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RESUMO  
 
 
 
         O  ob je t i vo  des te  t raba lho  se  resume no  aper fe i çoamento  de  uma 
das  técn i cas  para  ob tenção  de  f i lmes  f inos  compostos  po r  mate r ia is  de 
ca rbono  nanoes t ru tu rados .  Es tes  f i lmes  fo ram depos itados  em lâminas  
de  s i l í c io ,  com recobr imento  de  meta i s  de  t rans i ção.  O  p rocesso  de 
depos i ção  ocor reu  em temperatu ras  re la t i vamente  ba ix as ,  sem a  
necess idade  de p rév io  aquec imen to  do  subs t ra to .  
          A  técn i ca  u t i l i zada  é  a  depos i ção  qu ím ica de  vapor  ass i s t i da  po r  
p lasma (PECVD)  rea l i zado  em um s is tema  rep rodut í vel  de  ba ixo  cus to ,  
g raças  a  u t i l i zação  de  mic ro-ondas  como fon te  de  rad iação  a lém da 
u t i l i zação de acet i leno  como fon te  de ca rbono.  
  T raba lhando  com o  s i s tema de  vácuo com va lo res  de p ressão  da  o rdem 
de  210  mTor r ,  é  poss íve l  um gas to  m ín imo  com reagentes  para  s ín tese 
do  f i lme  e  geração  quase  nu la  de res íduos  to rnando  o  p rocesso 
amplamente  v iáve l  economicamen te  e  ambien ta lmente .  
          As  e tapas  do  p rocesso fo ram mon i to radas  com a fe r i ção  da 
p ressão  e  tempera tu ra  du ran te  a  fo rmação  dos  f i lmes e  pos ter io rmente  
fo ram carac te r i zados  u t i l i zando  m icroscop ia  e le t rônica  de  va r redura ,  
espect roscop ia  EDS e Raman.   
         A  técn i ca  se  mos t rou  sat i s fa tó r ia  pa ra  ob tenção  de  nanoes t ru tu ras  
de  ca rbono  com d i ve rsas  ca rac te r ís t i cas ,  mais  especi f i camen te  
nano f i b ras  de  ca rbono ,  sem danos  ao  s is tema subs t rato -ca ta l i sado r ,  
g raças  às  ba ix as  tempera tu ras  u t i l i zadas  em todas  as  depos i ções .  
 
 
Pa lavras -chave :  Mate r ia is  nanoes t ru tu rados ,  ca rbono,  depos i ção 
qu ímica de vapor ,  m ic roondas ,  s i l í c i o .  
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ABSTRACT 
 
 

          
         The  ob jec t i ve  o f  th is  work  i s  summar ized  in  t he  enhancemen t    o f  
t echn iques  fo r  ob ta in ing  th in  f i lms  o f  nanos t ruc tu red  ca rbon  mate r i a l s .    
These  f i lms  were  depos i t ed  on  s i l i con  p la t fo rm covered  w i th  t rans i t i on  
meta ls .  The  depos i t ion  p rocess  occu r red  a t  low  tempera tures ,  w i thout  
t he  need fo r  p reheat ing  the subs t ra te  and  meta l  used.   
         The techn ique  i s  P lasma Enhanced Chemica l  Vapor  Depos i t i on  
(PECVD),  per fo rmed  i n  a  h igh l y rep roduc ib le  sys tem, low  cos t ,  due  the 
use  o f  m ic rowave  as  a  rad ia t ion  sou rce  and  the  use  o f  ace tylene  as  a  
ca rbon  sou rce.   
         Work ing  w i th  vacuum sys tem pressu re  va lues o f  the  order  o f  210 
mTor r ,  i t  i s  poss ib le  w i th  min imum reagen ts  fo r  the f i lm ,  and  w i thout  
genera tes  po l lu t ion ,  mak ing  a  v iab le  p rocess  economica l l y and  
env i ronmenta l l y.   
         The s teps  o f  t he  p rocesses  were  mon i to red  w i th  measuremen t  o f  
p ressure  and tempera tu re  dur ing  the f i lm  fo rmat ion  and  subsequent l y  
were  charac ter i zed  us ing  scann ing  e lec t ron  mic roscope  and  submi t t ing  a  
sample  fo r  EDS and  Raman spect roscop y.   
         The techn ique  has  p roved sat i s fac to r y t o  ob ta in  ca rbon 
nanos t ruc tu res  w i th  var ious  charac te r i s t i cs ,  spec i fi ca l l y  ca rbon 
nano f i be rs ,  w i t hout  p re jud i ce  to  the  s t ruc tu re  o f  the  subs t ra te  due  to  
t he  l ow temperatures  reached .    
 
Keywords :  Nanos t ruc tu red  mate r ia l s ,  ca rbon ,  chemical  vapor  
depos i t ion ,  m ic rowave ,  s i l i con .       
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1  INTRODUÇÃO 
 
 
         O  t raba lho  desc r i to  nes ta  d isse r tação  re lata  a  ob tenção  de  f i lmes  
f i nos  nanoes t ru tu rados  de  ca rbono p roduz idos  em  t emperaturas  
re la t i vamente  ba ixas ,  p róx imas à  tempera tu ra  amb iente .  
         A  técn i ca  u t i l i zada  nesse  t raba lho  fo i  a  depos i ção  qu ímica  de 
vapor  ass is t ida  po r  p lasma,  em ing lês P lasma Enhanced Chemica l  Vapor  
Depos i t ion  -  PECVD u t i l i zando  o  s is tema imp lemen tado  no  l abora tó r i o  
de  f i lmes  f inos  e  p rocessos  por  p lasma da  UFTM.  Para  a  ca rac te r i zação  
da  amost ras  fo ram u t i l i zadas  as  técn i cas  de  mic roscop ia  e le t rôn i ca  de  
va r redu ra  (SEM) ,  espect roscop ia  de  energ ia  d ispers iva  de  ra ios -X 
(EDS)  e  espect roscop ia  Raman  em co labo ração  do  Centro  de 
Componentes  Semiconduto res  da UNICAMP.  
         O  t raba lho  es tá  separado  bas icamente  em qua t ro  par tes ,  a  
p r imei ra  de las  é  uma rev i são  da  l i te ra tu ra ,  abo rdando  o  ca rbono  e  suas  
nanoes t ru tu ras .  As  ap l i cações  das  d i versas  fo rmas alo t róp icas  do  
ca rbono  es tão  re la tadas  em um b reve  resumo a inda  p resente  na  p r ime i ra  
par te  do  t raba lho .  Em segu ida  uma pequena  descr i ção das  p r inc ipa i s  
t écn i cas  de  p rodução  p resentes  nos  es tudos  re la t i vos  a  mate r i a is  
nanoes t ru tu rados  de  ca rbono.  
         A  segunda  par te  é  composta  pe la  metodo log ia  u t i l i zada  na 
ob tenção  dos  f i lmes  f i nos  bem como os  mater i a is  necessár ios  para  
rea l i zação  do  processo .  A  te rce i ra  pa r te  é  a  d iscussão  acerca  dos  
resu l t ados  ob t idos  com a  aná l i se  dos  dados   con t i dos  nas  imagens  de 
m ic roscop ia  e  espec t ros  Raman  de  a lgumas  das  amost ras ,  e  f i na l i zando 
o  t raba lho ,  a  quar ta  pa r te  se  concen t ra  em sua  conclusão .  
         Um apênd ice  é  d i spon ib i l i zado  no  f i na l  do  t raba lho  com as  
imagens  que  não es tão  p resen tes  na  seção  de  resu l tados ,  j á  que 
contamos  com uma grande  quant idade  de  imagens  de MEV.  
         Nos  parágra fos  que  se  seguem,  es tão  desc r it as  as  h ib r id izações  
do  ca rbono  e  as  p r inc ipa i s  nanoes t ru tu ras  de  ca rbono ,  com uma pequena 
ex p lanação  sob re  a  nanoc iênc ia  par t i cu la r  de  cada  uma.  A lguns  
ex emplos  de  suas  ap l i cações  es tão  p resentes  nos  parágra fos  e  logo  após  
um resumo das  pr inc ipa i s  t écn i cas  para  sua  ob tenção,  a lém dos  recu rsos  
p resentes  nos  l abo ra tór ios  para  sua carac te r i zação.  
         O  ob je t i vo  p r i nc ipa l  do  t raba lho  é  a  ob tenção de nanoes t ru tu ras  
de  ca rbono  em temperatu ras  p róx imas da  ambien te ,  para  com is to ,  ob te r  
uma técn i ca  de  depos i ção  de  f i lmes  de  ca rbono  em subs t ra tos  sens íve is  
à  t emperatura .  O  que  ab r i r i a  a  poss ib i l i dade  de  in tegração  de  es t ru tu ras  
nanomét r i cas  de  ca rbono  em s i l í c i o ,  po r  ex emplo ,  de modo  a  ob ter  
d ispos i t i vos  e le t rôn i cos  com esses  mate r i a i s .  
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2  REVISÃO TEÓRICA   
 
