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Resumo

Este trabalho apresenta o desenvolvimento do controle e automação de um sistema de de-
posição de filmes finos por pulverização catódica assistida por radio frequência (RFMS) com
geometria demagnetronsopostos, também conhecido como RAMS (Right Angle Magnetron
Sputtering). O sistema de controle proposto visa aumentar a reprodutibilidade de filmes finos de
biomateriais como a hidroxiapatita produzidos por RAMS.

Uma sonda de Langmuir foi construída e também automatizada para caracterizar a energia
do plasma gerado durante o processo desputtering, correlacionando as medidas de tempera-
tura efetiva dos elétrons (Teff ) e densidade de elétrons (ne) com a estequiometria química e
estrutura cristalográfica dos filmes produzidos. O programa de controle da sonda foi integrado
ao programa de controle do sistema de deposição. Este pacote desoftwarefoi denominado de
RAMS Control System.

A taxa de deposição é um parâmetro de entrada do programa RAMS. Esta taxa é cali-
brada para um material alvo específico, em um processo desputteringsubmetido a uma pre-
determinada condição experimental. Para otimizar a obtenção deste parâmetrofoi desenvolvido
o programaXRR Easy Thicknessque analisa curvas de refletividade de raios-x (XRR) medidas
em filmes finos, determinando sua espessura e taxa de deposição de formarápida e segura.

Para testar o controle e automação do sistema RAMS foram depositados filmes nanométri-
cos de hidroxiapatita, variando-se a distância catodo-substrato. Os filmesobtidos apresentaram
uma variação de espessura dentro do erro experimental de±0, 5nm, atestando a reprodutibili-
dade do sistema desenvolvido. Pelo correto ajuste da energia do plasma em6eV foi possível a
produção de filmes nanométricos cristalinos de HAP por RAMS, a temperaturaambiente, sem
a necessidade de tratamentos térmicos posteriores, conforme verificado nos difratogramas de
raios-x. Os resultados adequados de temperatura de elétronsTeff = 11, 8eV e densidade de
elétronsne = 2, 0 · 1015m−3 foram obtidos a partir das medidas da sonda de Langmuir.

Este trabalho gerou uma publicação em Notas Técnicas do CBPF, duas patentes de software
registradas no INPI e uma publicação internacional em revista indexada de alto impacto.

Palavras-chave:RAMS, Filmes Finos, Instrumentação Científica, Automação de Experi-

mentos, Hidroxiapatita.
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Abstract

This paper presents the control and automation development of a thin film deposition sys-
tem by radio-frequency magnetron sputtering (RFMS) with opposing magnetron geometry, also
known as RAMS (Right Angle Magnetron Sputtering). The proposed control system aims to
increase the reproducibility of biomaterials thin films like hydroxyapatite, produced by RAMS.

A Langmuir Probe was also built and automated to analyze the plasma sheath energies ge-
nerated during the sputtering process, correlating the effective electron temperature (Teff ) and
electron density (ne) measurements to the chemical stoichiometry and crystallographic struc-
ture of the produced thin films. The driver of the probe was also integratedwith the deposition
system control program. That software package was called RAMS Control System.

The film deposition rate is an input parameter of the RAMS program. This rate iscalibrated
to a specific target material in a sputtering process subjected to an experimental predetermined
condition. To optimize the acquisition of this rate parameter it was developed the XRR Easy
Thickness program that analyzes measurements of thin film x-ray reflectivity curves (XRR),
obtaining its thickness and deposition rate quickly and securely.

For testing the control and automation of the RAMS system, hydroxyapatite nanosized films
were deposited, varying the substrate to cathode distance. The films obtained have shown a
variation of thickness within an experimental error of±0, 5nm, attesting the reproducibility of
the developed system. In addition, by tuning the plasma sheath energies was possible to produce
of crystalline thin films of hydroxyapatite by RAMS, at room temperatures, withno further heat
treatments, as verified by x - ray diffraction patterns. The adequate results of effective electron
temperature ofTeff = 11, 8 eV and electron density ofne = 2 · 1015m−3 were obtained from
the Langmuir probe measurements.

This work also generated the publication at Notas Técnicas do CBPF, two software registe-
red patents at INPI-Brasil and an international peer-reviewed paper.

Keywords: RAMS, Thin Films, Scientific Instrumentation, Automation of Experiments,

Hydroxyapatite.
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Capı́tulo 1
Introdução

Atualmente alguns tipos de intervenções cirúrgicas, na área de ortopedia e odontolo-

gia, utilizam aços inoxidáveis e ligas de titânio devido as suas propriedades mecânicas

e por serem bioinertes, isto é não produzem efeitos nocivos ao organismo[1, 2]. Com o

aumento do uso de implantes metálicos em intervenções cirúrgicas, pesquisas tem sido

realizadas de modo tornar a superfície desses metais biocompatíveis e bioativas[3, 4],

reduzindo a chance de rejeição do implante pelo corpo e induzindo o crescimento ósseo,

respectivamente.

Um dos materiais estudados e utilizados como recobrimentosnos implantes metáli-

cos é a hidroxiapatita (HAP -Ca10(PO4)6(OH)2) por agregar ao implante, que possui

características mecânicas de rigidez e leveza, uma superfície nanométrica e bioativa.

Esta superfície é construída com técnicas de deposição de filmes finos como plasma

spray (PS), RF Magnetron Sputtering (RFMS -Radio Frequency Magnetron Sputtering

)[5, 6] e deposição por laser pulsado (PLD -pulsed laser deposition)[2] entre outras.

A maioria dos implantes comerciais recobertos com HAP utilizam a técnica de

plasma spray para aderir fosfatos de cálcio à superfície do metal. Entretanto esta forma

de recobrimento tem sido abandonada devido a sua resposta clínica insatisfatória. O re-

cobrimento não é homogêneo, não é cristalino e contém múltiplas fases minerais, muitas

delas tóxicas como o óxido de cálcio (CaO)[7]. Com isso, a técnica de RFMS tornou-se

uma opção viável para produção de recobrimentos de HAP, a despeito do seu custo mais

elevado em relação a outras técnicas.

A técnica de pulverização catódica (ousputtering) consiste em bombardear os áto-
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mos de um alvo com íons com alta energia[6, 8]. Nas colisões entre os íons e o alvo

ocorre transferência de momento entre eles. Os átomos do alvo rompem suas ligações e

são espalhados em todas as direções[9].

O fenômeno desputteringocorre quando um gás inerte como o argônio (Ar) é io-

nizado por elétrons com energia maior que sua energia de ionização (15, 75eV ). Os

íons deAr são acelerados por um forte campo elétrico entre um catodo (onde se coloca

o alvo) e um anodo (onde se coloca o substrato). Este campo elétrico faz os íons de

argônio colidirem com alta energia cinética contra o catodo, ejetando átomos, elétrons

e partículas lançando-as em todas as direções da câmara de deposição.

Um RFMS utiliza um dispositivo chamadomagnetron, onde um campo magnético

constante é gerado por imãs permanentes colocados atrás do catodo (alvo), e um campo

elétrico alternado variável, obtido através de uma fonte deradiofrequência. A interação

do campo magnético com o elétrico de RF permite a ionização do gás e, também, o

confinamento do plasma (gás condutor de elétrons e íons em alta temperatura). Isto

aumenta a produção e incidência de íons sobre o alvo propiciando maior remoção de

partículas do mesmo e gerando, consequentemente, maior taxa de deposição[10].

A câmara de deposição necessita ser mantida em pressão negativa (em relação a

pressão atmosférica,105Pa) de Argônio (vácuo) para que seja possível a ionização do

mesmo. Quanto melhor for o vácuo maior é o livre caminho médiopermitindo que

as partículas arrancadas do alvo cheguem ao substrato com energia suficiente para for-

mar o filme desejado. Por outro lado, pressões menores que1mTorr (133Pa) podem

não conter moléculas suficientes deAr para que a ionização e o plasma resultante

aconteçam. Neste trabalho foram utilizadas pressões parciais de Argônio e Oxigênio

a 5mTorr (0, 667Pa) e1mTorr (0, 133Pa) respectivamente, resultando na pressão de

6mTorr (0, 8Pa) mantida em uma câmara de vácuo, montada com duasmagnetrons

cilíndricas, com as faces dos catodos em oposição e um campo magnético constante

alinhado com o eixo das magnetrons. Asmagnetronsestão opostas e em ângulo reto

com um porta substratos em potencial flutuante em relação ao terra. Este sistema foi

denominadoRight Angle Magnetron Sputtering(RAMS ) e foi especialmente desen-

volvido no CBPF para a deposição de filmes finos cristalinos de HAP à temperatura

ambiente[5, 6, 11, 12].
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1.1 Motivação

A motivação deste trabalho consistiu em aprimorar a instrumentação científica de-

senvolvida, aumentando a reprodutibilidade dos filmes e recobrimentos produzidos pelo

sistema de RAMS (Right Angle Magnetron Sputtering) através da automação do pro-

cesso e da caracterização dos parâmetros eletrônicos do plasma gerado. O processo

automatizado deveria manter as características do sistemacomo a produção de filmes

finos nanoestruturados, aumentar a reprodutibilidade destes recobrimentos e facilitar a

utilização do equipamento, principalmente por novos usuários.

1.2 Objetivo

O objetivo deste trabalho consistiu em aprimorar a instrumentação e desenvolver

a automação do sistema RAMS, controlando os parâmetros necessários para o correto

funcionamento do sistema e viabilizando a reprodutibilidade das amostras produzidas.

O sistema para cumprir o objetivo deste trabalho, foi controlado e monitorado por um

computador através dainterfacee da plataforma LabView, que atuaria nos instrumentos

do RAMS por meio de portas de comunicação e de uma placa de aquisição de dados.

1.3 Revisão Bibliográfica

1.3.1 Técnicas de Deposição de Filmes Finos porsputtering

Magnetron Sputtering

A técnica de pulverização catódica, ousputtering, consiste no bombardeamento de

um alvo por íons com alta energia[9]. Na colisão entre os íonscom alta energia e os

átomos do alvo ocorre a transferência de momento entre eles,rompendo as ligações

entre os átomos do alvo e espalhando-os em todas as direções da câmara[8].

O fenômeno desputteringocorre quando um gás inerte, normalmenteAr, é ionizado

e acelerado por um campo elétrico entre o catodo e o anodo ou o alvo e o substrato,

respectivamente. A interação entre o campo elétrico – gerado por uma fonte DC ou

RF – um campo magnético constante produz uma força de Lorentz que atua sobre os
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elétrons, confinando-os sobre o alvo, assim como o plasma gerado no processo. Os

íons positivos (Ar+) são acelerados contra o material alvo que é colocado sobre ele. O

resultado da colisão dos íonsAr+ com os átomos do alvo produz um arrancamento dos

átomos da superfície do alvo em todas as direções[13, 6].

O rendimento de um processo desputteringé definido pelo número de átomos eje-

tados do alvo por íon incidente[14, 8]. O rendimento do processo está relacionado a

energia dos íons, pois a medida que se aumenta a energia dos íons mais material é ar-

rancado, chegando ao ponto em que os íons incidentes passam aser implantados no

alvo.

Os fatores que influenciam diretamente no rendimento são: o ângulo de incidência

e a energia dos íons ao colidirem contra o alvo, a massa do íon ionizado (Ne, Ar, Xe)

e as características do material alvo como energia de ligação[14].

A Equação (1.1) descreve o rendimento do processo desputteringpara energias

menores que1keV [15, 6, 5].

S =
3α

4π2
· 4M1M2

(M1 +M2)2
· Ei

Eb

(1.1)

Onde:S = Rendimento do Sputtering;α = Constante de proporção, dependente deM1

e M2; M1 = Massa do íon incidente;M2 = Massa do átomo do alvo;Ei = Energia

cinética do íon incidente;Eb = Energia de ligação dos átomos do alvo.

A combinação do campo magnético constante com o campo elétrico variável pro-

picia o confinamento magnético do plasma, aumentando o número de partículas que

colidem com o alvo e consequentemente a eficiência do sistema[6].

