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Resumo. As propriedades mecanicas e elétricas do aluminio tornam-no boa op¢do para integrar
sistemas espaciais, porém, no ambiente espacial, a incidéncia de radia¢do e a alta concentra¢do
de oxigénio atomico contribuem para a degradacdo superficial de tais componentes,
inviabilizando determinadas aplicacoes. Sensores ionosféricos de aluminio sdo dispostos em
regioes externas de satélites com o objetivo de coletar ions e elétrons do plasma ionosférico
para determinar parametros como densidade, temperatura e potencial elétrico do plasma. Em
meio a degradagdo superficial do aluminio no espago, o recobrimento destes sensores com uma
camada fina de ouro surge como opgdo protetiva contra a severa oxida¢do no espago. Téecnicas
de deposi¢do quimica comumente utilizadas tém apresentado falhas na adesdo, principalmente
nas regioes das juntas de soldagem destes sensores provocando a delaminagdo dos filmes. Com
o objetivo de maximizar a adesdo do ouro sobre o aluminio, este trabalho avaliou a aderéncia
de filmes depositados por um sistema hibrido de deposic¢do que associa implantacdo ionica por
imersdo em plasma, descarga secundaria de catodo oco e pulveriza¢do catodica (magnetron
sputtering). Neste processo, o magnetron sputtering fornece os datomos pulverizados de ouro
para a formagdo do filme. Durante o trajeto de deposi¢do estes atomos atravessam uma
descarga secundaria de alta densidade e participam de um processo colisional ionizante, assim,
parte destes dtomos sdo ionizados. Simultaneamente pulsos de alta tensdo negativa sdo
aplicados no substrato para que haja a implantagdo destes ions, favorecendo um ancoramento
mecdnico entre filme e substrato. Para efeito comparativo também foram depositados filmes
finos de ouro somente por pulverizag¢do catodica e filmes de ouro sobre intercamadas de cromo.
Andalises de resisténcia ao riscamento por esclerometria e microscopia eletronica de varredura
mostram que os filmes depositados pelo sistema associado com descarga secundaria sdo mais
aderentes se comparado aos depositados somente por magnetron sputtering e, aléem disso, a
intercamada de cromo somada a utilizagdo da descarga secundaria aumenta ainda mais a
aderéncia do filme.
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1. Introducio

