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Resumo

Este trabalho apresenta o desenvolvimento do controle e automacéo deeama sle de-
posicao de filmes finos por pulverizacéo catddica assistida por raditéfreiqg (RFMS) com
geometria damagnetronsopostos, também conhecido como RAMSight Angle Magnetron
Sputtering. O sistema de controle proposto visa aumentar a reprodutibilidade de fillogslén
biomateriais como a hidroxiapatita produzidos por RAMS.

Uma sonda de Langmuir foi construida e também automatizada para casa@ezirergia
do plasma gerado durante o processcplettering correlacionando as medidas de tempera-
tura efetiva dos elétrong(; ;) e densidade de elétronse) com a estequiometria quimica e
estrutura cristalogréafica dos filmes produzidos. O programa de conaaerdia foi integrado
ao programa de controle do sistema de deposi¢céo. Este pacapétwtarefoi denominado de
RAMS Control System

A taxa de deposicdo é um parametro de entrada do programa RAMS. Exta tali-
brada para um material alvo especifico, em um processpulteringsubmetido a uma pre-
determinada condicdo experimental. Para otimizar a obtencdo deste pafaidgsgnvolvido
o programaXRR Easy Thickneggie analisa curvas de refletividade de raios-x (XRR) medidas
em filmes finos, determinando sua espessura e taxa de deposi¢do desfuidaa segura.

Para testar o controle e automagé&o do sistema RAMS foram depositados finoasétri-
cos de hidroxiapatita, variando-se a distancia catodo-substrato. Os dinigss apresentaram
uma variacao de espessura dentro do erro experimental de:m, atestando a reprodutibili-
dade do sistema desenvolvido. Pelo correto ajuste da energia do plaste¥ éon possivel a
producéo de filmes nanométricos cristalinos de HAP por RAMS, a tempesatiignte, sem
a necessidade de tratamentos térmicos posteriores, conforme verifamddratogramas de
raios-x. Os resultados adequados de temperatura de el@rpns= 11,8eV e densidade de
elétronsne = 2,0 - 105m 3 foram obtidos a partir das medidas da sonda de Langmuir.

Este trabalho gerou uma publicacdo em Notas Técnicas do CBPF, duaepdtesoftware
registradas no INPI e uma publicag&o internacional em revista indersaltodmpacto.

Palavras-chave: RAMS, Filmes Finos, Instrumentagéo Cientifica, Automacao de Experi-
mentos, Hidroxiapatita.
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Abstract

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

A Langmuir Probe was also built and automated to analyze the plasma sheafiesge-
nerated during the sputtering process, correlating the effective eleetmperature( ;) and
electron densityr{e) measurements to the chemical stoichiometry and crystallographic struc-
ture of the produced thin films. The driver of the probe was also integreitedhe deposition
system control program. That software package was called RAMS @ &ytstem.

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

For testing the control and automation of the RAMS system, hydroxyapatitesizaal films
were deposited, varying the substrate to cathode distance. The films dbktaine shown a
variation of thickness within an experimental errorded, 5nm, attesting the reproducibility of
the developed system. In addition, by tuning the plasma sheath energiesss#ddeto produce
of crystalline thin films of hydroxyapatite by RAMS, at room temperatures, matfurther heat
treatments, as verified by x - ray diffraction patterns. The adequatksre$effective electron
temperature of .;; = 11,8 eV and electron density ofe = 2 - 1015m 2 were obtained from
the Langmuir probe measurements.

This work also generated the publication at Notas Técnicas do CBPF, fim@aseregiste-
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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Capitulo

Introducao

Atualmente alguns tipos de intervengdes cirdrgicas, radgertopedia e odontolo-
gia, utilizam acos inoxidaveis e ligas de titanio devidowasspropriedades mecanicas
e por serem bioinertes, isto é ndo produzem efeitos noctvosganisma[l, 2]. Com o
aumento do uso de implantes metalicos em intervencdegicad; pesquisas tem sido
realizadas de modo tornar a superficie desses metais bpativeis e bioativas[3, 4],
reduzindo a chance de rejeicao do implante pelo corpo eiimdioip crescimento 6sseo,
respectivamente.

Um dos materiais estudados e utilizados como recobrimaat®snplantes metali-
cos é a hidroxiapatita (HAPGao(PO4)s(OH)3) por agregar ao implante, que possui
caracteristicas mecanicas de rigidez e leveza, uma stipaninomeétrica e bioativa.
Esta superficie é construida com técnicas de deposicaomkesffinos como plasma
spray (PS), RF Magnetron Sputtering (RFMBadio Frequency Magnetron Sputtering
)[5,, /6] e deposicao por laser pulsado (PLPused laser depositiQf2] entre outras.

A maioria dos implantes comerciais recobertos com HAPzatifi a técnica de
plasma spray para aderir fosfatos de calcio a superficieadalnkEntretanto esta forma
de recobrimento tem sido abandonada devido a sua respivéta ghsatisfatoria. O re-
cobrimento ndo € homogéneo, nao é cristalino e contém nadlfigses minerais, muitas
delas toxicas como o oxido de calci@dO)[7]. Com isso, a técnica de RFMS tornou-se
uma opcao viavel para producéo de recobrimentos de HAPpaitieslo seu custo mais
elevado em relagcéo a outras técnicas.

A técnica de pulverizacao catddica (sputtering consiste em bombardear os ato-



mos de um alvo com ions com alta eneidial6, 8]. Nas colisdge en ions e 0 alvo
ocorre transferéncia de momento entre eles. Os atomosaloashpem suas ligacdes e
sdo espalhados em todas as dire¢fes[9].

O fendmeno deputteringocorre quando um gas inerte como o argémo)(é io-
nizado por elétrons com energia maior que sua energia deaigdo (5, 75¢V). Os
ions deAr sdo acelerados por um forte campo elétrico entre um catouie (@ coloca
o alvo) e um anodo (onde se coloca o substrato). Este campiz@l@z os ions de
argobnio colidirem com alta energia cinética contra o cate§etando atomos, elétrons
e particulas lancando-as em todas as direcfes da camarpaicde.

Um RFMS utiliza um dispositivo chamadnagnetrononde um campo magnético
constante é gerado por imés permanentes colocados atratodo ¢alvo), e um campo
elétrico alternado variavel, obtido através de uma fonted®frequéncia. A interacédo
do campo magnético com o elétrico de RF permite a ionizacadcdegtambém, o
confinamento do plasma (gas condutor de elétrons e ions anteatperatura). Isto
aumenta a producao e incidéncia de ions sobre o alvo progimaior remocao de
particulas do mesmo e gerando, consequentemente, maatdaleposicao[10].

A camara de deposicdo necessita ser mantida em pressawanégat relacao a
pressdo atmosférica)®Pa) de Argdnio (vacuo) para que seja possivel a ionizacdo do
mesmo. Quanto melhor for o vacuo maior € o livre caminho médimnitindo que
as particulas arrancadas do alvo cheguem ao substrato esgieesuficiente para for-
mar o filme desejado. Por outro lado, pressdes menoredmglierr (133Pa) podem
nao conter moléculas suficientes de para que a ionizacdo e o plasma resultante
acontecam. Neste trabalho foram utilizadas pressfesamads Argbnio e Oxigénio
a bmTorr (0,667Pa) elmTorr (0, 133Pa) respectivamente, resultando na presséo de
6mTorr (0,8Pa) mantida em uma camara de vacuo, montada com rdagsetrons
cilindricas, com as faces dos catodos em oposi¢cdo e um caragoético constante
alinhado com o eixo das magnetrons. iagnetronestdo opostas e em angulo reto
com um porta substratos em potencial flutuante em relacaereao tEste sistema foi
denominaddright Angle Magnetron SputterinRAMS ) e foi especialmente desen-
volvido no CBPF para a deposicao de filmes finos cristalinos d HAemperatura
ambientel5], 6, 11, 12].



1.1 Motivacéo

A motivacao deste trabalho consistiu em aprimorar a ingniatao cientifica de-
senvolvida, aumentando a reprodutibilidade dos filmes@rgoentos produzidos pelo
sistema de RAMSRight Angle Magnetron Sputterirjgatravés da automacéao do pro-
cesso e da caracterizacdo dos parametros eletronicos sfogolgerado. O processo
automatizado deveria manter as caracteristicas do sistema a producéo de filmes
finos nanoestruturados, aumentar a reprodutibilidadeslestobrimentos e facilitar a
utilizacao do equipamento, principalmente por novos ussar

1.2 Obijetivo

O objetivo deste trabalho consistiu em aprimorar a instnieggio e desenvolver
a automacao do sistema RAMS, controlando os parametrosségiosspara o correto
funcionamento do sistema e viabilizando a reprodutibileldas amostras produzidas.
O sistema para cumprir o objetivo deste trabalho, foi cdetime monitorado por um
computador através daterfacee da plataforma LabView, que atuaria nos instrumentos
do RAMS por meio de portas de comunicacdo e de uma placa decéguite dados.

1.3 Revisao Bibliografica

1.3.1 Tecnicas de Deposicao de Filmes Finos pgputtering
Magnetron Sputtering

A técnica de pulverizacao catddica, sputtering consiste no bombardeamento de
um alvo por ions com alta energia[9]. Na colisdo entre os ¢ons alta energia e 0s
atomos do alvo ocorre a transferéncia de momento entrerelependo as ligacbes
entre os atomos do alvo e espalhando-os em todas as direcéamdral8].

O fendbmeno deputteringocorre quando um gas inerte, normalmefiteé ionizado
e acelerado por um campo elétrico entre o catodo e 0 anodo wo @ @ substrato,
respectivamente. A interacdo entre o campo elétrico — ggvad uma fonte DC ou
RF — um campo magnético constante produz uma forca de Lorastatga sobre os



4

elétrons, confinando-os sobre o alvo, assim como o plasnal@er processo. Os
ions positivos fAr™) sdo acelerados contra 0 material alvo que é colocado stehr® e
resultado da colisdo dos ioAs™ com os atomos do alvo produz um arrancamento dos
atomos da superficie do alvo em todas as direcdes[13, 6].

O rendimento de um processo sfgutteringé definido pelo nimero de atomos eje-
tados do alvo por ion incidente[14, 8]. O rendimento do psscessta relacionado a
energia dos ions, pois a medida que se aumenta a energiandasags material € ar-
rancado, chegando ao ponto em que os ions incidentes passaningplantados no
alvo.

Os fatores que influenciam diretamente no rendimento sangul@de incidéncia
e a energia dos ions ao colidirem contra o alvo, a massa don@ado (Ve, Ar, Xe)

e as caracteristicas do material alvo como energia de b4}

A Equacao[(1.J1) descreve o rendimento do processspdéeringpara energias

menores quékeV [15,6,5].

§=""—. —12 .= (1.1)

Onde: S = Rendimento do Sputtering; = Constante de proporcao, dependent@e
e M,; M, = Massa do ion incidente}/, = Massa do atomo do alvdy; = Energia
cinética do ion incidentefy, = Energia de ligacdo dos atomos do alvo.

A combinacdo do campo magnético constante com o campaocel&ariavel pro-
picia o confinamento magnético do plasma, aumentando o wideeparticulas que
colidem com o alvo e consequentemente a eficiéncia do sifigkma

Na Figurd 1.1l é possivel observar os detalhes d&agnetroncomercial, o arranjo
fisico dos imas, necessérios para gerar as linhas de canpuétitm, este da ordem
de 150mT (1500 Gauss) e consequentemente as linhas de campo. O sistenra-de ar
fecimento dos imés com agua gelada é de suma importanciayeangue cerca de
90% da energia dos ions é dissipada em calor. O mau funcionardergistema de
arrefecimento pode provocar o deterioramento precocenti#s € dos alvos.

A pressdo dentro da camara de deposicdo é também um parahattrminante
Nno processo dseputtering pois pressdes mais baixas propiciam um livre caminho me-
dio das particulas maior, permitindo que as particulas vatas do alvo cheguem ao
substrato com energia suficiente para formar o filme, noreatenutiliza-se pressoes
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Figura 1.1: Detalhe de uiMagnetroncomercial
maiores quamTorr.

Sputtering Reativo

O SputteringReativo € obtido pela mistura de um gas reativo com um gainart
formacao da atmosfera. Os gases reativos normalmentadol sdo o Oxigéniak)
e o Nitrogénio (V,), pois possuem baixo peso molecular[16].

O gas reativo no processo gputteringtem como objetivo controlar a estequiome-
tria do filme produzido[17]. A taxa de deposicdo, no proceessputtering é reduzida
com a presenca do gas reativ® (), pois este diminui a presenca do gas inerte ionizado

(Ar)[6].

Sputteringpor Radio Frequéncia

A pulverizacédo de alvos isolantes em wputteringDC é inviabilizada devido ao
potencial de blindagem gerado com a isolacao do [alVo[1§]edimdo que os ions de
Ar sejam acelerados e se colidam com o catodo.



Um RFMS utiliza para uma fonte de RF, com frequéncia maiobQéelz, de modo
gerar o campo elétrico capaz de acelerar os ions contra piatlependentemente de
sua resistividade[19]. A impedancia do conjunto: alvossmaapressao de gas, deve
ser acoplado de maneira ocorrer a maxima transferénciaatgiarentre a fonte e o
sistema. O acoplamento é realizado por um circuito LC, namaate por um circuito
7, evitando que a poténcia ndo dissipada no processo retsgje @issipada no circuito
de poténcia da fonte de RF.

A frequéncia de oscilagdo comumente encontrada em equipasngesputteringé
de 13,56 MHz, este valor foi definido peleederal Communications Commissipara
aplicacdes dsputtering9].

