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O processo de magnetron sputtering reativo depende de alguns parametros de processo, tais como:
fluxo do gés reativo, pressao, corrente, geometria do catodo, assim como do material do alvo e do
gas utilizado. O fenomeno de histerese ocorre quando o fluxo de gas reativo atinge um valor critico,
onde formam-se compostos na superficie do alvo (envenenamento), o que modifica bruscamente
os parametros de deposicdo. No chamado modo metélico, todo o gés reativo inserido no reator ¢
consumido em reagdes quimicas com atomos metalicos nas superficies internas do sistema (alvo,
substrato e paredes), de modo que a pressao parcial do gés reativo ¢ quase nula. Nestas condicoes,
os filmes depositados sdo subestequiométricos. Aumentando o fluxo de gas reativo, atinge-se o
chamado primeiro ponto critico, no qual a quantidade de N> inserido ¢ suficiente para a formacao
de um filme estequiométrico, mas com a superficie do alvo permanecendo predominantemente
metalica, o que garante uma alta taxa de deposi¢ao. No entanto, este ponto € instavel. Inserindo um
pouco mais de gas reativo no sistema, ocorre o chamado envenenamento do alvo, em que sua
superficie se torna predominantemente coberta com composto, reduzindo drasticamente a taxa de
deposi¢do. As superficies ficam saturadas com atomos de gés reativo e a pressdo sobe
abruptamente, levando o sistema a um novo estado de equilibrio e entrando no modo composto. O
principal objetivo da pesquisa € avaliar como o fluxo de gés reativo (N) modifica a microestrutura
e as propriedades mecanicas de filmes de TiAIN depositados por magnetron sputtering, utilizando
fonte pulsada. A composi¢ao nominal do alvo utilizado ¢ 78%at. de Aluminio e 22% at. de Titanio.
O fluxo de gés reativo, no caso nitrogénio, foi variado de modo a atender as varias regides da curva
de histerese: modo metalico e modo envenenado. Os filmes de Ti;_, AL,N foram depositados
sobre ago ferramenta para trabalho a quente (AISI H13), utilizando-se deposicdo reativa via
magnetron sputtering desbalanceado e fonte Pinnacle Plus® pulsada assimétrica, com frequéncia
de 100 kHz, com um ciclo de trabalho (duty cicle) de 90%. A temperatura durante a deposi¢ao foi
mantida constante em 300°C. A figura 1 apresenta a curva de histerese, onde podemos observar o
aumento da pressdo e diminui¢do da tensdo a partir do fluxo 9,0 sccm, esse € o primeiro ponto
critico: PPC. Nesse ponto ocorre o envenenamento do alvo, quando o gas reativo reage ndo s6 com
o material condensado nas paredes do reator e nas amostras, mas também com a superficie do
catodo. A histerese ¢ a area entre as curvas de aumento e decréscimo do fluxo de gés reativo, e
ocorre devido ao processo envenenamento e¢ desenvenenamento (remog¢do de compostos no
segundo ponto critico: SPC) do alvo pelo gas reativo.
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Figura 1 - Curva de Histerese com
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A amostra depositada no modo metalico (0 sccm) possui estrutura cristalina ortorrombica
simples (a#b#c; a=P=y=90°, e apresenta colunas e rugosidade alta. As amostras depositadas no
modo composto com fluxo de Nitrogénio de 3,4 e 6,4 sccm, apresentaram uma banda amorfa e
baixa rugosidade. A formacao da fase amorfa pode ser justificada devido a alta taxa de deposicao,
e a baixa energia fornecida pelo processo durante o crescimento do filme; resultando em uma menor
mobilidade superficial dos 4&tomos depositados sobre o substrato durante o crescimento do filme.
As amostras depositadas no modo composto (fluxo de 11,4 € 16,0 sccm), apresentaram formacao
de estrutura hexagonal compacta (HC) tipo wurtzita (espago de grupo 186). A taxa de deposicao
mais baixa em relacdo ao modo composto favorece a formagao do filme cristalino.

A tabela 1 resume os resultados de composi¢ao quimica, dureza (H), modulo de elasticidade (E) e
rugosidade média. Nota-se a incorporagao oxigénio nos filmes depositados nas cinco condi¢oes de
deposi¢do, sua origem ¢ proveniente do alvo de Ti-Al

Amostra | Ti(%at) | Al(%at) | N(%at)] H (GPa) | E (GPa)] O(%at)] R, (nm)
0 sccm 30,20 61,80 8,060,5 | 16311 | 8,10 3,240,2
3,4 scem 18,10 4749 | 26,85 | 10,5+0,5 | 166+9 | 7,56 1,5040,02
6,4 sccm 12,40 39,95 | 41,32 | 14,8+0,8 | 198+12 | 6,34 1,120,1
114sccm | 13,12 33,51 40,79 | 10,0£0,8 | 16912 | 12,58 2,740,5
16,0 sccm | 13,03 33,93 | 41,31 | 103+0,8 | 177412 | 11,72 1,0+0,1

Tabela 1 - Composi¢do quimica e propriedades mecanicas, dureza (H) e modulo de elasticidade

(E) e rugosidade média (Ra)

De acordo com os resultados obtidos, concluiu-se que o fluxo de gas nitrogénio influencia
fortemente as propriedades mecanicas dos filmes TiAIN depositados por magnetron sputtering. O
fluxo de nitrogénio afeta o regime de deposi¢ao do filme e a energia disponivel para formagao do
filme,e na microestrutura resultante.
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