2 .1  O  Carbono  e  seus  es tados  h íb r idos 
 
         O  e lemen to  qu ímico  ca rbono ,  possu i  a  qua l idade de  h ib r i d iza r  
seus  o rb i t a i s  mais  ex te rnos  perm i t indo  a  rea l i zação de  l i gações  e  
geomet r i as  mo lecu lares  d i fe renc iadas  to rnando-o  o  elemento  ma is  
ve rsát i l  encont rado na natureza .  
         São  t rês  os  es tados  h íb r i dos  do  á tomo do  carbono  sp ,  sp2  e  sp3 ,  
resu l t ado  da  mis tu ra  de  seus  o rb i t a is  mais  ex te rnos.  Os  ca rbonos sp ,  sp2  
e  sp3   são  encont rados  em compostos  d ive rsos  de  ca rbono e  seus  
ag lomerados ,  que possuem carac te r ís t i cas  ún icas  ex pl i cadas  po r  
d i fe ren tes  l i gações  a tômicas  e  geomet r i as  p rovocadas  pe la  con f i gu ração 
que  os  es tados  h íb r i dos  do  carbono  promovem,  po r  exemplo ,  o  ca rbono 
sp  favo rece  a  fo rmação  de  cade ias ,  o  ca rbono  sp2  a  fo rmação  de 
es t ru tu ras  p lanares  e  o  sp3  es t ru tu ras  te t raédr i cas  (DRESSELHAUSS;  
DRESSELHAUSS;  AVOURIS ,  2001) .  
         Em se  t ra tando  dos  es tados  h íb r i dos  do  á tomo do  ca rbono,  quando 
oco r rem in te rações  somente  en t re  á tomos  de  ca rbono  fo rmando 
mate r i a is  com p rop r iedades  d i fe ren tes ,  oco r re  um fenômeno  chamado  
a lo t rop ia .  Os  a ló t ropos  ma is  conhec idos  do  ca rbono  são  o  g ra f i t e  com 
carbonos  sp2  e  o  d iaman te  com sp3 .  Os  do is  es tados  de  h ib r i d ização 
de f i nem a  es t ru tu ra ,  e  consequentemente ,  as  p rop r iedades  dos  mate r i a is  
em vo lume,  também chamados  bu lk,  e  dos  mate r i a is  nanoes t ru tu rados ,  
ou  nanoes t ru tu ras  de  carbono  (DRESSELHAUSS;  DRESSELHAUSS;  
AVOURIS ,  2001) .  
         Ex emp l i f i cando como os  t ipos  de ca rbono  i nf luenc iam as  
p rop r i edades  de  seus  mate r i a i s  vamos  tomar  como exemplo  os  do is  
a ló t ropos  c láss i cos  do  ca rbono,  g ra f i t e  e  d iaman te . No d iamante  es tá  
p resente  ca rbonos  sp3 ,  que  comfo rme fo i  desc r i t o ,  fo rma es t ru tu ras  
te t raédr i cas  com ângu los  en t re  l i gações  de  109º28 ’  e  d is tânc ia  de  1 ,56  
Ǻ ,  l i gações  cova len tes  de  fo r te  a t ração  e le t ros tá t i ca  em todas  as  
d i reções  da  es t ru tu ra  cúb i ca  de  face  cen t rada  do  d iaman te ,  exp l i cando 
sua a l t a  du reza (ROBERTSON,  1992) .  
         O  gra f i t e  possu i  ca rbono  sp2 ,  em sua  es t ru tu ra  c r i s ta l i na  fo rma 
uma es t ru tu ra  p lanar  de  hex ágonos  de  ca rbono ,  uma grade  nanomét r i ca  
denominada  gra feno ,  es ta  es t ru tu ra  é  mu i to  res is ten te  a  t ração  e  
compressão  po i s  suas  l i gações  são  mais  fo r tes  que  a do  d iaman te ,  com 
d is tânc ia  de 1 ,42  Ǻ ,  po rém apesar  da  a l t a  res is tênc ia  das  “ fo lhas ”  de 
gra feno,  e las  são  f i n i t as  e  possuem uma f raca in te ração  de  van  der  
Waals  en t re  e las ,  i sso  exp l i ca  a  maleab i l i dade  do  gra f i t e  dev ido  ao  fác i l  
c i sa lhamento  para le lo  ao  p lano dos  gra fenos .  
         Ex is te  uma fo rma de  ca rbono  que  não  obedece  a  uma regu la r i dade 
c r i s ta l i na  possu indo  ca rbono  sp2  e  sp3  mesc lando  prop r i edades  do  
gra f i te  e  do  d iaman te ,  chamada de  ca rbono  amor fo .  Também há  ou t ra  
es t ru tu ra  de  carbono  que  possu i  uma res is tênc ia  mu ito  g rande  à  t ração,  
a  f i b ra  de  carbono  que  apresenta  uma grande  quant i dade  de  ca rbono 
sp2 .  
         Embora  nas  nanoes t ru tu ras  de  ca rbono a  h ibr i d ização  sp2   ocor ra  
com mais  f reqüênc ia ,  a  h ib r id ização  sp3  pode  também es ta r  p resente  no  
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mate r i a l ,  fo rmando es t ru tu ras  sem regu la r i dade  c r i sta l ina ,  como é  o  
caso do  f i lme  de  ca rbono amor fo ,  que  possu i  os  do i s t ipos  de  carbono 
h ib r i d izado.  Quanto  a  es t ru tu ras  com carbono  sp2  as  mais  comuns  são:  
g ra f i te ,  fu l e renos ,  nano tubos  de  carbono,  nano f ib ras  de  ca rbono  e  
g ra feno  (ROA,  2008) .  A lgumas  es t ru tu ras  de  ca rbono  es tão  p resen tes  na 
f i gu ra  1 .  
        
         
                
        
 

 
Figura  1 :  Est ru tu ra  do  (a )  D iamante ,  (b )  Gra f i t e ,  ( c )  Fu le reno  e  (d )  
Nanotubo  de  carbono .  (ROA,  2008)  
 
 
2 .1 .1  Carbono  amor fo  
 
         Carbono  amor fo  é  um ar ran jo  de  á tomos  de  carbono  que  não 
possu i  uma regu lar i dade  c r i s ta l i na  ao  longo  de  sua  es t ru tu ra ,  es tão  
p resentes  l i gações  sp2   e  sp3  em sua  to ta l i dade ,  a lém da  p resença  de  
ou t ros  á tomos   como h id rogên io ,  po r  exemplo .  
         Os  f i lmes  de  ca rbono  amor fo  t êm uma impor tan te  re levânc ia ,  
dev ido  às  p rop r i edades  e le t rôn i cas ,  ó t i cas ,  mecân icas  e  t r i bo lóg i cas ,  e  
dependendo  da  fo rma como é  depos i tado,  é  poss íve l  o con t ro le  para  o  
uso  des tas  p ropr i edades  (MERKULOV e t  a l . ,  2001) .  Uma fo rma de 
ca rbono amor fo  com ap l i cações  van ta josas  é  o  DLC (diamond  l i ke  
ca rbon)  que  subs t i tu i  o  d iamante  para  f i ns  p rá t i cos com a  vantagem do 
ba ixo  cus to  (GRILL,  1999) .  Es te  mate r i a l  p romove  um incremento  nas  
p rop r i edades  de  mate r i a i s ,  como po r  exemplo ,  b rocas para  per fu ração,  
a lém de  ou t ras  p rop r i edades  que dependem da po rcentagem de 
h id rogên io  p resente  no  carbono amor fo .  
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2 .1 .2  Fu le renos        
 
         Graças  aos  es tudos  de Haro ld  Wal te r  K ro to  et  a l , uma nova  fo rma 
a lo t róp i ca  do  ca rbono,  o  C60 buckmins te r  f u l l e renne ,(KROTO,  H  W. ,  
HEATH J .  R . ,  O ’BRIEN,  J .  C . ,  CURT,  R.  F .  &  SMALLEY, 1985)  deu  
aos  c ien t i s tas  um novo  caminho  de  es tudos  cu lm inando  na  c r iação  da 
nanoc iênc ia  e da nanotecno log ia .  
         O  nome fo i  dado  em homenagem a  R ichard  Buckmins ter  Fu l l e r ,  
au to r  do  p ro je to  do  domo geodés i co  que  possu i  seme lhança  com as  
es t ru tu ras  dos  fu le renos .       
      
         
2 .1 .3  Nano tubos  de  ca rbono 
 
         Os nanotubos  de  carbono  cons is tem em nanoc i l i nd ros  compostos  
po r  fo lhas  de  gra feno.  Quando  são  per fe i tos ,  do is  tipos  de  nanotubos  
resumem a ma io r i a  de  suas  qua l i dades   podendo te r  uma ún i ca  parede ou  
fo rmar  um ar ran jo  coax ia l  com vár i as  paredes  concênt r i cas .  São 
chamados  de  nanotubos  de  ca rbono  de  parede  s imp les  e  nanotubos  de 
ca rbono de parede múl t ip l a  ou  “s ing le-wa l l  ca rbon nanotubes -SWCN”  e  
“mu l t i -wa l l  ca rbon nano tubes ” (HERBST,  2004) .  Desde sua  p r imei ra  
observação( I IJ IMA ,  1991)  t êm s ido  a l vo  de  vá r i os  estudos  e  como o  
gra feno,  possuem prop r i edades  no táve is .  
         Os  es tudos  que  envo l vem os  nano tubos  de  carbono  i nd ica ram 
p rop r i edades  e le t rôn i cas  i n te ressantes ,  var i ando  de aco rdo  com seu 
a r ran jo  es t ru tu ra l ,  que  vão  desde  d i fe renças  na  geomet r ia   a té  o  número  
de  paredes  de  sua  es t ru tu ra  que  permi tem a  cons ta tação  de  p ropr iedades  
metá l i cas  ou  semicondu to ras  dos  nanotubos  (DRESSELHAUS;  
DRESSELHAUS;  P IMENTA,  1999) .  
          A lém de  p rop r i edades  e le t rôn icas ,  os  nanotubos  possuem out ras  
p rop r i edades  l evando  ao  seu  uso  em d ive rsas  ap l i cações  em potenc ia l ,  
como,  imob i l i zação  de  p ro te ínas ,  p rodução  de  nanocompós i tos ,  t ec idos  
e le t rôn i cos ,  b iossensores  e  b iomarcadores  (GOMES;  FILHO,  2007) ,  
ap l i cações  que  mesmo em esca la  l abo ra to r ia l  p rovocam empolgação 
dev ido  as  poss ib i l i dades  que  os  nanotubos   que  podem gera r ,  uma de las  
são múscu los  a r t i f i c ia is  (FOROUGHI e t  a l . ,  2011) ,  ou t ra  é  a  
poss ib i l i dade  da  geração de energ ia  e lé t r i ca  (CHOI e t  a l . ,  2010) .  
         Os  nanotubos  de  ca rbono  também podem ser  ut i l i zados  para  
p rodução  de  f i t as  de  gra feno  (KOSYNKIN e t  a l . ,  2009)  se rv indo  como 
meio  de  depos i ção do  gra feno  em d ispos i t i vos  e le t rôn icos  (X IONG e t  
a l . ,  2011) ,  t ambém t razem a  poss ib i l i dade  de  mate r ia i s  e le t rôn i cos  
f l ex íve i s  (TAKAHASHI e t  a l . ,  2011) ,  ge rando novos  meios  para   a  
p rodução  de  in te r faces  e le t rôn i cas .  
         As  poss ib i l i dades  que  envo l vem a  tecno log ia  dos  nanotubos  de 
ca rbono,  t ranscendem a  tecno log ia  dos  d ispos i t i vos  a tua is ,  l evando-a   
po r  rumos  que  a inda  não  fo ram t r i l hados ,  t razendo  po tenc ia is  so luções  
para  p rob lemas  como a  d i spon ib i l i dade  e  o  ap rove i tamen to  de  recursos  
na tu ra i s  e  energét i cos .  
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2 .1 .4  Nanof ib ras  de  ca rbono 
 
