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INTRODUÇÃO  

O óxido de Háfnio (HfO2), tem estabilidades 
químicas e físicas, possuindo grande 
potencial para aplicações tecnológicas[1] e 
médicas[2]. Portanto, pode ser estudado na 
forma de nanopartículas, bulk ou filmes 
finos.  
 
Filmes finos são formados por camadas 
atômicas com espessura de até 1 μm sobre 
um determinado substrato[3,4] e podem ser 
produzidos por diversas técnicas. A técnica 
de spin coating consiste em rotacionar um 
substrato sólido, no qual a solução gel é 
distribuída. Este movimento faz com que 
haja espalhamento e homogeneidade do 
gel sobre o substrato e a produção do 
filme[5]. 

Dos métodos utilizados para a produção da 
solução, o mais promissor é o Sol-Gel. 
Conhecido como método de Pechini, utiliza 
ácidos carboxílicos (ácido cítrico), que vão 
se ligar com íons metálicos e ocorrerá uma 
reação de poliesterificação, através de um 
poliálcool (etileno glicol), quando aquecidos, 
resultando num polímero[6,7]. 
 
A caracterização de filmes finos é 
importante, pois mostra as características 
controladas em sua produção. As técnicas 
para utilizadas foram difração de raios-X 
(DRX) e microscopia eletrônica de 
varredura (MEV). 

OBJETIVO 

Preparar filmes finos utilizando a técnica 
spin coating, através do método sol-gel;  

Analisar e caracterizar os filmes finos pelo 
método de difração de raios-x (DRX) e 
microscopia eletrônica de varredura (MEV). 

METODOLOGIA 

Os substratos de Si foram limpos 
anteriormente e a solução preparada pelo 
método sol-gel é descrita a seguir.  
 
A solução foi obtida a partir de uma mistura 
de ácido cítrico, HfCl4 e etileno glicol. O 
HfCl4 foi dissolvido em água deionizada, 
colocado em agitação magnética e 
aqueceu-se a 40ºC, seguido pela adição de 
ácido cítrico dissolvido em água deionizada. 
A temperatura da solução foi aumentada 
para 60ºC para a adição de etileno glicol. A 
solução resultante ficou em agitação 
magnética durante 24h à temperatura 
ambiente para homogeneização. Depois 
disso, a temperatura foi aumentada para 
cerca de 100ºC até a formação do gel. A 
solução gel foi depositada sobre o substrato 
de Si e rotacionada no spin coating a 3000 
rpm durante 30 s. Este processo foi 
repetido duas vezes para obter filmes mais 
espessos de HfO2. Entre uma camada e 
outra, o filme foi colocado na luz ultravioleta 
para evaporação dos solventes. O filme foi 
para o forno e permaneceu durante 4 horas 
a 550ºC para eliminação do material 
orgânico. 
 

RESULTADOS 

O resultado do MEV mostra a dispersão do 
óxido de Háfnio sobre o substrato, 
conforme figura 1. Foi possível observar 
boa distribuição do elemento e 
homogeneização. 



  

Figura 1: Filme fino de Háfnio pela análise do MEV. 
 
O resultado do EDS mostra a concentração 
de háfnio e silício, de acordo com a figura 2. 
Como a espessura do filme é da ordem de 
nano, a concentração do silício foi captada. 
 

 
 
 Figura 2: Análise de EDS. 
 
O resultado da difração de raios-x antes do 
tratamento térmico, ou seja, após a 
deposição e com o tratamento de 550ºC por 
4 horas, mostra apenas uma fase amorfa. 
Esse mesmo filme com tratamento térmico 
de 1200ºC em ar durante 15 minutos 
mostra três picos que correspondem ao 
óxido de háfnio monoclínico, conforme a 
figura 3. 
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Figura 3: Caracterização por DRX 
 
 

CONCLUSÕES 

Após análise por MEV foi possível concluir 
que se obteve homogeneidade da solução 
gel e boa aderência do filme com o 
substrato. Para a formação do óxido de 
háfnio em uma estrutura definida, como a 
monoclínica, o resultado por DRX mostra 
que é necessário um tratamento térmico 
com a temperatura mais elevada, que é 
utilizada apenas para eliminação de 
material orgânico.  
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