Na Figura 1.1 é possível observar os detalhes de umMagnetroncomercial, o arranjo

físico dos imãs, necessários para gerar as linhas de campo magnético, este da ordem

de 150mT (1500 Gauss) e consequentemente as linhas de campo. O sistema de arre-

fecimento dos imãs com água gelada é de suma importância, umavez que cerca de

90% da energia dos íons é dissipada em calor. O mau funcionamento do sistema de

arrefecimento pode provocar o deterioramento precoce dos imãs e dos alvos.

A pressão dentro da câmara de deposição é também um parâmetrodeterminante

no processo desputtering, pois pressões mais baixas propiciam um livre caminho mé-

dio das partículas maior, permitindo que as partículas removidas do alvo cheguem ao

substrato com energia suficiente para formar o filme, normalmente utiliza-se pressões



5

Figura 1.1: Detalhe de umMagnetroncomercial

maiores que1mTorr.

Sputtering Reativo

O SputteringReativo é obtido pela mistura de um gás reativo com um gás inerte na

formação da atmosfera. Os gases reativos normalmente utilizados são o Oxigênio (O2)

e o Nitrogênio (N2), pois possuem baixo peso molecular[16].

O gás reativo no processo desputteringtem como objetivo controlar a estequiome-

tria do filme produzido[17]. A taxa de deposição, no processodesputtering, é reduzida

com a presença do gás reativo (O−), pois este diminui a presença do gás inerte ionizado

(Ar+)[6].

Sputteringpor Radio Frequência

A pulverização de alvos isolantes em umsputteringDC é inviabilizada devido ao

potencial de blindagem gerado com a isolação do alvo[18], impedindo que os íons de

Ar sejam acelerados e se colidam com o catodo.
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Um RFMS utiliza para uma fonte de RF, com frequência maior que50kHz, de modo

gerar o campo elétrico capaz de acelerar os íons contra o alvo, independentemente de

sua resistividade[19]. A impedância do conjunto: alvos mais a pressão de gás, deve

ser acoplado de maneira ocorrer a máxima transferência de energia entre a fonte e o

sistema. O acoplamento é realizado por um circuito LC, normalmente por um circuito

π, evitando que a potência não dissipada no processo retorne eseja dissipada no circuito

de potência da fonte de RF.

A frequência de oscilação comumente encontrada em equipamentos desputteringé

de13, 56MHz, este valor foi definido pelaFederal Communications Commissionpara

aplicações desputtering[9].

RFMS de alvos opostos e sistema de RAMS

Um RFMS de alvos opostos tem doismagnetronsalinhados axialmente (ver Figura

1.2), esta configuração aumenta o confinamento magnético do plasma e consequente-

mente a taxa de deposição[20, 5, 6].

A geometria dosmagnetronsevita o fenômeno debacksputtering. Este fenômeno

provoca a pulverização de partículas depositadas no substrato (filme), devido a colisão

entre íons do plasma com alta energia cinética no substrato[5].

Figura 1.2: Diagrama de um RFMS de alvos opostos de Naoe et al,1978

Um RFMS de alvos opostos foi utilizado para deposição de filmesque possuem
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baixa taxa de deposição como filmes de materiais magnéticos[20], de óxidos de cálcio[11]

e de diamante, através de alvos de carbono [21].

Inspirado no RFMS de alvos opostos Mello em2007 [5] desenvolveu o primeiro

protótipo do sistema RAMS (Right Angle Magnetron Sputtering), com o objetivo de

produzir filmes de hidroxiapatita (HAP) cristalinos a temperatura ambiente. A estequi-

ometria dos filmes de HAP foi obtida com o controle da atmosfera adicionando gás

reativo (O2), o plasma formado possui5mTorr deAr e1mTorr deO2.

A razão cálcio fósforo (Ca/P ) obtida inicialmente com o RAMS foi de1, 48±0, 08
por Mello em2007[5]. López em2013 [11] obteveCa/P de1, 68 ± 0, 08, valor bem

próximo da HAP estequiométrica que vale1, 67.

Os filmes produzidos neste reator foram caracterizados submetidos a testes de ade-

são celular para aplicações biológicas, o RAMS mostrou-se promissor na produção de

recobrimentos de HAP, e um bom modelo para estudo da interação de células com a

superfície da HAP[12].

1.3.2 Sonda de Langmuir

A sonda de Langmuir é uma sonda eletrostática desenvolvida por Langmuir e Mott-

Smith em 1926[22]. Esta técnica permite a caracterização deplasmas, uma vez que um

pequeno eletrodo é inserido no plasma e através de uma fonte de CC o polariza com

tensões positivas e negativas.

Uma sonda de Langmuir permite, através da medida da correnteelétrica na ponta de

prova, a obtenção da energia média dos portadores de carga, adensidade de energia do

plasma, o potencial do plasma, o potencial flutuante e etc. A curva característica de uma

sonda de Langmuir pode ser observada na Figura 1.3, ondeΦp é o potencial do plasma

eΦf é o potencial flutuante.

A teoria clássica da sonda de Langmuir baseia-se na suposição que as partículas

dentro da bainha, formada ao redor da sonda, não sofrem colisões, apenas movem-se

sob influência do campo elétrico produzido pela sonda[23].

De acordo com a teoria de sondas três grandezas são determinantes para o regime de

operação, são eles: o livre caminho médio dos elétrons (λe), O comprimento de Debye
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Figura 1.3: Curva característica de uma sonda de Langmuir

(λD), obtido pela Equação (1.2) e o comprimento do eletrodo da sonda[24].

λD =

√

ǫ0kBTe

nee2
(1.2)

Onde:ǫ0 é a constante de permissividade do vácuo,kB é a constante de Boltzmann,Te

é a temperetura eletrônica,ne é a densidade eletrônica ee é a carga do elétron.

No RAMS a sonda opera no regime clássico da sonda de Langmuir e não colisio-

nal, por isso será utilizado uma bainha fina e convencional devido λe >>tamanho do

eletrodo>> λD[24].

A função de distribuição de energia eletrônica (fe(V )) pode ser encontrada expe-

rimentalmente pelo método de Druyvesteyn[25], devido ao plasma não estar em equi-

líbrio termodinâmico[22]. Este método também conhecido como método da segunda

derivada, onde faz-se a derivada da corrente em relação aV , ondeV = Φp − VB. A

Equação (1.3) é utilizada para encontrar afe(V ).

fe(V ) =
2me

e2A

√

2eV

me

d2Ie
dV 2

(1.3)

A partir da distribuição de energia é possível encontrar a densidade de elétrons (ne)
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e a energia média (〈ǫ〉) utilizando as equações (1.4) e (1.5) respectivamente.

ne =

∫

∞

0

fe(ǫ)dǫ (1.4)

〈ǫ〉 = 1

ne

∫

∞

0

ǫfe(ǫ)dǫ (1.5)

Uma vez encontrada a energia média com a Equação (1.6) é possível encontrar a

temperatura efetiva dos elétrons (Teff ).

Teff =
2

3
〈ǫ〉 (1.6)

As equações (1.4), (1.5) e (1.6) determinamne e Teff independentemente da geo-

metria da sonda, plana cilíndrica ou esférica e para distribuições não Maxwellianas[23].

1.3.3 Plataforma labview

O labview é um ambiente de programação gráfico e orientado objeto onde os pro-

gramas são criados através de ícones. Os programas criados em ambiente labview são

chamados VI (virtual instruments) [26].

A programação é realizada em dois ambientes, no painel de controle e no diagrama

em blocos, como visto na Figura 1.4. O painel de controle torna-se ainterfacecom

o usuário após o término da programação, nestainterfaceestão contidas as variáveis

e indicações do programa, durante sua execução o usuário interage com o programa

através das variáveis e indicadores que inseriu nesta janela e conectou no diagrama em

blocos.

No diagrama em blocos é realizada a programação gráfica em si,são disponibiliza-

das subrotinas padrão, como soma, subtração, operações comstrings, operações com

hardwaredo computador e etc. As conexões entre as subrotinas, representadas por íco-

nes, são realizadas através de seus terminais pela ferramenta de “fio”. O programa não

permite a conexão de terminais de tipos diferentes, por exemplo a conexão de uma variá-

vel indicador de carácteres ANSII com uma variável de controle números naturais[27].
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(a)

(b)

Figura 1.4: (a) Painel de controle (b) Diagrama em blocos



Capı́tulo 2
Materiais e Métodos

Neste capítulo é apresentado o equipamento RAMS e seus componentes, instrumen-

tos e o princípio de funcionamento. Os materiais utilizadospara medidas com a sonda

de Langmuir também são contemplados neste capítulo.

2.1 Instrumentos para Controle e Automação do RAMS

O RFMagnetron Sputteringde alvos opostos (RAMS -Right Angle Magnetron Sput-

tering) construído no CBPF (Figura 2.1) tem como característica a capacidade de pulve-

rizar qualquer material, independentemente de sua condutividade elétrica[5]. Baseado

nesta característica, utiliza-se este equipamento para deposição de fosfatos de cálcio

(materiais cerâmicos e isolantes) como hidroxiapatita (HAP) e diferentes substituições

iônicas comF , Zn, Sr [28, 29, 30], entre outros.

O RAMS tem fisicamente os doismagnetronsalinhados horizontalmente e for-

mando um ângulo de90o com o porta amostra. O sistema com esta configuração ocasi-

ona em um plasma mais confinado (vide detalhe do plasma na Figura 2.1), pois as linhas

de campo magnético são mais concentradas no centro dos alvose praticamente caem a

zero em regiões perpendiculares ao eixo vertical como pode ser verificado pela simula-

ção realizada na plataforma COMSOLMultiphysic softwareda Figura 2.2 . Esta con-

centração do campo magnético aumenta a produção e temperatura dos elétrons (energia)

e a densidade e energia cinética dos íons produzidos. Com o aumento da taxa de erosão

dos alvos pelos íons, aumenta a taxa de deposição nos substratos dos átomos arrancados

11
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Figura 2.1: RAMS desenvolvido no CBPF

dos alvos . A combinação de uma maior energia cinética dos íons, da escolha da dis-

tância alvo-substrato e do potencial flutuante dos substratos promove o crescimento de

filmes nanoestruturados de fosfatos de cálcio cristalinos atemperatura ambiente[5, 31].

Em um equipamento de deposição de filmes finos, como neste casodo RAMS , se

faz necessário uma atmosfera com baixas pressões. Com isso, existe a necessidade de

conectar a câmara de deposição às bombas e aos medidores de vácuo, de forma manter

a pressão de base da câmara controlada. Na Figura 2.3 é apresentado um diagrama

das conexões dos instrumentos na câmara de vácuo e elétricascom o computador de

controle. Os componentes do sistema serão descritos nas subseções a seguir.

2.1.1 Sistema de Vácuo

O sistema de vácuo é responsável por criar e medir uma atmosfera de vácuo na

câmara de deposição. O sistema de vácuo utilizado é da marca Edwards e é com-

posto por uma bomba de baixo vácuo, mecânica, acoplada a uma bomba de alto vácuo,
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Figura 2.2: Simulação do campo magnético entre as magnetrons

Figura 2.3: Equipamentos e instrumentos do sistema de RAMS
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turbomolecular. Para medir o vácuo o sistema utiliza um medidor tipo Pirani-Penning

Wide Range, para medir as pressões na câmara de760Torr (atmosférica) até o vácuo

de 108Torr; Para a medição das pressões parciais dos gasesAr e O2 introduzidos na

câmara é utilizado e um medidor de pressão absoluto, tipo capacitivo,marca MKS, que

opera na faixa de104Torr até1Torr.

A conexão destes equipamentos é apresentada na Figura 2.4, onde as bombas de

vácuo e os medidores são conectados fisicamente a câmara de deposição. As conexões

elétricas das bombas e do medidor de vácuo são realizadas diretamente no controlador

do sistema de vácuo (TIC Turbo Controller 100Wfabricado pela empresaEdwards). O

medidor capacitivo e o sistema de vácuo conectam-se ao computador via porta Serial

(RS-232), permitindo o controle e monitoramento pelo computador destes parâmetros.

Os comandos utilizados para controlar e monitorar o sistemade vácuo através da porta

serial estão disponíveis na Tabela 2.1.