         A  d i fe rença  en t re  as  nanof ib ras  de  ca rbono (ca rbon  nanof i bers  –  
CNF ’s ) e  os  nanotubos  de  ca rbono de  parede  mú l t ip l a  se  dão  em 
pequenos  aspec tos ,  como a  deso rdem da  es t ru tu ra  c r is ta l i na  ao  l ongo  do  
f i l amento .  A  nano f i b ra  é  cons ide rada  uma out ra  c lasse  de  nanoes t ru tu ra  
de  ca rbono,  a lém do gra feno ,  dos  nanotubos  e  dos  fule renos ,  sua  
es t ru tu ra  também é  baseada  em carbonos  h ib r i d izados na  fo rma sp2  e  
mu i tas  das  vezes  ex is te  uma cer ta  confusão  em re lação  a  a lguns  t ipos  de 
nano tubos  de  ca rbono  t ipo  bambu  (bamboo- l i ke ),  esque le to  de  pe ixe  
(he r r i ng -bone) e  empi l hamen to  de  copos  (s tacked-cup ),  mas  a  es t ru tu ra  
gera l  da  nano f ib ra  de  ca rbono acaba  ap resentando deso rdens  e  também 
l i gações  penden tes  ao  longo  do  f i l amento ,  que  ce r tamente  são 
p reench idos  com h id rogên io  (dang l ing  bonds ).  Es ta  deso rdem acaba  po r  
fac i l i t a r  a  s ín tese ,  po is  necess i ta  de  um p rocesso  com menor  
fo rnec imen to  de  energ ia ,  como tempera tu ra  e  ma ior  con t ro le  no  
c resc imento ,  ma io r  capac idade  de  deco ração  (MELECHKO e t  a l . ,  2007)  
e  consequentemen te  maio r  capac idade de  func iona l i zação ,  possu indo  as  
nano f i b ras  de  carbono  um vas to  campo  de  ap l i cação ,  sendo  ass im ,  essa 
c lasse  de  mate r i a l  t ambém tem sua  impor tânc ia  na  á rea de  c iênc ia  de  
mate r i a is ,  em espec ia l  com re lação ao  seu  emprego em sensores  
qu ímicos  e  b io lóg icos .  
 
 
 
2 .1 .5  Gra feno 
          
         Gra feno é   uma es t ru tu ra   composta  po r  uma grade de  á tomos  de 
ca rbono  sp2  es t ru tu rada  em hexágonos ,  po rém com espessu ra  mui to  f i na ,  
chegando  a  apenas  uma camada a tômica .   Iso lado  pe la p r ime i ra  vez  po r  
es fo l i ação  do  gra f i t e  (NOVOSELOV e t  a l . ,  2004)  t em se  most rado  um 
mate r i a l  ex t remamente  p romissor  e  com a  demons t ração  des ta  
poss ib i l i dade ,   a  busca por  novas  técn i cas  cresce cons tan temen te  e  com 
o  tempo,  se  to rnam ma is  v iáve i s  e  func iona i s  com poss ib i l i dades  que 
to rnam poss íve l  sua  p rodução  em la rga  esca la(K IM e t a l . ,  2009) .  
         A  evo lução  das  ap l i cações  u t i l i zando gra feno  caminha  em r i tmo 
ace le rado,  desde  que,  observações  ex per imenta is  demons t ra ram suas  
i ncr íve i s  p ropr i edades  e le t rôn i cas  (NOVOSELOV e t  a l. ,  2004) .  Com o  
passar  do  tempo,  os  es tudos  com o  gra feno mos t ra ram que  es te  mater i a l  
não  se r i a  revo luc ionár io  apenas  para  a  indús t r i a  e le t rôn i ca ,  apesar  de 
se r  o  a l vo  pr inc ipa l .  Suas  p ropr i edades   mecân icas  (LE E e t  a l . ,  2008)  
i nd ica ram que  seu  uso  na  engenhar ia  es t ru tu ra l  e ra  per fe i t amente  
poss íve l .   A tua lmente  as  bar re i ras   que  even tua lmente  fo ram 
encon t radas  para  o  uso  do  gra feno   vão  d im inu indo  de  aco rdo  com que 
os  resu l t ados  aparecem,  demonst rando  também que  suas  p rop r i edades  
ó t i cas  podem ser  u t i l i zadas  em d i ve rsos  d ispos i t i vos  
(THONGRATTANASIR I;  KOPPENS;  GARCÍA  DE ABAJO,  2012) . 
         Com o  passar  do  tempo ,  p ropr i edades  an tes  não dese jadas  para  
um mater i a l ,  passam a ser  impor tan tes  em dete rm inada  ap l i cação .  Esse  é  
um p rocesso  bas tan te  fam i l i a r  na  á rea  de c iênc ia  de mate r i a is .  Como 
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ex emplo ,  há tempos  a t rás  não  e ra  poss íve l  a f i rmar  que o  g ra feno  se r i a  
p romisso r  na  á rea  de  d ispos i t i vos  e le t rôn i cos  (BRITNE LL e t  a l . ,  2012) .  
Ou t ro  ex emplo  é  que  de fe i t os  es t ru tu ra is  e ram sér ios  p rob lemas na 
busca  po r  ap l i cações ,  porém a tua lmente  se  mos t ram impor tan tes  na  á rea 
de  ap l i cações  do  gra feno  como sensor  qu ímico  e  b io lóg i co  
(GUNLYCKE;  WHITE,  2011) .   
         Um ou t ro  desa f i o  na  busca  da  func iona l i zação de gra feno é  sua 
p rodução  em la rga  esca la .  A  adaptação  de  técn i cas  trad i c iona i s  na 
p rodução  de  novos  mate r ia is  e  também de  compós i tos , ganha  espaço 
dent ro  dos  l abo ra tó r ios ,  poss ib i l i t ando  resu l tados  mui to  sa t i s fa tó r ios ,  
ass im ,  mu i tos  p rodutos  que parec iam d i s tan tes  se most ram ma is  
p róx imos,  como as  te las  e le t rôn i cas  f l ex íve i s  (K IM e t  a l . ,  2009) .  Os  
compós i tos  de  gra feno,  mesmo sendo  mate r i a is  de  l abora tó r io ,  superam 
as  qua l i dades  dos  mate r i a is  convenc iona i s ,  como por exemplo ,  o  pape l  
de  gra feno  (RANJBARTOREH e t  a l . ,  2011) .  
         Com a  demonst ração  das  poss ib i l i dades  do  gra feno,  é  poss íve l  um 
v is l umbre  de  um sa l t o  t ecno lóg i co  que  con temp la rá  vár i os  se to res  da 
v ida  moderna,  de ixando  para  t rás  en t raves  tecno lóg icos  como escassez  
de  maté r i a  p r ima e  conseqüentemen te  a l t o  cus to  de produção .  
 
 
2 .1 .6  Ou t ras  nanoes t ru tu ras  de  ca rbono 
 
         A lém das  nanoes t ru tu ras  c i t adas  ac ima,  ex is tem a oco r rênc ia  de  
ou t ras  es t ru tu ras ,  fo rmadas  du ran te  os  p rocessos  de s ín tese ,  es t ru tu ras  
como  nanooctopus  e  nanoes feras  (MOSHKALEV;  ALVES;  SWART,  
2006) .  
          
 
2 .2  F i lmes  f inos 
 
         F i lmes  são f inas  camadas  usadas  para  o  recobr imento  de 
super f í c i es  de  mater i a i s ,  ad i c ionando  p rop r i edades  que  o  mate r ia l  em s i  
não  possu i  i so ladamente .  Com o  avanço  da  nano tecno log ia ,  uma nova 
c lasse su rg iu ,  com o  in tu i to  da  melho r ia  nos  es tudos  dos  mate r i a i s ,  e ,  
apesar  da  pa lav ra  f i lme  suger i r  uma f i na  pe l í cu la  pa ra  recobr imento ,  
a tua lmente  os  f i lmes  são  separados  em duas  categor ias ,  os  f i lmes  
espessos  ( t h i ck- f i lms ) e  f i lmes  f i nos  (  th in - f i lms ).  
         A  d i fe rença nos  do i s  f i lmes  ap resentados  é j us tamente  sua 
espessu ra ,  enquanto  o  f i lme  espesso  pode  a t ing i r  a  esca la  dos  
m i l íme t ros ,  os  f i lmes  f inos  es tão  na  esca la  dos  nanômet ros ,  podendo  
chegar  a  esca la  dos  m icrômet ros .  São  depos i t ados  nos  mate r i a i s  em 
vo lume (Bu l k ) pa ra  ad i c ionar  a  e les  p rop r i edades  (SMITH,  1995) .  Es tas  
p rop r i edades  são  d i v i d idas  em se is  ca tego r ias  bás i cas ,  segundo  a  tabe la  
1 .  
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Tabela  1  (Mod i f i cado  de SMITH,  1995)  

Categorias de propriedades dos filmes finos Aplicações típicas 

  Óticas Coberturas reflexivas/antireflexivas                                          
Filtros óticos                                                                
Decoração                                                                                     
Discos de memória (CD's)                                                           
Guias de onda                                                                                                          

  Elétricas Isolamento                                                                                   
Condução                                                                                   
Dispositivos semicondutores                                                
Dispositivos pizoelétricos 

  Magnéticas Discos de memória 

  Químicas Barreiras contra difusão                                                         
Proteções anticorrosivas                                                      
Sensores de líquidos e gases 

  Mecânicas Coberturas tribológicas                                                           
Incremento de dureza                                                             
coberturas adesivas ou anti-adesivas                                                        
Micromecânica                                             

  Térmicas Isolamento térmico                                                                  
dissipadores de calor 

 

 
         F i lmes  f i nos  de  ca rbono  cob rem todas  es tas poss ib i l i dades ,  como 
incremento  de  p ropr i edades  mecân icas ,  e le t rôn i cas ,  magné t i cas  e  ó t i cas .            
Ex i s tem d i ve rsas  fo rmas  e  técn icas  de  uso  e  s ín tese de  f i lmes  f inos ,  
a lém de  um grad ien te  de  espessura  podendo  se r  desde um f i lme 
monoatômico  (NOVOSELOV e t  a l . ,  2004)  a té  f i lmes  compostos  po r  
un idades  ve r t i ca i s ,  como a lguns  casos  de  nanotubos  de  carbono 
(LÖFFLER et  a l . ,  2011) .  
         A tua lmente  a  tecno log ia  dos  f i lmes  f i nos  é l a rgamen te  u t i l i zada  e  
a  t endênc ia  para  novos  usos  e  subs t i t u i ção  de mate ri a i s  em uso  é  
c rescen te ,  po is  nes ta  tecno log ia  t emos  a  vantagem do  a l to  rend imento  
com gas tos  e  impac tos  ambien ta is  pequenos  em re lação às  tecno log ias  
em uso ,  baseadas ,  po r  ex emp lo ,  em s ín tese qu ímica  convenc iona l .  
 
