as obtidas neste trabalho,
permitem melhorar a adesdo sem alterar significativamente o comportamento condutivo do

filme metalico principal (OHRING, 2002; MATTOX, 2010).

5.3 DEPOSICAO DE COBRE

A Figura 16 apresenta as amostras de vidro apos as deposicdes de Cu realizadas neste
trabalho. Observa-se, na Figura 16-b, a formacdo da geometria previamente definida pelas
mascaras de deposi¢do, evidenciando a delimitacdo das regides recobertas pelo filme
metalico. Também foram produzidas amostras sem a utilizacdo de mascaras, apresentadas na
Figura 16-c, destinadas as etapas de caracterizagdo. Na Figura 16-a, as amostras localizadas a
esquerda correspondem ao tempo de deposi¢do de 3 minutos, as centrais a 5 minutos e as

localizadas a direita a 7 minutos.

Figura 16 — Amostras obtidas apds a deposic¢do de Cu por magnetron sputtering DC: (a) conjunto das

amostras depositadas nos tempos de 3, 5 e 7 min, (b) amostra depositada durante 5 min utilizando mdscara de

deposi¢do; (c) amostra depositada durante 5 min sem utilizagdo de mdscara.

Fonte: Autor (2026).
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Visualmente, todas as amostras apresentaram boa aderéncia do filme de Cu ao
substrato de vidro, ndo sendo observados indicios de destacamento, descascamento ou
delaminacao apods a deposi¢cdo. Os filmes apresentaram aspecto continuo ¢ homogéneo em
todas as condi¢des avaliadas, evidenciando que a etapa de preparacdo superficial, o
tratamento por etching e a camada intermediaria de Ti foram eficazes em promover a adesao
do Cu ao substrato. Além disso, a utilizagdo das méscaras permitiu a obtengdo de geometrias
bem definidas, com boa delimitagdo entre as regides recobertas e ndo recobertas pelo filme

metalico.

5.3.1 Fluorescéncia de Raios X do Cu

Os valores médios obtidos para cada condi¢do de deposi¢do sdo apresentados na
Tabela 3, acompanhados dos respectivos desvios padrao. Os resultados individuais das

medi¢oes de XRF, utilizados para o célculo das médias sdo apresentados no Apéndice A.

Tabela 3 - Resultados obtidos por XRF para a deposi¢do de Cu

Identificacao Espessura Cu (nm)
3 min 193 +£23
5 min 283+ 12
7 min 336 £ 57

Fonte: Autor (2026).

Os resultados demonstram aumento progressivo da espessura média do Cu com o
aumento do tempo de deposi¢do, passando de aproximadamente 193 nm para 336 nm entre as
amostras depositadas durante 3 e 7 minutos. Esse comportamento ¢ esperado em processos de
magnetron sputtering, pois, mantendo-se constantes os demais parametros de deposi¢do, o
aumento do tempo de exposicao do substrato ao fluxo de espécies ejetadas do alvo resulta em
maior quantidade de material depositado sobre a superficie.

A tendéncia observada esta de acordo com os resultados reportados por Colin et al.
(2020), que verificaram aumento da espessura ¢ da continuidade de filmes metélicos a
medida que o processo de deposigdo era prolongado. De forma semelhante, Pana et al. (2022)

observaram que o aumento do tempo de magnetron sputtering resulta em maior quantidade de
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material depositado, favorecendo a formagao de filmes com maior espessura e continuidade

superficial.

5.3.2 MEV e EDS do Cu

As andlises por MEV foram realizadas com o objetivo de avaliar a morfologia
superficial dos filmes de Cu depositados por magnetron sputtering, bem como observar a
continuidade da camada formada sobre o substrato. As espessuras apresentadas na Tabela 4
correspondem as médias das medigdes realizadas nas micrografias de se¢do transversal de

cada condicdo experimental, acompanhadas dos respectivos desvios padrdo.

Tabela 4 - Resultados obtidos por MEV para a deposic¢do de Cu

Identificaciao Espessura Cu (nm)
3 min 313+25
5 min 443 + 38
7 min 526 + 26

Fonte: Autor (2026).

As micrografias mais representativas das analises realizadas sdo apresentadas nesta
secdo. Imagens complementares obtidas para as amostras depositadas durante 3, 5 e 7
minutos, que ndo foram incluidas no corpo principal do texto para evitar repeticdo de
informacdes, sdo apresentadas no Apéndice C. Essas imagens também foram avaliadas e
utilizadas na interpretacdo dos resultados discutidos a seguir.