Figura 2.4: Diagrama do sistema de vácuo

O sistema de bombeamento de câmaras que operam em alto vácuo (10−3−10−8mBar)

normalmente utilizam duas bombas: uma bomba primária (mecânica) para a região de

baixo vácuo (p > 10−3mBar) e uma bomba de alto vácuo (turbomolecular), capaz de

atingir o alto vácuo (10−3 − 10−8mBar).
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Comando Terminador Função
?V913 CR Ler a Pressão de vácuo

!C910 1 CR Ligar a bomba mecânica
!C910 0 CR Desligar a bomba mecânica
?V910 CR Verificar o estado atual da bomba mecânica

!C904 1 CR Ligar a bomba turbomolecular
!C904 0 CR Desligar a bomba turbomolecular
?V904 CR Verificar o estado atual da bomba turbomolecular
?V905 CR Verificar a rotação atual da bomba turbomolecular

Tabela 2.1: Comandos utilizados para controle e monitoramento do sistema de vácuo

Bomba Mecânica

Bombas de baixo vácuo têm como princípio de funcionamento o deslocamento po-

sitivo de gás através de um movimento mecânico, que pode ser obtido com um embolo,

uma palheta ou um diafragma. O funcionamento destas bombas pode ser dividido em

três etapas: na primeira o gás é capturado, em seguida é comprimido e finalmente ex-

pulso para fora da bomba.

Na Figura 2.5 é possível ver os detalhes de uma bomba mecânicaselada a óleo

do tipo rotativa com palhetas, como a utilizada no sistema deRAMS . No processo

de admissão, o gás é sugado para dentro da bomba (para a regiãoA) pela conexão de

admissão. Em seguida é comprimido pelo rotor e pelas palhetas (na região B), por fim

é expelido para a atmosfera através da válvula de descarga naregião C [32].

(a) (b)

1- Conexão para admissão; 2- Filtro; 3- Rotor; 4- Palhetas;
5- Válvula de lastro; 6- Filtro; 7- Válvula de descarga; 8- Exaustão.

Figura 2.5: (a) Bomba mecânica em detalhe, (b) Bomba mecânica do sistema de RAMS
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Este tipo de bomba mecânica utiliza óleo de baixa pressão de vapor para fazer a

lubrificação do rotor e das palhetas, bem como vedar as folgasentre rotor/câmara e

palhetas/câmara, vedando a admissão da exaustão[32].

Como a bomba mecânica só atinge a região do baixo vácuo, se faz necessário adici-

onar mais uma bomba, normalmente uma turbomolecular que é capaz de atingir a região

do alto vácuo.

Bomba Turbomolecular

Uma bomba turbomolecular (TMP -Turbomolecular Pump, Figura 2.6) é uma bomba

de alto vácuo que opera na faixa de pressão de10−3−10−11mBar. O princípio de funcio-

namento de uma TMP é baseado em sua geometria onde um rotor comalgumas camadas

de pás concêntricas (Figura 2.7) giram com alta velocidade (> 24000rpm). Entre as pás

do rotor são inseridas pás fixas à carcaça da bomba (estator) ecom a angulação das pás

invertida em relação as do rotor.

1- Conexão para a câmara de vácuo; Válvula para vazamento (vent valve); 3- Conexão
elétrica; 4- Conexão para BM.

Figura 2.6: Bomba Turbomolecular do Sistema de RAMS .

A velocidade relativa entre as pás rotativas e as pás do estator torna possível que

uma molécula de gás seja transportada a partir da entrada da bomba até a saída da

bomba em intervalos de adsorção e dessorção contínuos nas superfícies das pás, sempre
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em direção ao interior da bomba. A TMP é capaz de comprimir as moléculas de gás

devido a transferência de momento[33].

A forma mais eficiente de operação de uma TMP está na região de fluxo molecular,

onde as moléculas passam pela bomba sem chocarem umas com as outras e as colisões

são somente com as pás. Por isso, não se pode deixar a exaustãoda bomba à pressão

atmosférica. Por esta razão, é necessário uma bomba de apoiotipicamente uma bomba

mecânica.

(A) (B)

Figura 2.7: (A) Exemplo de um rotor de uma TMP; (B) Visão do rotor da Bomba do
RAMS

Medidores de vácuo

No RAMS apresentado são utilizados dois tipos de medidores devácuo: um medidor

de vácuo de alcance amplo (WRG -wide range gauge) e um medidor capacitivo para

pressão absoluta. O WRG é capaz de medir a faixa de pressão desdeatmosfera (≈
103mbar) até o vácuo de10−9mbar. O medidor absoluto é utilizado para medir a pressão

dos gases utilizados neste processo desputtering.

O medidor WRG utilizado é capaz de medir uma larga faixa de pressão de vácuo,

pois possui internamente dois tipos de medidores: um medidor de resistência elétrica

(Pirani) e um medidor de catodo frio (Penning)[34].

O medidor Pirani é um medidor indireto, ou seja, mede outra grandeza e a relaci-

ona com a pressão do sistema. Um Pirani utiliza um pequeno filamento de tungstênio

(Figura 2.8-1) instalado em uma ponte de Wheatstone (detalhes sobre a ponte em [35]).
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Quando submetido a uma ddp (diferença de potencial) o filamento aquece e a varia-

ção da condutividade térmica do meio1 ocasiona a variação da temperatura do filamento.

Isto provoca a variação da resistência do filamento e, consequentemente, alteração na

ponte de Wheatstone. Como o gás medido é conhecido, a variação de tensão na ponte é

relacionada com a pressão (esta calibração é feita pelo fabricante do medidor)[33].

O medidor tipo catodo frio é capaz de medir baixas pressões naregião do alto e ultra

alto vácuo, cuja a densidade de partículas é pequena. Este medidor basicamente ioniza

os gases e mede a corrente iônica afim de obter a pressão[33, 36].

Em um medidor de vácuo do tipo catodo frio, uma haste metálica(anodo - Figura

2.8-2) é posicionada no centro de um cilindro (catodo - Figura 2.8-3). Um potencial

da ordem de kilovolts (kV) é aplicado entre o anodo e o catodo gerando um campo elé-

trico. Um campo magnético, aplicado por um imã permanente aliado ao campo elétrico,

faz os elétrons realizarem trajetórias helicoidais entre ocatodo e o anodo. Eventual-

mente, nesta trajetória os elétrons colidem com moléculas do gás criando íons positivos

captados pelo catodo. Esta corrente iônica é medida e relacionada com a pressão da

câmara[33, 36].

1- Filamento de tungstênio para o medidor Pirani; 2- Anodo; 3- Catodo; 4- Carcaça do
medidor com o circuito eletrônico embarcado de medição.

Figura 2.8: Medidor de vácuo de alcance amplo

O medidor capacitivo (marca MKS 127A, Figura 2.9) é um medidor absoluto, onde

a variações na pressão são observadas independentemente dogás utilizado. A geome-

1gás contido na câmara de vácuo, normalmente o gás mensurado éo nitrogênio por estar em maior
quantidade na atmosfera.
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tria deste medidor é dotada de duas placas metálicas planas com uma membrana entre

elas, das quais variações de pressão provocam deflexão da membrana, por conseguinte

variação na capacitância entre as placas.

(a) (b)

Figura 2.9: Controlador do medidor e Medidor capacitivo

O controlador do medidor capacitivo PDR2000 permite o monitoramento remoto

de suas medidas através da porta serial de comunicação. Neste controlador é possível

obter remotamente a medida realizada pelo medidor e a unidade da medida na Tabela

2.2 encontram-se os comandos e suas respectivas funções. Nocontrolador do medidor

capacitivo é possível conectar até dois medidores simultaneamente.

Comando Terminador Função
p - Ler a medida realizada pelos medidores capacitivos
u - Ler a unidade da medida realizada pelos medidores capacitivos

Tabela 2.2: Comandos para o monitoramento remoto do medidor capacitivo

2.1.2 Controlador de Fluxo de Massa

O controlador de fluxo de massa (MFC -Mass Flow Controller) controla e estabiliza

a vazão dos gases utilizados na câmara do RAMS (Ar e O2). O usuário configura o

valor de vazão desejada no controlador do MFC (Figura 2.10-(a)), de forma manter

sob controle as características atmosféricas da câmara e, portanto, as características do

plasma.
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(a) (b)

Figura 2.10: Controlador do MFC e MFC

Um MFC é constituído basicamente por três componentes: um sensor de fluxo de

gás, uma válvula de ação rápida e um circuito de controle formando uma malha de

controle com realimentação[32].

O sensor de fluxo de gás é constituído por capilares, medidores de temperatura e um

circuito de aquecimento (ver Figura 2.11). Os capilares sãoaquecidos e permanecem

em temperatura constante, a variação de temperatura (∆T ) é monitorada ao longo do

tempo.

Quando o gás percorre os capilares ocorre troca de calor entre eles, com isso, é

possível identificar a variação na temperatura do gás. Esta variação de temperatura é

função do calor específico do gás, e do fluxo de gás[37]. A função dos capilares é

aumentar a área de contato para melhor troca de calor, e tornar o fluxo mais homogêneo

e laminarcomo apresentado na Figura 2.11.

Após a detecção de∆T o sinal é amplificado e aplicado no circuito de controle para

ocorrer, se necessário, a atuação na válvula de controle (deação rápida), com o objetivo

de ajustar a vazão mássica como determinado pelo operador.

O controle e o monitoramento dos gases no RAMS é realizado através do contro-

lador do MFC (Figura 2.10), diferentemente do sistema de vácuo, este controlador não

tem disponível nenhuma porta ou protocolo de comunicação como: USB, Serial, GPIB

e etc.. Dispondo apenas de um botão para ligar e desligar o aparelho e potenciômetros

para ajustar a vazão mássica desta forma o controle teve de ser implementado com outra

técnica.
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Figura 2.11: Diagrama em blocos de um MFC

O método empregado para controlar a entrada de gás na câmara de deposição con-

siste em manter a chave que liga o MFC sempre ligada. Com isso foi adicionado ao

circuito uma tomada controlada por um relé, o DAQ e o circuitodo relé são isolados

por um optoacoplador (4n27) como na Figura 2.12-(b). A tomada é ligada quando um

sinal de+5V é enviado pela placa de aquisição de dados, e desligada quando o sinal é

0V, desta forma foi possível controlar remotamente o MFC.

O controlador do MFC (Figura 2.10-(a)) tem capacidade de controlar até quatro

MFC’s (Figura 2.10-(b))[38], porém neste RAMS são utilizadosapenas dois. O valor da

vazão de gás individual é apresentado em indicadores luminosos (display) no aparelho.

Esses valores também são disponibilizados em uma porta analógica com quatro canais

na parte de trás do equipamento em um conector do tipo DB9, com cada canal analógico

operando na faixa de0 − 10V. Com isso, foram utilizadas quatro portas analógicas de

um ADC para o monitoramento remoto da vazão de cada canal do equipamento, como

na Figura 2.12-(a).
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(a)

(b)

Figura 2.12: Saídas analógicas do controlador do MFC com circuito para medição e
circuito de eletrônico para ligar e desligar o MFC
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2.1.3 Obturador pneumático (shutter)

O inicio e o final da deposição sobre o substrato são controlados pela abertura e o

fechamento do obturador (shutter). O shutterconsiste basicamente em uma haste de

aço inox com uma chapa de cobre na ponta.

Quando oshutteresta fechado a chapa é posicionada entre o plasma e o substrato,

impedindo que material seja depositado no substrato. Quando o shutterestá aberto, a

haste recolhe a chapa deixando de fazer sombra ao substrato epermitindo a deposição

do material alvo.

A haste doshutteré conectada no embolo do atuador pneumático linear de dupla

ação (Figura 2.13-(b)), e este é controlado por uma válvula de cinco vias e duas posições

controlada por solenoide (Figura 2.13-(a)). A posição da válvula pneumática controla

a direção do fluxo de ar e consequentemente, a posição do atuador como ilustrado no

circuito pneumático da Figura 2.13[39].

O controle doshutteré feito através da solenoide da válvula pneumática, um circuito

idêntico ao utilizado para o controle do MFC (Figura 2.12-(b)) atua na abertura e no

fechamento doshutter.

2.1.4 Fonte de RF

No RAMS é utilizado uma fonte de rádio frequência (RF - Figura 2.15-(a)) que é

responsável por gerar um campo elétrico alternado, aliado ao campo magnético confi-

nado, tornando possível as colisões de ionização do gás e a manutenção do plasma [5].

