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RESUMO

Este trabalho reporta a montagem de um sistema de pulve-
rizagdo catodica DC, de baixo custo e facil operagdo, para
a deposi¢do de eletrodos metalicos e o recobrimento de su-
perficies. O projeto permite a utilizacdo de metais como Au,
Ag, Pt, Cu, entre outros. Filmes de cobre (Cu) e prata (Ag)
foram depositados usando o sistema projetado. Os resulta-
dos avaliaram a espessura e a resisténcia elétrica dos fil-
mes em fungdo do tempo de deposicdo.

ABSTRACT

This work reports the construction of a DC sputtering sys-
tem, low coast and easy to operate, to the metallic elec-
trodes deposition and surfaces recover. This project can use
metals such as Au, Ag, Pt, Cu, and others. Copper (Cu) and
Silver (Ag) films were deposited using the projected system.
Results evaluated the thickness and electric resistance of the
films as a function of the deposition time.

1. INTRODUCAO

Os processos de metalizagdo de superficies sdo amplamente
utilizados na industria e na pesquisa cientifica. A metaliza-
¢do de embalagens para alimentos e o recobrimento de pe-
cas e artefatos com a finalidade de aumentar a resisténcia a
oxidacdo ou corrosdo, sdo alguns exemplos de aplicagdes
pela indastria. A obtencdo de filmes nanoestruturados de
metais multicomponentes [1], a prepa-racdo de sistemas
magnéticos multicamadas [2] e a viabili-za¢do da configura-
¢do metal/ferroelétrico/semicondutor para o estudo de filmes
ferroelétricos [3] sdo exemplos de possiveis aplicagdes em
diferentes sistemas de interesse tecnologico usados na pes-
quisa cientifica recente.

Tradicionalmente, deposi¢des de camadas metalicas ou mul-
ticamadas de 6xidos complexos sdo realizadas por meio de
processos quimicos, como a deposi¢do por vapor quimico
(CVD) [4] e o sol-gel [5], ou por processos fisicos consoli-
dados tais como o rf-sputtering [6-8] e a ablacdo a laser (/a-
ser ablation) [9]. Estes processos sdo amplamente difundi-
dos no meio cientifico, especialmente para o desenvolvi-
mento de novos materiais na forma de filmes ultrafinos, com

" eudes@fqm.feis.unesp.br

espessura menor do que 100 nm. Os métodos de deposigdo a
partir de solucdes quimica geralmente permitem um maior
controle da estequiometria de composi¢gdes complexas do
que os métodos fisicos em geral. Embora geralmente associ-
ados a uma infra-estrutura robusta e dispendiosa, os méto-
dos fisicos proporcionam deposicdes de alta qualidade, es-
pecialmente se metais simples sdo usados, como o Au, Ag,
Pt, Ni, Cu, entre outros.

O presente trabalho reporta a constru¢do de um sistema fisi-
co de pulverizacdo catodica DC para a deposi¢do de filmes
monometalicos (Ag e Cu). O sistema proposto foi construi-
do usando uma instrumentacao simples, de baixo custo e ac-
cessivel a qualquer pesquisador que deseja implementar o
recurso como uma ferramenta essencial para a deposi¢ao de
eletrodos metalicos, contatos elétricos e recobrimento de su-
perficies.

1.1. FUNDAMENTOS: PULVERIZACAO CATODICA

Atomos ou moléculas podem ser “arrancados” da superficie
de um soélido pelo bombardeamento mecanico de ions ener-
géticos gerados por uma descarga elétrica em um gas inerte
confinado em uma camara a baixa pressdo. Esse processo de
ejecdo do material é chamado de vaporizacdo catddica
(sputtering) e ocorre como resultado da transferéncia de
momento dos ions incidentes para os atomos do material
bombardeado (alvo). Os atomos ejetados do alvo percorrem
um espago até a condensagdo pelo choque com o substrato,
dando origem a um filme metalico.