A Figura 17 apresenta a micrografia da superficie do filme de Cu depositado por
magnetron sputtering. Observa-se a formagdo de uma camada continua sobre o substrato,
sem evidéncias de regides extensas sem deposicao. A superficie apresenta morfologia
granular relativamente homogénea, caracteristica de filmes metélicos obtidos por magnetron
sputtering, sendo composta por aglomerados finos associados ao crescimento e a
coalescéncia das ilhas formadas durante os estidgios iniciais da deposicdo. Esse
comportamento € consistente com o mecanismo de crescimento descrito por Colin et al.
(2020), no qual ntcleos inicialmente isolados evoluem progressivamente para uma camada

continua a medida que ocorre o aumento da quantidade de material depositado. A distribuicao
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uniforme das estruturas observadas sugere que as condigdes de deposicio empregadas

favoreceram a formag¢ao de um filme com cobertura superficial continua.

Figura 17 — Micrografia da superficie do filme de Cu de 3 min depositado por magnetron sputtering
(100.000%).

SEM HV: 10.0 kV WD: 10.00 mm MIRA3 TESCAN
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View field: 2.77 pm | Date(m/d/y): 06/09/26 LCMIC | UCS

Fonte: Autor (2026).

A Figura 18-a apresenta a micrografia de se¢do transversal da amostra de Cu
depositada durante 7 minutos. E possivel observar a formagdo de uma camada continua sobre
o substrato vitreo, com interface bem definida entre o filme depositado e o substrato. As
medi¢des realizadas indicaram espessura média na faixa de centenas de nanOmetros,
corroborando os resultados obtidos por fluorescéncia de raios X, conforme Figura 18-b. Além
disso, ndo foram observadas evidéncias de destacamento, trincas ou descontinuidades
significativas na interface analisada, sugerindo adequada adesdo do filme ao substrato. A
morfologia da camada observada na se¢do transversal estd de acordo com o comportamento
esperado para filmes metélicos depositados por magnetron sputtering apos o estabelecimento
da coalescéncia das ilhas metélicas, resultando na formacdo de uma estrutura continua e

eletricamente conectada (COLIN et al., 2020).
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Figura 18 — Micrografia da secdo do filme de Cu de 7 min depositado por magnetron sputtering: a) 20.000%;
b) 50.000% com medidas.

a) b)

SEM HV: 10.0 KV WD: 11.94 mm MIRA3 TESCAN SEMIHVA10:0/kY] WD311. 9 imm ERES UL

SEM MAG: 20.0 kx Det: BSE SEM MAG: 50.0 kx Det: BSE
View field: 13.8 pm | Date(m/dly): 06/09/26 LCMIC | UCS View field: 5.54 ym | Date(m/dly): 06/09/26 LCMIC | UCS

Fonte: Autor (2026).

As espessuras determinadas por MEV apresentaram valores sistematicamente
superiores aos obtidos por XRF. Observou-se que a razdo entre os resultados das duas
técnicas permaneceu aproximadamente constante para todas as amostras analisadas, variando
entre 1,56 e 1,62, correspondendo a diferencas relativas entre 56% e 62%. Esse
comportamento sugere a influéncia de um fator geométrico associado a preparagao da
amostra para observacdo em secao transversal. Devido a reduzida espessura do substrato de
vidro, ndo foi possivel realizar um corte metalografico convencional, sendo a avaliagdo
efetuada em regides obtidas por fratura. Nessas condigdes, a inclinagdo local da superficie
analisada pode resultar em superestimacao sistematica da espessura observada por MEV,
enquanto a técnica de XRF fornece uma medida média da espessura sobre uma area
significativamente maior da amostra. Dessa forma, os resultados obtidos pelas duas técnicas
foram considerados complementares na avaliacdo dos filmes depositados (OHRING, 2002).

A caracterizagdo composicional foi realizada por EDS, acoplada ao MEV. A Figura
19 apresenta a micrografia de secao transversal da amostra depositada durante 5 minutos,
indicando os pontos selecionados para analise quimica. O ponto 6 foi posicionado na regido

correspondente ao substrato, o ponto 7 foi localizado préximo a interface entre o substrato e o
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filme depositado, enquanto os pontos 8, 9 e 10 foram analisados ao longo da camada

depositada.

Figura 19 — Micrografia de se¢do transversal da amostra de Cu depositada durante 5 minutos, indicando os

pontos utilizados para andlise por EDS.

2.5um
Fonte: Autor (2026).