RFMS de alvos opostos e sistema de RAMS

Um RFMS de alvos opostos tem domagnetronslinhados axialmente (ver Figura
[1.2), esta configuracdo aumenta o confinamento magnétictasim® e consequente-
mente a taxa de deposi¢ag[20, 5, 6].

A geometria dosnagnetronsevita o fendmeno dbacksputtering Este fenbmeno
provoca a pulverizacdo de particulas depositadas no atgfitme), devido a colisdo
entre ions do plasma com alta energia cinética no sub&fato[

Magnelic
| Hield coil
i
Iron column
: ) Shield
'-il--i[ J‘;H ‘.\'!\ '\\\\\. rlng
dechigh .5____1 Bl) —eA
voltage o \
Source 50 | Iron Target
Subsirate ;
N
1
1
Subsirate holder !

Figura 1.2: Diagrama de um RFMS de alvos opostos de Naoe 8téal, 1

Um RFMS de alvos opostos foi utilizado para deposicéao de filguespossuem



baixa taxa de deposi¢&o como filmes de materiais magn&@ode 6xidos de célcio[11]
e de diamante, através de alvos de carbono [21].

Inspirado no RFMS de alvos opostos Mello €607 [5] desenvolveu o primeiro
protétipo do sistema RAMSRight Angle Magnetron Sputtering com o objetivo de
produzir filmes de hidroxiapatita (HAP) cristalinos a temgtera ambiente. A estequi-
ometria dos filmes de HAP foi obtida com o controle da atmaséaficionando gas
reativo (J;), o plasma formado possbinTorr de Ar e ImTorr deOs.

A razéo calcio fosforo C'a/ P) obtida inicialmente com o RAMS foi de 48+0, 08
por Mello em2007[5]. Lépez em2013 [11] obteveCa/P de 1,68 £ 0,08, valor bem
proximo da HAP estequiométrica que vale&?.

Os filmes produzidos neste reator foram caracterizadosestidons a testes de ade-
sao celular para aplicacfes biol6gicas, 0o RAMS mostrou@®igsor na producao de
recobrimentos de HAP, e um bom modelo para estudo da intedg&élulas com a
superficie da HAR[12].

1.3.2 Sonda de Langmuir

A sonda de Langmuir € uma sonda eletrostéatica desenvoleidagmgmuir e Mott-
Smith em 1926[22]. Esta técnica permite a caracterizacqdedenas, uma vez que um
pequeno eletrodo é inserido no plasma e através de uma fer@€d polariza com
tensdes positivas e negativas.

Uma sonda de Langmuir permite, através da medida da coekitiea na ponta de
prova, a obtencao da energia média dos portadores de catgasidade de energia do
plasma, o potencial do plasma, o potencial flutuante e etarvacaracteristica de uma
sonda de Langmuir pode ser observada na Figura 1.3,®nde potencial do plasma
e ¢, e o potencial flutuante.

A teoria classica da sonda de Langmuir baseia-se na supagigias particulas
dentro da bainha, formada ao redor da sonda, ndo sofrendesliapenas movem-se
sob influéncia do campo elétrico produzido pela sanda[23].

De acordo com a teoria de sondas trés grandezas séao detagnipara o regime de
operacgdao, sao eles: o livre caminho médio dos elétrbg)s@ comprimento de Debye
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Figura 1.3: Curva caracteristica de uma sonda de Langmuir

(A\p), obtido pela Equacédd (1.2) e o comprimento do eletrodo ddaf@4].

[eokpT,
)\D _ €0 BQe (12)
nee

Onde:¢, é a constante de permissividade do vaduypé a constante de Boltzmarif,
€ a temperetura eletronica, € a densidade eletrénica & a carga do elétron.

No RAMS a sonda opera no regime classico da sonda de Langméu eatisio-
nal, por isso sera utilizado uma bainha fina e convencionatide\, >>tamanho do
eletrodo>> \p[24].

A funcéo de distribuicdo de energia eletroniga({’)) pode ser encontrada expe-
rimentalmente pelo método de Druyvestéyn[25], devido asrpk ndo estar em equi-
librio termodinamica[22]. Este método também conhecidm@anétodo da segunda
derivada, onde faz-se a derivada da corrente em rela¢gooadeV = ¢, — Vi. A
Equacaol(1l3) é utilizada para encontrg@”).

2m. [2eV d?1,
V)= e,/ 1.
fe(V) e2A N m, dV? (1-3)

A partir da distribuicdo de energia € possivel encontramaidade de elétrons.)




e a energia médidd)) utilizando as equacd€s (1.4) e (1.5) respectivamente.

7%—Awﬁ@% (1.4)
@ = [ elerae (L5)

Uma vez encontrada a energia média com a Equacdo (1.6) &elamstontrar a
temperatura efetiva dos elétrors (;).

Wl o

(€) (1.6)

Teyr =

As equacded (1.4), (1.5) le_(11.6) determinayre T s, independentemente da geo-
metria da sonda, plana cilindrica ou esférica e para distles ndo Maxwellianas[23].

1.3.3 Plataforma labview

O labview é um ambiente de programacao grafico e orientadaoobpde os pro-
gramas sao criados atraves de icones. Os programas criadoslgente labview sao
chamados VI\irtual instrument} [26].

A programacéo € realizada em dois ambientes, no painel deot®a no diagrama
em blocos, como visto na Figura IL.4. O painel de controleatgmainterfacecom
0 usuério apos o término da programacdo, nestafaceestdo contidas as variaveis
e indicacdes do programa, durante sua execucdo o usud@iagatcom o programa
através das variaveis e indicadores que inseriu nestajar@nectou no diagrama em
blocos.

No diagrama em blocos é realizada a programacao gréfica efogiisponibiliza-
das subrotinas padrdo, como soma, subtracdo, operacOestrongs operacdes com
hardwaredo computador e etc. As conexdes entre as subrotinas, eapadsas por ico-
nes, sao realizadas através de seus terminais pela fetead®etfio”. O programa néo
permite a conexao de terminais de tipos diferentes, porgkesrtonexao de uma varia-
vel indicador de caracteres ANSII com uma variavel de cémmameros naturals[27].
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Capitulo

Materiais e Métodos

Neste capitulo é apresentado o equipamento RAMS e seus cenpsninstrumen-
tos e o principio de funcionamento. Os materiais utilizgolr® medidas com a sonda
de Langmuir também s&o contemplados neste capitulo.

2.1 Instrumentos para Controle e Automacao do RAMS

O RFMagnetron Sputterinde alvos opostos (RAMSRight Angle Magnetron Sput-
tering) construido no CBPF (Figura 2.1) tem como caracteristicaaoidgde de pulve-
rizar qualquer material, independentemente de sua cemdhde elétrical5]. Baseado
nesta caracteristica, utiliza-se este equipamento pa@sidé@o de fosfatos de célcio
(materiais ceramicos e isolantes) como hidroxiapatita®Hé diferentes substituicoes
ibnicas comF’, Zn, Sr [28,/29, 30], entre outros.

O RAMS tem fisicamente os dommagnetronsalinhados horizontalmente e for-
mando um angulo dg)° com o porta amostra. O sistema com esta configuracao ocasi-
ona em um plasma mais confinado (vide detalhe do plasma naf2dh), pois as linhas
de campo magnético sdo mais concentradas no centro doseglvaicamente caem a
zero em regides perpendiculares ao eixo vertical como pardeesificado pela simula-
cédo realizada na plataforma COMS®ultiphysic softwareda Figurd 2.2 . Esta con-
centracao do campo magnético aumenta a producgéo e tenrpetasielétrons (energia)
e a densidade e energia cinética dos ions produzidos. Comenéuda taxa de erosao
dos alvos pelos ions, aumenta a taxa de deposicao nos sobdtva &tomos arrancados

11
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PLASMA RF 120 W
SmTorr Ar + imTorr O,

agnetron

A

[ —
A
Medidor capacitivo =

: B~
Acoplador de RF

Magnetron

Figura 2.1: RAMS desenvolvido no CBPF

dos alvos . A combinacdo de uma maior energia cinética das danescolha da dis-
tancia alvo-substrato e do potencial flutuante dos subst@mbmove o crescimento de
filmes nanoestruturados de fosfatos de calcio cristalinemperatura ambiente[5,/31].

Em um equipamento de deposi¢do de filmes finos, como nestelcd8AMS , se
faz necessario uma atmosfera com baixas pressées. Comxiste,aenecessidade de
conectar a camara de deposi¢cdo as bombas e aos medidoresidedgforma manter
a pressao de base da camara controlada. Na Higdra 2.3 érdapdesam diagrama
das conexdes dos instrumentos na camara de vacuo e elétiivas computador de
controle. Os componentes do sistema serdo descritos nee;Seals a seguir.

2.1.1 Sistema de Vacuo

O sistema de vacuo é responsavel por criar e medir uma atraadevacuo na
camara de deposicdo. O sistema de vacuo utilizado é da mdwards e € com-
posto por uma bomba de baixo vacuo, mecénica, acoplada aamizalde alto vacuo,
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Figura 2.2: Simulacdo do campo magnético entre as magsetron
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Controle de vazdo
\
Acoplador L
Bombas de |
Vdcuo

Figura 2.3: Equipamentos e instrumentos do sistema de RAMS
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turbomolecular. Para medir o vacuo o sistema utiliza um dwdipo Pirani-Penning
Wide Rangepara medir as pressdes na camara@idorr (atmosférica) até o vacuo
de 10%Torr; Para a medicdo das pressdes parciais dos ghse), introduzidos na
camara é utilizado e um medidor de presséo absoluto, tipcitse,marca MKS, que
opera na faixa d&0*Torr até1Torr.

A conexdo destes equipamentos é apresentada na Eiglran@etas bombas de
vacuo e os medidores sdo conectados fisicamente a camanaodécde. As conexdes
elétricas das bombas e do medidor de vacuo séo realizagtesndénte no controlador
do sistema de vacud [C Turbo Controller 100Wabricado pela empredadwardg. O
medidor capacitivo e o0 sistema de vacuo conectam-se ao ¢tadyswia porta Serial
(RS-232), permitindo o controle e monitoramento pelo corupot destes parametros.
Os comandos utilizados para controlar e monitorar o sistiamaicuo através da porta
serial estdo disponiveis na Tabeld 2.1.

| Medidor
Capacitivo
St Medidor de
De 1 .
i Vacuo
Deposicao

Bomba

Turbo £

Bomba
Mecanica

Figura 2.4: Diagrama do sistema de vacuo

O sistema de bombeamento de camaras que operam em alto Wactiel0—8mBar)
normalmente utilizam duas bombas: uma bomba primaria (niegpara a regido de
baixo vacuof > 10~*mBar) e uma bomba de alto vacuo (turbomolecular), capaz de
atingir o alto vacuoi0—2 — 10~®mBar).
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Comando| Terminador Funcéo
?V913 CR Ler a Presséo de vacuo
1C9101 CR Ligar a bomba mecénica
1C9100 CR Desligar a bomba mecéanica
?V910 CR Verificar o estado atual da bomba mecénica
1C904 1 CR Ligar a bomba turbomolecular
1C904 0 CR Desligar a bomba turbomolecular
?Vo04 CR Verificar o estado atual da bomba turbomolecular
?V905 CR Verificar a rotacdo atual da bomba turbomolecular

Tabela 2.1: Comandos utilizados para controle e monitortotensistema de vacuo

Bomba Mecéanica

Bombas de baixo vacuo tém como principio de funcionamentslocEmento po-
sitivo de gas através de um movimento mecanico, que poddésdo@com um embolo,
uma palheta ou um diafragma. O funcionamento destas bonclolesser dividido em
trés etapas: na primeira 0 gas é capturado, em seguida €icodwmpe finalmente ex-
pulso para fora da bomba.

Na Figura[2.b é possivel ver os detalhes de uma bomba mecfelaia a 6leo
do tipo rotativa com palhetas, como a utilizada no sistem&ABIS . No processo
de admissao, o gas é sugado para dentro da bomba (para aAggiéla conexao de
admissdo. Em seguida € comprimido pelo rotor e pelas palfedaregido B), por fim
€ expelido para a atmosfera através da valvula de descarggiéa C[[32].

1- Conexao para admissao; 2- Filtro; 3 Rotor; 4- 'Palhetas;
5- Valvula de lastro; 6- Filtro; 7- Valvula de descarga; 8alstao.

Figura 2.5: (a) Bomba mecéanica em detalhe, (b) Bomba mecéanisistéma de RAMS
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Este tipo de bomba mecanica utiliza éleo de baixa pressdaplar para fazer a
lubrificagdo do rotor e das palhetas, bem como vedar as felgas rotor/camara e
palhetas/camara, vedando a admissdo da exaustao[32].

Como a bomba mecénica so6 atinge a regido do baixo vacuo, sedegsario adici-
onar mais uma bomba, normalmente uma turbomolecular que& da atingir a regido
do alto vacuo.

Bomba Turbomolecular

Uma bomba turbomolecular (TMPrurbomolecular Pumgrigurd 2.6) € uma bomba
de alto vacuo que opera na faixa de pressamdeé—10~''mBar. O principio de funcio-
namento de uma TMP é baseado em sua geometria onde um rotalgromas camadas
de pas concéntricas (Figural2.7) giram com alta velocidadgl(00rpm). Entre as pas
do rotor séo inseridas pas fixas a carcaca da bomba (estator) @ angulacéo das pas
invertida em relagéo as do rotor.

=
_—
=3

‘ S L e
1- Conexéo para a camara de vacuo; Valvula para vazameamtbvalveg; 3- Conexao
elétrica; 4- Conexao para BM.

Figura 2.6: Bomba Turbomolecular do Sistema de RAMS .