A producdo de uma descarga gasosa luminescente de cor-
rente continua (DC) é obtida aplicando-se uma tensdo entre
dois eletrodos imersos em um gas a baixa pressdo (~107
Torr). A diferenca de potencial (ddp) aplicada entre os ele-
trodos produz uma pequena corrente elétrica de baixa inten-
sidade, devido a pequena quantidade ions gerados por uma
variedade de processos. Aumentando-se ddp, uma fragdo a-
dicional de energia ¢ fornecida as particulas carregadas do
gas. Fornecendo-se energia suficiente para essas particulas,
desencadeia-se um processo de produgdo de elétrons por co-
lisdo no catodo (alvo), dando origem aos chamados elétrons
secundarios. Estas particulas também ionizam atomos do
gas produzindo pares, elétron-ions positivos, que se dirigem
aos seus eletrodos correspondentes. Devido ao aumento de
elétrons livres, a corrente elétrica no sistema aumenta rapi-
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damente. Todavia, tensdo permanece em um patamar que
descreve a regido denominada descarga Townsend [10,11].
Aumentando-se ainda mais a tens@o, ocorre o processo de
avalanche, desencadeando colisdes de ions positivos do gas
com o catodo e em conseqiiéncia a producao de elétrons se-
cundarios adicionais, gerando assim uma reacdo em cadeia
que auto-sustenta a descarga. Nesta fase, denominada regido
normal, hd uma queda de tensdo com um abrupto aumento
de corrente e da luminescéncia devido a descarga no gas. A
densidade de corrente ndo € constante em todos os pontos
do catodo pela regido normal. Quando todo o catodo ¢é co-
berto pela luminescéncia um aumento na tensdo aplicada
produz um aumento de corrente. Assim, alcanga-se a regido
denominada de descarga anormal e ¢ essa regido que se uti-
liza para o processo de deposi¢@o. Devido ao fato do catodo
receber uma corrente elétrica por toda sua area proporciona
uma deposi¢do uniforme do filme desejado.

A aplicag@o de uma tensdo excessiva aos eletrodos provoca-
ra o rompimento da rigidez dielétrica do gas, ocasionando
uma descarga com conseqiiente redugdo da tensdo e aumen-
to de corrente elétrica. A regido luminescente, préxima ao
catodo, é denominada de luminosidade do catodo e a radia-
¢do emitida ¢ conseqiiéncia do decaimento eletronico orbital
de atomos superficiais do catodo e também dos proprios i-
ons quando da ocorréncia de colisdes destes com o catodo.
Na circunvizinhanga existe uma regido de pouca luminosi-
dade denominada espago escuro do catodo [12]. Nesta regi-
do, os elétrons secundarios emitidos pelo catodo irdo percor-
rer uma distancia correspondente ao seu livre caminho mé-
dio, adquirindo energia suficiente para ionizar através de co-
lisdes com os atomos do gas [13]. Uma maneira de se con-
seguir aumentar a taxa de deposi¢@o € justamente aumentar
o livre caminho médio das particulas carregadas.

1.2. O MAGNETRON SPUTTERING

O fendmeno da pulverizagdo catodica (sputtering) foi ob-
servado no final do século XIX por diversos pesquisadores,
mas sua aplicagcdo como processo de deposi¢do de filmes se
deu em 1877 [14]. Desde entdo, os equipamentos experi-
mentaram diversas modificagdes, mas sem duvida a mais
significativa foi a implementagdo de campos magnéticos
com a finalidade de aumentar a ionizac¢do de forma conside-

ravel. Em uma descarga onde um campo magnético B ¢ a-

plicado, a forga F que age sobre o elétron ¢ dada pela soma
das forgas elétrica e magnética e o efeito da componente
magnética ¢ tornar a trajetoria espiralada [15], aumentando
o livre caminho médio do elétron, e conseqiientemente au-
mentando também a probabilidade de colisdo com as molé-
culas do gés residual [16]. E devido a esse fato que os cam-
pos magnéticos elevam o grau de ionizagdo de uma descar-
ga. Os efeitos do campo magnético introduzem grandes me-
lhorias no processo de sputtering, no que diz respeito a ta-
xas de deposicdo, ampliando sua faixa de operacdo em ter-
mos de pressdo de gas inerte otimizando a caracteristica cor-
rente-tensdo e diminuindo o bombardeamento do substrato
por elétrons.
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2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Para a construcdo do sistema de pulverizagdo catddica fo-
ram utilizados materiais de baixo, usualmente encontrados
no comércio especializado, e uma instrumentagio eletronica
relativamente simples.

