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Resumo

Neste trabalho foi realizada a deposicédo a plasma de um filme a base de 6xido de
silicio em agco ABNT 1010. A deposicao foi realizada em um reator de plasma com
fonte DC pulsada na configuracdo catodo-anodo, sendo as amostras posicionadas
no céatodo. O silicio foi obtido a partir de um precursor liquido denominado
hexametildissiloxano (CgH180Si,), sendo este injetado dentro do reator na forma de
vapor. A varidvel estudada foi a mistura de gases utilizadas para realizar a
deposicao, sendo utilizada uma atmosfera rica em oxigénio e uma atmosfera rica em
hidrogénio. Foram realizadas caracterizacdes por microscopia oOtica (MO),
microscopia eletrdnica de varredura (MEV) e por desplacamento. Os resultados
mostram que o hidrogénio torna o filme menos quebradico e mais aderido ao
substrato.
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PLASMA DEPOSITION OF A SILICON OXIDE LAYER ON STEEL ABNT 1010

Abstract

This work was performed by plasma deposition of a silicon oxide on steel ABNT
1010. The deposition was realized at a plasma reactor with DC pulsed source
cathode-anode configuration, and the samples placed on the cathode. The silicon
oxide was obtained from a liquid precursor called hexamethyldisiloxane (CsH130Si>),
which is injected into the reactor in vapor form. The variable studied was the mixture
of gases used to conduct the deposition, and used an oxygen-rich atmosphere and
an atmosphere rich in hydrogen. Characterizations were performed by optical
microscopy (OM), scanning electron microscopy (SEM) and peeling. The results
show that hydrogen makes the film less brittle and more adhered to the substrate.
Keyworks: Plasma deposition; Hexamethyldissiloxane; ABNT 1010.
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1 INTRODUCAO

Em muitos casos da engenharia a realizacdo de tratamentos de superficie é
suficiente para adequar um dado material a uma dada aplicacdo. Dentre as técnicas
existentes para a realizacdo de tratamento de superficie, tém-se os realizados a
plasma. Neste o material pode ser submetido a diferentes atmosferas com o objetivo
de melhorar as propriedades mecanicas, tribolégicas e de resisténcia a corrosao.

O recobrimento de superficies por deposi¢do a plasma de filmes a base de 6xido de
silicio € um tratamento que esta cada vez mais sendo estudado. Estes filmes tém
como caracteristica alta resisténcia a corrosdo em ambientes quentes. Nestes
tratamentos, organosilicios, tais como tetraetoxisiliano (TEOS; Siz(Oz(CzHs))s) €
hexametildisiloxano (HMDSO; Oz(SingH3)3)2), puros ou com mistura com O, ou
6xido nitroso (N»O), sdo utilizados.*? Ambos TEOS e HMDSO nao s&o tdxicos e
nem explosivos, sendo muito mais seguros do que o silano.

A opcéao por moléculas organicas contendo silicio € uma alternativa interessante por
possibilitar tratar pecas de grande volume e, pela possibilidade de se obter filmes
mais ducteis do que filmes puramente de Oxido de silicio. Estes podem sofrer
fraturas como resultado da diferenca do coeficiente de expansdo térmica entre o
substrato e o filme.!!). Para se obter filmes mais ducteis a relacdo O./organosilicios
deve ser controlada, atmosferas ricas em oxigénio resultam em filmes inorganicos
(ex.: SiO,) e atmosferas pobres em oxigénio resultam em filmes organicos (ex.:
SiOxCyH,).

Bapin e Rudolf® realizaram deposicdo em um reator com fonte de microondas
utilizando hexametildisiloxano, mostrando que a concentracdo de oxigénio na
descarga é fator fundamental para se obter um filme de SiO, sem a presenca de
carbono. Aumaille et al. ® também fizeram deposicdes variando a relacédo
O,/organosilicios em um reator de radio frequéncia, mostrando que quanto
atmosferas ricas em oxigénio favorecem a formacgao de filmes inorgéanicos.

Existem ainda outros parametros que devem ser levados em consideracdo para se
obter filmes organicos ou inorganicos. Alguns trabalhos mostram que pulsando a
descarga® ou alterando a poténcia da fonte de corrente®® é possivel modificar as
propriedades mecéanicas do filme, a composicdo quimica e a taxa de deposicao.
Estes autores mostram que é possivel obter filmes com boa adesdo ao substrato e
com espessura homogénea.

Embora muitos trabalhos vém sendo desenvolvidos, mais estudos ainda devem ser
realizados com o intuito de aumentar a adesao deste filmes. Neste sentido, este
trabalho tem por objetivo mostrar a influéncia de atmosferas ricas em hidrogénio ou
ricas em oxigénio na composicdo quimica e na adeséao do filme depositado.

2 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

O material utilizado como substrato foi um ac¢o ao baixo carbono, sendo constituido
por aproximadamente 97,5% de ferro e 0,26% de carbono. Neste foram realizadas
deposicdes a plasma de filmes a base de éxido de silicio, utilizando como precursor
o hexametildissiloxano (HMDSO; Oz(Siz(CHs)s)2), adquirido junto a empresa Aldrich.