A velocidade relativa entre as pas rotativas e as pas doestaba possivel que
uma molécula de gas seja transportada a partir da entradandlaabaté a saida da
bomba em intervalos de adsorcao e dessorcéo continuospeaficas das pas, sempre
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em direcdo ao interior da bomba. A TMP é capaz de comprimir@éaulas de gas
devido a transferéncia de momentd[33].

A forma mais eficiente de operacdo de uma TMP esta na regidoxaerfliolecular,
onde as moléculas passam pela bomba sem chocarem umas caotmaag@s colisbes
sdo somente com as pas. Por isso, ndo se pode deixar a exdaustdmba a pressao
atmosférica. Por esta razéo, € necessario uma bomba detipgmzimmente uma bomba
mecanica.

(B)

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

Medidores de vacuo

No RAMS apresentado sao utilizados dois tipos de medidoredale: um medidor
de vacuo de alcance amplo (WRG@vide range gaugee um medidor capacitivo para
pressdo absoluta. O WRG é capaz de medir a faixa de pressdoalesudera £
103mbar) até o vacuo de)~?mbar. O medidor absoluto é utilizado para medir a presséo
dos gases utilizados neste processejuétering

O medidor WRG utilizado é capaz de medir uma larga faixa de §oeds vacuo,
pois possui internamente dois tipos de medidores: um medeloesisténcia elétrica
(Pirani) e um medidor de catodo frio (Penning)[34].

O medidor Pirani € um medidor indireto, ou seja, mede outaadgza e a relaci-
ona com a pressao do sistema. Um Pirani utiliza um pequemaeiiito de tungsténio
(Figura2.8-1) instalado em uma ponte de Wheatstone (dstatitge a ponte e [B5]).
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Quando submetido a uma ddp (diferenca de potencial) o filamaguece e a varia-
cdo da condutividade térmica do mearasiona a variagdo da temperatura do filamento.
Isto provoca a variacdo da resisténcia do filamento e, caes¢gmente, alteracdo na
ponte de Wheatstone. Como o gas medido é conhecido, a varie¢éosdio na ponte é
relacionada com a presséo (esta calibracao é feita peiodabe do medidor)[33].

O medidor tipo catodo frio € capaz de medir baixas press@esyiéo do alto e ultra
alto vacuo, cuja a densidade de particulas é pequena. Edidanbasicamente ioniza
0s gases e mede a corrente idnica afim de obter a pressad33, 36

Em um medidor de vacuo do tipo catodo frio, uma haste metédicado - Figura
[2.8-2) é posicionada no centro de um cilindro (catodo - EigiB-3). Um potencial
da ordem de kilovoltsiV) é aplicado entre o anodo e o catodo gerando um campo elé-
trico. Um campo magnético, aplicado por um ima permaneigd@bho campo elétrico,
faz os elétrons realizarem trajetérias helicoidais entcatodo e o anodo. Eventual-
mente, nesta trajetoria os elétrons colidem com molécuaasd criando ions positivos
captados pelo catodo. Esta corrente ibnica é medida eopsa com a pressédo da

camara[33, 36].

1- Filamento de tungsténio para o medidor Pirani; 2- Anod&&odo; 4- Carcaca do
medidor com o circuito eletrdnico embarcado de medigao.

Figura 2.8: Medidor de vacuo de alcance amplo

O medidor capacitivo (marca MKS 127A, Figliral2.9) é um medadsoluto, onde
a variacdes na pressao sdo observadas independentemeggdte utdizado. A geome-

1géas contido na camara de vacuo, normalmente o gas mensucaditrégénio por estar em maior
guantidade na atmosfera.



19

tria deste medidor é dotada de duas placas metélicas plamasroa membrana entre
elas, das quais variagfes de pressdo provocam deflexdo daranempor conseguinte
variacao na capacitancia entre as placas.

“‘Tm,__J

@
qofﬂkS»

ol Capactance

Figura 2.9: Controlador do medidor e Medidor capacitivo

O controlador do medidor capacitivo PDR2000 permite 0 moamtento remoto
de suas medidas através da porta serial de comunicacae ddestolador é possivel
obter remotamente a medida realizada pelo medidor e a wnadedida na Tabela
[2.2 encontram-se os comandos e suas respectivas fun¢desntdolador do medidor
capacitivo é possivel conectar até dois medidores sinedtaente.

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

Tabela 2.2: Comandos para 0 monitoramento remoto do medagaciivo

2.1.2 Controlador de Fluxo de Massa

O controlador de fluxo de massa (MF®lass Flow Controlley controla e estabiliza
a vazao dos gases utilizados na camara do RAMISH O,). O usuério configura o
valor de vazdo desejada no controlador do MFC (Figural Za)0-fe forma manter
sob controle as caracteristicas atmosféricas da camaoatanio, as caracteristicas do
plasma.
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(a) (b)

Figura 2.10: Controlador do MFC e MFC

Um MFC é constituido basicamente por trés componentes: nsoséde fluxo de
gas, uma valvula de acdo rapida e um circuito de controledodm uma malha de
controle com realimentacéo|32].

O sensor de fluxo de géas é constituido por capilares, medidereemperatura e um
circuito de aquecimento (ver Figura Z2.11). Os capilaresasfi@cidos e permanecem
em temperatura constante, a variacao de temperalifa € monitorada ao longo do
tempo.

Quando o géas percorre os capilares ocorre troca de cala elets, com isso, é
possivel identificar a variacdo na temperatura do gas. Bsiacéo de temperatura é
funcdo do calor especifico do gas, e do fluxo delgas[37]. A funigd capilares é
aumentar a area de contato para melhor troca de calor, & toflnao mais homogéneo
e laminarcomo apresentado na Figura2.11.

Apbs a deteccdo d&T o sinal € amplificado e aplicado no circuito de controle para
ocorrer, se hecessario, a atuacdo na valvula de controdefderapida), com o objetivo
de ajustar a vazdo méassica como determinado pelo operador.

O controle e 0 monitoramento dos gases no RAMS ¢ realizadeéatdo contro-
lador do MFC (Figur&2.10), diferentemente do sistema dawaeste controlador ndo
tem disponivel nenhuma porta ou protocolo de comunicaggmctSB, Serial, GPIB
e etc.. Dispondo apenas de um botéo para ligar e desligarellap& potenciometros
para ajustar a vazao massica desta forma o controle teve idggbementado com outra
técnica.
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Figura 2.11: Diagrama em blocos de um MFC

O método empregado para controlar a entrada de gas na céaenaepakicdo con-
siste em manter a chave que liga o0 MFC sempre ligada. Com issalitionado ao
circuito uma tomada controlada por um relé, o DAQ e o circditarelé sédo isolados
por um optoacopladori27) como na Figurd 2.12-(b). A tomada é ligada quando um
sinal de+5V é enviado pela placa de aquisicdo de dados, e desligaddaoasinal €
0V, desta forma foi possivel controlar remotamente o MFC.

O controlador do MFC (Figura_2.1L0-(a)) tem capacidade derclam até quatro
MFC'’s (Figurd 2.1D-(b))[38], porém neste RAMS séo utilizadpsnas dois. O valor da
vazao de gas individual é apresentado em indicadores lsosridisplay) no aparelho.
Esses valores também séo disponibilizados em uma portagiceacom quatro canais
na parte de tras do equipamento em um conector do tipo DB9, adancanal analdgico
operando na faixa dé — 10V. Com isso, foram utilizadas quatro portas analdgicas de
um ADC para o monitoramento remoto da vazéao de cada canaluiose@oento, como
na Figura 2.12-(a).
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Figura 2.12: Saidas analogicas do controlador do MFC coauitir para medicéo e
circuito de eletronico para ligar e desligar o MFC
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2.1.3 Obturador pneumético ghuttej

O inicio e o final da deposicéo sobre o substrato sdo contslpédla abertura e o
fechamento do obturadost{utte). O shutterconsiste basicamente em uma haste de
aco inox com uma chapa de cobre na ponta.

Quando cshutteresta fechado a chapa € posicionada entre o plasma e o substrat
impedindo que material seja depositado no substrato. Quastutteresta aberto, a
haste recolhe a chapa deixando de fazer sombra ao subspatmigindo a deposicao
do material alvo.

A haste doshutteré conectada no embolo do atuador pneumatico linear de dupla
acdo (Figura 2.13-(b)), e este € controlado por uma vahau@artto vias e duas posicoes
controlada por solenoide (Figura 2.13-(a)). A posicao dawa pneumatica controla
a direcao do fluxo de ar e consequentemente, a posicdo doatado ilustrado no
circuito pneumatico da Figura 2]13[39].

O controle deshutteré feito através da solenoide da valvula pneumaética, umitircu
idéntico ao utilizado para o controle do MFC (Figlra 2.1p-@iua na abertura e no
fechamento dshutter

2.1.4 Fonte de RF

No RAMS é utilizado uma fonte de radio frequéncia (RF - FigudiZa)) que é
responsavel por gerar um campo elétrico alternado, aliadmmpo magnético confi-
nado, tornando possivel as colisbes de ionizagcédo do gas ewengdo do plasmal[5].
Na Figurd 2.1b-(b) é visualizado um detalhe do o acopladamgedéancia do sistema.
Na Figurd 2.1b-(c) € visualizado o circuito elétrico doesisa.

A vantagem de se utilizar uma fonte de corrente alternadanwes de corrente
continua (DC), é a possibilidade de se utilizar alvos isentomo a HAP que é uma
ceramica. Em unsputteringDC os alvos devem ser condutores.

Como a impedancia na camara de deposicéo varia, logo a impadasta pela
fonte de RF também varia, fatores como o desbaste dos alvosessiip de gases tem
influéncia nesta impedéancia. Para haver a maxima transfaréa poténcia da fonte de
RF para o plasma deve-se acoplar as impedéancias (acoplaoopel@ancia na Figura
[2.15-(b)). Este procedimento permite otimizar o processspuitteringe proteger o
circuito de poténcia da fonte de RF, pois a poténcia refletita p fonte é dissipada
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(@ ()

1- Bobina de controle da valvula pneumatica com conector;@v\a pneumatica
Festo de cinco vias e duas posicoes; 3- Entrada de ar cordprisi Vias para
controle do atuador; 5- Haste dbutter 6- Regulador e filtro de ar comprimido; 7-
Suportes para fixagdo do atuador; 8- Vias para controle @alatpela valvula; 9-
Atuador pneumaético linear Festo.

Figura 2.13: Componentes do sistema pneumético

Ar comprimido

PC/DAQ

Figura 2.14: Diagrama do sistema pneumatico
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Figura 2.15: (a) Fonte de RF d8, 56 Hz, (b) acoplador de impedancia e (c) circuito
elétrico
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nos transistores de saida da fonte, deteriorando o aparelho

A fonte de RF utilizada neste trabalho possui trés modosthistide control&[40],
séo eles: Controle pelo painel frontal (modo mais simples)npe ao usuario ter acesso
as funcdes basicas do equipamento como ligar/desligar o Rbhgarar as poténcias
(emitida e refletida) e também a voltagem de realimentacéaotr@e analdgico (modo
mais rapido), permite ao usuario controlar e monitorar a8rmias por meio de sinais
analégicos de tensao ¢ 5V com 5mV/W ou 0 — 10V com 10mV/W). O terceiro
modo permite ao usuario ter acesso a todas os parametrosig@mgnto porém sua
velocidade € limitada pela comunicacao serial.

O controle e o monitoramento da fonte de RF foi realizado corartaserial de
comunicacao, pois € o modo mais completo e de mais facil mgiéacéo. Atrasos de
aproximadamente um segundo devem ser tolerados duranezacéw de tarefas. Os
comandos utilizados estéo disponiveis na Tdbela 2.3.

Comando| Terminador Funcéo
CSP? CR Ler os parametros configurados (utilizado para identificacdo)
SERIAL CR Configurar o controle da fonte de RF para remoto via porta sgrial
xx WG CR Configurar poténcia de RF emxW e ligar RF
WS CR Zerar poténcia de RF e desligar RF
V? CR Ler voltagem de realimentacéo da fonte de RF,
w? CR Ler poténcia emitida pela fonte de RF
R? CR Ler poténcia refletida para a fonte de RF

Tabela 2.3: Comandos utilizados para controle e monitortomnfonte de RF

2.1.5 Circuito Ignitor do Plasma

A ignicdo do plasma é realizada quando os elementos neimsgsara sua producao
estdo disponiveis, sdo eles: Poténcia de RF (campo elé&nmessao de gas e o campo
magnético (imds em bom estado). Dispondo dos elementoss#&mes o plasma é
aceso manualmente aumentando-se a pressao da camaradéeahadlvula manual
entre a camara e o sistema de vacuo), desta forma a colis&aasnnoléculas de gas
gera energia suficiente para iniciar o processspuétering Com o plasma aceso, a
valvula deve ser aberta e consequentemente a presséao ilacalpzessao de trabalho
(normalmente 0—3mTorr).
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Para se automatizar o acendimento do plasma foram desglshois circuitos,
um de poténcia e um de controle l6gico. O circuito de potéfesguema elétrico na
Figura[2.16) é dotado de uma bobina de ignicao automotivacée de espiras apro-
ximada de 1:1000). A corrente elétrica no primario da bold@r@ntrolada por um
circuito regulador do tipaimmer e a tenséo é limitada por um capacitor associado em
série com a bobina, como apresentado no esquema elétrico.

CHAVE Bobina
CONTROLADA
De AT

© “
E

100kQ
——10pF/250V
110v® 10kQ) HF/
60Hz
/N  TIC226
220nF/250V == K]
>

Figura 2.16: Circuito de poténcia

O circuito légico controla a ativacdo do circuito de poténgor meio do contato
de um relé. O circuito de controle l6gico possui duas ensgré@lgicas e uma saida de
poténcia como apresentado na Fidural2.17. A funcao das dtraslas l6gicas é ativar
o acendedor em apenas uma das quatro combinac¢fes na entmaidsizando desta
maneira a chance que o circuito de poténcia seja ativadtumesiamente.