2.1. CAMARA DE PULVERIZACAO CATODICA

Para a construcdo da camara de pulverizagdo catodica foi u-
tilizado um frasco de vidro hermético (volume 1000ml), uti-
lizado domesticamente para armazenar alimentos em ambi-
ente esterilizado. A tampa de vidro do frasco foi substituida
por uma tampa de nylon usinada nas mesmas dimensoes da
tampa original. A isolagdo de borracha que acompanha a
tampa foi reaproveitada na nova tampa para realizar a veda-
¢do da camara. A Figura 1 esboca os principais componen-
tes do sistema em discusséo.

FONTE DE ALTA
TEMNSAC (DC)

Argdnio (Ar)

Magnetron —

Anodo I— Catodo (Alvo)

(Substrato)

=

Suporte

Figura 1 - Esboco do sistema para a pulverizagio catodica.

Na tampa foram realizados trés orificios para a passagem da
conexdo de vacuo e conexdes elétricas (veja a Figura 1). Pa-
ra o primeiro orificio uma conexdo para 1/4” foi utilizada
para a conexdo da mangueira de vacuo, o segundo orificio
destinado a um parafuso de latdo 3/8”, como passante de
corrente para o anodo (alvo), e o orificio central destinado a
conexdo do eletrodo do catodo. Neste ultimo introduziu-se
uma haste de latdo encamisada por um cilindro de nylon pa-
ra um bom isolamento elétrico. A isolagdo de vacuo para es-
te orificio ¢ feita através de dois retentores usados em moto-
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cicletas, como ilustra a Figura 2. O objetivo desta haste ¢
permitir o ajuste da altura do catodo, escolhendo a melhor
distancia entre os eletrodos de forma a obter a altura ideal
para uma deposi¢do uniforme. O magnetron ¢ fixado em
uma das extremidades desta haste, como representado na
Figura 1..

Para a construgdo do eletrodo do anodo foi utilizada uma
chapa de aco inox cortada em forma circular com 69 mm de
diametro e 3 mm de espessura. Um suporte para o anodo foi
construido com um cilindro de aluminio de 102 mm de altu-
ra por 76 mm de didmetro revestido por uma camisa de n-
ylon com encaixe para a chapa de inox. Um pequeno recorte
foi feito na camisa de nylon para a passagem do fio que faz
a conexdo. A Figura 3 ilustra em detalhes o eletrodo inferi-
or. Além de suporte para o substrato, este eletrodo tem por
objetivo reduzir o volume da camara, diminuindo a quanti-
dade de gés argonio necessario trocar a atmosfera no interi-
or desta antes da deposigao.

Figura 2 - Detalhes da montagem da isolaciio de vacuo na tam-
pa. Na parte superior da foto vé-se a haste condutora de cor-
rente elétrica para o catodo. A figura ilustra ainda a disposicio
dos retentores de vacuo (anéis pretos).

2.2. CONSTRUCAO DO CATODO MAGNETRON

Originalmente o termo magnetron foi empregado para de-
signar valvulas geradoras de microondas, cujo funciona-
mento baseia-se no aprisionamento de elétrons por campos
elétricos e magnéticos ortogonais entre si. O nome magne-
tron também ¢ utilizado nos dispositivos de pulverizagio ca-
todica que tem seu funcionamento baseado no mesmo prin-
cipio.

Para a construgdo do magnetron foi escolhida uma configu-
racdo circular por ser mais facil encontrar imds comerciais
com esta geometria. Foram utilizados dois imas coaxiais, re-
aproveitados de pequenos altos falantes usados. O primeiro,
com 32 mm de didmetro externo e 17 mm de didmetro inter-
no, ¢ o segundo com 15 mm de didmetro externo ¢ 4 mm de
diametro interno. Ambos os imads utilizados sdo de ferrite.
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Figura 3 - Foto do anodo, ilustrando em detalhes o recorte feito
para a passagem do fio condutor. A parte superior é a chapa de
inox onde é colocado o substrato.