As condicdes experimentais sdo apresentadas na Tabela 1. O fluxo total de
50 cm®min foi escolhido com o objetivo de se ter um tempo de residéncia do gas
suficiente para que ocorresse o cragueamento do HDMSO. Na primeira série de
ensaios realizou-se a deposicédo a plasma utilizando somente fluxo de argénio e de
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HMDSO. Nas outras duas séries de ensaios foi estudada a influéncia do oxigénio ou
do hidrogénio na descarga, também na presenca de argonio.

Tabela 1. Condic¢des experimentais utilizadas nas deposicfes a plasma
Fluxo de gas (cm’/min)

el o m A wbso Poek TR T T
A ) ) (94(;?@) (15%) 1 500 250 25
B i (2%)(3@) (7:(3)3@ (15%) 1 500 250 25
c (2<138/o) - (7:(;);)) (13%) 1 500 250 25

A representacdo esquematica do reator de plasma é mostrada na Figura 1. Este é
composto por uma fonte DC de corrente pulsada, um termopar posicionado na
amostra, um sensor de pressdo do tipo bardcel, uma bomba de vacuo capaz de
fazer vacuo até 107 torr e por fluximetros para controle do fluxo de gases. Durante
0s tratamentos as amostras séo posicionadas no catodo.
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Figura 1. Representacdo esquemética do reator de plasma utilizado.

Antes e apo0s a realizacdo dos tratamentos a plasma, as amostras foram analisadas
por microscopia otica (MO) e por microscopia eletronica de varredura (MEV). Para
verificar a adesao do filme ao substrato foram realizadas identacdes de dureza
rockwell com carga de 150 kg.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Apoés os tratamentos por plasma foram feitas imagens das amostras utilizando uma
camera fotografica, sendo o objetivo analisar a coloracdo do filme depositado
(Figura 2). A superficie das amostras é totalmente cobertas pelo filme, mostrando
gue os tratamentos foram realizados com eficiéncia. Observa-se também que a
coloragéo dos filmes é diferente para cada condi¢ao experimental.
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Figura 2. Imagem da superficie das amostras ap0ds os tratamentos: a) Condicdo A, deposicao
com plasma de Ar-HDMSO; b) Condicao B, deposicao com plasma de Ar-O,-HDMSO eg; ¢)
Condicdo C, deposicdo com plasma de Ar-H,-HDMSO.

A coloracao dos filmes das amostras da condi¢céo B (Figura 2b) sédo as que tém mais
influéncia do substrato. Segundo Lasorsa, Morandob e Rodrigoa!” quanto maior a
concentragéo de oxigénio no plasma, maior a formacao de filmes inorganicos. Estes
tém como caracteristica serem mais transparentes.

As andlises realizadas por MEV sao apresentadas na Figura 3. Observa-se por
estas imagens que o filme formado € homogéneo e que a taxa de deposicao foi o
mesma para todas as condicdes, tendo em vista que a espessura de camada pode
ser considerada estatisticamente igual.

A caracterizacdo de adesdo dos filmes no substrato foi realizada através de
identacdes de dureza rockwell, sendo os resultados apresentados na Figura 4.
Observa-se que utilizando hidrogénio na descarga (Figura 4c), a area desplacada é
menor do que das outras duas condi¢des. Ja utilizando oxigénio na descarga (Figura
4b), a &rea desplacada é maior do que das outras duas condic¢des.

Este maior desplacamento da condicdo B mostra que o filme formado € mais
guebradico e menos aderido ao substrato. A introducéo de oxigénio na descarga
pode ter propiciado principalmente a formacéo de 6xido de silicio. Acredita-se ainda
gue tenha ocorrido a formacdo de éxido de ferro, fragilizando ainda mais o filme
formado.

 Substrato
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Figura 3. MEV do corte transversal das amostras mostrando a espessura da camada: a)
Condicdo A, deposicao com plasma de Ar-HDMSO; b) Condi¢do B, deposicdo com plasma de
Ar-0O,-HDMSO e; c¢) Condicao C, deposi¢cdo com plasma de Ar-H,-HDMSO.

A introducdo de hidrogénio no plasma deve ter aumentado a formacédo de um filme

inorganico e a reducado de 6xido de ferro. Este dois fatores juntos contribuiram para
a formacéo de um filme mais ductil e mais aderido ao substrato.
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Figura 4. Mo da superficie das amostras apés as impress@es de dureza: a) Condigdo A, deposigdo
com plasma de Ar-HDMSO; b) Condicdo B, deposi¢cdo com plasma de Ar-O,-HDMSO e; ¢) Condicao
C, deposicéo com plasma de Ar-H,-HDMSO.

4 CONCLUSAO

Sendo o objetivo deste trabalho estudar a influéncia do oxigénio e do hidrogénio na
deposicdo a plasma de filmes a base de Oxido de silicio, pode-se concluir que a
utilizacdo de oxigénio faz com que favoreca a formacédo de Oxido de silicio e de
oxido de ferro, deixando o filme mais quebradico e menos aderido ao substrato.
Utilizando hidrogénio o comportamento se inverte, ou seja, este possivelmente
diminui a quantidade de SiO, e de 6xido de ferro, deixando o filme mais ductil e mais
aderido ao substrato.
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