2.1.6 Placa de Aquisicdo de Dados

A forma de comunicag¢ao do computador com equipamentos quaeasduem portas
de comunicacao deve ser realizada por meio de uma placa écaqude dados. Esta
placa tem uma porta de comunicagao, normalmente USB ou RSe28@nverte os
comandos recebidos do computador em algum tipo de acéo, ademoira/escrita de
portas analégicas e digitais.

A placa de aquisicdo de dados utilizada foi a NI DAQ 6008, itatola pelaNati-
onal Instruments Esta placa possui quatro entradas analdgicaibliés, duas saidas
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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 logico de ativacao do ignitor do plagram sua respectiva Tabela
verdade

analégicas e também doze portas de [0[41].

As portas de entrada analdgicas possuem um ADC com taxa dgragem maxima
de 10kSamples/s, e sdo utilizadas para ler os valores de vazaecméssMFC. As
portas digitais de |0 podem ser configuradas individualmeaimo entradas ou saidas.

Neste trabalho foram utilizadas quatro bits dos doze disp@e configuradas
como saidas digitais. Um bit para controlar o estado (ligadtesligado) do MFC,
outro bit para controlar a abertura e o fechamenteldgter como visto nas se¢des an-
teriores (Figura 2.12-(b)). Os dois bits restantes coaitnad circuito ignitor do plasma,
como Vvisto na secao anterior (Figlra 2.17)

2.1.7 Método para encontrar a taxa de deposicao

A calibracdo das taxas de deposicdo do RAMS é realizada atdavéecnica de
refletividade de Raios-x (XRR) em um equipamento de DRX (Difrad@aaios-x).
Nesta técnica as medidas consistem em monitorar a intelesita feixe refletido na
superficie do filme em func&o do angulo do detector. As cwhitidas sdo interpretadas
como franjas de interferéncia devido a refletividade do fiégntl® substrata [42].

A analise da espessura dos filmes produzidos €é realiza sitaxgnalise dos espaca-
mentos entre as franjas de interferéncia. Na Figura 2 I8 gpresentado o resultado de
uma amostra de HAP em um substrataSdecom orientag&d@100) obtido com o equi-
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pamento X'Pert PRO fabricado pela empresa PANalyticaltal@do no Laboratorio de
Cristalografia e Raio X do CBPF.

(@ (b)

x10° Gréfico de Interferéncia

Namero de contagens
-

Smooth (log10 (nimero de contagens)

*  sen?(®)

= 1.6e-006"2 —005%
7 y = 1.6e-006*x" + 2.4e-005*x + 0.0001 Interpolagao

Smooth (Iog10 (nimero de contagens)

6
n (Ordem da reflexéo)

Figura 2.18: Graficos para analise da espessura do filme

Para se observar melhor os picos de interferéncia encostradia funcao loga-
ritmo (log,, =) é aplicada sobre o gréfico (Figura 2.18-(a)). Como a cunidahinda
possui ruido, uma filtragem coBmootheé aplicada utilizando-se o algoritmo Savitzky-
Golay por ser eficaz em analises espectroscopicas predereancaracteristicas dos
picos como amplitude e largural43./ 44], resultando na RIGUES-(b).

Apoés o tratamento dos dados deve-se selecionar a faixa esstfieelocalizados os
picos com maior intensidade, como na Figural?2.18-(c). Eraidagdeve-se encontrar
os angulos onde estdo localizados os picos e utilizar a Bquée Bragg modificada
(2.1), onden é a ordem da reflexad, é a espessura do film&,é o comprimento de
onda do Raios x1( 5406A), 26 é o fator de disperséo do feix® € o angulo de deteccéo
do pico [42]44].

3\ 2
L2 2
sin“f = (2A> n* + 20 (2.1)
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Dispondo dos dados experimentais encontra-se a ginvd em fungdo da ordem
das franjas, Figura 2.18-(d). Em seguida realiza-se uneapioiacéo polinomial qua-
dratica da curva experimental da Figlira2.18-(d) obtesady) = az? + bz + ¢, como
a Equacad(2]1) é de ordem dois, é possivel igualar os codéisiquadraticos obtendo
a espessura de um filme com a Equagaa (2.2).

A
=57

Utilizando o filme de HAP da Figuifa 2.118, aliado a Equa¢ad)@montra-se uma
espessura del, 23nm. Como este filme de HAP foi depositado éfimin, a taxa de
deposicao € a espessura dividido pelo tempo de deposigéitcorese que a taxa de
deposigéo deste filme é igualialnm/min.

Neste método para calibracdo do RAMS apesar de requereaméato matematico
dos dados, € bastante eficiente e muito utilizado no CBPF eenatlita. O tempo entre
a limpeza do substrato d& até a producao do filme e analise com Raios X pode levar
algumas horas devido a disponibilidade do equipamento desRa(deve ser agendado
com antecedéncia na pagina online do CBPF).

A (2.2)

Programa XRR Easy Thickness

Este programa foi desenvolvido com o objetivo de analisapee&tro gerado atraves
da técnica de refletividade de raios-X em filmes finos parargranosua espessura e a
taxa de deposicao. A taxa de deposi¢cdo € um dado a ser inpelaosuario para fazer
uma deposicao automatizada.

O Programa XRR Easy Thicknessregistrado no INPI com o cédigo: BR 5102013
001426 3, e sera disponibilizado patawnloadna pagina do grupo de superficies e
nanoestruturas do CBPF na internet.

O programa (Figuria 2.19) é dividido em quatro secdes, a panadenominadéile,
€ onde o usuario deve inserir seu arquivo oriundo da anadiseos-X (arquivo com
extensao *.xy). Na segunda sec¢ao, chaniaata Preprocessingo usudrio observa as
curvas de sua amostra graficamente, é permitido utilizatakigaritmica para facilitar
a visualizacao e até mesmo utilizar um filteo(ooth caso necessario.

Na terceira parte do programa o usuario deve inserir 0S [grascomo compri-
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(1] XRR Easy Thickness s [E=E—
File - i
G\hsendao\mestradoCBPF\Filmes calibragdo raioX\Calibragdo Aulcalibra Au A1b.xy *
[ [PeE—  Input
Brazilian Center For Physics Research , wavelngih -
Y [7ICuKa 1.2 (154056 A) :
= [ loter 0 g
-Paaks :
= Number of Peaks
=l Peaks
@ ||| O
3 Bk
Minutes.
| CBPF | ariliin |0 B -
About -t
Output Ais o =l
| Save Data After Running
'R-square Nom of residuals Thickness | |
Run

Figura 2.19: Tela principal do programa

mento de onda e numero de picos utilizados, e em seguidatexegorograma no bo-
tdoRun A quarta se¢do do programa € destinada a apresentacacdibades obtidos
como espessura, taxa de deposicéo e a Equacao utilizadammiacdo dos dados.

File

O primeiro passo a ser executado pelo usuério é abrir seivargara isso deve-se
pressionar o botd@pen Em seguida, ird surgir uma tela como na Figural2.20 para o
usuario indicar em qual pasta e qual arquivo deseja analisar

Organizar = Nova pasta =~ [ @
*  Nome Data de modificac... Tipo
J Bibliots
L EhES | calibra Au A 12/12/201300135  Arquive XY
|5 Documentos -
b | 11] calibra Au ALl 12/12/20130035  Arquive XY
k= Imagens
3 M,g |7 calibra Au A2 12/12/201300135  Arquive XY
usicas
B vid |7 calibra Au A5 12/12/20130035  Arquive XY
o [& Calibra € 1) 120220130035 Arquivo XV
[ calibrac 09/12/20132330  Arquive XY
¥ Grupo doméstico e il
1% Computador
& osc)
&0 5D Card ()
= HSENDAO (Gi)
= + 4 [ | 3
Nome:  calibra Au Alb ~ | KRay Files -

Figura 2.20: Abrir arquivo
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Feita a selecdo do arquivo, o local e 0 nome do arquivo sacesrlos na tela
principal do programa como no detalhe da Fidural2.21. logoajusuario seleciona
seu arquivo, automaticamente um grafico com suas medidasdoge apresentado na
tela do programa, como na Figlira 2.22.

File

G:\hsendao\mestradoCBPF\Filmes calibracdo raioX\Calibracdo Aulcalibra Au Albaxy

Figura 2.21: Carregar arquivo

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

Na proxima sec¢ao do programa o usudrio pode analisar seos daies de processa-
los.

Data Preprocessing

Nesta se¢do do programa é permitido ao usuéario analisada€elos, observar em
escalalogaritmica, localizar as franjas de interferécmiestrutivas (picos), e a aplicacao
de filtro para reduzir possiveis ruidosimerfacecom o usuario pode ser vista na Figura
[2.23.

O programa gera um grafico com as medidas do usuario logo ag@sgio do ar-
quivo, como exemplificado na secéo anterior. Caso 0 usuacessige, em qualquer
momento pode pressionar o botaata que o grafico com as medidas é gerado nova-
mente na tela, como na Figura 2.24.

Normalmente, ndo é possivel obter muitas informacdes gsfmomo a localiza-
¢cao e o numero de picos, o bothog altera a escala do grafico, colocando em escala
logaritmica (vide Figura 2.25) facilitando interpretachs dados.
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Figura 2.23: Secéo para analise dos dados

Data Preprocessing

Data
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Figura 2.24: Gréafico com dados

Data Preprocessing

\ Data

7 Peaks
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CBPF
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About

Figura 2.25: Gréfico de dados em escala logaritmica
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A localizacdo dos picos pode ser realizada com o b&&aks serd apresentado
0 numero de picos que foi previamente configurado no conirateérico localizado
abaixo do botddPeaks Sera apresentado um grafico em escala logaritmica, em cor
vermelho, e os picos serdo marcados com um circulo, em chr@@uo na Figura
[2.26.

Data Preprocessing

\ .

A%

Data

A
\ f \
\j /°\ . Peaks

Y
/ \ - Sm(x)tAh
v WA ~
‘L\j ‘\\ / / /Q\ e

!
\
\J’ f[ \\ \/
About

\ /

il

Figura 2.26: Gréafico com a localiza¢do dos picos

Um filtro pode ser aplicado as medidas de forma eliminar sjigara isso basta
0 usuario marcar aheckbox SmoothO usuério deve informar o numero de pontos
a serem utilizados nestamooth é possivel configurar nUmeros impares de 3 até 21
pontos.

O Smoothé a Unica opgdo que atua em duas secoes, tanto na Data Pespioge
guanto nalnput Caso acheckbox Smoothsteja marcada e 0 usuario executar uma
analise utilizando o botdRun sera realizado urBmootmos dados durante a execucao
do programa.

Deve-se utilizar a op¢cadBmoothcom cautela, pois filtros mais severos (com mais
pontos) podem comprometer a integridade das medidas, \ddes2.27 onde um pico
foi suprimido noSmoothcom 9 pontos.

A interface grafica pode retornar a condicao inicial (Fig2ieZ8) pressionado o bo-
taoCBPF.

As informacdes a respeito do programa sao apresentadas ananeia (Figura
[2.28), caso pressione o botAbout

Input

Nesta secdo o usuario configura os parametros relacionaatadise da espessura
(Figural2.29) como o numero de picos utilizados, o comprimele onda do equipa-
mento de raios-x e o tempo de deposicao (caso deseje caltabka de deposicao). Esta
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Figura 2.27: Graficos com smooth nos dados
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Copyright 2013

Centro Brasileiro de Pesquisas Fisicas - CBPF
Brazilian Center for Physics Research - CEPF
All Rights Reserved.

| BR 5102013 001426 3
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| Homepage: www.cbpf.br

About method:
Fullerton at al - 1952
A.Mello - Ph.D Thesis - 2007
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Figura 2.28: Informacgdes sobre o programa

35



36

sec¢do é dividida em trés partes, séo eleavelengthNumber of Peakse Deposition
Rate

Input
Wavelength

J CuKa12  (1,54056 A)

Other 0 A
Number of Peaks

Peaks

—
Deposition Rate

Minutes

nm/min 0 =
Seconds

Ns 0 =

Save Data After Running

‘ Run

Figura 2.29: Secéo de configuracdes para analise da espessur

e wavelength

O usuério deve certificar-se de que o comprimento de ondzaki €1, 540564,
em caso negativo, deve inserir o comprimento de onda de sepaatento e
marcar echeckbox othergara obter analise correta de seus dados.

o Number of Peaks

O usuério pode inserir manualmente o numero de picos que s8lidados em
sua analise, ou pressionar o botddomatc

O método automatic leva em consideracdo o numero de pidiaadtis na analise
e oR-Squarepara determinar o melhor nimero de picos. O algoritmo atiliz
observa a relacdo entre a quantidade de picos, maior nureepas melhor,
e 0 R-Square quanto mais proximo da unidade melhor, para determinananel
namero de picos.

Atencda Caso acheckbox Smootbsteja marcado sera feitasmoothna analise.

e Deposition Rate
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Caso o usuario deseje além de calcular a espessura de secdiloodgr também

a taxa de deposicao, basta inserir o tempo de deposito @siout segundos) e
pressionar o bot&em /min ou A/s. Apds pressionar o botdo a unidade escolhida
sera apresentada no indicad@position Rateomo apresentado na Figlra 2.30.
Em caso do botéo de unidade selecionada seja novament®paglssa unidade
desaparecera do indicador e ndo sera calculada a taxa degdepo

Depaosition Rate

CBPF } Minutes
nm/min 3.00 =
_________________________ About —

Seconds
0 5

As
Depaosition Rate
nm/min Save Data After Running

Seconds

e 180000 =

Deposition Rate
Ais Save Data After Running

Figura 2.30: Indicador de taxa de deposicéo

Antes iniciar o célculo da espessura do filme, o usuario tepcdmde marcar a
checkbox Save Data Afer Runmjge gera um arquivo de texto, com 0 mesmo home e
no mesmo local do arquivo de raios-x utilizado, este arq(fguraZ.31) possui todos
0s parametros utilizados na analise da espessura, comessesp, taxa de deposicao
(se for o caso)R-squarea Equacéo interpolada, além dos picos e angulos encosatrado
e etc..