2 .3  Depos i ção de  f i lmes   de carbono 
 
         Os métodos  para  ob tenção  de  ca rbono  nanoes t ru tu rado evo lu í ram 
bas tan te  desde  o  in í c io  do   t raba lho  com fu le renos  (KROTO,  H  W. ,  
HEATH J .  R . ,  O ’BRIEN,  J .  C . ,  CURT,  R.  F .  &  SMALLEY, 1985)  e  
pos ter io rmente  à  s ín tese  dos  nanotubos  de  carbono  (I IJ IMA,  1991) .  Os  
métodos  u t i l i zados  nas  p r imei ras  s ín teses  fo ram ap rimorados  no  
deco r re r  do  tempo,  no  in íc io  con tavam com seme lhanças  como a l t as  
temperatu ras  para  sub l imar  o  g ra f i t e  e  a tmos fe ras  compostas  po r  gases  
nobres ,  ge ra lmente  o  hé l i o .  Para  a  ob tenção  des tas  tempera tu ras ,  um 
p rév io  aquec imen to  e  pos ter io rmente  o  uso  de  fe r ramen tas  ma is  
energé t i cas  como Ablação  po r  l aser (GUO et  a l . ,  1995)    ou  descarga 
por  a rco  (ANDERSON e t  a l . ,  1994)  com d i fe renças  su t i s  em ambas  as  
técn i cas .  
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         O  uso  de gases  como fon te  de  ca rbono é  u t il i zado  na técn i ca  de 
depos i ção  qu ímica  de  vapor  (Chemica l  vapor  depos i t ion  –  CVD)  que  a  
par t i r  de  1958  (WALKER;  RAKSZAWSKI;  IMPERIAL,  1958) t em s ido  
uma das  p r inc ipa i s  t écn i cas  de  esco lha  para  ob tenção  de nanoes t ru tu ras  
de  carbono  (ROA,  2008) .  
          A  técn i ca  se  base ia  no  uso  de  h id rocarbonetos  como fon te  de 
ca rbono e  meta i s  de  t rans i ção  como ca ta l i sado res .  A tempera tu ra  para  
e fe i t o  de  ca tá l i se  é  necessár ia ,  ou  se ja ,  um aquec imen to  do  subs t ra to  e  
do  meta l  ca ta l i sador .  
         O  p rocesso  possu i  mu i tas  var iáve is  como o  fa to  de  se r  fe i to  em 
ba ixas  pressões  ou  em p ressão  a tmos fér i ca ,  a lém de uma sér i e  de 
i ncrementos  para  mod i f i cações  de  cond ições  e  cont role  de  depos i ção ,  
como fon te  de  energ ia ,  con t ro le  da  p ressão ,  ca ta l i sado r ,  fon te  gasosa  e  
temperatu ra .   
     
 
2 .3 .1  Depos i ção qu ímica  de  vapor  ass i s t ida  por  p lasma (PECVD) 
 
          
        P lasma Enhanced  Chemica l  Vapor  Depos i t ion  - PECVD é  uma 
técn i ca  o t im izada para  depos i ção de  f i lmes  f inos  em d ive rsos  
subs t ra tos ,  p r inc ipa lmen te  aque les  sens íve is  à  a l t as  temperaturas .  
T ra ta -se  de   uma técn i ca  ve rsát i l  com vár i as  d i fe renc iações  que 
poss ib i l i t am sua  ap l i cação  em vár i as  á reas ,  com a vantagem da 
u t i l i zação  em  t empera tu ras  ba ix as  em re lação  as  out ras  técn i cas  
(ROCHA,  2007) .  
         A  ca rac te r í s t i ca  p r i nc ipa l  da  técn ica  PECVD é  a  u t i l i zação  de 
p lasmas  f r i os ,  que  são  descargas  l uminescentes  geradas  po r  um 
p rocesso  que envo l ve  ion ização  de  gases .  Es te  p lasma é  uma fon te  
ad i c iona l  de  energ ia  pa ra  a  decompos ição  dos  gases  em rad i ca is  l i v res  e  
espéc ies  p recu rso ras  do  f i lme,  não  poss íve is  em p rocessos  qu ím icos  
convenc iona i s ,  resu l t ando  em menor  necess idade  de  aquec imento  da  
amost ra .  
         O  s i s tema PECVD é  uma ex ce len te  a l te rnat i va  para  a  depos i ção 
de  f i lmes  f i nos  na  indús t r i a  da  m ic roe le t rôn i ca ,  dev ido  a  mu i tas  
vantagens  em re lação  à  depos i ção  té rmica  de  vapor ,  dent ro  des tas  
vantagens  des tacam-se  as  menores  tempera tu ras  u t i l izadas ,  boa 
cober tu ra  de degraus ,  adesão  e  un i fo rm idade  dos  f i lmes  (SMITH,  1995) .  
         O  p rocesso  cons is te  em uma câmara  mant i da  a  vácuo,  que  pode 
se r  rea l i zado  po r  a lguns  t i pos  de  bombas  (pa lhetas , roo ts ,  e t c . )  ou  
assoc iação de bombas de vácuo para  p rover  ba ix as  p ressões ,  vá l vu las  e  
du tos  para  admissão  de  gases  que  podem,  ou  não,  es ta rem l i gadas  a  um 
cont ro lador  de  f l uxo  de  massa,  senso res  de  p ressão  e  temperatu ra  e  uma 
fon te  de  energ ia  pa ra  p romover  a  i on ização  dos  gases  i n i c i ando  o  
p lasma.  
         As  fo rmas   mais  u t i l i zadas  para  c r i a r  p lasmas  f r ios  são  po r  rad io  
f requênc ia ,  descarga  DC e micro -ondas ,  t odas  com vantagens  e  
desvantagens  dependendo  do  p rocesso  a  se r  rea l i zado,  po rém sua  função 
é  a  i on ização  dos  gases  con f i nados  na  câmara  mant ida  sob  ba ixas  
p ressões  gerando a  descarga  lum inescen te .  
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         Essa  descarga  é  in i c i ada  pe la  ion ização  de gases ,  admi t i dos  na 
câmara  de  vácuo  em um p r ime i ro  momento ,  ge rando íons  e  e lé t rons  
l i v res  a tuando  na decompos ição  do  monômero  ad i c ionado ,  ge rando 
rad i ca is  l i v res  e  f ragmentos  molecu la res ,  esse complexo  con jun to  de  
reações  qu ímicas  resu l t a rá  em um t i po  espec ia l  de  po l imer ização ,  que 
não  obedece  a  es t ru tu ra  regu la r  dos  po l ímeros  convenc iona i s  chamada 
de  po l imer ização po r  p lasma(GELAMO,  2007) ,  cu lm inando  na 
depos i ção  do  f i lme em todo  o  i n te r i o r  da  câmara i nclus i ve  no  subs t ra to .  
      
     
2 .4  Fer ramentas  u t i l i zadas  pa ra  carac te r i zação 
 
        Para  a  carac te r i zação  de  f i lmes  f i nos ,  uma sér i e  de  técn i cas  são  
u t i l i zadas  para  es t imar  p rop r i edades  e  poss íve i s  apl i cações  dos  f i lmes  
p roduz idos  sendo e las ,  a  mic roscop ia  e le t rôn i ca  de  va r redura ,  
espect roscop ia  de energ ia  d i spers iva  de  ra ios -X  e  espec t roscop ia  
Raman,  são  t rês  técn icas  essenc ia is  pa ra  ca rac te r i zação  de  f i lmes  de 
ca rbono nes te  t raba lho .    
 
2 .4 .1  Mic roscop ia  e le t rôn i ca  de va r redu ra  (MEV) 
 
         Para  ve r i f i cação  da  qua l idade  dos  f i lmes  fi nos  depos i t ados ,  são  
necessár ias  imagens  para  v i sua l i zar  in i c i a lmente  a  topogra f i a  do  f i lme 
a lém de  ou t ros  aspec tos  mor fo lóg i cos .  O  mic roscóp io e le t rôn i co  de 
va r redu ra ,  em p r ime i ra  aná l i se ,  se  mos t ra  uma fe r ramenta  bas tan te  ú t i l  
pa ra  ve r i f i cação  da qua l idade dos  f i lmes .  
                  Imagens  produz idas  a t ravés  des ta  técn i ca  podem chegar  a  
magn i tude  de  1  500  000  vezes ,  conservando  a  p ro fundidade  de  campo 
compat íve l  com a  observação  de super f í c i es  rugosas . Apare lhos  
comerc ia is  possuem capac idade  de  aumento  com imagens  da  o rdem de  2  
a  5  nanômet ros ,  enquanto  apare lhos  exc lus ivos  para  pesqu isa 
ap resentam imagens  com reso luções  super io res  a  um nanômet ro  
(NAGATANI e t  a l . ,  1987) .   
         O  p r inc íp io  do  func ionamento  de  um mic roscóp io  e le t rôn i co  de  
va r redu ra  cons i s te  na  var redu ra  da  super f í c i e  da  amost ra  po r  um fe ixe  
de  e lé t rons  de pequeno  d iâmet ro .  Es te  fe ix e  de e lé trons  na  maior i a  das  
vezes  é  p roduz ido  i n i c i a lmente  po r  um f i l amento  de  tungs tên io  
aquec ido .  Os  e lé t rons  produz idos  são ace lerados  a t ravés  de  uma tensão 
de  a lguns  kV  (de 1  a  50  kV) ,  p roduz ida en t re  o  f i l amen to  e  o  ânodo ,  
pos ter io rmente  o  fe ix e  é  foca l i zado  sob re  a  amos t ra po r  uma sér i e  de 
l en tes  magnét icas .  Os  resu l tados  da  i n te ração  do  feix e  com a amost ra  
são  co le tados  po r  de tec to res  adequados  e  conver t i dos  a  um s ina l  de  
v ídeo.  
         A t ravés  de  bob inas  de  de f l exão  o  fe ix e  pode  se r  mov ido  pe la  
super f í c i e  da  amost ra ,  per fe i t amente  s inc ron izado  com uma te la  
ca tód i ca .  A  in teração  do  fe ixe  com a  amost ra  p roduz ondas  
e le t romagnét i cas ,  re t ro  espa lhamento  de  e lé t rons ,  elé t rons  secundár ios ,  
e lé t rons  Auger  e  ra ios -X.  O  con jun to  das  i n fo rmações  de tec tadas   
poss ib i l i t a  a  cons t rução das  imagens  a t ravés  dos  detec to res ,  a lém da  
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cons t rução  das  imagens  também é  poss íve l  a  rea l i zação  de  aná l i ses  
dev ido  a  p rodução  de  ondas  e le t romagné t i cas  como os ra ios -X .  
 