Figura 4 - Montagem do magnetron. Vé-se em (A) os imis uti-

lizados, na parte inferior da imagem, o corpo de latido do cato-

do, na parte superior, e o alvo metalico a direita. Em (B) vé-se
a montagem do magnetron, com os imais e o alvo.
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Figura 5 - Montagem final do catodo fixado 4 tampa.

Os imas foram inseridos em um corpo de catodo de latdo,
como ilustrado na Figura 4. O alvo utilizado para deposi-
¢oes tem 40 mm de didmetro e foi fixado ao catodo por
meio de parafusos. A vedagdo do mesmo ndo se fez necessa-
ria; pois ndo foi utilizado nenhum processo de refrigeragdo
do catodo.

O catodo foi fixado por meio de uma rosca na haste da tam-
pa onde a parte central, feita de latdo, serve como condutor
elétrico para o catodo. A outra extremidade da haste foi co-
nectada a fonte de alimentagdo (Veja a Figura 1). A Figura 5
ilustra a montagem do catodo fixado a tampa, com as devi-
das conexdes.

2.3. MONTAGEM DA FONTE DE ALIMENTACAO

A Figura 6 apresenta em detalhes o esquema da fonte de a-
limentacdo utilizada no sistema de pulverizacao catddica.
Esta fonte de alimentacdo ¢ uma das partes mais caras do
projeto. A solucdo encontrada foi optar por reciclar compo-
nentes eletronicos de equipamentos que ndo podiam ser
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mais utilizados. O transformador usado foi retirado de uma
antiga fonte de alta tensdo danificada. As caracteristicas do
transformador s@o 127 V no primario ¢ 400 V no secundario
por uma corrente de 130 mA. Os capacitores eletroliticos
usados no projeto foram retirados de diversas fontes chave-
adas danificadas, usadas em antigos microcomputadores.
Um variac foi utilizado para controlar a tensdo fornecida ao
enrolamento primario do transformador, permitindo desta
forma controlar a tensdo DC fornecida ao catodo e ao ano-
do. O variac ¢ um controlador de voltagem, geralmente dis-
ponivel em laboratorios de ensino de fisica. Os demais
componentes utilizados na montagem sdo de facil aquisi¢ao
e baixo custo.

Um circuito retificador em ponte foi ligado a um banco de
capacitores. Uma unidade com quatro capacitores eletroliti-
cos de 220 pF x 200 V foram ligados em série com resistén-
cias de equilibrio para aumentar a tensao de isolagdo. O con-
junto com cinco destas unidades foi ligado em paralelo for-
mando um banco de capacitores com capacitincia total de
275 uF x 800 V. Um resistor de 220 Q por 50 W foi utiliza-
do para limitar a corrente no catodo. A fungdo deste resistor
no circuito ¢ diminuir a tensdo na carga durante a formagao
de um arco voltaico e manter a descarga estabilizada. A di-
ferenca de potencial entre os eletrodos foi monitorada com o
auxilio de um multimetro digital, permitindo leituras de 0 a
700V DC.

2.4. O SISTEMA EM FUNCIONAMENTO

Para comprovar o funcionamento do sistema de pulveriza-
¢do catodica foram realizadas deposi¢des de filmes metali-
cos utilizando alvos de cobre (Cu) e prata (Ag) em substra-
tos de vidro com 15 x 10 mm’. Um pequeno adesivo de 3
mm foi fixado em cada substrato para posterior medida de
espessura a partir do degrau entre o filme e o substrato. As
deposi¢cdes consistiram em preparar 4 filmes por 2, 4, 6 ¢ 8
minutos. A distancia entre o anodo e catodo manteve-se
constante durante as deposi¢des a uma altura de 15 mm. Pa-
ra todos os ensaios, o potencial elétrico aplicado foi mantido
a 500V DC.

A Figura 7 ilustra o cdmara de pulverizagdo catodica cons-
truida em funcionamento. O vacuo na cadmara foi realizado
com uma bomba de vicuo da Edwards RV3 disponivel. Para
cada deposicdo, inicialmente baixou-se a pressdo na cadmara
para 6 x 10" Torr, em seguida foi injetado na cimara gas
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Figura 6 - Esquema elétrico da fonte de alimentaciio do sistema de pulverizagio catédica.
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argdnio e novamente realizado vacuo até 6 x 10" Torr. Este
procedimento foi repedido mais duas vezes antes de iniciar a
deposicdo. Tal procedimento justifica-se por uma limpeza
adequada da cimara de deposi¢do e tem por finalidade eli-
minar tragos de oxigénio e garantir uma deposicdo menos
reativa.