Feitos os devidos ajustes e configuracdes pelo usuério,opéea a espessura do
filme fino basta pressionar o bot&unque os resultados seréo apresentados na secéo
Output O grafico com a interpolagcéo (em vermelho) é apresentadémnono da ana-
lise, como na Figuria 2.82, juntamente com os pontos intedos| (em azul).

Output

Na quarta e Ultima secdo sdo apresentados os resultaddssotdim os dados das
secOes anteriores como pode ser observado na Figuia 2.33teNace sdo apresenta-
dos: a espessura, a taxa de deposic¢ao, o valBrsipuare o somatério dos residuos da
interpolacao e a fungcao que interpola os dados experinsentai



Exibir  Ajuda

E— - 1

Arquive  Editar  Formatar

38

Deposition Rate:
Number of Peaks:
|smooth with 3 sam
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worm of Residuals
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R-square: 0.990084
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[ thickness: 24. 594287 nm
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005 X +

006

sinAa2[angle]
1.078383e-004

HEm=wd w2

. 601060e-004
. 279051e-004
. 20004 5e-004
. 276904e-004
. 591809e-004
. 0B2586e-004
. 749182e-004
.070538e-003
.211895e-003

+9.809091e-006 x~2

Lnl, Coll

Figura 2.31: Arquivo de texto gerado

Figura 2.32: Interpolag&o polinomial quadratica
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Qutput
Equation Deposition Rate
7,69e-005 + 2,14e-005x + 9,81e-006x™2 8,198nm/min
R-square Norm of residuals Thickness

0,99998418 2,871709e-006 24,59nm
Figura 2.33: Exibic&o de resultados encontrados

2.2 Instrumentos para Controle da Sonda de Langmuir

A medidas feitas com uma sonda de Langmuir foram tomadagiageuma ponta
de tungsténio (Figuiia 2.84) que foi colocado dentro da cegifplasma. Com ajuda de
uma fonte de tensdo DC aplicado a ponta da sonda foi capazeeimiormacdes de
energia, densidade e potencial dos elétrons no plasma.

Figura 2.34: Ponta de Tungsténio da Sonda de Langmuir

A sonda de Langmuir utilizada no RAMS foi construida com fiotalegsténio
sua area € d&,79 - 10-8m? e comprimento de, 5,mm. Um filtro para bloquear o
RF foi instalado, uma fonte DC e um multimetro de bancada, arobm interface de
comunicacao, também séo utilizados.

2.2.1 Filtrode RF

A medida da corrente para caracterizacdo do plasma é alsdre um resistor.
O valor ohmico deste resistor € conhecid60(?), logo mede-se a ddp no resistor e
calcula-se sua corrente elétrica através da lei de Ohm%.

Devido ao RAMS utilizar uma fonte de RF para gerar o plasmaséamecessario
colocar um filtro para possibilitar a medida. Um filtro do tipoque ressonante (Figura
[2.35) ndo permite a passagem do sinal de RF presente na céiliraredo o primeiro e
0 segundo harmdnicag, 56 M/Hz e 27, 12M Hz respectivamente.

O dimensionamento dos componentes do filtro foi realizadoaaxilio da Equacéao
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(2.3). Os valores dos componentes s@p= 40pF, Cy ~ 10pF, L = 3, 3uF.

1
I'=owvic &3

N
N I\
C1 C2

RF@ R

Figura 2.35: Circuito elétrico do filtro de RF utilizado

A fim de observar aresposta em frequéncia do filtro utilizadlmulou-se sua fungao
de transferéncial45], baseando-se em seu circuito eléffigura2.3b), obtendo-se a

Equacaol(2]4).

4 1 1 1 2 1
Va(s) s T (a ™ o_2> 5T oG,

(2.4)

Na Figura[2.36 consta o diagrama de bode do circ¢uito[45], € possivel
observar a resposta em frequéncia do circuito do filtro. Bielgrama observa-se que
o filtro elimina sinais com frequéncias entr2 6 < f < 14,8MHz e24,4 < f <
31,5MHz, filtrando o sinal de RF desejado e permitindo a medida demi@ sem
interferéncia por RF.
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Diagrama de Bode

O T T T T T T T T T T T T [ | T
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Figura 2.36: Resposta em frequéncia do filtro de RF

2.2.2 Fonte DC e Multimetro

A medida com uma sonda de Langmuir requer a utilizacao de onte DC variavel
e um multimetro digital. Neste trabalho foram utilizadosauionte DC Kepco BOP-
100-1M e um multimetro de bancada Keithley 197A (Figurap@m 5; digitos e
interface de comunicacao GPIB.

A fonte DC opera na faixa de100 < V' < 100V com corrente maxima deA[46],
um cartdo de comunicacao foi instalado na fonte DC, pernatmmdontrole e o moni-
toramento via porta RS-232[47]. Os comandos utilizados pa@ntrole da fonte DC
encontram-se na TabélaR.4 e o diagrama com a montagemragpéal encontra-se na

Figura2.38.

(b)

Figura 2.37: Fonte DC e multimetro
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Comando | Terminador Funcéo
*IDN? CRLF Ler o nome e o modelo da fonte DC

VOLT zz; CRLF Configurar a voltagemu{rV) nos terminais de saida da fonte
VOLT? CRLF Ler a voltagem nos terminais de saida da fonte
*RST CRLF Reiniciar as configuracdes e habilitar controle remoto via RS-

P32

OUTPUT ON CRLF

Habilitar voltagem nos terminais de saida da fonte

OUTPUT OFF| CRLF

Desabilitar voltagem nos terminais de saida da fonte

CURRzx CRLF

Configurar corrente maxima:¢A) nos terminais de saida da fon

te

Tabela 2.4: Comandos utilizados para controle e monitorardanfonte de DC

L L
Y Y Y
Multimetro
A\ A\
Camara N N

c1 C2 H R

Plasma

—F——\ 7«]'—L Fonte DC
Figura 2.38: Circuito



Capitulo

Resultados e Discussoes

Neste capitulo sdo apresentados as solu¢des propostageto,m funcionamento deta-
Ihado dos programas e o desenvolvimento das rotinas, bem @snesultados obtidos.

3.1 Automacao do sistema RAMS

O programa de controle e monitoramento foi construido coatrqupc¢des de ope-
racdo, duas delas sdo a forma como o0 equipamento sera adotr@utomatico ou
manual), a terceira é destinada a analise do plasma com urda de Langmuir e na
guarta é possivel alterar as configuracfes do programa, asmartas de comunicacao
(COM1, COM2,.), as portas digitais e analdgicas do DAQ, e secamnstaladal48].

Quando o programa € aberto, independentemente do modom@de@pgeas portas de
comunicacao sao configuradas automaticamente pelo pragtaroontrole, poupando
0 usuario da tarefa de enderecar manualmente todos ogestios nas COM's.

A tarefa de configuracdo automatica é realizada pelo pragdercontrole da se-
guinte forma: Uma pergunta a qual o programa sabe a resjgasitar{do muda devido a
gualquer configuracdo do equipamento) € enviada pela peardunicacao, primeiro
para a COM1, caso ndo haja resposta, ou a resposta ndo segradasp programa
interpreta que este ndo € o equipamento esperado, dest, flammmovamente a per-
gunta para outra COM, no caso a COM2. Caso a resposta seja adespgrnagrama
armazena a COM em uma variavel e inicia o procedimento para eqtiipamento.

Para ilustrar o escaneamento foi escrito em pseudolinguBgetugol[49] as rotinas
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executadas no escaneamento de um equipamento.
Inicio {Algoritmo para escaneamento da Fonte DC}

[ < 1> PortaCom « COMT,
< 2 > configuracao < falso;
< 3 > enquantdcon figuracao = falso) faga
(< 3.1 > imprima (“*IDN?”, endereco: PortaCom);
< 3.2 > Resposta— leia(Porta Serial, endereco: PortaCom));
< 3.4 > se(Resposta =" KepcoBOP100 — 1M")
(< 3.4.1 > entéo
< 3.4.2 > configuracao < verdadeiro;
< 3.4.3 > senéo
< 3.4.4 > PortaCom <« PortaCom + 1;
< 3.4.4.1 > se(configuracao = falso)&&(PortaCom > COM10)
(< 3.4.4.1.1 > entdo
< 3.4.4.1.2 > imprima(’N&o foi possivel configurar Fonte DC,
Deseja escanear novamenje?’
< 3.4.4.1.3 > leia(Respostal suario);
< 3.4.4.1.4 > se(Respostal suario = sim)
(< 3.4.4.1.4.1 > entdo
<3.4.4.1.4.2 > PortaCom < COM1;
< 3.4.4.1.4.3 > senéo
< 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>fimse
< 3.5 > fim enquanto

\ \

Fim {Algoritmo para escaneamento da Fonte DC}

A rotina de configuracao requer que todos os equipamentgsiestigados (O pro-
grama nao tem controle sobre ligar e desligar os equipas@ataede elétrica e por
botdes Liga/Desliga), O escaneamento vai desde a COM1 até d C.OM

No computador de controle do experimento tem quatro pogathunicacéo se-
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rial e em cada uma destas ha um equipamento conectado. Coexistam quatro
portas COM no computador, cada uma endere¢gada a uma pacta #dim de evitar
desconfortaveis mensagens de erro durante a varreduiagm@apra “Free Virtual Serial
Ports Emulator” € utilizado para emular as portas seriatsinges[50].Os equipamentos
sempre devem estar conectados a uma porta entre a COM1 e a CQklSefecéo
automatica, caso o equipamento esteja instalado em uma CQivl gqo@ a COM10, a
configuracdo deve ser manual.

Nas proximas sec¢fes sera abordado com mais profundidadeiorfamento e a
operacao do programa de controle do RAMS , organizado podémperacéo (manual,
automatico ou configuracoes).

3.1.1 Operagao manual

O modo de operacdo manual do sistema (detalhes na FigurioBdBsenvolvido
com intuito de controlar todos os componentes do sistemardeafindependente, ou
seja, ligar/desligar o MFC, shutter as bombas de vacuo e fazer rotinas de poténcia de
RF. Este modo de operacao é recomendado para usuarios eigee@ara manutencao
do sistema de RAMS .

N&o é recomendado o uso deste modo para producéo de filmesgooé possivel
controlar o tempo de abertura doutter ou seja, o usuario deve pressionar um botédo na
interfacepara abrir shuttere depois deve pressionar outro botéo para fechar, inserindo
assim um erro na medigéo do tempo de deposigéo.

O itens da Figura 31 séo:

1. Botéo que liga a operagao manual.

2. Indica a porta de comunicagao em que 0s equipamentosiligsnifs portas RS-
232 estao ligados. Ex.: COM1, COM2, etc. A indicacdo luminesa émarelo)
“Config.” indica que as portas de comunicacao estdo sendaycoadias.

3. Botdes para ligar e desligar as bombas de vacuo, com os ledsdicam o
estado atual (ligado ou desligado) e a barra que indica edotda bomba turbo
(0 — 100%).
Esta parte do programa possui alguns intertravament@s)dasproteger os equi-
pamentos. A bomba turbo sé pode ser ligada se a bomba meeatiiex ligada
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Figura 3.1: Interface do modo manual de operacéao

e a bomba mecénica s6 pode ser desligada quando a bomba gtivieo @esli-
gada. Caso o usuario pressione os botdes ON das duas bombasrao tampo

o programa ird ligar as bombas na ordem correta, 0o mesmoaad@fotdo OFF
no caso de desligar.

4. BotGes para ligar e desligar o MFC e abrir e fechahotter ambos com Leds
para indicacao de funcionamento. Também € apresentadara léa vazao de
gas obtida com o DAQ através da saida analégica do MFC.

5. Rotinas programaveis da poténcia de RF.

e Rampa crescente - FiguraB3.2

Nesta rotina, a rampa parte de um valor de poténcia iniaab a@alor final
(onde: P, < Py) em um tempd(em minutos) pré configurado pelo usuario
durante a rotina. A poténcia refletida é monitorada e sepassanbW o
operador recebe upromptde aviso e o programa aguarda a reducao dessa
poténcia para dar prosseguimento ao processo. Em qualcqueemto o
usuario pode abortar a operacdo com o botédo “cancelar”.
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Iw|
A Poténcia

Final

Figura 3.2: Rotina para rampa crescente de poténcia de RF

e Rampa patamar - Figura 3.3
Nesta rotina é possivel fazer até trés rampas crescentsspatamares, in-
tercalados de modo a executar uma rampa e depois um patarsegaén-
cia. Os valores dos tempos e das poténcias sdo determineldasspario,
gue pode abortar o processo a qualquer momento com o botacelad’.
A poténcia refletida é controlada nas rampas como no itenti@ntaos
patamares a poténcia refletida deve ser zerada compleament

Liga processo

Mimero de Patamares

Tempos em minutos

Figura 3.3: Rotina para realizacdo de rampas e patamaresé@e@o

e Rampa decrescente - Figlral3.4
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Esta rotina pode ser executada diretamente ap6s a exe@igéadias duas
anteriores, basta o usuério ativa-la antes do término dedasduas anteri-
ores. Como nos itens anteriores, 0 usuario determina o tempaetucao
(em minutos) e as poténcias inicial e fin&} & Py).

