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PRODUCAO DE FILMES POR OMCVD SOBRE SUBSTRATOS DE GRAFITE

Gomes 1T, Faiia J.l..h. Figuenedo Ll 1. Feurel R.:l Falek Ph, Serp P'h 3

1. Laboratono de Catidlise ¢ Matenais, FEUP, Rua dos Bragas, 4050-123 Porto, Portugal

2. CIRIMAT Lqguipe des Materiaux ¢ Chouces Minces, ENSCT, 118 Rte de Nabonae, 31077 Toulouse Cdx
3. Laboratone de Catalyse, Chimie Fine el Palvméres, ENSCT, 118 Rie de Narbonne, 31077 Toulouse Cdx

As deposigoes de metais nobres, especialmente Pt Pd, Rh e Ir, obtidas por
Deposigio Quimica em Fase Vapor (CVD) sobre o suporte adequado sdo muito
interessantes, devido a baixa resistividade e elevada estabilidade térmica dos materiais
resultantes. A aplicagdo principal desta téenica esti nu microclectronica, onde estes
metais podem substituir o ouro em ligagdes e conlactos; outras aplicagdes potenciais
incluem a produgio de revestimentos de protecgiio, sensores de gas e catalisadores. Entre
os mclais nobres citados, o Iridio ndo tem sido muito estudado, sendo por isso reduzido o
namero precursores deste metal com caracleristicas adequadas & CVD (volatil, de facil
sintese. termicamente estavel durante a fase de transporte em fase gasosa, elevada pureza
apos decomposicio ¢ nio 10xico). Neste trabalho, ¢ descrita um nove processe de sintesc

do complexo [In(p-SCCH;);)(CO):]2 e silo apresentados os resultados preliminares para

0 seu usu conmo precursor de CVD sobre substratos planos de grafite.

Comegando do sal Irl:, produz-se o anido [Irla(CO):]" apés refluxo durante 15 h
de uma solugio contendo 200 mL de DMF, 2 g do sal, 0.1 mL de agua ¢ com CO a
horbulhar vigorosamente. Durante este periodo, a cor da solugio passou de castanho para
amarelo, indicativo da presenga do anido desejado. Removem-se por Gltrugio alguns
vestigios de precipitado preto formado concomitantemente. De seguida, procede-se &
concentragio da solugiio sob vacuo a 110°C até um volume final de 5 ml., apos a qual so
adiciona | mL de 2-metil-2-propanotiol em atmosfera de azota & temperaturs ambicnte,
deixando-se a solugdo resultante em agitagio durante 90 min. Por adigio de 300 ml. de
agun o temperatura ambicente em atmos(era de azoto, obtém-se o precipitado castanho
cseure do complexo desejado. Depois de {iltrar ¢ secar este complexo sob vicuo, o
rendimento caleulada ¢ de 60%

O complexo. estavel ao ar ¢ a humidade, foi earacterizado por NMR de 'He ¥,
Frid o s A esabilidade (érmica do precursor tol tnvestigada por andlises
termogravimadress acopldas com espectiometria de massa (TGADTA/MS) ate 1000"C.

As anidlises de TGA conduzidas em atmoslera de Fo mostram uma perda de niassa




adicional de 12% quando comparado com as andlises TGA conduzidas em atmosfery de
He (33% ¢ 05%, da massa inicial, respectivamente), Por analise EDS aos residuos obtidgg
sob atmosfera de He ¢ Hz, verifica-se a existéneia de uma contribuigio significativa de
cnxoiie na amostra obtida em atmoslera de He, cnquanto a amostra obtida em atmos(erg
de Ha se encontra isenta de enxofre. Com o objective de produzir filmes de iwridio iscntns,.
de enxofre, realizaram-se experiéncius de CVD usundo Hy como gids reactivo num reactor
de CVD horizontal, com lemperaturas a variar entre 150 ¢ 450°C, sobre subsiratos planos
de gratite oxidados com HNOs. A oxidagde quimica clectuada permite criar grupos dcido
carboxilica a superficie do substralo que viio acluar como centros activos para a
deposi¢io do metal. O precursor de iridio é sublimado a 120°C sab pressio reduzida (10
Torr) durantc uma hora num fluxo de He (50 mL/min) como gds de arraste. Ha (50
mi/min) foi introeduzido como gas reactivo na zona de decomposigiio, perto do substrato. i
Obteve-se assim filmes de iridio que foram analisados por EDS com o objectivo de
observar a influéneia da temperatura na purcza dos depositos obtidos (Figura ).
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Figura I — Influéncia da temiperatira no teor de enxofre (% atdmica) nos depositos.

A 400°C, a contaminagio de enxofre foi eliminada. Com o ohjectivo de baixar
2s1a temperatura, utilizou-se a platina para assistir a decomposigiio do precursor. No
sntanto esta estratégin produz apenas ligziras melhorias na eliciéncia de decomposigio

do complexo, limitando por enquanto a aplicagiio priatca desta téenica.