2.5. CARACTERIZACAO DOS FILMES

A caracterizagdo de ambos os conjuntos de filmes metalicos
obtidos, cobre ¢ prata, consistiu em medir a espessura ¢ a re-
sisténcia elétrica dos filmes em fungdo do tempo de deposi-
¢do. As espessuras do filmes foram obtidas medindo-se a al-
tura do degrau entre o substrato e o filme, usando um perfi-
l6metro Dektak 6M Stylus Profiler. As resisténcias elétricas
dos filmes foram medidas ao longo do comprimento dos
filmes com o auxilio de um multimetro digital da Minipa
modelo ET-2507.

Figura 7 - Foto do pulverizador catédico em funcionamento.

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

As Figuras 8-A e 8-B apresentam o comportamento da es-
pessura dos filmes de cobre e prata, respectivamente, em
fungdo do tempo de deposi¢do. Um incremento significativo
das espessuras dos filmes foi observado em fungdo do tem-
po de deposicdo. Os resultados revelam ainda que a espessu-
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ra aumenta de maneira distinta para ambos os metais, ten-
dendo a uma saturag@o para a prata apds 6 minutos de depo-
si¢do, ¢ que os filmes de prata apresentaram uma taxa de
deposicdo maior do que observado para os filmes de cobre.
A taxa de deposicdo estd intimamente ligada a fungdo traba-
lho do metal, que para o cobre ¢ de 4,65 eV contra 4,26 eV
para a prata [17], justificando, portanto, a maior taxa de de-
posicao para a prata, ja que ¢ mais dificil arrancar atomos do
alvo de cobre.

As Figuras 9-A e 9-B apresentam, respectivamente, o com-
portamento da resisténcia elétrica dos filmes de cobre e pra-
ta em fun¢@o do tempo de deposi¢do. Comparando os resul-
tados, observa-se que os filmes de prata apresentaram resis-
téncia elétrica significativamente menor do que os filmes de
cobre. Dois motivos contribuem para que isso ocorra. O
primeiro € que a resistividade da prata ¢ um pouco menor do
que a do cobre, e segundo, provavelmente houve oxidagado
dos filmes de cobre apos a retirada da cadmara.

Para as curvas de resisténcia em fun¢do do tempo de depo-
sicdo (Figura 9) foi possivel ainda estimar uma relagdo ma-
tematica da resisténcia em fung@o do tempo de deposigdo a
partir de ajustes computacionais pelo método dos minimos
quadrados, considerando uma fung@o do tipo decaimento
exponencial. As equagdes (2) e (3) sdo os resultados destes
ajustes computacionais.

R., =54,15+2842,15¢""" )
R, =0,78+6,93""") (3)

Nas equagdes (2) e (3), ¢ ¢ o tempo de deposigdo ¢ R ¢ a re-
sisténcia elétrica dos filmes para um dado tempo de deposi-
¢ao.

4. CONCLUSAO

Este trabalho reportou a construg@o de um sistema de pulve-
rizagdo catodica para a deposi¢do de eletrodos metalicos. O
sistema foi construido a partir de uma instrumentacdo sim-
ples e de baixo custo. Filmes metalicos de Cu e Ag foram
depositados sobre laminas de vidro amorfo e apresentaram
espessuras entre 2000 e 3500 A apos 6 minutos de deposi-
¢do. Os filmes de prata apresentaram menor resisténcia elé-
trica do que os filmes de cobre, sendo estes os mais indica-
dos para a preparacdo de eletrodos para medicdes elétricas.
Todavia, as principais limitagdes do sistema aqui apresenta-
do residem no fato que o sistema ndo oferece energia sufici-
ente para a deposi¢do de 6xidos complexos, como cerdmicas
eletroeletronicas, e a limitada area de deposigdo. Neste sen-
tido, o sistema aqui apresentado €, portanto, indicado como
um equipamento de laboratério de pesquisa para a deposi-
¢do de monometais como Au, Cu, Ag, entre outros.
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