Rampacrascaﬁta I :Rﬁfﬂ:ﬁ‘i:'c_:fEféé!i_ij,tﬁ'-}jﬁféf@@?"| Rampa descendents '

Liga rampa descendente - IwiA‘
@ Paténcia
Inicial Des.
3
’
il §os
PotEncia
Final des.
go
Tempot
Terrpa b mir)
Hl

Figura 3.4: Rotina para rampa decrescente de poténcia de RF

6. Grafico da poténcia emitida pela fonte de RF.

Durante a execucado do item anterior, um grafico é gerado deafordicar ao
usuério a execucao da rotina de forma gréfica.

7. Exibe imagem obtida da cAmera USB tigebcam(Figura[3.5)

LY
]

Gliooh [+

lelols

Figura 3.5: Imagens da camera com e sem o plasma na camara

8. Indicadores de vacuo (emTorr), gas (em Torr), poténcia emitida e poténcia
refletida (em W)
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9. Botéo que desliga o programa
10. Botéo que desliga a camera

11. ConfiguracGes da fonte de RF

Utilizado para configurar valores fixos de poténcia de RF, Acagho do RF
como ligado e desligado € feita como no painel da fonte, contedvermelho
guando o RF esté ligado e azul quando esta desligado.

12. Botéo de disparo do circuito ignitor do plasma e leituraatagem deleedback
(> 0V plasma esta aceso)

Botéo utilizado para acender o plasma manualments;lizgkhno botéo aciona o
circuito ignitor, capaz de abrir um arco elétrico dentro dmara em vacuo. O
usuario é responsavel pela atmosfera com gas adequado egaB#. 1D circuito
nao é disparado se ndao houver vacuo na camara e pressao @e igdsrior a
4mTorr.

Na proxima secao sera apresentado o modo de operacédo datomtlizado para
producédo de filmes automatizada onde praticamente todoaramptros da deposi-
¢ao sao monitorados e controlados pelo sistema de contgp@sio. Este modo de
operacao gera um arquivo de texto (*.txt) com todas as irdgfies sobre o processo
ocorrido.

3.1.2 Operagédo automatica

Neste modo de operagdo o usuario configura os parametrqgadiespara a depo-
sicao e apds o inicio da operacdo monitora e supervisionagicitiamento. O usudrio
deve apenas abrir e fechar a valvula manual, instalada améenara de deposicéo e
a bomba turbo, quando indicado pelo programa para ajustegssgo da camara de
deposicao.

A interface com o usuario do modo automatico pode ser vistaigara[3.6. Os
itens enumerados serdo explicados a seqguir:

1. Botéo iniciar, deve ser pressionaaimosa configuracdo dos parametros de depo-
sicdo, para iniciar aos procedimentos.
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Figura 3.6: Interface com o usuario do modo automatico

. Caixa de diadlogo do programa com o usuario, informa ao issgaais subroti-
nas o programa de controle esta executando, por exemploat8gndo o vacuo
chegar en® x 10~>mTorr"

. Leds que indicam o funcionamento/operacao dos instrioseneitura da vazéo
de gas

. Botéo abortar, utilizado para finalizar a execucao dasastutomaticas

. Opgoes para ligar as bombas de vacuo

No inicio da execucdo a bomba mecéanica (BM) € ligada, quandewovatinge

o valor de5 x 10~ 'mTorr ou5 x 10~2mTorr (essa escolha é feita pelo operador),
ocorre o0 acionamento da bomba turbo (BT). O usuario definedamigual o
valor para a pressao de vacuo absoluta para o inicio do pocesdeposicao,
esse valor é definido entte— 10 x 10~5mTorr.

. Rotina para purgar o sistema
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Com intuito de obter uma atmosfera residualAddes O, bombeiam-se gases para
dentro da camara por um determinado tempo (um minuto) e, goidsese faz
vacuo novamente. Esse procedimento é realizado para greerelacionado com
a atmosfera seja relacionado apenas com a pureza do gas.

. Neste item o usuario define se apds a deposicdo o prograraaddsligar as
bombas de vacuo ou néo.

. Valor da poténcia de RF para acender o plasma e dar inicia@arde poténcia,
normalmente para alvos de hidroxiapatita e fluorapatiteatse30W, tanto que
se 0 usuario ndo alterar o valor o plasma sera aberta30uvh

. Rotinas programaveis da poténcia de RF.

As rotinas de poténcia de RF séo executadas sempre na seydiete: Rampa

1, Patamar 1, Rampa 2, Patamar 2, Rampa 3, Patamar 3, Rampacbetzes
Porém, somente as rotinas Rampa 1, Patamar 1 e Rampa De@esaeabriga-
torias, as demais podem ser habilitadas ou n&o pelo uséaciarva de poténcia

de RF é sempre continua no intervalo compreendido éhtta Rampa 1 (mesmo
valor configurado para abertura do plasma) até a poténcladfirda Rampa De-
crescente, que B)W, independentemente das rotinas e dos tempos configurados
pelo usuario. Com isso, A poténcia do Patamar 1 é iguglda Rampa 1, que €

a mesma do inicio da proxima rotina selecionada.

e Rampas crescentes

A configuracdo das Rampas Crescentes de poténcia é feita quaddas) na
Figura[3.7, onde é possivel configurar os tempos de subidandpare a
poténcia final, visto que a poténcia inicial € oriunda daneotnterior, no
caso da Rampa 1 é o valor configurado para abrir o plasma. BStessrtem
dois tipos de intertravamentos, o primeiro € em relacdo égroacao de
poténcia pelo usuério, a poténcia final deve ser maior quééagia inicial.
O segundo é em relacado a poténcia refletida que ndo podeaskiayo valor
de 5W, sendo o programa “pausa’, avisa e espera a interversasudoia
em zerar a reflexdo para dar continuidade a execucéo da.rotina

Caso o usuario queira utilizar as Rampas 2 e 3, deve ativa-tabatdes
“Habilitar rampa 2” e “Habilitar rampa 3” como na Figural3.7.
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Poténcia Final 1

Poténcia final 2

Tempo em minukas

PatEncia em Watt

Poténcia final 3

Ternpo em rminukas

Poténcia em Watt

Figura 3.7: Rotinas de Rampa Crescente da poténcia de RF
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e Patamares

A configuracdo dos Patamares é feita nas janelas na Figyrargl& deve-
se configurar os tempos antes da deposicdo, a espessuraaldddejado,
a taxa de deposicdo e o tempo apéds a deposicdo. A abertislautter
deve ser configurada pelo usuario caso deseje fazer umaichpesn um
determinado Patamar de poténcia de RF. Caso 0 usuario quéiar uts
Patamares 2 e 3, deve ativa-los nos botdes “Habilitar pat2hed'Habilitar
patamar 3” como na Figufa3.8.

Um Patamar € dividido em trés partes, a primeira é antes dasiépp e
nela deve ser configurado o tempo que a rotina devera pereraanges de

ir para a préxima parte do patamar. Na segunda, o usuarioedsdirira
abrir ou ndo cshutter se for abrir deve configurar a taxa de deposicéo e a
espessura desejada, o tempo decorrido desta parte é dapdesea tela do
programa. Na terceira e Ultima parte, o usudrio deve co@figutempo que

0 programa deve permanecer antes de ir para a proxima ratinaodas as
trés partes de um patamar sao exibidas o tempo configurad@pacucao

e 0 tempo ja executado pela rotina do patamar como na Higgira 3.

Nestas rotinas a poténcia de RF refletida é um intertravamesito a esta
for maior que zero o usuario € notificado para zera-la. Casnutierseja
habilitado, o usuario deve configurar a espessura deseptixa de depo-
sicao, caso ndo o facga, ele sera notificado e o processodbaritomatica-
mente.

Rampa decrescente

A configuracdo da Rampa Decrescente é feita na janela na Bdrande
deve-se configurar o tempo que a rampa levara do valor ifigjphté 10W.
Pode-se gerar um arquivo de texto contendo todos os paciErdrpro-
cesso, como 0s tempos configurados, 0s tempos decorridPsaressos, €
os valores do grafico de poténcia emitidos pela fonte de REs@oede gas
e vacuo, vazao de gas e o tempo(h:min:s) das medicgdes.

Nesta rotina a poténcia refletida ndo é um intertravameumtis, g& estiver
alta sera reduzida por consequéncia da reducdo da poténitidaepela
fonte de RF.
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Figura 3.8: Rotinas de Patamar de poténcia de RF
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Rampal | Patamarl | Rampa2 | Patamar2 | Rampa3 | Patamar3 Rampa Descendente |

MNome do arquive do log dos filmes

Filme

Poténcia inicie

Tempo de descida

Tempo em minutos ’;0

Poténcia Final

Poténcia em Watt

Figura 3.9: Rotina de Rampa Decrescente de poténcia de RF

10. Grafico da poténcia emitida pela fonte de RF.
Durante a execuc¢do do item anterior, um grafico é gerado deafordicar ao
usuario a execucao da rotina de forma gréfica.

11. Exibe imagem obtida com uma camera USB tipo webcam (&g

12. Indicadores de vacuo (emTorr), gas (em torr), poténcia emitida e poténcia re-
fletida (em W)

13. Botdo que desliga o programa

14. Botdo que desliga a camera

Na Figura 3.10, temos um fluxograma simplificado da execueaanth rotina de
deposicdo. O monitoramento da pressédo de vacuo, dos gases);) e das potén-
cias da fonte de RF é feito praticamente em todos os blocos xtmgflama. No bloco
“Executar rotinas de configuracdo dos valores de RF e depdsefere-se ao item 9
da Figura 3.6.

3.1.3 Configuracdes

Quando o programa de controle € aberto ele automaticamenfigura as portas
de comunicacdo, caso ndo consiga fazé-lo o usuério recelm/isme escolhe se o
programa deve continuar o escaneamento ou Sse interronpPeresEesso.
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Figura 3.10: Fluxograma simplificado do modo automaticoejsodicao
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Nesta janela do programa de controle sdo realizadas aswagiiges manuais, pois
por algum motivo pode ser necessario a intervencao do opetadr Figura 3.111).
Pode-se configurar o programa de modo realizar novamentefigw@cado automatica
dos instrumentos ou configurar manualmente as portas denbcagéo da fonte de RF,
da bomba de vacuo e do medidor capacitivo.

Também é possivel configurar as portas (Entrada e saidasigligientradas ana-
l6gicas) do DAQ, estas saidas controlam trés relés, um déieenta a solenoide da
valvula pneumética, esta por sua vez controla a posicadaiddat linear, consequente-
mente a abertura e fechamentosthaitter O segundo relé controla o MFC, controlando
a entrada de gases na camara de deposicdo. As entradascasad@gDAQ monitoram
as saidas anal6gicas do MFC informando ao usuério sobrentidpde de gas que esta
entrando na camara de deposicdo. O terceiro relé por seguéaacionado por duas
portas digitais, quandd B = 01 em binario (Figura_2.17), o circuito de alta tenséo
(Figura2.16) € acionado, afim de gerar uma faisca para aceiptEsma.

Na eventualidade da fonte de RF precisar ser substituidagesdecessario alterar
a forma de controle da fonte de “PANEL” para “SERIAL”, esta @ugio deve ser reali-
zada nas configura¢cdes do equipamento ou na janela de cagfigsrdeste programa.

Caso seja necessario substituir a cAmera USB, a substituég@osdr feita nesta
janela, como todos 0s outros equipamentos. Para fazeruguwaddferacdo o usuario

precisa ter a senha de configuracédo, que é: 1234567890, mardas duas rotinas
vistas anteriormente podem estar em operagao.

Senha

Re-escanear COM's
) NI DAQ 5008
»)
* Analog(ail-1-2-3) task  Acendedorlc Satoar dagos da sonda m:
Liga Centrole Serial P i - ; i b
da Fonte de RF 1 =l Hacendedorlc  [¥| |4 C:\Documents and Settings\User-novo\Desktop\SPUTTERING\SONDAIog =
=) Shutter-port Acendedor? Satvar dados dos filmes em:
k}“ﬂ"‘*"“‘""i“”,‘j Zochutter  w|  acendedor? v |%C:\Documents and Settings\User-novo\ Desktop\SPUTTERING\FILMESag E.I
i -
e MFC-Port
: = -
;:lodlﬁcaz Medidor capacitivo & MFC J Contig Cimea GPIE Address
¥ B 5 camd - |20
) Task pata portas analdgicas deve conter
g/!odrﬂcav RF . AD - Para Gés 1
5 B ATL - Para Gds 2
AT - Para Gas 3
Fonte Kepco DC AB - Para Gas 4
e
i H

Figura 3.11: Interface com o usuario da tela de configurag@esiais
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3.1.4 Dados de operacgao do sistema de controle

O funcionamento do programa de controle apresentado negistdados obtidos
no processo de deposicao de filmes e armazena em uma pastd@onato de texto.
Desta maneira o operador pode verificar, ap0s a deposicdondides quem que seu
filme foi produzido e possiveis anomalias como poténciatigfi@lta, falta de gas, etc..

Para registrar o funcionamento do sistema de controleifaidiena deposi¢cao de um
filme com15min de HAP, aproximadamen&nm. Nas rotinas de RF foram utilizados
0s trés patamares e as quatro rampas e ap0s a deposicao, afialidar o funciona-
mento do programa utilizou-se o arquivo de texto (*.txt) cosndados da deposicéo
(Figura[3.12). Nesse arquivo constam os dados de pressaxde,\pressao de gases,
potencias de RF tempo e data da utilizac&do do equipamento.