Na Figura 2.15-(b) é visualizado um detalhe do o acoplador deimpedância do sistema.

Na Figura 2.15-(c) é visualizado o circuito elétrico do sistema.

A vantagem de se utilizar uma fonte de corrente alternada, aoinvés de corrente

contínua (DC), é a possibilidade de se utilizar alvos isolantes, como a HAP que é uma

cerâmica. Em umsputteringDC os alvos devem ser condutores.

Como a impedância na câmara de deposição varia, logo a impedância vista pela

fonte de RF também varia, fatores como o desbaste dos alvos e a pressão de gases tem

influência nesta impedância. Para haver a máxima transferência de potência da fonte de

RF para o plasma deve-se acoplar as impedâncias (acoplador deimpedância na Figura

2.15-(b)). Este procedimento permite otimizar o processo de sputteringe proteger o

circuito de potência da fonte de RF, pois a potência refletida para a fonte é dissipada
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(a) (b)

1- Bobina de controle da válvula pneumática com conector; 2- Válvula pneumática
Festo de cinco vias e duas posições; 3- Entrada de ar comprimido; 4- Vias para

controle do atuador; 5- Haste doshutter; 6- Regulador e filtro de ar comprimido; 7-
Suportes para fixação do atuador; 8- Vias para controle do atuador pela válvula; 9-

Atuador pneumático linear Festo.

Figura 2.13: Componentes do sistema pneumático

Figura 2.14: Diagrama do sistema pneumático
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(a) (b)

(c)

Figura 2.15: (a) Fonte de RF de13, 56MHz, (b) acoplador de impedância e (c) circuito
elétrico



26

nos transistores de saída da fonte, deteriorando o aparelho.

A fonte de RF utilizada neste trabalho possui três modos distintos de controle[40],

são eles: Controle pelo painel frontal (modo mais simples), permite ao usuário ter acesso

as funções básicas do equipamento como ligar/desligar o RF e monitorar as potências

(emitida e refletida) e também a voltagem de realimentação. Controle analógico (modo

mais rápido), permite ao usuário controlar e monitorar as potências por meio de sinais

analógicos de tensão (0 − 5V com 5mV/W ou 0 − 10V com 10mV/W). O terceiro

modo permite ao usuário ter acesso a todas os parâmetros do equipamento porém sua

velocidade é limitada pela comunicação serial.

O controle e o monitoramento da fonte de RF foi realizado com a porta serial de

comunicação, pois é o modo mais completo e de mais fácil implementação. Atrasos de

aproximadamente um segundo devem ser tolerados durante a execução de tarefas. Os

comandos utilizados estão disponíveis na Tabela 2.3.

Comando Terminador Função
CSP? CR Ler os parâmetros configurados (utilizado para identificação)

SERIAL CR Configurar o controle da fonte de RF para remoto via porta serial
xx WG CR Configurar potência de RF emxxW e ligar RF

WS CR Zerar potência de RF e desligar RF
V? CR Ler voltagem de realimentação da fonte de RF (Vfb)
W? CR Ler potência emitida pela fonte de RF
R? CR Ler potência refletida para a fonte de RF

Tabela 2.3: Comandos utilizados para controle e monitoramento da fonte de RF

2.1.5 Circuito Ignitor do Plasma

A ignição do plasma é realizada quando os elementos necessários para sua produção

estão disponíveis, são eles: Potência de RF (campo elétrico)e pressão de gás e o campo

magnético (imãs em bom estado). Dispondo dos elementos necessários o plasma é

aceso manualmente aumentando-se a pressão da câmara (fechando a válvula manual

entre a câmara e o sistema de vácuo), desta forma a colisão entre as moléculas de gás

gera energia suficiente para iniciar o processo desputtering. Com o plasma aceso, a

válvula deve ser aberta e consequentemente a pressão é reduzida a pressão de trabalho

(normalmente10−3mTorr).
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Para se automatizar o acendimento do plasma foram desenvolvidos dois circuitos,

um de potência e um de controle lógico. O circuito de potência(esquema elétrico na

Figura 2.16) é dotado de uma bobina de ignição automotiva (relação de espiras apro-

ximada de 1:1000). A corrente elétrica no primário da bobinaé controlada por um

circuito regulador do tipodimmer, e a tensão é limitada por um capacitor associado em

série com a bobina, como apresentado no esquema elétrico.

Figura 2.16: Circuito de potência

O circuito lógico controla a ativação do circuito de potência por meio do contato

de um relé. O circuito de controle lógico possui duas entradas lógicas e uma saída de

potência como apresentado na Figura 2.17. A função das duas entradas lógicas é ativar

o acendedor em apenas uma das quatro combinações na entrada,minimizando desta

maneira a chance que o circuito de potência seja ativado involuntariamente.

2.1.6 Placa de Aquisição de Dados

A forma de comunicação do computador com equipamentos que não possuem portas

de comunicação deve ser realizada por meio de uma placa de aquisição de dados. Esta

placa tem uma porta de comunicação, normalmente USB ou RS-232, e converte os

comandos recebidos do computador em algum tipo de ação, comoa leitura/escrita de

portas analógicas e digitais.

A placa de aquisição de dados utilizada foi a NI DAQ 6008, fabricada pelaNati-

onal Instruments. Esta placa possui quatro entradas analógicas de12bits, duas saídas
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A B Contato do Relé
0 0 Aberto
0 1 Fechado
1 0 Aberto
1 1 Aberto

Figura 2.17: Circuito lógico de ativação do ignitor do plasmacom sua respectiva Tabela
verdade

analógicas e também doze portas de IO[41].

As portas de entrada analógicas possuem um ADC com taxa de amostragem máxima

de 10kSamples/s, e são utilizadas para ler os valores de vazão mássica do MFC. As

portas digitais de IO podem ser configuradas individualmente como entradas ou saídas.

Neste trabalho foram utilizadas quatro bits dos doze disponíveis e configuradas

como saídas digitais. Um bit para controlar o estado (ligadoe desligado) do MFC,

outro bit para controlar a abertura e o fechamento doshutter, como visto nas seções an-

teriores (Figura 2.12-(b)). Os dois bits restantes controlam o circuito ignitor do plasma,

como visto na seção anterior (Figura 2.17)

2.1.7 Método para encontrar a taxa de deposição

A calibração das taxas de deposição do RAMS é realizada através da técnica de

refletividade de Raios-x (XRR) em um equipamento de DRX (Difraçãode raios-x).

Nesta técnica as medidas consistem em monitorar a intensidade do feixe refletido na

superfície do filme em função do ângulo do detector. As curvasobtidas são interpretadas

como franjas de interferência devido a refletividade do filmee do substrato [42].

A análise da espessura dos filmes produzidos é realiza através da análise dos espaça-

mentos entre as franjas de interferência. Na Figura 2.18-(a) é apresentado o resultado de

uma amostra de HAP em um substrato deSi com orientação(100) obtido com o equi-
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pamento X’Pert PRO fabricado pela empresa PANalytical e instalado no Laboratório de

Cristalografia e Raio X do CBPF.

(a) (b)
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Figura 2.18: Gráficos para análise da espessura do filme

Para se observar melhor os picos de interferência encontrados, uma função loga-

ritmo (log10 x) é aplicada sobre o gráfico (Figura 2.18-(a)). Como a curva obtida ainda

possui ruído, uma filtragem comSmoothé aplicada utilizando-se o algoritmo Savitzky-

Golay por ser eficaz em análises espectroscópicas preservando as características dos

picos como amplitude e largura[43, 44], resultando na Figura 2.18-(b).

Após o tratamento dos dados deve-se selecionar a faixa em queestão localizados os

picos com maior intensidade, como na Figura 2.18-(c). Em seguida, deve-se encontrar

os ângulos onde estão localizados os picos e utilizar a Equação de Bragg modificada

(2.1), onden é a ordem da reflexão,Λ é a espessura do filme,λ é o comprimento de

onda do Raios x (1, 5406Å), 2δ é o fator de dispersão do feixe eθ é o ângulo de detecção

do pico [42, 44].

sin2 θ =

(

λ

2Λ

)2

n2 + 2δ (2.1)
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Dispondo dos dados experimentais encontra-se a curvasin2 θ em função da ordem

das franjas, Figura 2.18-(d). Em seguida realiza-se uma interpolação polinomial qua-

drática da curva experimental da Figura 2.18-(d) obtendo:sin2 θ = ax2 + bx+ c, como

a Equação (2.1) é de ordem dois, é possível igualar os coeficientes quadráticos obtendo

a espessura de um filme com a Equação (2.2).

Λ =
λ

2
√
a

(2.2)

Utilizando o filme de HAP da Figura 2.18, aliado a Equação (2.2) encontra-se uma

espessura de61, 23nm. Como este filme de HAP foi depositado em15min, a taxa de

deposição é a espessura dividido pelo tempo de deposição, verificou-se que a taxa de

deposição deste filme é igual a4, 1nm/min.

Neste método para calibração do RAMS apesar de requerer o tratamento matemático

dos dados, é bastante eficiente e muito utilizado no CBPF e na literatura. O tempo entre

a limpeza do substrato deSi até a produção do filme e análise com Raios X pode levar

algumas horas devido a disponibilidade do equipamento de Raios X (deve ser agendado

com antecedência na página online do CBPF).

Programa XRR Easy Thickness

Este programa foi desenvolvido com o objetivo de analisar o espectro gerado através

da técnica de refletividade de raios-X em filmes finos para encontrar sua espessura e a

taxa de deposição. A taxa de deposição é um dado a ser inseridopelo usuário para fazer

uma deposição automatizada.

O Programa XRR Easy Thicknessfoi registrado no INPI com o código: BR 5102013

001426 3, e será disponibilizado paradownloadna página do grupo de superfícies e

nanoestruturas do CBPF na internet.

O programa (Figura 2.19) é dividido em quatro seções, a primeira, denominadaFile,

é onde o usuário deve inserir seu arquivo oriundo da análise por raios-X (arquivo com

extensão *.xy). Na segunda seção, chamadaData Preprocessing, o usuário observa as

curvas de sua amostra graficamente, é permitido utilizar escala logarítmica para facilitar

a visualização e até mesmo utilizar um filtro (smooth) caso necessário.

Na terceira parte do programa o usuário deve inserir os parâmetros como compri-
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Figura 2.19: Tela principal do programa

mento de onda e número de picos utilizados, e em seguida executar o programa no bo-

tãoRun. A quarta seção do programa é destinada a apresentação dos resultados obtidos

como espessura, taxa de deposição e a Equação utilizada na interpolação dos dados.

File

O primeiro passo a ser executado pelo usuário é abrir seu arquivo, para isso deve-se

pressionar o botãoOpen. Em seguida, irá surgir uma tela como na Figura 2.20 para o

usuário indicar em qual pasta e qual arquivo deseja analisar.

Figura 2.20: Abrir arquivo
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Feita a seleção do arquivo, o local e o nome do arquivo são apresentados na tela

principal do programa como no detalhe da Figura 2.21. logo que o usuário seleciona

seu arquivo, automaticamente um gráfico com suas medidas é gerado e apresentado na

tela do programa, como na Figura 2.22.

Figura 2.21: Carregar arquivo

Figura 2.22: Gráfico com espectro de refletividade de raios-x

Na próxima seção do programa o usuário pode analisar seus dados antes de processa-

los.

Data Preprocessing

Nesta seção do programa é permitido ao usuário analisar seusdados, observar em

escala logarítmica, localizar as franjas de interferênciaconstrutivas (picos), e a aplicação

de filtro para reduzir possíveis ruídos. Ainterfacecom o usuário pode ser vista na Figura

2.23.

O programa gera um gráfico com as medidas do usuário logo após aseleção do ar-

quivo, como exemplificado na seção anterior. Caso o usuário necessite, em qualquer

momento pode pressionar o botãoData que o gráfico com as medidas é gerado nova-

mente na tela, como na Figura 2.24.

Normalmente, não é possível obter muitas informações gráficas, como a localiza-

ção e o número de picos, o botãoLog altera a escala do gráfico, colocando em escala

logarítmica (vide Figura 2.25) facilitando interpretaçãodos dados.