Os espectros obtidos nos pontos 7 € 9 sdo apresentados nas Figuras 20-a e 20-b,
respectivamente, enquanto os espectros referentes aos pontos 6, 8 € 10 e os das amostras de 7
e 3 minutos sdo apresentados no Apéndice B. Embora ndo estejam incluidos no corpo
principal do texto, esses espectros foram igualmente avaliados e utilizados na interpretacio
dos resultados.

O espectro referente ao ponto 6 apresentou predominancia de O, Si, Na, Ca e Mg,
elementos caracteristicos da composi¢do do vidro soda-cal utilizado como substrato. A
auséncia de picos significativos de Cu nessa regido confirma que a andlise foi realizada fora
da camada metalica, validando a distingdao observada na micrografia de secao transversal.

O espectro obtido no ponto 7 evidenciou a presenca predominante de Cu,
acompanhada por sinais de Ti, Si, O, Na, Ca e Mg. A detec¢do de Ti nessa regido estd
associada a proximidade da interface entre o substrato e o filme metalico, confirmando a

presenca da camada de adesdo depositada previamente ao cobre. Os demais elementos
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identificados sdo compativeis com a composi¢do do substrato de vidro e com o volume de
interacao do feixe eletronico durante a analise.

Por outro lado, os espectros obtidos nos pontos 8, 9 e 10 evidenciaram a
predominancia de Cu, confirmando a composi¢do quimica esperada para o filme depositado.
Além dos picos caracteristicos de Cu, foram observados sinais de oxigénio e Si em menor
intensidade, bem como tragos de sodio, calcio e magnésio em algumas regides. A presenga
desses elementos pode ser atribuida a contribui¢do do substrato para o volume de interagdo

do feixe eletronico, uma vez que a espessura do filme encontra-se na faixa de centenas de

nanometros.
Figura 20 — Espectro EDS: a) ponto 7; b) ponto 9.
a) b)
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Fonte: Autor (2026).

A presenga de oxigénio nos espectros pode estar relacionada tanto aos oxidos
constituintes do substrato vitreo quanto a formacdo de uma fina camada superficial de 6xido
de Cu decorrente da exposicdo da amostra ao ambiente apds a deposicdo. Esse
comportamento ¢ frequentemente observado em filmes metélicos de Cu e ndo compromete a
identificacdo da camada depositada.

De modo geral, as andlises de MEV e EDS demonstraram que os parametros de
deposicao empregados foram capazes de produzir filmes de Cu continuos, aderentes ao
substrato € com composi¢ao quimica compativel com a estrutura proposta. Esses resultados
estdo em concordancia com os mecanismos de crescimento e coalescéncia reportados para

filmes metalicos obtidos por magnetron sputtering (COLIN et al., 2020; PANA et al., 2022).
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5.3.3 Difraciao de Raios X do Cu

As Figuras 21-a e 21-b apresentam os difratogramas das amostras de Cu depositadas
durante 3 e 7 minutos, respectivamente. Em ambas as condi¢des foram observados picos de
difragdo proximos de 43° e 74° (20), atribuidos aos planos cristalograficos (111) e (220) do
Cu metalico com estrutura cubica de face centrada, em concordiancia com a ficha
cristalografica ICDD PDF 04-0836. A presenca desses picos confirma a formacdo de Cu

cristalino sobre a superficie dos substratos.

Figura 21 — Difratograma da amostra de Cu: a) 3 min; b) 7 min.
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Fonte: Autor (2026).

Comparando os dois difratogramas, observa-se a presenga das mesmas reflexdes
cristalograficas caracteristicas do Cu metélico, indicando que a estrutura FCC foi mantida
independentemente do tempo de deposi¢do utilizado. Além disso, o pico localizado em
aproximadamente 74° apresentou intensidade superior a observada para o pico em 43°,
sugerindo a existéncia de orientagdo preferencial dos cristalitos formados durante o processo
de deposi¢do. Esse comportamento ¢ frequentemente observado em filmes finos produzidos
por magnetron sputtering, nos quais os parametros de deposi¢do influenciam diretamente o
crescimento cristalino e a textura do material.

Os resultados obtidos sdo compativeis com os mecanismos de crescimento e
densificacdo de filmes metélicos depositados por magnetron sputtering discutidos por Pana et
al. (2022) e Colin et al. (2020). No presente trabalho, os difratogramas apresentaram picos em
aproximadamente 43° e 74° (20), atribuidos aos planos cristalograficos (111) e (220) do Cu
metalico com estrutura cibica de face centrada, conforme a identificagdo realizada por

comparagdo com a ficha cristalografica utilizada na andlise. Além disso, ndo foram
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identificados picos adicionais associados a ¢xidos de Cu ou outras fases secundarias,
indicando que as camadas depositadas sdo predominantemente constituidas por Cu metalico.
Nao foi possivel realizar a analise por difracdo de raios X da amostra depositada
durante 5 minutos devido as limitacdes dimensionais da amostra disponivel para ensaio.
Dessa forma, a caracterizacdo estrutural foi conduzida utilizando as amostras de 3 e 7
minutos, representando as condi¢des de menor e maior tempo de deposi¢do investigadas

neste trabalho.