 
Figura  2 -  Componen tes  bás i cos  de um MEV(DEDAVID;  GOMES;  
MACHADO,  2007).  
 
         Dent re  as  par t í cu las  p roduz idas  pe la  in te ração  do  fe ix e  com a  
super f í c i e  da  amos t ra ,  os  e lé t rons  secundár ios  e  os e lé t rons  re t ro  
espa lhados  são  os  mais  impor tan tes  na  cons t i t u i ção  da  imagem.  E lé t rons  
secundár ios  são  e lé t rons  de  ba ix a  energ ia  responsáve is  pe la  fo rmação  
de  imagens  de  a l t a  reso lução,  em to rno  de 1  a  5  nanômet ros .  O 
cont ras te  da  imagem é dado pe lo  re levo  da amos t ra ,  dev ido  a  i s to ,  os  
de tec to res  devem es tar  p róx imos a  super f í c i e  do  mate r i a l  ana l i sado .           
         E lé t rons  re t roespa lhados  são  os  e lé t rons  re t i rados  de  camadas 
mais  p ro fundas ,  dev ido  a  i s to  es tão  mais  p róx imos  do  núc leo  dos  
á tomos  cons t i t u in tes  da  amost ra ,  o  que  permi te  in formações  sob re  sua 
cons t i t u i ção  qu ímica ,  j á  que  ex is te  uma re lação  en tre  a  energ ia  dos  
e lé t rons  re t i rados  com número  a tômico  Z  dos  e lementos  cont i dos  na 
amost ra .  
         Resumindo,  no  MEV,  o  detec to r  de  e lé t rons  secundár ios  é  
responsáve l  pe la  reso lução  topográ f i ca  na  imagem,  enquan to  os  e lé t rons  
re t ro  espa lhados  de f i nem a tona l idade  da  imagem p roduz ida 
(DEDAVID;  GOMES;  MACHADO,  2007) .  
         Um fa to r  impor tan te  a  se r  cons iderado  é  o  fa to  da necess idade da 
amost ra  se r  condu to ra ,  po is  caso cont rá r io ,  haverá  p rob lemas  na  
imagem.  O acúmulo  de  e lé t rons  em uma amost ra  i so lante  p rovoca  um 
e fe i t o  de  ca r regamento ,  sendo  necessár io  o  recobr imen to  da  amost ra  
com f i lmes  f inos  metá l i cos  para  poss ib i l i t a r  o  f luxo  de  e lé t rons .  
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2 .4 .2  Mic roscop ia  de  fo rça  a tômica  
 
 
        A  mic roscop ia  de  fo rça  a tômica é  uma técn i ca  para  ob tenção de 
imagens  de  super f íc i es ,  ob t i das  a t ravés  das  de f l exões  de  um pequeno  
supor te  acop lado a  uma mic ro  pon te i ra  em uma de  suas  ex t rem idades ,   
sua  pon ta   in te rage  com a  super f í c ie  da  amos t ra ,  podendo  es ta r  em 
contado  ou  não .  
        As  de f l exões  da ponta  p rovocadas  pe las  i n terações  com a 
super f í c i e  da  amost ra ,  jun tamen te  com uma var redu ra da  á rea 
super f i c i a l  são  in te rp re tadas  po r  apara tos  e le t rôn icos ,  e  es te  con jun to  
de  dados  ocas iona a  cons t rução  de  imagens  re la t i vas à  topogra f i a  do  
mate r i a l .         
    
                   
 
2 .4 .3  Espect roscop ia  de  energ ia  d ispers i va  de  ra ios-X (EDS)  
 
         A  Espect roscop ia  de  energ ia  d i spers iva  de  ra ios -X  (EDS)  é  uma 
técn i ca  de aná l i se  que ident i f i ca  os  e lemen tos  qu ímicos  p resentes  na 
amost ra .  
         Com base  em compr imento  de ondas  dos  ra ios-X  emi t i dos  pe la  
amost ra ,  em respos ta  a  i n te ração  com o  fe ix e  de  e lét rons  du ran te  a  
aná l i se  de  MEV,  é  poss íve l  ob te r  um espect ro  re fe ren te  aos  d i fe ren tes  
e lementos  qu ímicos  p resentes  na  amost ra .  
         A  espec t roscop ia  EDS é rea l i zada  s imu l taneamente  com a imagem 
p roduz ida  pe lo  m ic roscóp io  e le t rôn ico ,  po is  a  i n te ração  do  fe ixe  de 
e lé t rons  com a  amos t ra  resu l t a  na em issão  de  ra ios -x ,  ge rando  um 
espect ro  captado po r  detec to r  p resente  na  câmara de vácuo  do  
m ic roscóp io .  
         A  espec t roscop ia  EDS é uma aná l i se  e lementa r ,  e  se  base ia  no  
s imp les  fa to  de que ,  cada  á tomo tem uma d i fe ren te  es t ru tu ra  a tômica,  
ass im  sendo,  a  i n te ração  do  respect i vo  á tomo com o  fe ix e  de  e lé t rons  
resu l t a  na  ex c i t ação  dos  e lé t rons  em suas  camadas  mais  in te rnas .  O 
resu l t ado  des ta  exc i t ação  é  a  emissão  de  rad iação  carac te r ís t i ca  que 
va r i a  de  aco rdo  com o  e lemento  p resen te .   
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Figura  3 -  Espec t ro  EDS de amos t ras  de so lo(SCHIM IDT et  a l . ,  2002).  

 
 

         Neste  t raba lho  a  espect roscop ia  EDS fo i  u t i l i zada para  aná l i se  da 
compos ição do  f i lme  depos i t ado  e  ve r i f i cação da poss ib i l i dade  de  
contam inação .  
 
2 .4 .4  Espect roscop ia  Raman 
 
         A  técn i ca  denominada  espect roscop ia  Raman  é  bas tan te  e f i c i en te  
para  ca rac te r i zação  de  fo rmas  a lo t róp i cas  de  carbono.  Modos  
v ib rac iona i s  assoc iados  a  es t i ramentos  de l i gações  en t re  do is  á tomos 
i gua i s ,  no  caso  a  l i gação  ca rbono-carbono,  aparecem como bandas  
i n tensas ,  d i fe ren temente  do  que acontece  na  espect roscop ia  
i n f ravermelho ,  po r  ex emplo .  
         A  espec t roscop ia  Raman ,  per tence  a  c lasse  de  aná l i ses  chamadas 
não   des t ru t i vas ,  ou  se ja ,  não  necess i t a  de  t ra tamento  para  a  aná l i se  da  
amost ra ,  como acontece  em aná l i ses  qu ím icas  resu l t ando  em sua 
desnatu ração.  
         Es ta  técn i ca  surge  como uma impor tan te  fe rramenta  na 
ca rac ter i zação  de  f i lmes  f i nos  de  ca rbono ,  po is  permi te  a  reu t i l i zação 
da  amost ra  em uma aná l i se  subsequen te .  
        A  espect roscop ia  Raman se base ia  na  de tecção do  espa lhamento  de 
l uz  de  uma molécu la  i r rad iada .   Uma dete rm inada molécu la  pode  
abso rver  ou  espa lhar  a  luz .  Quando  ocor rem mod i f i cações  na  luz  
espa lhada  pe la  mo lécu la  (espa lhamento  i ne lás t i co )  es tas  mod i f i cações  
fo rnecem um espec t ro  composto  po r  compr imen tos  de  onda  d i fe ren tes  
da  fon te  de  rad iação ,  fo rnecendo  uma sér i e  de  dados sobre  a  subs tânc ia  
ana l i sada.    
         Uma vez  que não  há  somen te  um t ipo  de  v ib ração nas  mo lécu las ,  
compondo  uma complexa  rede  de  ca rac te r ís t i cas  i nd i vi dua is ,  o  espect ro  
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fo rnec ido  é  i n t r í nseco  a  cada  composto ,  podendo  se r cons iderado  uma 
impressão d ig i t a l da  molécu la  ana l i sada .   
         Os  dados  do  espect ro  fo rnec ido  pe lo  espa lhamento  da  l uz  i nd i cam 
as  ma is  d ive rsas  i n fo rmações ,  como o  t ipo  de  l i gação  qu ímica,  ou  
a l t e rações  qu ím icas  deco r r i das  em um dete rminado  p rocesso ,  a lém de  
uma sér ie  de  ou t ras  co r re lações .            
         A  técn i ca  em s i  cons is te  na  u t i l i zação  um laser  com compr imento  
de  onda  bem de f in ido  inc id indo sobre  a  amost ra  e  detec to res  para  a  
med ição  da  luz  espa lhada  pe la  es t ru tu ra  da  amost ra . O  espect ro  
fo rnec ido  em um grá f i co  da  i n tens idade  da  rad iação  espa lhada em 
função  de  sua energ ia  dada  em números  de  onda  (cm- 1) ,  Es ta  un idade  
não  é  uma un idade abso lu ta  e  s im  a  d i fe rença  en t re  o  compr imento  de 
onda  da  rad iação  espa lhada  e  a  da  rad iação  de  ex c i tação ( l aser ) .  
         D i fe renc iações  no  compr imen to  de  onda  i r rad iado são  chamados 
de  l inhas  s tokes  e  an t i -s tokes ,  que  s ign i f i cam respec t i vamente  a  
de tecção de um compr imento  de  onda maior  ou  menor  do  que  o  do  l aser ,  
p rovocado pe lo  espa lhamen to  ine lás t i co  da  l uz .  
         No caso  de f i lmes  nanoes t ru tu rados  de  carbono  a  técn i ca  é  
bas tan te  u t i l i zada  dev ido  à  p ra t i c i dade  e  o  número  de  in fo rmações  que 
são  fo rnec idas ,  que poss ib i l i tam tan to  a  iden t i f i cação da  amost ra  quan to  
a  qua l idade da nanoes t ru tu ra (DRESSELHAUS e t  a l . ,  2005) .  
         Modos  v ib rac iona i s  assoc iados  a  es t i ramentos  de l i gações  en t re  
do i s  á tomos  i gua is  aparecem como bandas  in tensas ,  no  caso  de  fo rmas 
a lo t róp i cas  do  ca rbono es tas  bandas  ca r regam in fo rmações  que ind i cam 
a  es t ru tu ra  da mesma.  
         Em um espec t ro  Raman  de uma nanoes t ru tu ra  de ca rbono duas  
bandas  são  impor tan t íss imas  em sua aná l i se  es t ru tu ra l ,  s i tuadas  na 
reg ião  de  1000-1700  cm- 1 ,  temos  a  banda  em to rno  de  1530  cm- 1  
chamada de Graf í t i ca  (G),  que  i nd ica  s im i l a r idade com a  es t ru tu ra  do  
gra f i te ,   como p resença e  quan t idades  de  ca rbono sp2 .   A  banda  em 
to rno  de  1340  cm- 1  chamada de  Desordem(D),  que  ind i ca  de fe i t os  na 
es t ru tu ra  c r i s ta l ina  da  amost ra ,  a lém da  p resença de  ca rbono 
sp3(ROBERTSON,  1992) .   
         Ex emp los  c láss i cos  são  espec t ros  Raman  de nanoes t ru tu ras   de 
ca rbono,  demonst rados  na  f i gu ra  4  e  5 .  
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Figura  4 -  Espec t ro  Raman de  Nanotubos  de Carbono (HERBST,  
2004)  