33

Figura 2.23: Seção para análise dos dados

Figura 2.24: Gráfico com dados

Figura 2.25: Gráfico de dados em escala logarítmica
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A localização dos picos pode ser realizada com o botãoPeaks, será apresentado

o número de picos que foi previamente configurado no controlenumérico localizado

abaixo do botãoPeaks. Será apresentado um gráfico em escala logarítmica, em cor

vermelho, e os picos serão marcados com um circulo, em cor azul, como na Figura

2.26.

Figura 2.26: Gráfico com a localização dos picos

Um filtro pode ser aplicado as medidas de forma eliminar ruídos, para isso basta

o usuário marcar acheckbox Smooth. O usuário deve informar o número de pontos

a serem utilizados nestesmooth, é possível configurar números impares de 3 até 21

pontos.

O Smoothé a única opção que atua em duas seções, tanto na Data Preproceessing

quanto naInput. Caso acheckbox Smoothesteja marcada e o usuário executar uma

análise utilizando o botãoRun, será realizado umSmoothnos dados durante a execução

do programa.

Deve-se utilizar a opçãoSmoothcom cautela, pois filtros mais severos (com mais

pontos) podem comprometer a integridade das medidas, Vide Figura 2.27 onde um pico

foi suprimido noSmoothcom 9 pontos.

A interface gráfica pode retornar a condição inicial (Figura2.23) pressionado o bo-

tãoCBPF.

As informações a respeito do programa são apresentadas em uma janela (Figura

2.28), caso pressione o botãoAbout.

Input

Nesta seção o usuário configura os parâmetros relacionados aanálise da espessura

(Figura 2.29) como o número de picos utilizados, o comprimento de onda do equipa-

mento de raios-x e o tempo de deposição (caso deseje calculara taxa de deposição). Esta
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3 pontos 5 pontos

7 pontos 9 pontos

Figura 2.27: Gráficos com smooth nos dados

Figura 2.28: Informações sobre o programa
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seção é dividida em três partes, são eles:wavelength, Number of Peaks, e Deposition

Rate.

Figura 2.29: Seção de configurações para análise da espessura

• wavelength

O usuário deve certificar-se de que o comprimento de onda utilizado é1, 54056Å,

em caso negativo, deve inserir o comprimento de onda de seu equipamento e

marcar acheckbox others, para obter análise correta de seus dados.

• Number of Peaks

O usuário pode inserir manualmente o número de picos que serão utilizados em

sua análise, ou pressionar o botãoautomatc.

O método automatic leva em consideração o número de picos utilizados na análise

e o R-Squarepara determinar o melhor número de picos. O algoritmo utilizado

observa a relação entre a quantidade de picos, maior número de picos melhor,

e o R-Square, quanto mais próximo da unidade melhor, para determinar melhor

número de picos.

Atenção: Caso ocheckbox Smoothesteja marcado será feito osmoothna análise.

• Deposition Rate
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Caso o usuário deseje além de calcular a espessura de seu filme,calcular também

a taxa de deposição, basta inserir o tempo de deposito (minutos ou segundos) e

pressionar o botãonm/min ou Å/s. Após pressionar o botão a unidade escolhida

será apresentada no indicadorDeposition Ratecomo apresentado na Figura 2.30.

Em caso do botão de unidade selecionada seja novamente pressionado a unidade

desaparecera do indicador e não será calculada a taxa de deposição.

Figura 2.30: Indicador de taxa de deposição

Antes iniciar o cálculo da espessura do filme, o usuário tem a opção de marcar a

checkbox Save Data Afer Runnigque gera um arquivo de texto, com o mesmo nome e

no mesmo local do arquivo de raios-x utilizado, este arquivo(Figura 2.31) possui todos

os parâmetros utilizados na análise da espessura, como: espessura, taxa de deposição

(se for o caso),R-square, a Equação interpolada, além dos picos e ângulos encontrados

e etc..

Feitos os devidos ajustes e configurações pelo usuário, paraobter a espessura do

filme fino basta pressionar o botãoRunque os resultados serão apresentados na seção

Output. O gráfico com a interpolação (em vermelho) é apresentado no término da aná-

lise, como na Figura 2.32, juntamente com os pontos interpolados (em azul).

Output

Na quarta e última seção são apresentados os resultados obtidos com os dados das

seções anteriores como pode ser observado na Figura 2.33. Nainterface são apresenta-

dos: a espessura, a taxa de deposição, o valor deR-square, o somatório dos residuos da

interpolação e a função que interpola os dados experimentais.
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Figura 2.31: Arquivo de texto gerado

Figura 2.32: Interpolação polinomial quadrática
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Figura 2.33: Exibição de resultados encontrados

2.2 Instrumentos para Controle da Sonda de Langmuir

A medidas feitas com uma sonda de Langmuir foram tomadas a partir de uma ponta

de tungstênio (Figura 2.34) que foi colocado dentro da região do plasma. Com ajuda de

uma fonte de tensão DC aplicado à ponta da sonda foi capaz de obter informações de

energia, densidade e potencial dos elétrons no plasma.

Figura 2.34: Ponta de Tungstênio da Sonda de Langmuir

A sonda de Langmuir utilizada no RAMS foi construída com fio detungstênio,

sua área é de8, 79 · 10−8m2 e comprimento de3, 5mm. Um filtro para bloquear o

RF foi instalado, uma fonte DC e um multímetro de bancada, ambos com interface de

comunicação, também são utilizados.

2.2.1 Filtro de RF

A medida da corrente para caracterização do plasma é realizada sobre um resistor.

O valor ohmico deste resistor é conhecido (560Ω), logo mede-se a ddp no resistor e

calcula-se sua corrente elétrica através da lei de Ohm,I = V
R

.

Devido ao RAMS utilizar uma fonte de RF para gerar o plasma, faz-se necessário

colocar um filtro para possibilitar a medida. Um filtro do tipotanque ressonante (Figura

2.35) não permite a passagem do sinal de RF presente na câmara,filtrando o primeiro e

o segundo harmônico,13, 56MHz e27, 12MHz respectivamente.

O dimensionamento dos componentes do filtro foi realizado com auxilio da Equação
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(2.3). Os valores dos componentes são:C1 ≈ 40pF,C2 ≈ 10pF,L = 3, 3µF.

f =
1

2π
√
LC

(2.3)

Figura 2.35: Circuito elétrico do filtro de RF utilizado

A fim de observar a resposta em frequência do filtro utilizado,calculou-se sua função

de transferência[45], baseando-se em seu circuito elétrico (Figura 2.35), obtendo-se a

Equação (2.4).

VR(s)

VRF (s)
=

s4 + 1

L

(

1

C1

+ 1

C2

)

s2 + 1

L2C1C2

s4 + 1

R

(

1

C1

+ 1

C2

)

s3 + 1

L

(

1

C1

+ 1

C2

)

s2 + 2

RLC1C2

s+ 1

L2C1C2

(2.4)

Na Figura 2.36 consta o diagrama de bode do circuito[45], comisso é possível

observar a resposta em frequência do circuito do filtro. Pelodiagrama observa-se que

o filtro elimina sinais com frequências entre12, 6 < f < 14, 8MHz e 24, 4 < f <

31, 5MHz, filtrando o sinal de RF desejado e permitindo a medida de corrente sem

interferência por RF.
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Figura 2.36: Resposta em frequência do filtro de RF

2.2.2 Fonte DC e Multímetro

A medida com uma sonda de Langmuir requer a utilização de uma fonte DC variável

e um multímetro digital. Neste trabalho foram utilizados uma fonte DC Kepco BOP-

100-1M e um multímetro de bancada Keithley 197A (Figura2.37) com 51

2
dígitos e

interface de comunicação GPIB.

A fonte DC opera na faixa de−100 < V < 100V com corrente máxima de1A[46],

um cartão de comunicação foi instalado na fonte DC, permitindo o controle e o moni-

toramento via porta RS-232[47]. Os comandos utilizados parao controle da fonte DC

encontram-se na Tabela 2.4 e o diagrama com a montagem experimental encontra-se na

Figura 2.38.

(a) (b)

Figura 2.37: Fonte DC e multímetro
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Comando Terminador Função
*IDN? CR LF Ler o nome e o modelo da fonte DC

VOLT xx; CR LF Configurar a voltagem (xxV) nos terminais de saída da fonte
VOLT? CR LF Ler a voltagem nos terminais de saída da fonte
*RST CR LF Reiniciar as configurações e habilitar controle remoto via RS-232

OUTPUT ON CR LF Habilitar voltagem nos terminais de saída da fonte
OUTPUT OFF CR LF Desabilitar voltagem nos terminais de saída da fonte

CURRxx CR LF Configurar corrente máxima (xxA) nos terminais de saída da fonte

Tabela 2.4: Comandos utilizados para controle e monitoramento da fonte de DC

Figura 2.38: Circuito



Capı́tulo 3
Resultados e Discussões

Neste capítulo são apresentados as soluções propostas ao projeto, o funcionamento deta-

lhado dos programas e o desenvolvimento das rotinas, bem como os resultados obtidos.

3.1 Automação do sistema RAMS

O programa de controle e monitoramento foi construído com quatro opções de ope-

ração, duas delas são a forma como o equipamento será controlado (automático ou

manual), a terceira é destinada a análise do plasma com uma sonda de Langmuir e na

quarta é possível alterar as configurações do programa, comoas portas de comunicação

(COM1, COM2,..), as portas digitais e analógicas do DAQ, e a câmera instalada[48].

Quando o programa é aberto, independentemente do modo de operação, as portas de

comunicação são configuradas automaticamente pelo programa de controle, poupando

o usuário da tarefa de endereçar manualmente todos os instrumentos nas COM’s.

A tarefa de configuração automática é realizada pelo programa de controle da se-

guinte forma: Uma pergunta a qual o programa sabe a resposta (e ela não muda devido a

qualquer configuração do equipamento) é enviada pela porta de comunicação, primeiro

para a COM1, caso não haja resposta, ou a resposta não seja a esperada o programa

interpreta que este não é o equipamento esperado, desta forma, faz novamente a per-

gunta para outra COM, no caso a COM2. Caso a resposta seja a esperada o programa

armazena a COM em uma variável e inicia o procedimento para outro equipamento.

Para ilustrar o escaneamento foi escrito em pseudolinguagem Portugol[49] as rotinas
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executadas no escaneamento de um equipamento.

Início {Algoritmo para escaneamento da Fonte DC}































































































































































































































< 1 > PortaCom← COM1;

< 2 > configuracao← falso;

< 3 > enquanto(configuracao = falso) faça






























































































































































































< 3.1 > imprima (“*IDN?”, endereço: PortaCom);

< 3.2 > Resposta← leia(Porta Serial, endereço: PortaCom);

< 3.4 > se(Resposta =′ KepcoBOP100− 1M ′)






















































































































































< 3.4.1 > então

< 3.4.2 > configuracao← verdadeiro;

< 3.4.3 > senão

< 3.4.4 > PortaCom← PortaCom+ 1;

< 3.4.4.1 > se(configuracao = falso)&&(PortaCom > COM10)


























































































< 3.4.4.1.1 > então

< 3.4.4.1.2 > imprima(’Não foi possível configurar Fonte DC,

Deseja escanear novamente?’);

< 3.4.4.1.3 > leia(RespostaUsuario);

< 3.4.4.1.4 > se(RespostaUsuario = sim)






























< 3.4.4.1.4.1 > então

< 3.4.4.1.4.2 > PortaCom← COM1;

< 3.4.4.1.4.3 > senão

< 3.4.4.1.4.4 > configuracao← verdadeiro;

< 3.4.4.1.4.5 > fim se;

< 3.4.3.1.5 > fim se;

< 3.4.4 > fim se;

< 3.5 > fim enquanto;

Fim {Algoritmo para escaneamento da Fonte DC}

A rotina de configuração requer que todos os equipamentos estejam ligados (O pro-

grama não tem controle sobre ligar e desligar os equipamentos na rede elétrica e por

botões Liga/Desliga), O escaneamento vai desde a COM1 até a COM10.