5.4 DEPOSICAO DE CARBETO DE SILICIO

Houve deposicdo satisfatoria apenas para a amostra contendo substrato de Al
associado ao SiC como mostrado na Figura 22 onde o SiC ndo conseguiu aderir sobre o

substrato, tanto de Cu como de vidro.

Figura 22 — Deposigdo do SiC.

Fonte: Autor (2026).

5.4.1 Fluorescéncia de Raios X do SiC
Os resultados obtidos por XRF, confirmaram a presenca de Si sobre o substrato de Al,

indicando a formagdo da camada depositada. As espessuras estimadas variaram entre 217 nm

e 258 nm, conforme apresentado na Tabela 5.
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Tabela 5 - Resultados obtidos por XRF para a deposicdo de SiC

Identificacio Espessura SiC
Al+SiC-1 217 nm
Al+SiC-2 250 nm
Al+SiC-3 258 nm

Fonte: Autor (2026).

A espessura média estimada para os filmes depositados foi de 241,7 + 21,7 nm (n =
3). O coeficiente de variagao de aproximadamente 9,0% indica uma dispersao moderada entre
as medicdes, sugerindo estabilidade satisfatdria do processo de deposicdo nas condigdes
utilizadas.

Os valores obtidos sdo compativeis com a faixa de espessura normalmente observada
para filmes finos produzidos por técnicas de deposicdo fisica a vapor. Segundo Ohring
(2002), a deposi¢do por magnetron sputtering permite a obtengdo de camadas com espessuras
variando de dezenas a centenas de nandmetros, dependendo dos parametros de processo,
como poténcia, tempo de deposicdo e fluxo de gis. Além disso, Wesch (1996) destaca que
filmes de SiC obtidos por técnicas PVD podem apresentar espessuras reduzidas, mantendo as
propriedades caracteristicas do material e possibilitando a aplicagdo em revestimentos e
dispositivos tecnologicos.

A obtengdo de filmes com espessura média de aproximadamente 242 + 22 nm ¢
relevante para este estudo, pois essa faixa dimensional ¢ compativel com a caracterizacao
morfoldgica e composicional de filmes finos, permitindo a avaliacdo da uniformidade da
deposi¢ao e da presenga dos elementos constituintes do material. De acordo com Masri
(2002), o SiC apresenta elevada estabilidade quimica e térmica, sendo amplamente
empregado em aplicagdes que demandam revestimentos finos e materiais de alto

desempenho.
5.4.2 MEV e EDS do SiC
Com o objetivo de avaliar a influéncia da deposi¢do sobre a superficie do substrato,

foram analisadas duas amostras: uma de Al sem revestimento e outra contendo o filme de SiC

depositado por magnetron sputtering RF.
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As micrografias mais representativas das analises realizadas sdo apresentadas nesta
secdo. Imagens complementares obtidas para o substrato de Al sem deposicdo e para a
amostra com deposicdo de SiC, que ndo foram incluidas no corpo principal do texto para
evitar repeticdo de informacdes, sdo apresentadas no Apéndice D. Essas imagens foram
igualmente avaliadas e utilizadas na interpretagdo dos resultados discutidos a seguir.

A Figura 23-a apresenta a micrografia da superficie do substrato de Al sem deposicao.
Observa-se uma superficie relativamente homogénea, com marcas superficiais associadas ao
acabamento e ao processamento prévio do material. Em contraste, a Figura 23-b apresenta a
superficie da amostra recoberta com SiC. Nesse caso, verifica-se uma alteragdo significativa
da morfologia superficial, caracterizada pela presenca de estruturas nodulares e aglomerados

distribuidos ao longo da superficie.
Figura 23 — Micrografia da superficie do substrato de Al (50.000%): a) sem deposi¢do,; b) com
deposigdo de SiC.

a) b)

SEM HV: 10.0 kV WD: 10.00 mm MIRA3 TESCAN|
SEM MAG: 50.0 kx Det: SE
View field: 5.54 ym  Date(m/dly): 06/09/26 LCMIC | UCS

SEM HV: 10.0 kV WD: 10.01 mm MIRA3 TESCAN

SEM MAG: 50.0 kx

View field: 5.54 ym  Date(m/dly): 06/09/26 LCMIC | UCS

Fonte: Autor (2026).

