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Introducao

Um filme fino consiste em um dispositivo composto por um substrato (suporte) e uma
camada de espessura controldvel (10pum ou inferior) de um material de propriedades em geral
distintas do constituinte do substrato, como ¢ ilustrado na Figura (1).

Filme fino

NCNE SEL 120KV X20000 Tgm WD 81mm

Fig. 1 Filme fino

Combinando-se propriedades é possivel construir dispositivos com diversas aplicagcdes
tecnoldgicas, como, por exemplo, a protecao da superficie do substrato contra o ataque de
reagentes especificos, ou mesmo a fabricag@o de dispositivos eletronicos.

Na literatura, diferentes técnicas se encontram apresentadas para a producio de filmes
finos. O substrato € em geral sélido, sendo o filme obtido via deposicao a partir de uma fase
gasosa ou liquida. De um ponto de vista micro-estrutural, os filmes sdo estudados quanto a
espessura, bem como tamanho e morfologia dos cristais depositados. A espessura do filme
pode ser controlada e reduzida até a escala nanométrica. Para tanto, técnicas de via imida sdo
aplicadas, como a lixiviagdo alcalina ou 4cida, onde o filme € desgastado mediante a reagdo
com uma solu¢do aquosa a uma taxa controlavel.

Objetivos

O projeto em desenvolvimento visa a elaboracao de uma metodologia capaz de produzir
filmes finos de 6xidos oriundos da co-precipitacdo e posterior decomposicdo térmica de
solucdes de nitratos, seguida da reducio seletiva dos 6xidos, resultando finalmente em filmes
na forma de CERMET (reducao parcial) ou metdlicos (reducdo total). O presente trabalho tem
como objetivo uma abordagem inicial do processo e estd voltado para a sintese e
caracterizacdo de filmes de 6xido de niquel em substratos de aluminio.

Metodologia

A metodologia seguida se encontra dividida em duas etapas principais: deposi¢ao do
filme e caracterizacdo. Na primeira etapa promove-se a decomposi¢do térmica a 400°C do
nitrato de niquel (NiNO;) dissolvido em 4gua destilada (Eq. 1), resultando no 6xido de niquel
(NiO) que se deposita sobre o substrato.

NiNO,.6H,0 (ag) — NiO(s) + NO, (g) + H,0(g) (1)
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O efeito da concentracdo foi estudado mediante a realizacdo de deposicdes partindo-se
de solucdes de nitrato de niquel de concentragdes iguais a 3gNiNOs3/100mlIH,0,
5gNiNO3/100mlIH20 e 9gNiNiO3/100mLH,0O, bem como a partir do nitrato puro, ou seja,
dispensando-se neste caso a etapa de dissolug¢do. Para o estudo do efeito da rugosidade, as
placas de aluminio foram polidas com lixas de granulagdo conhecida - 100, 220, 400, 600 e
1200. A camada mais externa do filme e de menor aderéncia, € removida mecanicamente. A
micro-estrutura do filme restante € entdo investigada, tendo-se como objetivo a observacao da
homogeneidade, espessura, tamanho e morfologia das particulas de NiO depositadas. Para
tanto, empregou-se a microscopia eletrénica de varredura (MEV). A espessura do filme bem
como a natureza das fases presentes (substrato e 6xido depositado) foi igualmente avaliada
mediante experimentos de difracdo de raios x, confrontando-se os resultados assim obtidos
com os resultados do MEV.

Resultados e discussoes

A presenca exclusiva de NiO foi comprovada mediante experimentos de difracdo de
raios x (Figura 2), tanto em uma amostra do p6 depositado nio aderido ao substrato, quanto
na andlise do filme remanescente. A largura dos picos é caracteristica de um material com
tamanho de particula da ordem de 77 nm.
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Fig. 2 Difracao de raios x do p6 de NiO nao aderido
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De acordo com as andlises conduzidas no MEYV, os filmes apresentam natureza
consideravelmente homogénea (Figuras 3 e 4). Os melhores resultados foram alcancados a
partir de substratos polidos com lixas de granulagdo em torno de 1200, ndo havendo a
necessidade de diluicdo prévia do nitrato sélido. As micrografias indicam a presenca de
particulas de uma s6 fase de tamanho consideravelmente nanométrico, consistente com o0s
resultados de difracdo de raios x.

Fig. 3 Filme de NiO - lixa de Fig. 4 Filme de NiO - lixa de
granulacio 400 granulacao 1200

Conclusoes

Mediante a implementacio do método descrito foi possivel depositar filmes
homogéneos constituidos por particulas nanoestruturadas de 6xido de niquel (NiO). A adesdo
pdde ser maximizada com polimentos realizados com lixas de granulacdo em torno de 1200 e
sem a diluicdo prévia do nitrato precursor. Apds a otimizagdo desta etapa, testes de reducio
com Hj; serdo realizados visando a produ¢do de um filme metalico.