A missdo EQUARS (Equatorial Atmosphere Research Satellite) desenvolvida por pesquisadores e
especialistas do Instituto Nacional de Pesquisas Espaciais, com previsdo de lancamento para 2020,
tem o objetivo de monitorar globalmente a alta, média e baixa atmosfera na regido equatorial.
Perturba¢des no comportamento do plasma ionosférico nesta regido podem interferir em diversas
atividades tecnoldgicas, especialmente em areas de telecomunicagdes € navegacao por satélite. A
atmosfera equatorial tem um efeito significativo sobre o balango energético do planeta e a aplicacdo
dos dados coletados pelo satélite EQUARS trara resultados importantes para os estudos de clima
espacial e atmosférico, além do auxilio na reprogramacdo de orientagdes para GPS em fungdo de
possiveis alteracdes das condi¢des ionosféricas. Cinco instrumentos cientificos estarao a bordo do
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EQUARS para o estudo e compreensdo do acoplamento atmosférico na ionosfera. Dentre os
instrumentos embarcados estd o IONEX que consiste num conjunto de sensores ionosféricos, HFC
(sonda capacitiva de alta frequéncia), LP (sonda de Langmuir) e ETP (sonda de temperatura dos
elétrons). Estes sensores atuam na coleta de ions e elétrons do plasma ionosférico, permitindo a
determinagdo de algumas de suas caracteristicas como, distribui¢do de temperatura, densidade e
potencial elétrico [INPE]. A sonda de Langmuir (LP) utilizada para medir plasmas ionosféricos,
consiste em um sensor metalico em formato esférico com cerca de 60 mm de diametro. Montado no
saté¢lite de tal forma que seja totalmente imerso no plasma ionosférico, estes sensores sao
submetidos a condigdes severas de gradiente de temperatura, oxidagdo e radiag¢do solar. A sonda de
Langmuir pode ser polarizada positivamente para atrair predominantemente os elétrons da
ionosfera, ou polarizada negativamente para atrair predominantemente os ions positivos do plasma
ionosférico. Os dados de corrente de elétrons e ions coletados pelo sensor podem ser transformados
em valores de densidade elétrica e idnica no ambiente [Muralikrishna et al. 2004]. O material de
confeccdo da esfera dos sensores LP ¢ o aluminio devido a sua baixa massa especifica. Para
diminuir ainda mais a massa do sensor, a esfera ¢ oca e sua fabricagdo ocorre pela unido de duas
semiesferas ocas por meio de soldagem. A propriedade de condugao elétrica do aluminio ¢ essencial
para o funcionamento do sensor, porém, a alta reatividade do ambiente espacial oxida severamente
a superficie do aluminio, diminuindo sua condutividade elétrica. Desta maneira, estes sensores
devem ser revestidos por uma camada fina protetiva de material inerte a oxidac¢ao, como ¢ o caso do
ouro. O emprego da eletrodeposi¢do do ouro sobre as esferas de aluminio tem apresentado falhas na
adesdo, especialmente nas juntas de soldagem, provocando, com o passar do tempo, a delaminacao
do filme. Como alternativa a eletrodeposicao, este trabalho propde a deposicdo de ouro sobre
amostras de aluminio, realizada por um processo hibrido que associa pulverizacdo catddica,
implantacdo i6nica por imersdo em plasma e descarga secundaria de catodo oco (3IP&D + DS). A
utilizacdo do sistema associado proposto tem o objetivo de depositar filmes finos de ouro bem
aderidos a superficie do aluminio, aumentando a confiabilidade de funcionamento do sensor no
espaco. A deposi¢do preliminar em amostras de aluminio visa aperfeicoar o processo de deposi¢ao
para posteriormente aplica-lo nos sensores.

2. Metodologia

No processo de deposi¢do por pulverizacdo catddica (MS), o material a ser depositado ¢ colocado na
condi¢do de alvo e evaporado do estado solido ao vapor, este processo ocorre no interior de uma
camara de vacuo operada em baixa pressdo. O plasma de argonio formado no interior da camara
fornece os ions que serdo acelerados em direcdo ao material alvo. A colisdo entre estes ions € o
material alvo provocard a eje¢do de atomos de sua superficie [Thornton e Greene 1994]. Grande
parte destes atomos ¢ pulverizada em estado neutro, o que impossibilita controlar sua trajetoria de
deposi¢do e implanta-los no substrato [Helmersson ez al. 2006; Powel e Rossnagel 1999].

No sistema utilizado neste trabalho, a associacdo de pulverizagdo catdédica com implantagdo idnica
por imersdo em plasma e descarga de catodo oco faz com que mais particulas sejam ionizadas apds
a pulverizagdo, possibilitando a implantacao destes ions. O processo de ionizacdo destas espécies
ocorre no interior de um tubo de ago inoxidavel inserido no sistema (catodo oco) e posicionado
entre o material-alvo e o substrato, como mostrado esquematicamente na Figura 2.1. Pulsos de alta
tensdo negativa sdo aplicados no tubo, gerando em seu interior um plasma de alta densidade. Com
1sso, 0s atomos pulverizados do material-alvo atravessam este plasma denso durante seu trajeto de
deposicao sofrendo sucessivas colisdes com grande possibilidade de ioniza¢do. Além disso, os
pulsos de alta tensdo negativa sdo simultaneamente aplicados no porta-amostras, fazendo com que
estes ions sejam atraidos e implantados no substrato.
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Figura 2.1 - Representacdo esquematica do sistema utilizado
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A fase experimental foi dividida em 3 experimentos:

1) Deposicao de filmes finos de ouro sobre o aluminio somente por pulverizagdo catodica
(MS);

2) Deposi¢ao de filmes finos de ouro sobre o aluminio pelo sistema associado com
pulverizacao catddica, implantagdo idnica por imersdo em plasma e descarga secundaria de
catodo oco (3IP&D + DS);

3) Deposicao de intercamada de cromo sobre o aluminio e posterior deposi¢ao de ouro sobre o
cromo, ambas pelo sistema associado de deposi¢do (3IP&D + DS).

Antes de cada experimento as amostras foram lixadas e polidas com pasta de diamante de 4 pum.
Ap0s a preparagdo metalografica, as amostras foram limpas com banho ultrassonico de acetona por
15 minutos. Os filmes depositados em diferentes condi¢des foram submetidos a ensaios de
resisténcia ao riscamento por esclerometria (scratch test) e microscopia eletronica de varredura
(MEV), para comparar a adesdo entre eles. Os pardmetros experimentais adotados sdo apresentados
na tabela 2.1.

Tabela 2.1 — Parametros experimentais.

Pressao Pulso de alta
Experimento  Deposicao Sistema argonio Poténcia MS (W) tensdo negativa
(mbar) (kV / us / Hz)
1 ouro MS 2,2.10% 20 N&o
2 ouro 3IP&D + DS 3,1.10° 12 -3/20/500
3 cromo +ouro  3IP&D + DS 3,2.107 100(Cr); 20(Au) -3/20/500

MS: Magnetron sputtering somente;

3IP&D + DS: implantagdo idnica por imersdo em plasma, magnetron sputtering e descarga
secundaria de catodo oco.
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O tempo de deposi¢ao foi de 60 minutos para os experimentos 1 e 2 e, para o experimento 3, o
tempo de deposi¢ao foi de 60 minutos para cada camada.

3. Resultados e Discussao

A andlise das caracterizagdes de scratch test segue a norma ASTM C1624 (2010) e ¢ realizada
através dos valores de coeficiente de atrito, for¢a normal e tangencial, monitorados por uma célula
de carga durante o deslocamento do indentador. Com o ensaio de riscamento ¢ possivel determinar
a carga maxima suportada pelo filme antes de seu rompimento. A velocidade de deslocamento da
ponta foi ajustada em 10 mm/min pelo o periodo de 30 s. O teste foi realizado com incremento
progressivo de carga aplicada, no intervalo de 0 a 10 N, produzindo impressoes lineares de 5 mm de
comprimento nos filmes.

A Figura 3.1 apresenta o grafico de scratch test com os valores de coeficiente de atrito, forca
normal aplicada e tempo de teste para o filme do experimento 1 (deposi¢do de ouro somente por
MS), além das imagens de MEV da trilha impressa no filme.

Figura 3.1 — Gréfico scratch test e imagens da trilha do experimento 1
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E possivel observar no grafico e nas imagens da trilha do filme 1 que este rompeu totalmente a
partir da carga de 1,7 N, caracterizando as cargas criticas 1 € 2 no mesmo ponto. A baixa aderéncia
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para este filme foi constatada pelo baixo valor de carga critica e também pela total exposi¢do do
substrato observada nas imagens de MEV da trilha. O filme aglomerado no final da impressdo e o
baixo valor de coeficiente de atrito sdo evidéncias de que a remoc¢do do filme ocorreu sem grandes
esforgos pelo indentador.

A Figura 3.2 mostra o grafico do scratch test e também as imagens com os detalhes das trilhas para
a amostra do experimento 2, cuja deposic¢do foi realizada com a associacdo de magnetron sputering,
implantacdo i6nica e descarga secundaria de catodo oco (3IP&D + DS).