A diferenga observada entre as duas micrografias indica que a deposi¢ao modificou a
topografia do substrato, evidenciando a formacdo de uma camada superficial distinta daquela
observada no Al sem revestimento. A superficie da amostra contendo SiC apresentou aspecto
mais rugoso ¢ heterogéneo, caracteristica frequentemente associada a filmes ceramicos
obtidos por magnetron sputtering em temperatura ambiente.

Esse comportamento ¢ compativel com a morfologia frequentemente observada em
filmes finos obtidos por magnetron sputtering, nos quais o crescimento ocorre por processos

sucessivos de nucleagdo, crescimento e coalescéncia das espécies depositadas sobre a
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superficie do substrato (OHRING, 2002). A presenca dessas estruturas superficiais sugere a
ocorréncia de aglomeracdo local de material durante a deposi¢do, resultando em uma
topografia mais irregular quando comparada ao substrato original. Além disso, a deposi¢ao
em temperatura ambiente pode limitar a mobilidade superficial das espécies depositadas,
favorecendo a formagao de superficies com maior heterogeneidade morfologica.

A composicao quimica das superficies foi avaliada por EDS, sendo realizadas analises
tanto no substrato de Al sem deposi¢do quanto na amostra contendo o filme de SiC
depositado por magnetron sputtering RF. As Figuras 24-a e 24-b apresentam as regioes
selecionadas para andlise, enquanto as Figuras 25-a e 25-b mostram os respectivos espectros

EDS obtidos para cada condicao.
Figura 24 — Regido analisada por MEV: a) do Al sem deposi¢do; b) da amostra Al + SiC.

a) 4 b)

Fonte: Autor (2026).

Figura 25— Espectro EDS: a) do Al sem deposicdo,; b) da amostra Al + SiC.
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Fonte: Autor (2026).
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Para a amostra contendo SiC, o espectro EDS apresentado na Figura 25-b revelou a
presenga simultdnea de Si, C e Al. A deteccdo de Si representa uma diferenca significativa
em relacdo ao substrato sem deposi¢do, constituindo um forte indicativo da deposi¢ao do
filme de SiC sobre a superficie do Al. Além disso, foram observados sinais de oxigénio e
tracos de ferro, associados a superficie do substrato e as limitagdes inerentes ao volume de
interacdo do feixe eletronico.

O espectro referente ao substrato de Al sem deposicao apresentou predominancia do
elemento Al, acompanhado por pequenas quantidades de oxigénio, C e ferro. A presenca de
oxigénio estd associada a camada natural de 6xido formada sobre a superficie do Al,
enquanto os sinais de C podem estar relacionados a contaminag¢ao superficial proveniente da
exposicao da amostra ao ambiente ou ao processo de preparacdo para analise. Os mapas de
distribuicdo quimica apresentados na Figura 26 evidenciam a distribuicdo homogénea desses

elementos ao longo da regido analisada, confirmando a composi¢do caracteristica do

substrato.

Figura 26— Mapas de distribui¢do quimica do Al sem deposi¢do.
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Fonte: Autor (2026).
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Os mapas de distribui¢cdo quimica da amostra revestida, apresentados na Figura 27,
demonstram a presenca de Si distribuido ao longo de toda a regido analisada, juntamente com
os sinais de C e Al. A distribui¢ao relativamente homogénea desses elementos sugere que a
deposicao ocorreu de forma uniforme sobre a superficie do substrato. A presenga do Al nos
espectros e mapas € coerente com a espessura reduzida do filme, estimada em
aproximadamente 241,7 nm por XRF, permitindo que parte do volume excitado pelo feixe

eletronico alcance o substrato durante a analise.
Figura 27— Mapas de distribui¢do quimica da amostra Al + SiC.
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Fonte: Autor (2026).