 
 
 
 
 

 
F igura  5 -  Espec t ro  Raman de  f i lmes  de d iaman te  (FARIA ;  GOMES,  

2006) 
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         No caso  do  espect ro  Raman de nanotubos  de  Carbono  (F ig .  4 )  são  
observadas  duas  bandas  en t re  1500 e  1750 cm- 1 ,  co r responden te  a  banda  
G e  G ’  e  uma banda  de  pouca  i n tens idade  en t re  1250  e  1375  cm- 1 ,  
co r respondente  a  banda  D.  Es te  espect ro  reve la  uma es t ru tu ra  com a l ta  
p resença  de  ca rbonos  sp2 .  Observando a  f i gu ra  5  a  banda D  possu i  uma 
in tens idade  s im i l a r  a  banda  G,  i nd i cando p resença  de  ca rbonos  sp2  no  
mesmo n íve l  de  carbonos  deso rdenados ,  dev ido  a  i n tens idade  da  banda 
G.  
         Nes te  t raba lho ,  a  espect roscop ia  Raman  fo i de  suma impor tânc ia  
para  ob tenção de dados  re fe ren tes  à  es t ru tu ra  c r i s ta l ina  da  amost ra ,  
sendo  c ruc ia l  pa ra  a  iden t i f i cação do  t ipo  de nanoes t ru tu ra  p resen te  na 
amost ra  ana l i sada .  
 
 
          
3  MATERIAIS  E  MÉTODOS 
 
 
3 .1  Depos i ção dos  f i lmes  
 
         Para  ob tenção  dos  f i lmes  nanoes t ru tu rados  de  ca rbono  fo i  
u t i l i zada  a  técn i ca  de  depos i ção  qu ím ica  de  vapor  ass is t ida  po r  p lasma 
(PECVD).  O  s i s tema PECVD se  encont ra  i ns ta lado  no  labo ra tó r io  de 
f i lmes  f inos  e  p rocessos  po r  p lasma da  Un ive rs idade Federa l  do  
T r i ângu lo  Mine i ro  -  UFTM.   
         O  s i s tema PECVD (F ig .  6 )  cons is te  em uma câmara  c i l índ r i ca  de  
quar tzo  com 5  cm de  d iâmet ro  po r  50  cm de  compr imento .  O  tubo  de 
quar tzo  é  acop lado em um magnet ron  de mic ro -ondas  de  700 Wat ts  de 
po tênc ia ,  as  ex t remidades  do  tubo  são  fechadas  po r  peças  c i l índ r i cas  em 
aço  i nox  possu indo conexões  nas  ex t remidades .  De um lado  temos  po r ta  
subs t ra to  que  é  composto  de  uma has te ,  cu ja  pos i ção no  in te r i o r  da 
câmara  pode  se r  a jus tada  con fo rme a  necess idade ,  perm i t indo  depos i t a r  
f i lmes  em vár ios  d i fe ren tes  pontos  da câmara.  Na  out ra  ex t remidade,  um 
f l ange  perm i te  a  conexão  da  câmara  com tubu lações  li gadas  a  c i l i nd ros  
de  gases  que  perm i tem a admissão de  gases  no  s is tema.  
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Figura  6 -  S is tema PECVD  
 
 

         O  s i s tema de  vácuo  é  p rov ido  po r  uma bomba de  pa lhetas  
Edwards® RV8 com capac idade  de  10  m3 /h ,  a  med ida  da  p ressão  é  fe i t a  
po r  um  senso r   Pi ran i  com fa ixa  de  med ição de 760  a    7 ,5  x  10- 3  To r r .  
         A  admissão  de  gases  no  s i s tema é  rea l i zada po r  du tos  de  cob re    
que  conectam os  c i l i nd ros  a  câmara  de  vácuo  com uma vá l vu la  agu lha  
para  regu lagem do f l uxo  con t ro lado de  aco rdo  com as med ições  do  
senso r .  
 
 
3 .2  Subs t ra tos 
 
         Na  maio r i a  dos  t raba lhos ,  u t i l i zando  a  técn i ca  PECVD para  
c resc imento  de  nano  es t ru tu ras  de  ca rbono,  o  s i l í c io  é  u t i l i zado  como 
subs t ra to  (HOSHI e t  a l . ,  2001) ,  (HOFMANN e t  a l . ,  2003) ,  (WANG;  
SHOJ I;  OGATA,  2011) ,  (LÖFFLER e t  a l . ,  2011) ,  (WANG; MOORE,  
2012) .  
        Nes te  t raba lho  l âminas  de s i l í c io  fo ram u t il i zadas  como subs t ra to  
para  depos i ção  dos  f i lmes  de  carbono ,  com d imensões de  5  x  5  mm.  
Fo ram depos i tados  f i lmes  metá l i cos  sob re  as  l âminas de S i  com função 
de  cata l i sado res ,  con fo rme descr i to  aba ixo .  
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3 .3  Ca ta l i sado res  
 
         U t i l i zando a  técn i ca  de  depos i ção  por  pu l ver ização  ca tód i ca  
(spu t ter i ng ) f o ram depos i tados  f i lmes  metá l i cos  sob re  as  l âminas  de  
s i l í c i o .  Os  meta is  u t i l i zados  fo ram o  n íque l  e  o  cob re .   Espessu ras  de  3  
e  10  nanômet ros  de  cob re  e  3 ,  10 ,  30  e  60  nanômet ros  de  N íque l  fo ram 
esco lh idas  para  es tudo.  Uma ba lança  de  quar tzo  “ i n  loco ”  fo i  u t i l i zada 
para  garan t i r  as  espessu ras  depos i t adas .  
        Todos  es tes  p rocessos  fo ram rea l i zados  no  labo ra tó r i o  de 
p rocessos  de  p lasma do Ins t i t u to  de  F ís i ca  Gleb  Watagh in  da  
UNICAMP.    
 
 
3 .4  Processo  de depos i ção   
  
                  In i c i a lmente  as  l âminas  de  S i  com f i lme  cata l i sado r  fo ram 
co locadas  no  po r ta  subs t ra tos ,  que  fo i  inse r ido  na  câmara  de  quar tzo  e  
hermet i camen te  fechada.  A  câmara fo i  submet ida  a  vácuo  po r  um 
per íodo  de  uma hora ,   pa ra  es tab i l i zação  da  pressão em seu  in ter io r ,  
mantendo  uma pressão  res idua l  do  s is tema var i ando  en t re  66  a  81  
mTor r .  
         Com a  p ressão  es tab i l i zada ,  o  in í c io  da  depos i ção dos  f i lmes  fo i  
i n i c i ado  com a  ad i ção  de  ace t i l eno  na  câmara  a té  p ressão  dese jada  
(cond i ções  desc r i tas  na  tabe la  2 )  e  ad i ção  de  argônio  a té  o  i n í c i o  de  
p lasma que é  gerado  em to rno  de  210  mTor r .  
         A  p ressão  de 210  mTor r  é  a  p ressão  em que  a  maio r ia  dos  f i lmes  
fo ram depos i tados  nesse  t raba lho .  Os  gases  são  contro lados  somente  
pe la  p ressão no  i n te r io r  da  câmara,  o  que  to rna a  depos i ção  bem s imp les  
e  p rá t i ca .  O  po r ta  subs t ra to  fo i  mant ido  na reg ião  de  p lasma menos 
i n tenso  (a f t e r  g low)  com tamanho  da  has te  i n te rna  de  20  cm a  par t i r  do  
i n i c i o  do  tubo  de  quar tzo .  A  reg ião  de  maio r  energ ia ,  onde  se  s i tua  o  
magnet ron  de  mic roondas  se  encont ra  a  10  cent ímet ros  da amost ra .  
         A  temperatura  de  depos i ção  va r i a  com o  tempo  e  a  p ressão  do  
s is tema e  fo i  med ida  a t ravés  de um termopar  t ipo  c romel -a lumel  
acop lado  d i re tamen te  ao  por ta  subs t ra to ,  com le i t u ra  rea l i zada  em  
mu l t ímet ro  de  bancada .  
         A  tabe la  2  ind i ca  as  cond ições  gera i s  da  depos i ção  dos  f i lmes ,  as  
tabe las  3 ,  4 ,  5 ,  6 ,  7  e  8  most ram as  cond ições  de aco rdo  com a 
espessu ra  de meta l  ca ta l i sado r  p resente  nos  subs t ratos .  
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Tabela  2 -  Cond ições  gera i s  de depos ição  de  todos  os  f i lmes .  
A m o s t r a  C a t a l i s a d o r  E s p e s s u r a  

C a t a l i s a d o r  
T e m p e r a t u r a 

D o  
s u b s t r a t o  

T e m p o  P r e s s ã o  P r e s s ã o  
T o t a l  

 M e t a l  n m  º C  M i n .  C2 H 2 ( m T o r r )  A r  +  C2 H 2  
( m T o r r )  

0 1  C u  3  ?  1 0  1 0 0 3 1 0  
0 2  C u  1 0  ?  1 0  1 0 0  3 1 0  
0 3  N i  3  ?  1 0  1 0 0  3 1 0  
0 4  N i  1 0  ?  1 0  1 0 0  3 1 0  
0 5  C u  3  1 2 2  2 0  7 9  2 1 0  
0 6  C u  1 0  1 2 2  2 0  7 9  2 1 0  
0 7  N i  3  1 2 2  2 0  7 9  2 1 0  
0 8  N i  1 0  1 2 2  2 0  7 9  2 1 0  
0 9  C u  3  1 2 2  2 0  3 4  2 1 0  
1 0  C u  1 0  1 2 2  2 0  3 4  2 1 0  
1 1  N i  3  1 2 2  2 0  3 4  2 1 0  
1 2  N i  1 0  1 2 2  2 0  3 4  2 1 0  
1 3  N i  3  1 2 3  2 0  7 0  2 1 0  
1 4  N i  1 0  1 2 3  2 0  7 0  2 1 0  
1 5  N i  3 0  1 2 3  2 0  7 0  2 1 0  
1 6  C u  3  1 2 3  2 0  7 0  2 1 0  
1 7  C u  1 0  1 2 3  2 0  7 0  2 1 0  
1 8  N i  6 0  1 2 3  2 0  7 0  2 1 0  
1 9  N i  3  1 2 4  2 0  6 4  2 1 0  
2 0  C u  3  1 2 4  2 0  6 4  2 1 0  
2 1  N i  3 0  1 2 4  2 0  6 4  2 1 0  
2 2  N i  6 0  1 2 4  2 0  6 4  2 1 0  
2 3  N i  3  1 2 3  2 0  8 4  2 1 0  
2 4  C u  3  1 2 3  2 0  8 4  2 1 0  
2 5  N i  3 0  1 2 3  2 0  8 4  2 1 0  
2 6  N i  6 0  1 2 3  2 0  8 4  2 1 0  
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 Tabe la  3 -  Cond ições  de  depos i ção  dos  f i lmes  em s i l í c io   recober to  po r  
f i lme de  3  nm de n íque l  sob  d i fe ren tes  p ressões  de  ace t i l eno  e  a rgôn io .  