Figura 3.2 — Grafico scratch test e imagens da trilha do experimento 2.
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Nas imagens de MEV ¢ possivel observar que, em todo o percurso do indentador, o filme nao foi
removido completamente como no experimento 1. Mesmo apresentando falhas, € possivel observar
que o filme apresentou maior aderéncia ao substrato se comparado ao filme 1. Os valores de
coeficiente de atrito aumentaram proporcionalmente ao aumento do valor de carga aplicada, o que
caracteriza maior resisténcia do filme ao movimento do indentador. O pulso negativo empregado no
substrato durante o experimento, provavelmente promoveu a implantacdo de ions de ouro no
aluminio, contribuindo para a formag¢do de uma camada de transicao entre o filme e o substrato,
aumentando a aderéncia do revestimento [Shuyong et al. 2011]. A mudanca abrupta de propriedades
entre diferentes elementos ¢ fator prejudicial para a adesdo de filmes finos [Arias et al. 2015;
Zhongzhen et al. 2013].
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Estudos mostram que a adesdo de filmes finos de ouro diretamente sobre aluminio pode ser
prejudicada quando submetidos a temperaturas acima de 200° C. Sob esta condi¢do, hd o
favorecimento da difusdo interfacial dos elementos e a formacao de compostos intermetalicos na
interface fragilizando a adesao e provocando possivelmente a delaminagdo do filme [Mattox 1998].
O ciclo térmico de sistemas espaciais trabalha no intervalo de -100°C e + 180°C [Macau 2001], o
que pode comprometer a utilizagdo de camadas de ouro diretamente depositadas sobre o aluminio
em sensores espaciais. Assim, para o terceiro experimento, a adi¢ao de uma intercamada de cromo
entre ouro e aluminio foi motivada pelo bom comportamento adesivo do cromo quando utilizado
como intercamada [Hoogvliet e Bennekom 2001].

No gréfico de scratch test apresentado na Figura 3.3, é possivel observar que, além do aumento dos
valores de carga critica, hd um aumento progressivo e mais latente do coeficiente de atrito, superior
aos obtidos nos experimentos 1 e 2. Este aumento possivelmente estd relacionado ao fato do cromo
ser um material mais duro e estar mais aderido ao substrato, oferecendo maior resisténcia ao
movimento do indentador. O aumento no valor da carga critica representa maior resisténcia do
filme ao riscamento e, por consequéncia, maior aderéncia ao substrato.

Figura 3.3 — Gréfico scratch test e imagens MEV da trilha experimento 3.

Fz,p 4 8 12 16 20 24 28 COF
Np : ' : : : : : 0.36
Tempo (s)
of £0.32
10.28
41 )
LC2:6,2N £0.24
67 10.20
81 £0.16
LC1:4,3N L0.12
104
10.08
-12 10.04

Apesar da exposi¢do do substrato, ¢ possivel observar que, nas adjacéncias da trilha, o filme ndo
delaminou, o que reforca a conjectura de maior adesdo para o filme de ouro depositado sobre uma
intercamada de cromo. Na tabela 3.1 estdo reunidos os valores de carga critica obtidos nos ensaios
scratch test.
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Tabela 3.1- Valores de carga critica para os testes de riscamento (scratch test).

Experimento Lel (N) Lec2 (N)
1 1,7 1,7
2 1,3 5,6
3 4,3 6,2

4. Conclusao

Os processos de deposicdo adotados neste trabalho para o revestimento de ouro sobre aluminio
visando a aplicagdo em sensores espaciais mostraram-se promissores. £ possivel observar que a
associacdo entre magnetron sputtering, implantagdo ionica e descarga secundaria de catodo oco
deposita filmes mais aderidos se comparado ao processo realizado somente por magnetron
sputtering.

A deposicao de intercamadas ja ¢ utilizada no processo de eletrodeposi¢ao e mostrou-se eficiente
também para aumentar a adesdo em processos de deposicao fisica a partir da fase vapor.
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