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Resumo - A utilizagao de recobrimentos em implantes € cada vez mais promissor, neste sentido diferentes
tipos de recobrimentos sao testados a fim de avaliar a sua utilidade em algum dispositivo biomédico. A
preparagao dos filmes finos de carbono foi realizada utilizando a técnica de deposi¢ao rf-magnetron
sputtering . Os filmes foram preparados sobre diferentes substratos como silicio, titanio, quartzo e em
diferentes condi¢des de preparagdo. Podendo entdo realizar assim diferentes estudos sobre estes filmes.
Neste trabalho abordaremos as propriedades estruturais e de morfologia destes filmes a fim de
conhecermos a qualidade do recobrimento e a sua viabilidade como candidato a biomaterial ou

biodispositivo.

Introducgao

O carbono ¢ utilizado em diferentes areas do
saber, desde a metalurgia até aplicagbes
biomédicas. Esta presente na natureza em trés
formas alotrépicas principais: o diamante, a grafite
e o carbono amorfo. O carbono nos possibilita
obter filmes finos com diferentes tipos de
hibridizagao (sp, sp2 ou sps). Isto permite obter
recobrimentos com uma ampla variedade de
propriedades  estruturais e termomecanicas
diferentes. Como exemplos dessas hibridagbes o
diamante e o grafite que ocorrem naturalmente
como solidos cristalinos e possuem propriedades
diversas, enquanto carbono “amorfo" é um termo
aplicado a uma grande variedade de substancias
carboniferas que nao s&o classificadas como
diamante ou grafite.

N&o se conhecem efeitos téxicos associados
ao carbono elementar. No entanto, muitos dos
compostos de carbono mais comuns exibem fortes
efeitos toxicologicos. Os principais destes sé&o o
monodxido de carbono, o diéxido de carbono, o
cianeto de hidrogénio e os cianetos alcalinos,
tetracloreto de carbono e dissulfeto de carbono.

Por essa vasta aplicagdo e grande
complexibilidade de se utilizar esse material de
forma bioldgica que escolhemos o carbono. Neste
trabalho apresentaremos resultados preliminares
das propriedades do carbono obtido utilizando a
técnica  de rf-magnetron sputtering . Diferentes
parametros de deposicdo estdo sendo testados e
varias técnicas de caracterizagdo ainda estdo
sendo estudadas. Desta forma, abordaremos

somente os aspectos de morfologia e estrutura
dos filmes finos obtidos por esta técnica.

Metodologia

No processo de preparagdao de amostras de
carbono foi utilizada a técnica de deposi¢cdo rf-
magnetrom sputtering . Substratos de Silicio, titanio
e quartzo, foram utilizados para as diferentes
caracterizagbes realizadas sobre estes filmes
finos. Neste trabalho apresentaremos somente os
estudos de morfologia e propriedades estruturais.

O procedimento de limpeza das pegas inicia-
se com uma pré lavagem com detergente neutro
para remogdo das gorduras e residuos mais
grossos que possam ter vindo com as pegas em
seu manuseio; sdo depositadas em um agitador
ultra-sénico a temperatura de 45°C em acetona

(CH,CO CH;) M = 58,08 g/mol, por 10 minutos, e

em seguida mais 10 minutos em agitador ultra-
sbnico a temperatura de 45°C em etanol absoluto
(C H O) M=46,07 g/mol. Repete-se a limpeza das
pecas em acetona e etanol absoluto.

O sistema de deposigao rf-magnetron
sputtering , consiste de uma camara de ultra alto
vacuo, modelo System | da Kurl Lesker Co, com
uma janela de 6 polegadas, um alvo de grafite
prensado (95 % de pureza) e um porta substrato
ambos de 3 polegadas de didmetro, a uma
distancia, entre eles, fixa em 5 cm. Para a
manipulacéo da pressdo total da camara utilizou-
se uma bomba E2M28 Edwards de pré-vacuo de
0,55 m>/min e uma bomba turbo molecular de 1
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m®/min marca Seiko Seiki para atingirmos um ultra
alto vacuo menor a 1,0 x 10 mbar.

Uma analise dos gases residuais presentes na
atmosfera da camara de deposicao é realizada
utilizando um quadrupolo ou RGA (residual gas
analyzer) da Acquad mo delo ECU 9313 que
analisa os elementos presentes, normalmente
elementos presentes no ar, tais como agua,
nitrogénio, e vapor de 6leo da bomba mecéanica,
indicando a presenga de aproximadamente 60 %
de agua na atmosfera da camara.

Ap6s o0 analise do pré-vacuo, procede-se a
introduzir o gas argénio (99,999 % de alta pureza),
gas ionizante que em conjunto com o hidrogénio
cria o plasma utilizado na formagado dos filmes
hidrogenados. Para a preparagao de filmes finos
por rf-magnetron sputtering existem diferentes
parametros de preparagdo macroscopicos que
podem ser controlados no sistema, assim temos, a
pressao total na camara de deposicdo, a
temperatura do substrato, a poténcia de
radiofreqUéncia utilizada para gerar o plasma, etc.