O arquivo é salvo em uma pasta destinada ao armazenamerdadizssdo equipa-
mento. O nome do arquivo € composto pelo nome que o usudeomdabu Filmel3
z=10), adicionado a hora de término do procesg®B{minl15s) e da data no formato
“terca-feira, 24 de setembro de 2013".

77 Filme13 =10 07h37min15s terga-feira, 24 de setembro de 2013 - Bloco de notas | (D |
Arquivo Editar Formatar Bxibir  Ajuda

terca-feira, 24 de setembro de 2013 07:37 -
24/9/2013

07:37

|
Tempo de rampas: 1,2,3,descida: 7,000000 10,000000 10,000000 20,000000

Tempo Patamar 1: Al,A2,A3: 3,000000 NaN 0,000000
Tempo decorrido no patamar 1: Al,a2,A3: 3,016667 0,000000 0,016667
Tempo Patamar 2: B1,62,B3: 5,000000 NaN 0,000000

Tempo decorrido no patamar 2: B1,82,83: 5,033333 0,000000 0,016667
Tempo Patamar 3: €1,C2,C3: 10,000000 15,000000 5,000000

Tempo decorrido no Patamar 3: €1,C2,C3: 10,016667 15,033333 5,016667

Poténcia Emitida Poténcia Refletida VoltagemRF Pressdo de Vacuo Pressio de Gases Gas 1 Gas 2 Gas 3 Gas 4 Data Horario
0 0 0 9. 881500E-6 1.000000E-4 .65 0.64 1.41 1.33 terca-feira, 24 de setembro de 2013 06:08:42 368,70000000
0 ] 0 9.869400E-6 -1.000000E-4 0.85 0.64 1.41 1.33 terca-feira, 24 de setembro de 2013 06:08:45 368,75000000
30 0 0 2.819700E-3 5.300000E-3 24.89 0.84 1.31 1.33 terca-feira, 24 de setembro de 2013 06:09:32 369,53333333
30 ] 0 4.3289300E-3 7.800000e-3 25.10 12.06 1.21 1.33 terca-feira, 24 de setembro de 2013 06:09:532 369,88333333
30 0 0 3. 508100E-3 6. 200000E-3 24.99 14.61 1.31 1.33 terca-feira, 24 de setembro de 2013 06:10:15 370,25000000
30 ] 0 3.503700E-3 6. 300000E-3 25.10 14.51 1.41 1.33 terca-feira, 24 de setembro de 2013 06:10:36 370,60000000
30 0 0 3.491900E-3 6. 300000E-3 25.10 14.61 1.31 1.33 terca-feira, 24 de setembro de 2013 06:10:57 370,95000000
30 ] 0 3.503700E-3 6.200000€E-3 24.99 14.51 1.31 1.33 terca-feira, 24 de setembro de 2013 06:11:19 371,31666667
30 0 14 3.497800E-3 6.400000E-3 25.10 14.51 1.31 1.33 terca-feira, 24 de setembro de 2013 06:11:40 371,66666667
31 0 14 3.497800E-3 6. 300000E-3 25.10 14.51 1.31 1.33 terca-feira, 24 de setembro de 2013 06:11:41 371,68333333
32 ] 16 3.497800E-3 6. 300000E-3 25.10 14.51 1.41 1.33 terca-feira, 24 de setembro de 2013 06:11:52 371,86666667
33 0 18 3.497800E-3 6. 300000E-3 25.10 14.51 1.31 1.33 terca-feira, 24 de setembro de 2013 06:12:02 372,03333333
34 ] 19 3.497800E-2 6.100000E-2 25.10 14.51 1.21 1.33 terca-feira, 24 de setembro de 2013 06:12:12 372,21666667
35 0 21 3.493400E-3 6. 200000E-3 25.10 14.51 1.31 1.33 terca-feira, 24 de setembro de 2013 06:12:23 372,38333333
36 ] 22 3.424300e-3 6. 200000e-3 25.10 14.51 1.21 1.33 terca-feira, 24 de setembro de 2013 06:12:34 372,56666667
37 0 24 3.419900E-3 6.100000E-3 25.10 14.51 1.31 1.33 terca-feira, 24 de setembro de 2013 06:12:44 372,73333333
38 ] 25 3.414100e-3 6.100000E-3 25.10 14.51 1.31 1.33 terca-feira, 24 de setembro de 2013 06:12:55 372,91666667
39 0 27 3.348400E-3 6. 200000E-3 25.10 14.51 1.31 1.33 terca-feira, 24 de setembro de 2013 06:13:05 373,08333333
40 ] 28 3.340900€E-3 6.200000€E-3 24.99 14.51 1.31 1.33 terca-feira, 24 de setembro de 2013 06:13:16 373,26666667
41 ] 30 3.341900E-3 6.100000E-3 25.10 14.51 1.31 1.33 terca-feira, 24 de setembro de 2013 06:13:26 373,43333333
42 0 31 3.347500E-3 6.100000E-3 25.10 14.51 1.31 1.33 terca-feira, 24 de setembro de 2013 06:13:37 373,61666667
43 ] 33 3.244700E-2 6.100000E-32 25.10 14.51 1.41 1.33 terca-feira, 24 de setembro de 2013 06:13:47 372,78333333
44 0 34 3.344700E-3 6.100000E-3 25.10 14.51 1.31 1.23 terca-feira, 24 de setembro de 2013 06:13:58 373,96666667
45 ] 35 3.244700e-3 6.200000e-3 25.10 14.51 1.41 1.33 terca-feira, 24 de setembro de 2013 06:14:08 374,13333333
46 0 37 3.351300E-3 6.100000E-3 25.10 14.51 1.41 1.33 terca-feira, 24 de setembro de 2013 06:14:19 374,31666667
47 ] 38 3.344700€E-3 6.100000E-3 25.10 14.51 1.31 1.33 terca-feira, 24 de setembro de 2013 06:14:29 374,48333333
48 0 40 3.344700E-3 6.100000E-3 25.10 14.51 1.31 1.33 terca-feira, 24 de setembro de 2013 06:14:40 37466666667
49 ] 41 3.348400e-3 6.100000€E-3 25.10 14.51 1.31 1.33 terca-feira, 24 de setembro de 2013 06:14:50 374,83333333
50 0 42 3.344700E-3 6.100000E-3 25.10 14.51 1.31 1.33 terca-feira, 24 de setembro de 2013 06:15:01 375,01666667 <

Figura 3.12: Arquivo gerado apés a producao de um filme fino

O processo completo levou pouco mais de uma hora, pois aad@lmarstema estava
com vacuo (bombas de vacuo ligadas). A primeira rampa dexgiatéoi de30W até
70W em7min. No Patamar 1 os tempos eradil = 3min, A2 n&o foi configurado pois
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ndo queriamos deposi¢cdo nesta poténcia. No arquivo daal3dL2 aparece NaM¢t a
numbeyj pois a espessura 1 e a taxa 1 de deposi¢cao néo foram configuilterceira
parte do patamari3 = 0. Os tempos executados neste patamar foraim:= 3, 02min,
A2 = 0min, A3 = 0,02min, este pequeno erro deve-se a atrasos entre a comunicagao
entre o programa e os diversos equipamentos, para ati@@idag indicadores.

A Rampa 2 foi derOW até90W em 10min, O Patamar 2 foi configurado de forma
semelhante ao primeiro porém, com a primeira p&ite= 5min , este patamar obteve
erro deB3 = 0,03min na primeira parte 83 = 0,02min na terceira.

A Rampa 3 foi de90W até 120W em 10min, o Patamar 3 foi configurado com
C'1 = 10min para o plasma estabilizar-se antes da deposi¢cdo. Nan@darte, em
(2, a deposicéo foi realizada com a aberturastotter Como o sistema ja havia sido
calibrado foi inserida a taxa de deposi¢do, que&m/min, logo o tempo calculado
automaticamente pelo programa foi @& = 15min. Na ultima parte da rampa foi
configuradaC'3 = 5min. O erro deste patamar foi de02min paraC'l, 0,03min para
C2 e0,02min paraC'3.

Utilizando os dados de poténcia de RF do arquivo de dadosootatih a deposicéo,
obteve-se facilmente a curva realizada pelo programa dmpas de RF (eixo Y) e
tempo (eixo x) como consta na Figura 3.13. O tempo € contagdede inicio do
programa, quando o usuario apés configurar os parametrospdaigdo pressionou o
botao “Iniciar”.

Gréfico de poténcias

12¢- - Emitida | |
~ Refletidg
100~ 1

2
XXX)XK
XX*)XK

Poténcia (W)
o [e0)
e 2

B
o

N
<

.

0 10 20 30

40 50 60 70 80 90
Tempo (Minutos)

Figura 3.13: Gréfico construido com os dados de operacao

Note que os valores de erro partt, A3, B1, B3, C'1, C3 podem ser negligenciados
pois nao interferem no filme produzido, visto quehuitteresta fechado nestas partes do
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programa. Espera-se que os erA®s B2 e C2 interfiram pouco na espessura do filme
produzido, neste cago7nm/minx 0, 03min seja aproximadamentie17nm, esse valor
de erro esta implicito na faixa de erro esperado que sefiade

3.2 Filmes finos produzidos com sistema desenvolvido

A fim de comprovar a repetibilidade da espessura dos filmes, fioam produzidos
varios filmes sob as mesmas condi¢des de deposicao. Os fonaes &nalisados pela
técnica de refletividade de raio x (descrito por [6, 5, 42dyapa determinacdo das suas
espessuras.

Para testar a repetibilidade da espessura dos filmes aldtidas produzidos filmes
com distancia substrato-catodo (Z)= 10mm ez = 13mm. Os demais parametros
de deposicdo foram mantidos constantes. A Tdbela 3.1 apaeseparametros qeé-
sputteringou limpeza da camara e alvos, tais como: pressdo de base uke (3
pressao de trabalhd’(); distancia do substrato ao tubo externo do catodo z; e para-
meros da deposicdo como a poténcia de RFI{')), voltagemfeedbackda fonte de
RF (V); e a Pressdo absoluta dos gases na canigja Na Figurd 3.14 é possivel
observar que as espessurasge mantiveram constantes, dentro do erro experimental e
rugosidade média normalmente obtida para estes filmeg fiHejaA + 0, 5nm, para
as mesmas alturas z utilizadas. Este experimento atesepethilidade do sistema
automatizado.

Filme A(nm) t(min) z(mm) P(W) Vi (V) Py, (mtorr) Py, (mtorr) P, (mtorr)  A.(%) O2(%)

n1 84.8  15.02 10 120 130 9.7x10¢ 3.6x1073 6.1 25.1 14.5
n°2 858  15.02 10 120 132 1.1x1075 3.7x10°3 6.3 25.1 14.5
n%3 85.0 15.02 10 120 131 1.0x107% 3.7x10°3 6.2 25.1 14.5
n°4 855  15.02 10 120 132 92x10"% 3.7x10°3 6.2 25.1 14.5
n%s 85.2  15.02 10 120 132 1.2x1075 3.6x1073 6.2 25.1 14.5
n°6 859  15.02 10 120 134 1.1 x1075 3.7x10°3 6.0 25.1 14.5
no7 859  15.03 10 120 133 9.9x10~% 38x1073 6.2 25.1 14.5
nY8 845 15.02 10 120 133 1.1x107% 38x103 6.2 25.1 14.5
n°9 85.2  15.02 10 120 133 9.9x10% 3.8x10°3 6.2 25.1 14.5
n%10 76.8  15.02 13 120
n%11 76.4  15.02 13 120
n12 759  15.02 13 120
n%13 76.4  15.02 13 120
nY14 76.8  15.02 13 120

Tabela 3.1: Tabela com parametros de deposicéo dos filmeaguta F

Para se observar melhor o comportamento da taxa de depasigéa variacao da
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Figura 3.14

: Espessura dos filmes produzidos



62

altura z, foram produzidos outros filmes, mantendo-se aotesta poténcia de20W

e a pressao dos gases émTorr Os resultados da Figura 3115 apresentam uma queda
monoténica da taxa com um ponto de inflexdozem 13mm. Esta variacdo na taxa de
deposicao pode ter sido influenciada pela flutuacdo da ideesdo campo magnético,
gue tende a zero nesta regido (vide Figura 2.2).
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|

1 1 1 1 1 1 1 1
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Figura 3.15: Variagcéo da taxa de deposi¢cdo com a altura z

O programa de controle desenvolvido foi utilizado para pgdad de filmes finos no
Laboratério de Superficies e Nanoestruturas do CBPF, pestpriss e alunos utilizam
o0 softwareem suas atividades no equipamento de RAMS[11].

Na préxima secao serdo apresentados a interface e as mifiascionamento de
outra parte integrante do programa apresentado nesteloapit

3.3 Automacao da Sonda de Langmuir

Foi incorporado ao prograniRAMS control systemma rotina de analise dos para-
metros eletrénicos do plasma que néo faz parte do contradestioma.