A comparacao entre os resultados obtidos para o Al sem deposi¢do e para a amostra
contendo SiC evidencia a incorporagdo de Si a superficie apds o processo de deposicdo. A
presenga simultdnea de Si e C observada por EDS, associada aos resultados de fluorescéncia
de raios X apresentados na se¢do anterior e as alteragdes morfoldgicas observadas por MEV,
confirma a modificacdo da composicao superficial do substrato em decorréncia do processo

de deposicao.
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De modo geral, as andlises de MEV e EDS demonstraram que a deposicao foi efetiva,
produzindo uma camada contendo os elementos caracteristicos do SiC e promovendo
alteracdes morfoldgicas e composicionais em relacdo ao substrato original. Esses resultados
complementam as analises de espessura obtidas por XRF e fornecem evidéncias da formacao
do filme depositado, servindo como base para a avalia¢ao estrutural por difragdo de raios X

apresentada na se¢ao seguinte.
5.4.3 Difracao de Raios X do SiC

A Figura 28-a apresenta o difratograma obtido para o substrato de Al sem deposigao.
Observam-se picos intensos ¢ bem definidos em aproximadamente 38°, 45°, 65° ¢ 78° (20),
atribuidos aos planos cristalograficos (111), (200), (220) e (311) do Al metéalico com estrutura
cubica de face centrada, em concordancia com a ficha cristalografica ICDD PDF 04-0787. A
elevada intensidade desses picos confirma a natureza cristalina do substrato utilizado neste
trabalho.

A Figura 28-b apresenta o difratograma obtido para a amostra com SiC.
Diferentemente do observado para o Al sem deposi¢do, nao foram identificados picos
intensos e bem definidos atribuiveis ao SiC cristalino. O difratograma apresentou um sinal de
baixa intensidade associado ao ruido de fundo, sem reflexdes cristalograficas claramente

distinguiveis do material depositado.

Figura 28— Difratograma: a) do substrato de Al sem deposi¢do,; b) da amostra Al + SiC.
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Fonte: Autor (2026).

A auséncia de picos caracteristicos do SiC pode estar associada a reduzida espessura

do filme, estimada em aproximadamente 241,7 nm por XRF, bem como as condigdes de
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deposicdo empregadas. Como o processo foi realizado em temperatura ambiente, a
mobilidade superficial das espécies depositadas ¢ limitada, dificultando a reorganizagdo
atdmica necessaria para a formagdo de estruturas cristalinas de longo alcance. Segundo
Ohring (2002), a temperatura do substrato exerce forte influéncia sobre a microestrutura dos
filmes depositados por magnetron sputtering, podendo favorecer a obtengao de materiais com
baixo grau de ordenamento estrutural quando sdo utilizadas temperaturas reduzidas.

Embora o SiC possa apresentar diferentes estruturas cristalinas, Wesch (1996) destaca
que o material também pode ser obtido na forma amorfa, dependendo das condigdes de
sintese ¢ processamento. Nesse contexto, a auséncia de reflexdes cristalinas atribuiveis ao
SiC no difratograma, associada a reduzida espessura do filme e a elevada intensidade dos
sinais provenientes do substrato de Al, sugere que a camada depositada apresenta carater
amorfo. Essa interpretagdo ¢ corroborada pelos resultados de XRF, MEV e EDS, que
confirmaram a presenga de Si e C na superficie da amostra, bem como alteracdes
morfoldgicas e composicionais compativeis com a formagdao do filme (OHRING, 2002;

MASRI, 2002; WESCH, 1996).
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6. CONCLUSOES

O presente trabalho teve como objetivo analisar as caracteristicas morfologicas,
composicionais e estruturais de filmes finos de Cu e SiC depositados por técnicas de PVD,
empregando magnetron sputtering DC para o Cu e RF para o SiC. A investigagdo buscou
avaliar a influéncia do parametro de tempo de deposi¢do sobre os filmes obtidos por meio de
técnicas de caracterizagdo como fluorescéncia de raios X, microscopia eletronica de
varredura, espectroscopia por dispersao de energia e difracao de raios X.

Os resultados obtidos para os filmes de Cu demonstraram que o aumento do tempo de
deposicdo promoveu crescimento progressivo da espessura das camadas depositadas. As
analises por XRF indicaram espessuras médias de aproximadamente 193 nm, 283 nm e 336
nm para os tempos de deposi¢do de 3, 5 e 7 minutos, respectivamente. As micrografias
obtidas por MEV evidenciaram a formacdo de filmes continuos sobre o substrato,
apresentando morfologia compativel com os mecanismos de nucleagdo, crescimento e
coalescéncia descritos na literatura para filmes metéalicos depositados por magnetron
sputtering. As analises por EDS confirmaram a predominancia do Cu nas regides analisadas,
bem como a presenga da camada intermediaria de Ti utilizada para promover a adesdo ao
substrato vitreo. Complementarmente, os difratogramas obtidos para as amostras depositadas
durante 3 e 7 minutos apresentaram picos caracteristicos da estrutura FCC do Cu metélico,
confirmando a formagao de filmes cristalinos nas condi¢des empregadas.