No computador de controle do experimento tem quatro portas de comunicação se-
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rial e em cada uma destas há um equipamento conectado. Com issoexistem quatro

portas COM no computador, cada uma endereçada a uma porta física. Afim de evitar

desconfortáveis mensagens de erro durante a varredura, o programa “Free Virtual Serial

Ports Emulator” é utilizado para emular as portas seriais restantes[50].Os equipamentos

sempre devem estar conectados a uma porta entre a COM1 e a COM10 para seleção

automática, caso o equipamento esteja instalado em uma COM maior que a COM10, a

configuração deve ser manual.

Nas próximas seções será abordado com mais profundidade o funcionamento e a

operação do programa de controle do RAMS , organizado por tipode operação (manual,

automático ou configurações).

3.1.1 Operação manual

O modo de operação manual do sistema (detalhes na Figura 3.1)foi desenvolvido

com intuito de controlar todos os componentes do sistema de forma independente, ou

seja, ligar/desligar o MFC, oshutter, as bombas de vácuo e fazer rotinas de potência de

RF. Este modo de operação é recomendado para usuários experientes e para manutenção

do sistema de RAMS .

Não é recomendado o uso deste modo para produção de filmes, pois não é possível

controlar o tempo de abertura doshutter, ou seja, o usuário deve pressionar um botão na

interfacepara abrir oshuttere depois deve pressionar outro botão para fechar, inserindo

assim um erro na medição do tempo de deposição.

O itens da Figura 3.1 são:

1. Botão que liga a operação manual.

2. Indica a porta de comunicação em que os equipamentos que utilizam as portas RS-

232 estão ligados. Ex.: COM1, COM2, etc. A indicação luminosa (em amarelo)

“Config.” indica que as portas de comunicação estão sendo configuradas.

3. Botões para ligar e desligar as bombas de vácuo, com os leds que indicam o

estado atual (ligado ou desligado) e a barra que indica a rotação da bomba turbo

(0− 100%).

Esta parte do programa possui alguns intertravamentos, visando proteger os equi-

pamentos. A bomba turbo só pode ser ligada se a bomba mecânicaestiver ligada
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Figura 3.1: Interface do modo manual de operação

e a bomba mecânica só pode ser desligada quando a bomba turbo estiver desli-

gada. Caso o usuário pressione os botões ON das duas bombas ao mesmo tempo

o programa irá ligar as bombas na ordem correta, o mesmo vale para o botão OFF

no caso de desligar.

4. Botões para ligar e desligar o MFC e abrir e fechar oshutter, ambos com Leds

para indicação de funcionamento. Também é apresentada a leitura da vazão de

gás obtida com o DAQ através da saída analógica do MFC.

5. Rotinas programáveis da potência de RF.

• Rampa crescente - Figura 3.2

Nesta rotina, a rampa parte de um valor de potência inicial até o valor final

(onde:Pi < Pf ) em um tempot(em minutos) pré configurado pelo usuário

durante a rotina. A potência refletida é monitorada e se ultrapassar5W o

operador recebe umpromptde aviso e o programa aguarda a redução dessa

potência para dar prosseguimento ao processo. Em qualquer momento o

usuário pode abortar a operação com o botão “cancelar”.
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Figura 3.2: Rotina para rampa crescente de potência de RF

• Rampa patamar - Figura 3.3

Nesta rotina é possível fazer até três rampas crescentes e três patamares, in-

tercalados de modo a executar uma rampa e depois um patamar emsequên-

cia. Os valores dos tempos e das potências são determinados pelo usuário,

que pode abortar o processo a qualquer momento com o botão “cancelar”.

A potência refletida é controlada nas rampas como no item anterior, nos

patamares a potência refletida deve ser zerada completamente.

Figura 3.3: Rotina para realização de rampas e patamares de potência

• Rampa decrescente - Figura 3.4
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Está rotina pode ser executada diretamente após a execução de uma das duas

anteriores, basta o usuário ativá-la antes do término de umadas duas anteri-

ores. Como nos itens anteriores, o usuário determina o tempo de execução

(em minutos) e as potências inicial e final (Pi > Pf ).

Figura 3.4: Rotina para rampa decrescente de potência de RF

6. Gráfico da potência emitida pela fonte de RF.

Durante a execução do item anterior, um gráfico é gerado de forma indicar ao

usuário a execução da rotina de forma gráfica.

7. Exibe imagem obtida da câmera USB tipowebcam(Figura 3.5)

Figura 3.5: Imagens da câmera com e sem o plasma na câmara

8. Indicadores de vácuo (emmTorr), gás (em Torr), potência emitida e potência

refletida (em W)
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9. Botão que desliga o programa

10. Botão que desliga a câmera

11. Configurações da fonte de RF

Utilizado para configurar valores fixos de potência de RF, A indicação do RF

como ligado e desligado é feita como no painel da fonte, com umled vermelho

quando o RF está ligado e azul quando está desligado.

12. Botão de disparo do circuito ignitor do plasma e leitura davoltagem defeedback

(> 0V plasma está aceso)

Botão utilizado para acender o plasma manualmente, umclick no botão aciona o

circuito ignitor, capaz de abrir um arco elétrico dentro da câmara em vácuo. O

usuário é responsável pela atmosfera com gás adequado e o RF ligado. O circuito

não é disparado se não houver vácuo na câmara e pressão de gás for inferior a

4mTorr.

Na próxima seção será apresentado o modo de operação automático, utilizado para

produção de filmes automatizada onde praticamente todos os parâmetros da deposi-

ção são monitorados e controlados pelo sistema de controle proposto. Este modo de

operação gera um arquivo de texto (*.txt) com todas as informações sobre o processo

ocorrido.

3.1.2 Operação automática

Neste modo de operação o usuário configura os parâmetros desejados para a depo-

sição e após o inicio da operação monitora e supervisiona o funcionamento. O usuário

deve apenas abrir e fechar a válvula manual, instalada entrea câmara de deposição e

a bomba turbo, quando indicado pelo programa para ajustar a pressão da câmara de

deposição.

A interface com o usuário do modo automático pode ser vista naFigura 3.6. Os

itens enumerados serão explicados a seguir:

1. Botão iniciar, deve ser pressionadoapósa configuração dos parâmetros de depo-

sição, para iniciar aos procedimentos.
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Figura 3.6: Interface com o usuário do modo automático

2. Caixa de diálogo do programa com o usuário, informa ao usuário quais subroti-

nas o programa de controle esta executando, por exemplo: “Aguardando o vácuo

chegar em5× 10−5mTorr”

3. Leds que indicam o funcionamento/operação dos instrumentos e leitura da vazão

de gás

4. Botão abortar, utilizado para finalizar a execução das rotinas automáticas

5. Opções para ligar as bombas de vácuo

No início da execução a bomba mecânica (BM) é ligada, quando o vácuo atinge

o valor de5× 10−1mTorr ou5× 10−2mTorr (essa escolha é feita pelo operador),

ocorre o acionamento da bomba turbo (BT). O usuário define também, qual o

valor para a pressão de vácuo absoluta para o inicio do processo de deposição,

esse valor é definido entre1− 10× 10−5mTorr.

6. Rotina para purgar o sistema
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Com intuito de obter uma atmosfera residual deAr eO2 bombeiam-se gases para

dentro da câmara por um determinado tempo (um minuto) e, em seguida se faz

vácuo novamente. Esse procedimento é realizado para que o erro relacionado com

a atmosfera seja relacionado apenas com a pureza do gás.

7. Neste item o usuário define se após a deposição o programa deve desligar as

bombas de vácuo ou não.

8. Valor da potência de RF para acender o plasma e dar início a rampa de potência,

normalmente para alvos de hidroxiapatita e fluorapatita utiliza-se30W, tanto que

se o usuário não alterar o valor o plasma será aberto com30W.

9. Rotinas programáveis da potência de RF.

As rotinas de potência de RF são executadas sempre na seguinteordem: Rampa

1, Patamar 1, Rampa 2, Patamar 2, Rampa 3, Patamar 3, Rampa Decrescente.

Porém, somente as rotinas Rampa 1, Patamar 1 e Rampa Decrescente são obriga-

tórias, as demais podem ser habilitadas ou não pelo usuário.A curva de potência

de RF é sempre contínua no intervalo compreendido entrePi da Rampa 1 (mesmo

valor configurado para abertura do plasma) até a potência final da da Rampa De-

crescente, que é10W, independentemente das rotinas e dos tempos configurados

pelo usuário. Com isso, A potência do Patamar 1 é igual aPf da Rampa 1, que é

a mesma do inicio da próxima rotina selecionada.

• Rampas crescentes

A configuração das Rampas Crescentes de potência é feita pelas janelas na

Figura 3.7, onde é possível configurar os tempos de subida da rampa e a

potência final, visto que a potência inicial é oriunda da rotina anterior, no

caso da Rampa 1 é o valor configurado para abrir o plasma. Estas rotinas tem

dois tipos de intertravamentos, o primeiro é em relação a configuração de

potência pelo usuário, a potência final deve ser maior que a potência inicial.

O segundo é em relação a potência refletida que não pode ultrapassar o valor

de 5W, senão o programa “pausa”, avisa e espera a interversão do usuário

em zerar a reflexão para dar continuidade a execução da rotina.

Caso o usuário queira utilizar as Rampas 2 e 3, deve ativá-las nos botões

“Habilitar rampa 2” e “Habilitar rampa 3” como na Figura 3.7.
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(a) Rampa 1

(b) Rampa 2

(c) Rampa 3

Figura 3.7: Rotinas de Rampa Crescente da potência de RF
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• Patamares

A configuração dos Patamares é feita nas janelas na Figura 3.8, onde deve-

se configurar os tempos antes da deposição, a espessura do filme desejado,

a taxa de deposição e o tempo após a deposição. A abertura doshutter

deve ser configurada pelo usuário caso deseje fazer uma deposição em um

determinado Patamar de potência de RF. Caso o usuário queira utilizar os

Patamares 2 e 3, deve ativa-los nos botões “Habilitar patamar 2” e “Habilitar

patamar 3” como na Figura 3.8.

Um Patamar é dividido em três partes, a primeira é antes da deposição e

nela deve ser configurado o tempo que a rotina deverá permanecer antes de

ir para a próxima parte do patamar. Na segunda, o usuário define se irá

abrir ou não oshutter, se for abrir deve configurar a taxa de deposição e a

espessura desejada, o tempo decorrido desta parte é apresentado na tela do

programa. Na terceira e última parte, o usuário deve configurar o tempo que

o programa deve permanecer antes de ir para a próxima rotina.Em todas as

três partes de um patamar são exibidas o tempo configurado para execução

e o tempo já executado pela rotina do patamar como na Figura 3.8.

Nestas rotinas a potência de RF refletida é um intertravamento, caso a esta

for maior que zero o usuário é notificado para zerá-la. Caso oshutterseja

habilitado, o usuário deve configurar a espessura desejada ea taxa de depo-

sição, caso não o faça, ele será notificado e o processo abortado automatica-

mente.

• Rampa decrescente

A configuração da Rampa Decrescente é feita na janela na Figura3.9, onde

deve-se configurar o tempo que a rampa levará do valor inicial(Pi) até10W.

Pode-se gerar um arquivo de texto contendo todos os parâmetros do pro-

cesso, como os tempos configurados, os tempos decorridos nosprocessos, e

os valores do gráfico de potência emitidos pela fonte de RF, pressão de gás

e vácuo, vazão de gás e o tempo(h:min:s) das medições.

Nesta rotina a potência refletida não é um intertravamento, pois se estiver

alta será reduzida por consequência da redução da potência emitida pela

fonte de RF.
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(a) Patamar 1

(b) Patamar 2

(c) Patamar 3

Figura 3.8: Rotinas de Patamar de potência de RF
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Figura 3.9: Rotina de Rampa Decrescente de potência de RF

10. Gráfico da potência emitida pela fonte de RF.

Durante a execução do item anterior, um gráfico é gerado de forma indicar ao

usuário a execução da rotina de forma gráfica.

11. Exibe imagem obtida com uma câmera USB tipo webcam (Figura 3.5)

12. Indicadores de vácuo (emmTorr), gás (em torr), potência emitida e potência re-

fletida (em W)

13. Botão que desliga o programa

14. Botão que desliga a câmera

Na Figura 3.10, temos um fluxograma simplificado da execução de uma rotina de

deposição. O monitoramento da pressão de vácuo, dos gases (Ar e O2) e das potên-

cias da fonte de RF é feito praticamente em todos os blocos do fluxograma. No bloco

“Executar rotinas de configuração dos valores de RF e deposição” refere-se ao item 9

da Figura 3.6.