 
 

C a t a l i s a d o r  E s p e s s u r a  
C a t a l i s a d o r  

T e m p e r a t u r a 
D o  

s u b s t r a t o  

T e m p o  P r e s s ã o  P r e s s ã o  
T o t a l  

 M e t a l  N m  º C  M i n .  C2 H 2 ( m T o r r )  A r  +  C2 H 2  
( m T o r r )  

0 1  N i  3  ?  1 0  1 0 0  3 1 0  
0 2  N i  3  1 2 2  2 0  7 9  2 1 0  
0 3  N i  3  1 2 2  2 0  3 4  2 1 0  
0 4  N i  3  1 2 3  2 0  7 0  2 1 0  
0 5  N i  3  1 2 4  2 0  6 4  2 1 0  
0 6  N i  3  1 2 3  2 0  8 4  2 1 0  

 
 
 
 
 
Tabela  4 - Cond ições  de  depos i ção  dos  f i lmes  em s i l í c io   recober to  po r  
f i lme de  3  nm de cob re  sob d i fe ren tes  p ressões  de  ace t i l eno  e  a rgôn io .  
A m o s t r a  C a t a l i s a d o r  E s p e s s u r a  

C a t a l i s a d o r  
T e m p e r a t u r a 

D o  
s u b s t r a t o  

T e m p o  P r e s s ã o  P r e s s ã o  
T o t a l  

 M e t a l  n m  º C  M i n .  C2 H 2 ( m T o r r )  A r  +  C2 H 2  
( m T o r r )  

0 1  C u  3  ?  1 0  1 0 0 3 1 0 

0 2  C u  3  1 2 2  2 0  7 9  2 1 0  
0 3  C u  3  1 2 2  2 0  3 4  2 1 0  
0 4  C u  3  1 2 3  2 0  7 0  2 1 0  
0 5  C u  3  1 2 4  2 0  6 4  2 1 0  
0 6  C u  3  1 2 3  2 0  8 4  2 1 0  

 
 
 
 
Tabela  5 -  Cond ições  de  depos i ção  dos  f i lmes  em s i l í c io   recober to  po r  
f i lme  de  10  nm de  n íque l  sob  d i fe ren tes  p ressões  de acet i l eno  e  
a rgôn io .  

 
 

C a t a l i s a d o r  E s p e s s u r a  
C a t a l i s a d o r  

T e m p e r a t u r a 
D o  

s u b s t r a t o  

T e m p o  P r e s s ã o  P r e s s ã o  
T o t a l  

 M e t a l  n m  º C  M i n .  C2 H 2 ( m T o r r )  A r  +  C2 H 2  
( m T o r r )  

0 1  N i  1 0  ?  1 0  1 0 0 3 1 0 

0 2  N i  1 0  1 2 2  2 0  7 9  2 1 0  
0 3  N i  1 0  1 2 2  2 0  3 4  2 1 0  
0 4  N i  1 0  1 2 3  2 0  7 0  2 1 0  

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



29 
 

 

 
Tabela  6 - Cond ições  de  depos i ção  dos  f i lmes  em s i l í c io   recober to  po r  
f i lme de  10  nm de  cob re  sob d i fe ren tes  p ressões  de acet i leno  e  argôn io .  
 
A m o s t r a  C a t a l i s a d o r  E s p e s s u r a  

C a t a l i s a d o r  
T e m p e r a t u r a 

D o  
s u b s t r a t o  

T e m p o  P r e s s ã o  P r e s s ã o  
T o t a l  

 M e t a l  n m  º C  M i n .  C2 H 2 ( m T o r r )  A r  +  C2 H 2  
( m T o r r )  

0 1  C u  1 0  ?  1 0  1 0 0 3 1 0 

0 2  C u  1 0  1 2 2  2 0  7 9  2 1 0  
0 3  C u  1 0  1 2 2  2 0  3 4  2 1 0  
0 4  C u  1 0  1 2 3  2 0  7 0  2 1 0  

 
 
 
 
Tabela  7 -  Cond ições  de  depos i ção  dos  f i lmes  em s i l í c io   recober to  po r  
f i lme  de  30  nm de  n íque l  sob  d i fe ren tes  p ressões  de acet i l eno  e  
a rgôn io .  
 
A m o s t r a 

 
C a t a l i s a d o r  E s p e s s u r a  

C a t a l i s a d o r  
T e m p e r a t u r a 

D o  
s u b s t r a t o  

T e m p o  P r e s s ã o  P r e s s ã o  
T o t a l  

 M e t a l  n m  º C  M i n .  C2 H 2 ( m T o r r )  A r  +  C2 H 2  
( m T o r r )  

0 1  N i  3 0  1 2 3  2 0  7 0 2 1 0 

0 2  N i  3 0  1 2 4  2 0  6 4  2 1 0  
0 3  N i  3 0  1 2 3  2 0  8 4  2 1 0  

 
 
 
 
Tabela  8 -  Cond ições  de  depos i ção  dos  f i lmes  em s i l í c io   recober to  po r  
f i lme  de  60  nm de  n íque l  sob  d i fe ren tes  p ressões  de acet i l eno  e  
a rgôn io .  
 

 
 

C a t a l i s a d o r  E s p e s s u r a  
C a t a l i s a d o r  

T e m p e r a t u r a 
D o  

s u b s t r a t o  

T e m p o  P r e s s ã o  P r e s s ã o  
T o t a l  

 M e t a l  n m  º C  M i n .  C2 H 2 ( m T o r r )  A r  +  C2 H 2  
( m T o r r )  

0 1  N i  6 0  1 2 3  2 0  7 0 2 1 0 

0 2  N i  6 0  1 2 4  2 0  6 4  2 1 0  
0 3  N i  6 0  1 2 3  2 0  8 4  2 1 0  
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3 .5  Caracte r i zação  dos  f i lmes 
 
         As  imagens  po r  m ic roscop ia  e le t rôn i ca  dos  f i lmes  depos i t ados  
fo ram fe i t as  no  Cent ro  de  Componentes  Semiconduto res  da 
Un ive rs idade  Es tadua l  de  Campinas .  As  imagens  t i ve ram um pape l  
fundamenta l  na  ca rac ter i zação das  nanoes t ru tu ras  depos i t adas ,  pa ra  
aver i guação da  topogra f i a  e  mor fo log ia  do  f i lme .  
         Fo i  u t i l i zado um mic roscóp io  NANOLAB NOVA 200  (FE I  CO) ,  
equ ipamen to  to ta lmente  d ig i t a l  com ampla  capac idade para  p rodução  de 
imagens  com a té  de  1  500  000  x  de  aumento ,  u t i l i zando  um fe ix e  de 
e lé t rons  de 5  KV e  0 ,4  nA ,  no  modo  de detecção  de  elé t rons  
secundár ios .  
          Após  a  aná l i se  das  imagens ,  fo i  esco lh ido um f i lme  composto  
po r  nano f i b ras  para  submissão  a  ou t ras  aná l i ses ,  para  melho res  
i n fo rmações  sob re  a  es t ru tu ra  e  compos ição  qu ím ica . A  amost ra  de 
nano f i b ras  fo i  ana l i sada por  EDS e Raman.  
         As  med idas  Raman fo ram fe i t as  no  equ ipamento  con foca l  modelo  
N tegra  Spect ra  da  MD NDT/Co,  e  fo i  u t i l i zado  um compr imento  de  onda 
de  473 .8  nm.   
 
 
    
4  RESULTADOS  E  D ISCUSSÕES 
 
 
         Os  resu l t ados  ob t i dos  nes te  t raba lho  são  discu t idos  com base  nas  
va r i áve is  u t i l i zadas  para  depos ição  dos  f i lmes  de  ca rbono ,  que  são 
tempo  e  temperatura  de  depos i ção ,  p ressão  do  monômero  u t i l i zado  e  
t ipo  de  meta l  ca ta l i sador  p resente  no  subs t ra to ,  estas  são  as  cond ições  
p r imord ia i s  envo lv idas  no  processo  u t i l i zado.   
         O uso  de  meta i s  de  t rans i ção  como cata l i sado r  pa ra  o  c resc imen to  
de  ca rbono nanoes t ru tu rado se cons t i tu i  uma p rá t i ca comum e bas tan te  
e f i c i en te ,  p r i nc ipa lmente  u t i l i zando  a  técn i ca  PECVD,  meta is  como o  
n íque l  são  u t i l i zados  em nanoes t ru tu ras  como gra feno  de  múl t i p l as  
camadas  (KEMPS et  a l . ,  2008) ,  nano tubos  de  ca rbono(HOFMANN et  a l . ,  
2003) , (CHOI e t  a l . ,  2006) ,  nano f ib ras  de  ca rbono  (PHAM-HUU et  a l . ,  
2006) ,  (CHEN et  a l . ,  1998) ,  (WANG;  MOORE,  2012) ,  pois  é  conhec ido  
que  cata l i sado res  metá l i cos   p romovem a  adsorção  d issoc ia t i va  e  a  
des id rogenação  de h id rocarbonetos ,  o r i g inando  depósi tos  de  ca rbono 
(HERBST,  2004) .  
         Nes te  t raba lho  fo ram u t i l i zados  n íque l  com espessu ras  de  3  nm,  
10  nm,  30  nm e  60  nm  e  cobre   3  e  10  nm,  depos i t ados  em lâminas  de 
s i l í c i o .  Es tes  meta i s  fo ram esco lh idos  dev ido  ao  número  de  t raba lhos  
pub l i cados  demonst rando  sua  e f i c i ênc ia ,  o  h id rocarbone to  de  esco lha 
para  o  uso  fo i  o  ace t i l eno  pe lo  mesmo mot ivo .  
         No  s i s tema PECVD o  p lasma fo i  in i c i ado  com p ressão  mín ima de 
210 mTor r ,  sendo  que  a  soma das  pressões  dos  gases  acet i leno  e  argôn io  
mantém a  p ressão  to ta l  de  t raba lho  do   p lasma (210  mTor r  ou  mais ) .  A  
p ressão  é  mant ida de aco rdo  com a  regu lagem da vá l vu la  agu lha  
p resente  en t re  o  c i l i ndro  do  respect i vo  gás  e  o  s istema PECVD.  Todas  
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as  imagens  fo ram ana l i sadas  de  aco rdo  com a  pressão de ace t i leno .   Fo i  
mant i do  no  s is tema a  mesma p ressão  to ta l  em todas  as  depos i ções  
ex ceto  a  depos i ção  com 100 mTor r  de  ace t i leno .  
 