Para os filmes de SiC depositados sobre Al, as analises por XRF indicaram espessura
média proxima de 242 nm. As observagdes realizadas por MEV demonstraram alteracdes
significativas na morfologia superficial quando comparadas ao substrato de Al sem
deposi¢ao, evidenciando a formagao de uma camada superficial distinta. As analises por EDS
confirmaram a presenga simultanea de Si e C na superficie da amostra revestida, além do Al
proveniente do substrato, enquanto os mapas de distribuicdo quimica indicaram distribui¢do
relativamente homogénea dos elementos identificados. Embora as analises de XRF, MEV e
EDS tenham confirmado a deposicdo do filme de SiC, os resultados de DRX nao
evidenciaram picos cristalinos atribuiveis ao SiC. Esse comportamento sugere que o filme de
SiC depositado apresenta baixa cristalinidade ou carater amorfo nas condi¢des de deposi¢ao
utilizadas.

Os resultados obtidos permitiram atender aos objetivos propostos e contribuiram para
a compreensdo dos processos de deposicdo empregados, bem como para a caracterizagdo

fisica dos filmes produzidos. As técnicas de XRF, MEV, EDS e DRX forneceram
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informacgdes complementares que possibilitaram avaliar a espessura, a morfologia, a
composicdo quimica e as caracteristicas estruturais dos filmes depositados.

Como perspectivas para trabalhos futuros, recomenda-se a investigagdo da adesdo
entre camadas de Cu e SiC, uma vez que dificuldades de adesdo foram observadas durante o
desenvolvimento experimental. Também ¢ recomendada a realizagdo dos ensaios elétricos
originalmente propostos, incluindo medic¢des de resistividade, curvas corrente—tensao (I-V) e
ensaios de rigidez dielétrica, permitindo correlacionar as caracteristicas fisicas dos filmes
com o desempenho elétrico. Por fim, sugere-se a substituigdo do SiC por filmes de SiN,
conforme previsto na concep¢ao inicial do trabalho, possibilitando a comparagdo entre

diferentes materiais dielétricos obtidos por técnicas de deposicao fisica a vapor.
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APENDICES

APENDICE A — RESULTADOS INDIVIDUAIS DE XRF DAS AMOSTRAS DE COBRE

Tabela A1 — Resultados individuais de espessura obtidos por XRF para as amostras de Cu

Identificacio nominal Espessura Cu (nm)
3 min 177,212
3min—2 209,501
5 min 275,138
5min—2 291,714
7 min 295,963
7 min — 2 376,624

Fonte: Autor (2026).
Figura AI- Resultados de XRF: a) 3 min; b) 3 min-2; ¢) 5 min, d) 5 min-2; e) 7 min; f) 7 min-2

a) b)

Quantitative Result Quantitative Result

Analyte Result [3-sigma] Proc.-Calc. Line  Int.(cps/uA)

©) d)

Quantitative Result Quantitative Result

Analyte Result [3-sigma] Proc.-Cale. Line  Int.({cps/uA)

Analyte Result [3-sigma] Proc.-Cale. Line Int.(cps/ud)

Fonte: Autor (2026).
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APENDICE B — ESPECTROS EDS COMPLEMENTARES DA AMOSTRA DE COBRE

b)

Figura B1- Espectro EDS da amostra de 5 minutos; a) ponto 6; b) ponto 8; c) ponto 10.
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Fonte: Autor (2026).

Fonte: Autor (2026).
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indicando os pontos utilizados para andlise por EDS.

Figura B2— Micrografia de segdo transversal da amostra de Cu depositada durante 3 minutos,

Figura B3— Espectros de EDS da amostra de 3 minutos, a) ponto 1; b) ponto 2; ¢) ponto 3, d) ponto 4,

e) ponto 5
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Fonte: Autor (2026).

Figura B4— Micrografia de segdo transversal da amostra de Cu depositada durante 7 minutos,

indicando os pontos utilizados para analise por EDS.

2.5pum

Fonte: Autor (2026).
Figura B5— Espectros de EDS da amostra de 7 minutos, a) ponto 11; b) ponto 12, ¢) ponto 13, d)

ponto 14, e) ponto 15

a) b) c)
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Fonte: Autor (2026).
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APENDICE C — IMAGENS MEV COMPLEMENTARES DA AMOSTRA DE COBRE

Figura C1- Imagens de MEV da amostra de 3 minutos, a) 20.000X; b) 50.000 X; c¢) 50.000 X com

SEMHV: 100KV | WD: 1201 mm
SEM MAG: 20.0 kx Dot BSE 2um
View field: 13.8 ym  Date(micly): 06/09/26

SEMHV: 100KV | WD:1201mm

SEM MAG: 100 kx DetBSE  500nm
View fleld: 2.77 um _ Date(m/aly): 08109126

Fonte: Autor (2026).