3.1.3 Configurações

Quando o programa de controle é aberto ele automaticamente configura as portas

de comunicação, caso não consiga fazê-lo o usuário recebe umaviso e escolhe se o

programa deve continuar o escaneamento ou se interrompe esse processo.
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Figura 3.10: Fluxograma simplificado do modo automático de deposição
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Nesta janela do programa de controle são realizadas as configurações manuais, pois

por algum motivo pode ser necessário a intervenção do operador (ver Figura 3.11).

Pode-se configurar o programa de modo realizar novamente a configuração automática

dos instrumentos ou configurar manualmente as portas de comunicação da fonte de RF,

da bomba de vácuo e do medidor capacitivo.

Também é possível configurar as portas (Entrada e saídas digitais e entradas ana-

lógicas) do DAQ, estas saídas controlam três relés, um delesalimenta a solenoide da

válvula pneumática, esta por sua vez controla a posição do atuador linear, consequente-

mente a abertura e fechamento doshutter. O segundo relé controla o MFC, controlando

a entrada de gases na câmara de deposição. As entradas analógicas do DAQ monitoram

as saídas analógicas do MFC informando ao usuário sobre a quantidade de gás que está

entrando na câmara de deposição. O terceiro relé por segurança é acionado por duas

portas digitais, quandoAB = 01 em binário (Figura 2.17), o circuito de alta tensão

(Figura 2.16) é acionado, afim de gerar uma faísca para acender o plasma.

Na eventualidade da fonte de RF precisar ser substituída podeser necessário alterar

a forma de controle da fonte de “PANEL” para “SERIAL”, está operação deve ser reali-

zada nas configurações do equipamento ou na janela de configurações deste programa.

Caso seja necessário substituir a câmera USB, a substituição deve ser feita nesta

janela, como todos os outros equipamentos. Para fazer qualquer alteração o usuário

precisa ter a senha de configuração, que é: 1234567890, nenhuma das duas rotinas

vistas anteriormente podem estar em operação.

Figura 3.11: Interface com o usuário da tela de configuraçõesmanuais
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3.1.4 Dados de operação do sistema de controle

O funcionamento do programa de controle apresentado registra os dados obtidos

no processo de deposição de filmes e armazena em uma pasta com oformato de texto.

Desta maneira o operador pode verificar, após a deposição, ascondições quem que seu

filme foi produzido e possíveis anomalias como potência refletida alta, falta de gás, etc..

Para registrar o funcionamento do sistema de controle foi feita uma deposição de um

filme com15min de HAP, aproximadamente85nm. Nas rotinas de RF foram utilizados

os três patamares e as quatro rampas e após a deposição, afim deanalisar o funciona-

mento do programa utilizou-se o arquivo de texto (*.txt) comos dados da deposição

(Figura 3.12). Nesse arquivo constam os dados de pressão de vácuo, pressão de gases,

potencias de RF tempo e data da utilização do equipamento.

O arquivo é salvo em uma pasta destinada ao armazenamento dosdados do equipa-

mento. O nome do arquivo é composto pelo nome que o usuário determinou (Filme13

z=10), adicionado a hora de término do processo (7h37min15s) e da data no formato

“terça-feira, 24 de setembro de 2013”.

Figura 3.12: Arquivo gerado após a produção de um filme fino

O processo completo levou pouco mais de uma hora, pois a câmara do sistema estava

com vácuo (bombas de vácuo ligadas). A primeira rampa de potência foi de30W até

70W em7min. No Patamar 1 os tempos eram:A1 = 3min,A2 não foi configurado pois
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não queríamos deposição nesta potência. No arquivo da Figura 3.12 aparece NaN (not a

number) pois a espessura 1 e a taxa 1 de deposição não foram configurados. Na terceira

parte do patamar,A3 = 0. Os tempos executados neste patamar foram:A1 = 3, 02min,

A2 = 0min, A3 = 0, 02min, este pequeno erro deve-se a atrasos entre a comunicação

entre o programa e os diversos equipamentos, para atualização dos indicadores.

A Rampa 2 foi de70W até90W em10min, O Patamar 2 foi configurado de forma

semelhante ao primeiro porém, com a primeira parteB1 = 5min , este patamar obteve

erro deB3 = 0, 03min na primeira parte eB3 = 0, 02min na terceira.

A Rampa 3 foi de90W até 120W em 10min, o Patamar 3 foi configurado com

C1 = 10min para o plasma estabilizar-se antes da deposição. Na próxima parte, em

C2, a deposição foi realizada com a abertura doshutter. Como o sistema já havia sido

calibrado foi inserida a taxa de deposição, que é5, 7nm/min, logo o tempo calculado

automaticamente pelo programa foi deC2 = 15min. Na última parte da rampa foi

configuradoC3 = 5min. O erro deste patamar foi de0, 02min paraC1, 0, 03min para

C2 e0, 02min paraC3.

Utilizando os dados de potência de RF do arquivo de dados obtido com a deposição,

obteve-se facilmente a curva realizada pelo programa de potências de RF (eixo Y) e

tempo (eixo x) como consta na Figura 3.13. O tempo é contado desde o inicio do

programa, quando o usuário após configurar os parâmetros da deposição pressionou o

botão “Iniciar”.
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Figura 3.13: Gráfico construído com os dados de operação

Note que os valores de erro para:A1,A3,B1,B3,C1,C3 podem ser negligenciados

pois não interferem no filme produzido, visto que oshutterestá fechado nestas partes do
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programa. Espera-se que os errosA2, B2 eC2 interfiram pouco na espessura do filme

produzido, neste caso5, 7nm/min× 0, 03min seja aproximadamente0, 17nm, esse valor

de erro está implícito na faixa de erro esperado que seria de5%.

3.2 Filmes finos produzidos com sistema desenvolvido

A fim de comprovar a repetibilidade da espessura dos filmes finos, foram produzidos

vários filmes sob as mesmas condições de deposição. Os filmes foram analisados pela

técnica de refletividade de raio x (descrito por [6, 5, 42]), para a determinação das suas

espessuras.

Para testar a repetibilidade da espessura dos filmes obtidos, foram produzidos filmes

com distância substrato-catodo (Z):z = 10mm e z = 13mm. Os demais parâmetros

de deposição foram mantidos constantes. A Tabela 3.1 apresenta os parâmetros depré-

sputteringou limpeza da câmara e alvos, tais como: pressão de base de vácuo (Pb);

pressão de trabalho (Pw); distância do substrato ao tubo externo do catodo z; e parâ-

meros da deposição como a potência de RF (Pe(W )), voltagemfeedbackda fonte de

RF (Vfb); e a Pressão absoluta dos gases na câmara (Pa). Na Figura 3.14 é possível

observar que as espessuras (Λ) se mantiveram constantes, dentro do erro experimental e

rugosidade média normalmente obtida para estes filmes ([11]) ou sejaΛ± 0, 5nm, para

as mesmas alturas z utilizadas. Este experimento atestou a repetibilidade do sistema

automatizado.

Filme Λ(nm) t(min) z(mm) Pe(W) Vfb (V) Pb (mtorr) Pw (mtorr) Pa (mtorr) Ar(%) O2(%)

n01 84.8 15.02 10 120 130 9.7× 10−6 3.6× 10−3 6.1 25.1 14.5

n02 85.8 15.02 10 120 132 1.1× 10−5 3.7× 10−3 6.3 25.1 14.5

n03 85.0 15.02 10 120 131 1.0× 10−5 3.7× 10−3 6.2 25.1 14.5

n04 85.5 15.02 10 120 132 9.2× 10−6 3.7× 10−3 6.2 25.1 14.5

n05 85.2 15.02 10 120 132 1.2× 10−5 3.6× 10−3 6.2 25.1 14.5

n06 85.9 15.02 10 120 134 1.1× 10−5 3.7× 10−3 6.0 25.1 14.5

n07 85.9 15.03 10 120 133 9.9× 10−6 3.8× 10−3 6.2 25.1 14.5

n08 84.5 15.02 10 120 133 1.1× 10−5 3.8× 10−3 6.2 25.1 14.5

n09 85.2 15.02 10 120 133 9.9× 10−6 3.8× 10−3 6.2 25.1 14.5

n010 76.8 15.02 13 120

n011 76.4 15.02 13 120

n012 75.9 15.02 13 120

n013 76.4 15.02 13 120

n014 76.8 15.02 13 120

Tabela 3.1: Tabela com parâmetros de deposição dos filmes da Figura

Para se observar melhor o comportamento da taxa de deposiçãocom a variação da
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(a) Filmes finos produzidos em 15min com altura de 10mm
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(b) Filmes finos produzidos em 15min com altura de 13mm
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Figura 3.14: Espessura dos filmes produzidos
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altura z, foram produzidos outros filmes, mantendo-se constante a potência de120W

e a pressão dos gases em6mTorr Os resultados da Figura 3.15 apresentam uma queda

monotônica da taxa com um ponto de inflexão emz = 13mm. Esta variação na taxa de

deposição pode ter sido influenciada pela flutuação da intensidade do campo magnético,

que tende a zero nesta região (vide Figura 2.2).
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Figura 3.15: Variação da taxa de deposição com a altura z

O programa de controle desenvolvido foi utilizado para produção de filmes finos no

Laboratório de Superfícies e Nanoestruturas do CBPF, pesquisadores e alunos utilizam

o softwareem suas atividades no equipamento de RAMS[11].

Na próxima seção serão apresentados a interface e as rotinasde funcionamento de

outra parte integrante do programa apresentado neste capítulo.

3.3 Automação da Sonda de Langmuir

Foi incorporado ao programaRAMS control systemuma rotina de análise dos parâ-

metros eletrônicos do plasma que não faz parte do controle dosistema.

A análise do plasmas é realizada através de medidas de corrente iônica e potencial

elétrico do plasma (voltagem) através de uma sonda de Langmuir como explicado an-

teriormente (capítulo 1.3.2). A partir da análise das curvas IxV é possível calcular as



63

densidades e temperaturas eletrônicas, bem como o potencial do plasma gerado durante

a deposição.

Figura 3.16: Interface com o usuário das rotinas de controle, monitoramento e medição
da sonda de Langmuir

1. Botão para ligar e desligar as rotinas de controle, monitoramento e medição da

sonda de Langmuir;

2. Botões para ligar e desligar oshuttere indicadores de gás;

3. Rotinas para medidas com a sonda, ligações física dos cabose apresentação dos

dados medidos;

Nas interface apresentada na Figura 3.17, o usuário deve configurar os parâmetros

desejados para a medida da sonda de Langmuir: Parâmteros como i) a faixa de

tensão que deseja trabalhar;ii)se devem ser coletados mais de uma medida por

valor de tensão da fonte, se a ponta será limpa após a medida e por quanto tempo,

por fim, se serão realizadas mais de uma curva. O funcionamento das rotina é

explicitado no fluxograma da Figura 3.18.
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Os limites de tensão configurados pelo usuário devem estar entre ±100V, pois

este é a faixa de operação da fonte DC utilizada. Antes da medida o usuário deve

inserir os parâmetros desejados, vale ressaltar que o programa não permite que

a tensão inicial seja maior ou igual a tensão final. O processose inicia quando

usuário aciona no botão “Medir”, e pode ser cancelado a qualquer momento pelo

botão “Cancelar”.

Caso o usuário deseje realizar mais de uma medida em sequênciaautomática,

basta configurar/ligar a repetição de curvas. As rotinas de repetição permitem ao

usuário determinar o tempo entre as curvas (em minutos), caso deseje, este tempo

pode ou não ser utilizado para limpar a ponta de prova.

A corrente elétrica entre a fonte DC e o plasma é determinada medindo-se a ten-

são nos terminais de um resistor, conectado em série com a fonte de tensão DC.

Caso seja necessário fazer a substituição do resistor por outro de valor ôhmico di-

ferente, o ajuste do valor do resistor deve ser feito nesta rotina. A corrente medida

pelo programa é exibida em um indicador tipo analógico (gauge) disposto nesta

interface.