4 .1  Imagens  AFM dos  subs t ra tos  
 

 
Figura  7 -  Imagens  AFM dos  subs t ra tos  
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         Para  uma p rév ia  inves t i gação  da  topogra f i a dos  subs t ra tos ,  fo ram 
rea l i zadas  imagens  a t ravés  de  um m ic roscóp io  de  fo rça a tôm ica,  pa ra  
compara r  a  rugos idade da l âmina de s i l í c i o  pu ra  e  com a p resença  de 
f i lme cata l i sado r ,  
         As  imagens  mos t ram c la ramen te  que  a  depos ição  de  f i lmes  
ca ta l i sado res  p romove um aumento  na rugos idade  do  subs t ra to .   
 
4 .2  Pressão  u t i l i zada na  câmara  de depos i ção 
 
         Os  resu l t ados  es tão  baseados  na  cond ição  pr i nc ipa l  observada 
para  a  depos ição  de  nanoes t ru tu ras  de  ca rbono ,  a  p ressão  do  gás  fon te  
de  carbono  (ace t i l eno ) .  
         Fo ram rea l i zados  tes tes  com d i fe ren tes  p ressões  do  monômero  
ace t i leno ,  u t i l i zando  a rgôn io  como gás  d i luen te  e  também para  a t i ng i r  a  
p ressão  necessár ia  na  câmara para  i gn ição  do  p lasma.  
         A  tabe la  02  mos t ra  as  p ressões  u t i l i zadas  na  câmara  de  depos i ção 
em todas  as  depos ições ,  ass im  como as  tabe las  03 ,  04 ,  05 ,  06 ,  07  e  08  
mos t ram as  cond ições  de  p ressão  de  aco rdo  com o  f i lme  metá l i co  e  sua 
espessu ra .  
         As  imagens  são uma se leção  do  con jun to  de  todas  as  depos i ções ,  
em anexo  no  f ina l  do  t raba lho  há  um con jun to  maio r  de  imagens  com 
um ma io r  deta lhamen to .  
        Na  tabe la  09  aba ixo  es tá  à  desc r i ção  dos  p ri nc ipa i s  pa râmet ros  
u t i l i zados .  
 
Tabela  9  –  Pr inc ipa is  ca rac ter ís t i cas  das  depos ições  de  f i lmes de 
ca rbono.  

CATALISADOR ESPESSURA 
(nanômetros) 

PRESSÃO 
RESIDUAL 

(mTorr) 

PRESSÃO 
DEPOSIÇÃO 

(mTorr) 

PRESSÃO 
ARGÔNIO 

(mTorr) 

PRESSÃO 
ACETILENO 

(mTorr) 

ESTRUTURA 
OBTIDA 

Níquel 3  66 210 110 34 Nano furos 
Cobre 3 66 210 110 34 Nano elevações 
Níquel 10 66 210 110 34 Nano esponja 
Cobre 10 66 210 110 34 Nano furos 
Níquel  3 e 60 76 210 70 64 Nano furos 
Cobre 3 76 210 70 64 Nano furos 
Níquel 3, 10, 30 e 60 70 210 70 70 Nano esferas 
Cobre 3 e 10 70 210 70 70 Nano esferas 
Níquel 3 e 10 71 210 60 79 Nano fibras 
Cobre 3 e 10 71 210 60 79 Nano fibras 
Níquel 3, 30 e 60 76 210 50 84 Nano furos 
Cobre 3 76 210 50 84 Nano furos 
Níquel 3 e 10 71 310 139 100 Nano poros 
 Cobre 3 e 10 71 310 139 100 Nano poros 
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4 .2 .1  Pressão  de 100  mTor r  de  ace t i leno 
 
 

 
 
F igura  08  –  Nanoes t ru tu ras  depos i t adas  em 100  mTor r  de  acet i l eno .  
 
 
         As  imagens  ac ima most ram es t ru tu ras  s im i l ares  em todos  os  
ca ta l i sado res  e  espessu ras  u t i l i zados .  A  espessu ra  do  f i lme,  
aparen temen te ,  ap resenta  um va lo r  de  400  nm e  demonst ra  se r  uma 
es t ru tu ra  conduto ra ,  dev ido  a  magn i tude  da  imagem sem e fe i to  de 
ca r regamen to .  
         Con fo rme a  tabe la  02 ,  o  t empo de depos ição reg is t rado  fo i  de  10  
m inu tos ,  sendo d i fe ren te  do  res tan te  das  depos i ções cont i das  nes te  
t raba lho ,  i s to  po rque  na p ressão de 100  mTor r  de  acet i leno  ocor re  uma 
depos i ção  ex cess iva  nas  paredes  da  câmara ind i cando um excesso  de  
monômero .  
         As  es t ru tu ras  se  ap resentam po rosas  e  com a lgumas  nuc leações  
a leató r i as ,  também contam com a lguns  fu ros  ao  l ongo de  toda  a  
depos i ção .   

Cobre 3 nm Cobre 10 nm 

Níquel 3 nm Níquel 10 nm 
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         Dev ido  a  esse  p r ime i ro  resu l t ado ,  ve r i f i cou -se o  excesso de 
monômero  e  a  par t i r  dessa  cond ição  fo ram rea l i zadas depos i ções  
grada t i vas  com o  mín imo de monômero  poss íve l .  
 
4 .2 .2  Pressão  de 34  mTor r  de acet i l eno 
 
         Es ta  depos i ção  desc r i t a  na  tabe la  02 ,  fo i  rea l i zada  sob  p ressão 
to ta l  na  câmara  de  210  mTor r  e  p ressão  parc ia l  de  ace t i l eno  de  34  
mTor r .  Os  ca ta l i sado res  usados  fo ram f i lmes  de  3  e  10  nanômet ros  de  
n íque l  e  cob re .  
         Os  resu l t ados  fo ram d i fe ren tes ,  de  acordo  com a  espessu ra  e  o  
t ipo  de  meta l  u t i l i zado,  demonst rados  na  tabe la  9 .  Todas  as  es t ru tu ras  
ap resentam carac te r ís t i cas  condu to ras ,  dev ido  ao  mín imo  e fe i t o  de  
ca r regamen to  ex ib ido  nas  imagens .  
 

 
 
 

Figura  09  –  Nanoes t ru tu ras  depos i t adas  em 34 mTor r  de ace t i leno.  
 

Cobre 3 nm 

Níquel 3 nm Níquel 10 nm 

Cobre 10 nm 
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4 .2 .3  Pressão  de 64  mTor r  de acet i l eno 
 
         Nes ta  depos i ção,  o  resu l t ado  fo i  s im i l a r  em todos  os  f i lmes  
depos i t ados  independen te  do  t ipo ,  e  da  espessu ra  do cata l i sador  
u t i l i zado .  Os  ca ta l i sado res  u t i l i zados  fo ram n íque l e  cob re ,  sendo 
n íque l  nas  espessu ras  de  3 ,  30  e  60  nanômet ros  e  cobre  na  espessu ra  de 
3  nanômet ros ,  todos  depos i t ados  sobre  s i l í c io  de  aco rdo  com a  tabe la  2 .  
         As  imagens  dos  f i lmes  de ca rbono most ram nano fu ros  em toda  a  
ex tensão dos  f i lmes ,  com um d iâmet ro  da  ordem de 400 nanômet ros  em 
méd ia .  
 

    
 
 
Figura  10  –  Nanoes t ru tu ras  depos i t adas  em 64 mTor r  de ace t i leno.  
 
 
 
 
 

Níquel 3 nm 

Níquel 30 nm Níquel 60 nm 

Cobre 3 nm 
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4 .2 .4  Pressão  de 70  mTor r  de acet i l eno 
 
         Nes ta  p ressão  de  70  mTor r  de  ace t i l eno ,  a  depos i ção  fo i  rea l i zada 
em n íque l  e  cob re  nas  espessuras  de 3  e  10  nanômet ros  de  cob re ,  a lém 
de  3 ,  10 ,  30  e  60  nanômet ros  de n íque l ,  de  aco rdo  com a tabe la  2 .  
         Nes ta  depos i ção,  as  imagens  reve lam nuc leações  na  fo rma de 
nanoes fe ras ,  com d iâmet ros  en t re  60  e  90  nanômet ros,  p resentes  em 
toda  ex tensão do  subs t ra to .   
         No f i lme depos i t ado  na  espessu ra  de 60  nanômet ros  de  n íque l  não 
fo i  observado  a  p resença  das  nanoes fe ras ,  i nd icando um ausênc ia  de 
nuc leações  de  ca rbono  d i fe ren temente  das  ou t ras  espessu ras  de  n íque l ,  
e  t ambém de  cob re .   
 

 
          
 
 
 
F igura  11  –  Nanoes t ru tu ras  depos i t adas  em 70  mTor r  de ace t i l eno,  com 
N i  3 ,  10  e  30  nm.  
 

Níquel 3 nm Níquel 10 nm 

Níquel 30 nm 
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F igura  12  –  Nanoes t ru tu ras  depos i t adas  em 70 mTorr  de ace t i l eno,  em 
Cu 3  e  10  nm e  n íque l  60  nm.  
 
         As  nanoes fe ras  observadas  podem ser  o  i n í c i o  do  cresc imento  de 
nano tubos  ou  nano f ib ras  de  ca rbono .  Novas  depos i ções ,  em ou t ras  
cond ições  fo ram fe i tas ,  na  ten ta t i va  de  ob te r  tubos em cont inu idade  às  
nanoes fe ras  aqu i  observadas .  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Cobre 10 nm Cobre 3 nm 

Níquel 60 nm 