A pressao de trabalho ou pressao total na
camara de deposicdo € controlada por dois
dispositivos da Edwards: um Active Gauge
Controller e um controlador de fluxo Modelo 1501
Controller; que trabalham o primeiro com um pirani
e 0 segundo com uma membrana capacitiva,
obtendo desta forma com o segundo a pressao
absoluta na camara. O sistema gerador de
radiofrequéncia trabalha em 13.56 Mhz, e pode
variar a poténcia de 0 até 600 W, é um sistema da
Advance Energy modelo rfx-600, que tem
acoplado um sistema automatico de casador de
impedancia que otimiza ao maximo a entrada da
poténcia utilizada. No controle de temperatura do
substrato foi utilizado um sistema da Neocera Inc,
que permite o controle da temperatura que varia
da temperatura ambiente até 800 °C com uma
precisdo em torno de 1 °C.

A escolha dos parametros de deposicao foi
variada, primeiramente foi escolhida uma serie de
parametros ja conhecidos na literatura e adaptada
ao nosso equipamento. Apds essa primeira
analise fatores macroscopicos nos levaram a
variagdo dos demais fatores como presséo total,
temperatura e poténcia. Desta forma seguimos
testando com variagbes de potencia de radio
freqliéncia entre 200 W e 300 W. A temperatura do
substrato de temperatura ambiente até 100 C. A
presséao total na camara de deposigao fixa em 8 x
10 -3 mbar.

Apo6s a deposicao foram caracterizadas as
amostras utilizando a Microscopia Eletrénica de
Varredura (SEM). As medidas de SEM foram
realizadas com uma energia de 20 KV em varias
magnificagdes num equipamento da Joel modelo
5310. Neste mesmo equipamento foram obtidas
medidas de espectroscopia de dispersao
eletronica (EDS) a fim se avaliar possiveis

contaminantes presentes nas amostras. A
estrutura dos filmes foi estudada utilizando
espectroscopia de transmissdo no infravermelho
na faixa de 400 até 4000 cm num equipamento da
Perkin Elmer e espectroscopia Raman na faixa de
200 até 2100 cm'1, com 5 scan de 30 segundos
cada num equipamento da Renishaw.

Resultados e discussoes

As medidas de EDS indicaram que nao existe a
presenga de contaminantes nos recobrimentos
com carbono, sendo que o0 equipamento possue
uma resolucéo de 1 at %. Assim, os nossos filmes
sdo amostras de carbono puro com presenca
desprezivel de algum tipo de contaminante.

Na figura 01 e 02 estamos mostrando a
morfologia do substrato de titanio antes e apés o
recobrimento com carbono. Nestas figuras
podemos observar claramente que o recobrimento
de carbono cobre bem a superficie do substrato
suavemente mostrando que uma camada fina de
carbono serve como um bom recobrimento.
Também podemos observar que o efeito do stress
interno atribuido ao carbono com altos conteudos
de ligagbes sp3 nao & muito evidente.

varredura de substrato de Titanio sem recobrimentos (padrao),
magnificagéo: 1000 x

Entretanto maiores estudos sdo necessarios a
fim de verificar a boa aderéncia deste
recobrimento sobre substratos metalicos.
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Figura 02: Foto obtida com Microscopia eletronica de varredura
de substrato de Titanio recoberto com carbono, magnificagéo:
1000 x

A figura 3 mostra um espectro Raman de uma
amostra padrao de carbono preparada no nosso
equipamento. No espectro podemos observar a
presencga das bandas D em 1300 cm e G em 1600
cm. Estas bandas de absorgdo soam
caracteristicas dos filmes finos de carbono. Um
fator importante é a razdo I(D)/I(G) cujo valor
mostrado na figura nos indica que 0s nossos
filmes possuem uma boa quantidade de ligagdes
sp2, caracteristico de amostras de carbono com
uma forte presenca de ligagdes duplas.
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Figura 03. Espectro Raman de uma amostra de filme fino de
carbono sobre silicio.

Dos diferentes parametros de deposicéo
avaliados observamos que amostras com
potencias de radiofreqiéncia da ordem de 100 e
200 W possuem baixo stresse. Na medida que
aumentamos a temperatura entre 50 e 100 C estas
também apresentam uma possivel relaxagao.

Estas observagbes foram obtidas visualmente
apos o preparo.

Neste sentido maiores estudos ainda séo
necessarios a fim de conhecermos melhor os
filmes finos obtidos utilizando a nossa técnica.
Medidas de propriedades mecéanicas sem duvida
esclareceram melhor a qualidade do nosso
recobrimento e nos permitiu ter uma melhor idéia
da performance dela.

Conclusao

Amostras de carbono foram obtidas pela
técnica de  rf-magnetron sputtering. Os
recobrimentos apresentam uma boa morfologia
apos recobrir substratos de titanio.

Amostras de carbono com presenga
visivel de pouco estresse forma obtidas com
potencia de radiofreqiiéncia de 100W e 50 C de
temperatura de substrato.

As nossa amostras possuem uma forte
presenca de ligagbes duplas indicadas pelas
medidas de Raman, podendo ser do tipo grafiticas
ou de anéis benzénicos.
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