• Rotina para medir uma curva de Langmuir

Figura 3.17: Interface com o usuário das rotinas para medidas com a sonda de Langmuir

• Rotina para medida de corrente

A interface apresentada na Figura 3.19 permite ao usuário fazer a análise

temporal de um potencial DC aplicado no plasma. O usuário deve configurar
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Figura 3.18: Fluxograma de funcionamento das rotinas para medidas de Langmuir

antes da medida o tempo de análise e o potencial a ser aplicadopela fonte

DC. Caso haja necessidade de alterar o valor do resistor utilizado, também

pode ser realizado nesta interface.

São encontrados dois indicadores na interface da Figura 3.19, um numérico

para indicar o tempo (em minutos) que resta para terminar a medida. O outro

indicador é do tipo analógico para corrente medida.

A Figura 3.20 apresenta o fluxograma de funcionamento da rotina para me-

dir corrente, vista na Figura 3.19.

• Esquema com as ligações dos equipamentos para medidas (Figura 3.21)

Nesta janela do programa constam as ligações que devem ser feitas entre

os cabos e equipamentos, ligações equivocadas podem provocar deteriora-

mento precoce dos equipamentos e/ou queima do circuito e dosfiltros de RF

na placa eletrônica da sonda.

• Tabela com dados armazenados, que irá gerar um arquivo de dados da me-

dição (Figura 3.22)

Na janela do programa apresentada na Figura 3.22 são apresentados os va-
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Figura 3.19: Interface de análise temporal de um potencial

Figura 3.20: Fluxograma de funcionamento das rotinas de análise temporal de um po-
tencial
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Figura 3.21: Instruções de ligações elétricas

lores das variáveis monitoradas durante a medição (sonda deLangmuir ou

análise temporal). São apresentados os valores de potências de RF, pressão

de vácuo e gás, potencial da fonte DC, valor de tensão medido e corrente

calculada, hora e data das medições. Estes valores serão utilizados pos-

teriormente para criar um arquivo de texto com todas as informações das

medições.

Figura 3.22: Tabela de dados de medição

4. Local onde as medidas são apresentadas graficamente ao mesmo tempo que são

adquiridas;

5. Imagem da câmera

6. Indicadores de pressão de vácuo, pressão de gás e potências de RF;
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7. Botão para desligar o programa;

8. Botão para ligar e desligar a câmera;

9. Valor de tensão da fonte DC;

10. Valor medido pelo multímetro;

11. Configurações da fonte DC, ligar e desligar a tensão de saída, ligar o controle via

remoto, ajustar o limite máximo de corrente (máximo:1A) e indica em qual porta

COM a fonte está conectada;

12. Botões para controle do valor de tensão da fonte DC.

São eles:

“100V” para o potencial de cem volts,

“−100V” para o potencial de menos cem volts,

“0V” para o potencial de zero volts,

“xx set” para um potencial escolhido entre−100 e+100V.

13. Local onde o usuário deve colocar o nome que será dado ao arquivo que será

gerado com os dados relativos as medidas.

Na próxima seção será apresentado o modo como o programa armazena as informa-

ções obtidas durante uma ou mais medidas.

3.3.1 Dados de Medidas com a sonda de Langmuir

As medidas realizadas com a sonda de Langmuir e os parâmetrosfísicos são arma-

zenados em uma arquivo de texto (*.txt), de forma semelhanteao modo de controle

automático.

Na Figura 3.23 é possível observar o arquivo gerado após uma medida com a sonda,

os valores medidos são dispostos em colunas. Nas primeiras colunas estão os parâme-

tros relativos ao equipamento como pressões e potências de RF, nas últimas colunas

encontram-se os parâmetros relativos as medidas com a sonda.
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Nas duas primeiras colunas estão as potências de RF, nas duas seguintes estão as

pressões de vácuo e de gás, e em seguida encontram-se os quatro valores de gás oriun-

dos do MFC. Nas quatro últimas colunas encontram-se os valores de tensão da fonte

DC, de tensão medido no resistor, a corrente calculada utilizando o valor medido pelo

multímetro e o valor do resistor (I = Vres

R
), na última coluna está o valor do resistor.

Figura 3.23: Arquivo de dados medidos automaticamente com asonda

3.4 Caracterização do Plasma

A caracterização do plasma foi realizada com uma sonda de Langmuir em diferen-

tes alturas z, em relação aos magnetrons como na Figura 2.2. Na Figura 3.24 é possível

observar as medidas das curvas de Langmuir nas diferentes alturas. Espera-se que a va-

riação dos parâmetros do plasma influenciem na formação dos filmes, como apresentado

por López em 2013[11, 22].

O potencial do plasma (Φp) é encontrado fazendo a segunda derivada da corrente

medida (Figura 3.24) em relação ao potencial aplicado (VB) e localizando o ponto

de máximo, este parâmetro será utilizado no cálculo da distribuição de energia dos

elétrons[23]. A Figura 3.25 apresenta a variação do potencial do plasma em relação

a distância z até as magnetrons.
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Figura 3.24: Medidas com a Sonda de Langmuir em diferentes alturas
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A partir da Equação (1.3) é possível se obter a distribuição de energia dos elétrons

(fe(V )) através da segunda derivada da corrente medida (Figura 3.24) em relação aV

(onde:V = Φp − VB).

O cálculo defe(V ) foi realizado em diferentes alturas z afim de observar suas vari-

ações, como pode ser observado na Figura 3.26.
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Figura 3.26: Função de distribuição de energia

Utilizando os resultados obtidos nas curvas da Figura 3.26 eas equações (1.4), (1.5)

e (1.6) foi possível encontrar a variação da temperatura eletrônica efetiva (Teff ) com a

altura z, como apresentado na Figura 3.27 (vide capítulo 1.3.2).

A temperatura eletrônica (Teff ) é um parâmetro que está relacionado com a energia

de formação do filme. ATeff encontrada na região onde o campo magnético é apro-

ximadamente zero (B ≈ 0) em z ≈ 13 foi de 11, 8eV (Figura 3.27). Sabe-se que a

energia do plasma é igual a metade deTeff e as espécies que formam o plasma são

íons, elétrons e partículas neutras[22, 11]. Portanto, a energia do plasma que atinge a

superfície do substrato é aproximadamente6eV, que é a energia mínima suficiente para

formar umclusterprecursor da HAP (cluster de Postner- [Ca3(PO4)2]3) e transformar

esteclusterna estrutura da HAP cristalina[51], mesmo a temperatura ambiente.

A fase estrutural dos filmes de HAP foram caracterizados por Difração de raio-x

(DRX) em incidência rasante (GIXRD) no LNLS- Laboratório Nacional de Luz Sin-

crotron, operando em9000eV ou 0, 1377nm. A Figura 3.28 apresenta um difrato-
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Figura 3.27: Temperatura eletrônica efetiva em função da altura z

grama de um filme de HAP com700nm de espessura que foi depositado em um subs-

trato deSi(100).Os parâmetros de deposição do filme foram mantidos constantes para

a temperatura eletrônica ideal do plasma e a mesma taxa de deposição. Os picos

do difratograma foram indexados para a HAP pura de acordo coma base de dados

ICCD − PDF#00− 009− 0432.
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Figura 3.28: Difratograma de um filme de HAP com700nm de espessura depositado
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Capı́tulo 4
Conclusão

O programa de controle desenvolvido aumentou a reprodutibilidade aos filmes pro-

duzidos, uma vez que todos os parâmetros foram controlados automaticamente viasoft-

ware, principalmente a pressão da câmara de vácuo e as rotinas temporizadas como

rampas de RF e o tempo de deposição. Os filmes obtidos apresentaram uma variação

de espessura dentro do erro experimental de±0, 5nm, atestando a reprodutibilidade do

sistema desenvolvido.

O cálculo da taxa de deposição foi otimizado com o programaXRR Easy Thickness,

onde o usuário pode fazer uma amostra para calibração nas condições em que deseja

fazer seu filme. Neste reator normalmente faz-se a calibração com15min. O Programa

XRR Easy Thicknessdesenvolvido neste trabalho se mostrou rápido e confiável nade-

terminação das espessuras dos filmes a partir das curvas de XRRe do cálculo da taxa de

deposição, que é um dos parâmetros de entrada do programa RAMScontrol. O controle

do tempo de deposição de um filme é calculado pelo programaRAMS, Control System

utilizando a taxa de deposição determinada anteriormente ea espessura desejada pelo

usuário.

A operação do sistema RAMS foi simplificada, podendo o operador realizar outras

tarefas enquanto os filmes são produzidos. O operador deve apenas monitorar o sistema

caso ocorra alguma anomalia durante o processo.

As rotinas destinadas a realização das medidas com a sonda deLangmuir facilita-

ram o processo de diagnóstico do plasma, simplificando a aquisição e análise dos dados.

O erro e a flutuação do valor da corrente na coleta dos dados foiminimizado pela ve-
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locidade da medida. O intervalo de tempo entre os pontos de uma curva medida com

a sonda são constantes. Estas características dificilmentesão obtidas manualmente e

comprometem a qualidade das medidas. Pelo correto ajuste daenergia do plasma em

6eV foi possível a produção de filmes nanométricos cristalinos de HAP por RAMS,

a temperatura ambiente, sem a necessidade de tratamentos térmicos posteriores, con-

forme verificado nos difratogramas de raios-x. Os resultados adequados de temperatura

de elétronsTeff = 11, 8eV e densidade de elétronsne = 2, 0 · 1015m−3 foram obtidos

a partir das medidas da sonda de Langmuir.

Por fim, o sistema de controle desenvolvido neste trabalho está em operação no

Laboratório de Superfícies e Nanoestruturas do CBPF, obtendoexcelentes resultados,

como reportado recentemente no trabalho de López e colaboradores, 2013 [11]. O pro-

gramaRAMS Control Systeme oXRR Easy Thicknessforam registrados no INPI (Ins-

tituto Nacional da Propriedade Industrial) (Apêndice A) , eserão disponibilizados para

downloadna página do Grupo de Superfícies e Nanoestruturas do CBPF.

Além disso este trabalho gerou a publicação de uma Nota Técnica do CBPF e uma

publicação internacional indexada de alto impacto (Apêndice B).

4.1 Trabalhos Futuros

Em trabalhos futuros pretende-se finalizar a montagem e automatizar omagnetron

sputteringapresentado na Figura 4.1. Este equipamento é capaz de alcançar pressões

de vácuo da ordem de10−8mtorr, mais baixas que o RAMS . Estuda-se ainda o aco-

plamento de uma bomba iônica à câmara principal, afim de obterpressões mais baixas

de vácuo. Uma câmara auxiliar ,load lock, foi acoplada a câmara de vácuo através de

uma válvula do tipo gaveta. Desta maneira não se faz necessário desligar o sistema de

vácuo para substituir as amostras, otimizando a utilizaçãodo equipamento e a produção

de amostras.

O número demagnetronsé maior nestesputtering, cinco expansíveis até sete, pos-

sibilitando a produção de filmes de materiais diferentes, sem a necessidade de abrir a

câmara de vácuo para trocar os alvos, também viabiliza a produção de filmes finos com

camadas de diferentes materiais, multicamadas[52].

Neste novomagnetron sputteringserão utilizadas tanto fontes de RF, como fontes

DC para gerar o campo elétrico necessário para formação do plasma. O porta substrato
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utilizado neste equipamento é dotado de um sistema de aquecimento, possibilitando a

produção de amostras em altas temperaturas, até700oC.

O magnetron sputteringapresentado na Figura 4.1 encontra-se atualmente em fase

de instalação e montagem no laboratório de Superfícies e nanoestruturas do CBPF,

espera-se que a montagem seja finalizada na a primeira metadede 2014 e o processo de

automatização esteja concluído antes do final da segunda metade do mesmo ano.

Figura 4.1: Sputtering a ser montado e automatizado



Apêndice A
Registros dos programas

1. RAMS Control System

• Data de depósito: 27/12/2013

• Número do pedido: BR 51 2013 001427 1

• Inventores: Henrique Sendão, Alexandre Mello

• Titular: CBPF

2. XRR Easy Thickness

• Data de depósito: 27/12/2013

• Número do pedido: BR 5102013 001426 3

• Inventores: Henrique Sendão, Rogelio Ospina, Elvis Lópes e Alexandre

Mello

• Titular: CBPF
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