MIRA3 TESCAN|

LcMiC | ucs

medidas; d) 100.000 X.

¢)

SEMHV: 100KV | WD:1201mm MIRA3 TESCAN

SEM MAG: 50.0 kx Det: BSE Tpm
View field: 5.54 ym _ Date(m/dly): 06109126 Lemic |ucs

MIRA3 TESCAN

Lemic |ucs

SEMHV: 100KV | WD: 1201 mm

SEM MAG: 50.0 kx Det: BSE Tpm
View fleld: 5,54 ym _ Date(m/dly): 06:08126

MIRA3 TESCAN|

Lomic ucs

Figura C2— Imagens de MEV da amostra de 5 minutos, a) 20.000X; b) 50.000 X; c¢) 50.000 X com

SEM HV: 10.0 kV WD: 11.43 mm
SEM MAG: 20.0 kx Det: BSE 2um
View field: 13.8 ym | Date(m/dly): 06/09/26

medidas; d) 100.000 X; e) superficie 100.000 X.

b) c)

MIRA3 TESCAN| SEM HV: 10.0 kV. WD: 11.43 mm MIRA3 TESCAN| SEM HV: 10.0 kV. WD: 11.43 mm
SEM MAG: 50.0 kx Det: BSE 1pm SEM MAG: 50.0 kx Det: BSE 1pm

LCMIC | UCS View field: 5.54 ym | Date(midly): 06/09/26 LCMIC | UCS

View field: 5.54 um | Date(m/dly): 06/09/26

MIRA3 TESCAN|

LCMIC | UCS
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SEM HV: 10.0 kV WD: 11.43 mm | MIRA3 TESCAN
SEM MAG: 100 kx Det: BSE 500 nm
View fleld: 2.77 ym | Date(m/dly): 06/09/26 LCMIC | uCS

SEM HV: 10.0 kV WD: 9.99 mm | MIRA3 TESCAN
SEM MAG: 100 kx Det: SE 500 nm
View fleld: 2.77 ym | Date(m/dly): 06/09/26 LCMIC | uCS

Fonte: Autor (2026).

Figura C3— Imagens de MEV da amostra de 7 minutos, a) 50.000 X; b) 100.000 X; c¢) superficie
100.000 X.

b) c)

SEMHV: 100KV | WD: 11.94 mm MIRA3 TESCAN| SEM HV: 10.0kV. WD: 9.99 mm MIRA3 TESCAN|
SEM MAG: 100.0 kx Det: BSE E SEM MAG: 100.0 kx Det: SE
View flold: 2.77 ym _ Date(micly): 06/09/28 Lemic | ucs View flold: 2.77 ym _ Date(micly): 06/09/26 Lomic | ucs

Fonte: Autor (2026).

APENDICE D — IMAGENS MEV COMPLEMENTARES DA AMOSTRA DE CARBETO
DE SILICIO

Figura D1- Imagens de MEV da amostra de Al sem deposigdo, a) 5.000X; b) 20.000 X.

a) b)

SEMHV: 100KV WD: 1000 mm MIRAS TESCAN
SEM MAG: 20.0 kx Det: SE 2pm
View fleid: 13.8 ym _ Date(m/cly): 06/09/26 Lemic | ucs

SEMHV:100kV | WD:10.00 mm MIRA3 TESCAN]
SEM MAG: 5.00 kx Det: SE 10 um
View fleld: 55.4 pm _ Date(m/cly): 06/09/26 Lomic | ucs

Fonte: Autor (2026).
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Figura D2— Imagens de MEV da amostra de Al com deposi¢do do SiC, a) 5.000X; b) 10.000 X; c)
20.000 X;

¢)

4

SEM HV: 10.0 kV. WD: 10.01 mm MIRA3 TESCAN|
SEM MAG: 20.0 kx Det: SE 2pm

SEM HV: 10.0 kv WD: 10.00 mm MIRA3 TESCAN| EE T3 T RS
SEM MAG: 5.00 kx

View field: 55.4 um | Date(midly): 06/09/26 Lcmic | ucs View fleld: 27.7 um | Date(micly): 06/0/26 LcmiC | ucs

Fonte: Autor (2026).

SEM MAG: 10.0 kx Det: SE

View fleld: 13.8 ym _ Date(midly): 06/09/26 Lemic jucs
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