A andlise do plasmas é€ realizada através de medidas deteoidaita e potencial
elétrico do plasma (voltagem) através de uma sonda de Langomo explicado an-
teriormente (capitulb_1.3.2). A partir da andlise das curwd/ é possivel calcular as
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densidades e temperaturas eletrénicas, bem como o péoopiasma gerado durante

a deposicéo.
Manual | Automético
Mtinetro kethey Vbcuo - sonda
1E-3 162 1E-1
T 5 164 ! 1E+0
<5 Tl " 5 1es s
20 @ - 1E-6 . AE42
g P
lnll VozBomeE1 ,/{12 | 3767163 b - = <
‘h Fonte OC SO ke ida pela Fonte de RF - sonda E |
edger | | 502 e 40 50 8071 % 20 40 4.5 & {
L P 2’ 120 o T el
Sater, oGt [z74 %6633 Nome do arquivo dolog da sonda e L .,,.-“' ' 0
e e [is5— etz — | o ¢ \
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Figura 3.16: Interface com o usuario das rotinas de contnod@itoramento e medigéo

da sonda de Langmuir

1. Botéo para ligar e desligar as rotinas de controle, mamiento e medi¢do da

sonda de Langmuir;

2. Botdes para ligar e desligasbuttere indicadores de gas;

3. Rotinas para medidas com a sonda, ligacdes fisica dos eawesentacédo dos

dados medidos;

Nas interface apresentada na Figural3.17, o usuario defigwam os parametros
desejados para a medida da sonda de Langmuir: ParAmteros carnfaixa de

tensdo que deseja trabalhanse devem ser coletados mais de uma medida por
valor de tenséo da fonte, se a ponta sera limpa ap6s a medidaegnto tempo,
por fim, se serdo realizadas mais de uma curva. O funcionand@strotina é
explicitado no fluxograma da Figura3118.
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Os limites de tensdo configurados pelo usuério devem edf& £h00V, pois
este é a faixa de operacédo da fonte DC utilizada. Antes dadmedisuario deve
inserir os parametros desejados, vale ressaltar que ogonagndo permite que
a tensdo inicial seja maior ou igual a tenséo final. O procsssnicia quando
usuario aciona no botao “Medir”, e pode ser cancelado a gealgomento pelo
botéo “Cancelar”.

Caso o usuario deseje realizar mais de uma medida em segaémoiaatica,
basta configurar/ligar a repeticdo de curvas. As rotinagpleticdo permitem ao
usuario determinar o tempo entre as curvas (em minutos) deseje, este tempo
pode ou néo ser utilizado para limpar a ponta de prova.

A corrente elétrica entre a fonte DC e o plasma é determinadtnaio-se a ten-
sdo nos terminais de um resistor, conectado em série comeaderiensao DC.
Caso seja necessario fazer a substituicdo do resistor pordauvalor 6hmico di-
ferente, o ajuste do valor do resistor deve ser feito nestearcA corrente medida
pelo programa € exibida em um indicador tipo analéggauge disposto nesta
interface.

¢ Rotina para medir uma curva de Langmuir

Sonda - Rampa de tensdo | Sonda - Medir corrente | Ligagdes Fisicas | Tabela de Dados |

Configuracdo de repeticdo e limpeza  Configuragio dos limites da curva
Sequéncia Vinicial Vfinal Pontes WEDIR
de curvas atual J"'IG_ *“-,0_ *“-,0_
liga 0 0 L cancELAR]
- Nimero de medidas
limpar entre medidas(min) 2 Por Ponto
i o’ .
o 0 TessnT Iresistor (A)
i i . 200m 0
f\\Potench para limpeza(V) o 560 \m | 200m
) -100 -500m ‘ \onm
.
0 ™

Figura 3.17: Interface com o usuario das rotinas para mediola a sonda de Langmuir

¢ Rotina para medida de corrente

A interface apresentada na Figlra 3.19 permite ao usuaé taandlise
temporal de um potencial DC aplicado no plasma. O usuérie denfigurar
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b
V_fonte=V;
Set:V_fonte Falso
Med=1; A
| Aguarda N )
) tempo de _Curvas< Verdadeiro
; ; i “repeticbes?
Med++; Ler.VTmuItlmetrf;) impeza L
I=V_multimetro/Resistor; T <3
o V_fonte=VLimp;
Verdadeiro ‘Med . Set:V_fonte Curvas++;
“~medponto
Falso Verdadeiro Verdadeiro
Verdadeiro " ey 2
. Falso ~Limpar~._ Falso Repetir-
=\V+ inal-V_inici : < V<V _final > & > v .
V=V+(V_final-V_inicial)/Pontos; <—\\\V_f|n/a/l Sondaz” Gigias”
e . A
Falso
FIM

Figura 3.18: Fluxograma de funcionamento das rotinas padidas de Langmuir

antes da medida o tempo de andlise e o potencial a ser appetalfonte
DC. Caso haja necessidade de alterar o valor do resistoadtljzambém
pode ser realizado nesta interface.

Sao encontrados dois indicadores na interface da Higu#a &l numérico
paraindicar o tempo (em minutos) que resta para terminadalianeO outro
indicador € do tipo analdgico para corrente medida.

A Figural3.20 apresenta o fluxograma de funcionamento dzerptira me-
dir corrente, vista na Figufa 3]19.

Esquema com as ligacdes dos equipamentos para medidasa(Bigi)

Nesta janela do programa constam as ligagcdes que devemitasrdiptre
0s cabos e equipamentos, ligacdes equivocadas podem aralateriora-
mento precoce dos equipamentos e/ou queima do circuitofdtdasde RF
na placa eletrénica da sonda.

Tabela com dados armazenados, que ird gerar um arquivo de dadne-
dicao (Figura 3.22)
Na janela do programa apresentada na Figurd 3.22 sdo dpidsens va-
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Figura 3.19: Interface de analise temporal de um potencial

V_fonte=V_med;
Set:V_fonte

tempo < (Falso Modificar Falsa z
> x Fim

“.t_de_medida tensdo?
; Verdadeiro
Verdadeiro !
Ler:V_multimetro V_fonte=V_apos;
I=V_multimetro/Resistor; Set:V_fonte

Figura 3.20: Fluxograma de funcionamento das rotinas désartémporal de um po-
tencial
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Sonda - Rampa de tensdo | Sonda - Medir corrente  Ligacées Fisicas J Tabela de Dados |

| Multimelro i Fonte DC
Keithley 197 | Kepco

Fonle DC

[ B
Kepco | |

| +

|27,12MHz _“:13,56MH;:—1

(Frasna |
oy Multimetro
L Keithley 197

Figura 3.21: Instrug@es de ligacdes elétricas

lores das variaveis monitoradas durante a medi¢édo (sontarggnuir ou
analise temporal). Sdo apresentados os valores de p&élecRIF, presséo
de vacuo e gas, potencial da fonte DC, valor de tensdo medidoente
calculada, hora e data das medicdes. Estes valores selidadot pos-
teriormente para criar um arquivo de texto com todas asnmQdes das

medicdes.
Sonda - Rampa de tens8a | Sonda - Medir corrente | Ligacies Fisicas  Tabela de Dados |

300 3.879700E-3 6,900000E-3 27,34 13,569 1,31 1,33 -100,000 -19,799000E-3 -35, 39535766~
BE0 11316

300 3.879700E-3 6.900000E-3 27.44 13.589 1.31 1.33 -100.000 -19,765000E-3 -35, 300000E-6

BE0 11317

300 3.879700E-3 6.900000E-3 27,34 13,89 1,31 1,33 -100.000 -19,800000E-3 -35,357143E-6

560 1913158

300 3.923700E-3 6.900000E-3 27.44 13,79 1,31 1,33 -100.000 -19,785000E-3 -35, 330357E-6

S60 19:13:20

300 3.959000E-3 6.900000E-3 27.44 13,89 1,31 1,33 -100.000 -19.720000E-3 -35, 339286E-6

SE0 11321

300 3,947200E-3 7.000000E-3 27,54 13,89 1,31 1,33 -100,000 -19,759000E-3 -35, 337500E-6

BE0 121322

300 3.957500E-3 7.000000E-3 27.44 13,589 1,31 1.33 -100.000 -19,759000E-3 -35, 337500E-6

SE0 11523

300 3.957500E-3 6.500000E-3 27.44 13.89 1,41 1,33 -100.000 -19.815000E-3 - 35, 3833920E-6

560 19:13:25 s

Figura 3.22: Tabela de dados de medicao

4. Local onde as medidas sao apresentadas graficamente a0 te@spo que Sao
adquiridas;

5. Imagem da camera

6. Indicadores de presséo de vacuo, pressao de gas e psdnéif;
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7. Botéo para desligar o programa;
8. Botdo para ligar e desligar a camera;
9. Valor de tenséo da fonte DC,;

10. Valor medido pelo multimetro;

11. Configurac@es da fonte DC, ligar e desligar a tenséo de, $igateo controle via
remoto, ajustar o limite maximo de corrente (méaxinhd) e indica em qual porta
COM a fonte esta conectada;

12. Botdes para controle do valor de tenséo da fonte DC.

Séo eles:

“100V” para o potencial de cem volts,

“—100V” para o potencial de menos cem volts,

“OV” para o potencial de zero volts,

“xx set” para um potencial escolhido entra 00 e +100V.

13. Local onde o usuario deve colocar o nome que sera dadajaivaque sera
gerado com os dados relativos as medidas.

Na proxima secao sera apresentado o modo como o0 programzesuaras informa-
¢Oes 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 pararfisicos sdo arma-
zenados em uma arquivo de texto (*.txt), de forma semelhamteodo de controle
automatico.

Na Figurd 3.28 é possivel observar o arquivo gerado ap6s wdalencom a sonda,
os valores medidos sao dispostos em colunas. Nas primeitasas estdo os parame-
tros relativos ao equipamento como pressdes e poténcias ,deaRiltimas colunas
encontram-se 0s parametros relativos as medidas com a sonda
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Nas duas primeiras colunas estdo as poténcias de RF, naseguases estdo as
pressdes de vacuo e de gés, e em seguida encontram-se osvglaats de gas oriun-
dos do MFC. Nas quatro ultimas colunas encontram-se os sgalleréensao da fonte
DC, de tenséo medido no resistor, a corrente calculadaandiz o valor medido pelo
multimetro e o valor do resistor %), na ultima coluna estéa o valor do resistor.

| med 2226 07-17 sexta-feira, 16 de outubs den ==
Arquivo Editer Formatar Exbir Ajuda
sexta—feira, 18 de outubro de 2013 07

poténcia Emitida poténcia refletid Press&o de wvacuo pressdo de Gases Gas 4 Fonte DC Multimetro corrente Resistor
120 0 3.718100e-3 6.400000E-3 27.44 13.89 28.00 1. -119.280357e-6 560.0
120 0 3.7 6. 500000E-3 27.44  13.89 1. -120.842857E-6 560.0
120 0 3. 6. 500000E-3 27.44 13.89 1.3 -120.155357e-6 560.0
120 0 3. 6.400000E-3 27.54  13.89 1. -119.2571436-6 560.0
120 0 3. 6. 500000E-3 27.44 13.89 1. - -117.939286e-6 560.0
120 0 3. 6. 5000003 27.44  13.89 1. -340000E-3  -116.678571E-6 560.0
120 0 3. 6. 600000E-3 27.54 13.89 1.33 .709000E-3 -115.551786e-6 560.0
120 0 3.737200-3 6. 500000E-3 27.44  13.89 1.33 -990000E-3  -114.267857E-6 560.0
120 0 3.718100e-3 6. 500000E-3 27.44 13.89 1.33 . 285000E-3 -113.008929e-6 560.0 =
120 0 3.718100E-3 6. 500000E-3 27.44  13.89 1.33 .692000E-3  -111.950000E-6 560.0
120 0 3.719600€-3 6. 500000E-3 27.54 13.89 1.33 - 960000E-3 -110. 642857e-6 560.0
120 0 3.719600E-3 6. 500000E-3 27.44  13.79 1.33 -309000E-3  -109.480357E-6 560.0
120 0 3.719600E-3 6. 500000E-3 27.44  13.89 1.33 .736000E-3  -108.457143E-6 560.0
120 0 3. 6. 500000E-3 27.44 13.89 1.33 .113000E-3 -107.344643E-6 560.0
120 0 3. 6.400000E-3 27.54  13.89 1.33 .462000E-3  -106.182143E-6 560.0
120 0 3. 6. 500000E-3 27.44 13.89 1.33 8. 850000E-3 -105.089286E-6 560.0
120 0 3. 6. 500000E-3 27.44  13.89 1.33 .242000E-3  -104.003571E-6 560.0
120 ] 3. 6. 500000E-3 27.44 13.89 1.33 . 669000E-3 -102.980357E-6 560.0
120 0 3. 6.400000E-3 27.54  13.89 1.33 -061000E-3  -101.894643E-6 560.0
120 ] 3. 6. 600000E-3 27.44 13.89 1.33 .490000E-3 -100. 875000E-6 560.0
120 0 3. 6. 500000E-3 27.44  13.89 1.33 -946000E-3  -99.903571E-6  560.0
120 0 3. 6. 500000E-3 27.44 13.89 1.33 . 338000E-3 7E-6 560.0
120 0 3. 6. 500000E-3 27.44  13.89 1.33 - 756000E-3 1E-6  560.0
120 0 3. 6. 500000E-3 27.44 13.89 1.23 .162000e-3 7857E-6 560.0
120 0 3. 6. 500000E-3 27.44  13.89 1.33 .662000E-3  -95.825000E-6  560.0
120 0 3. 6. 600000E-3 27.44 13.89 1.23 .143000€-3 -94,898214€-6 560.0
120 0 3.718100E-3 6. 500000E-3 27.44  13.89 1.33 _4B0000E-3  -93.714286E-6  560.0
120 0 3.718100e-3 6. 500000E-3 27.44 13.89 1.33 - 903000E-3 -92. 683929e-6 560.0
120 0 3.791500E-3 6. 500000E-3 27.44  13.89 1.33 -326000E-3  -91.653571E-6  560.0
120 0 3.7 6. 500000E-3 27.44 13.89 1.33 .727000E-3 -90. 583929€-6 560.0
120 0 3. 6. 500000E-3 27.54  13.89 1.33 -184000E-3 9.614286E-6  560.0
120 0 3. 6. 500000E-3 27.44 13.89 1.33 .623000E-3 8. 612500E-6 560.0
120 0 3. 6. 500000E-3 27.44  13.79 1.33 9.034000E-3 7.560714E-6  560.0
120 0 3. 6. 500000E-3 27.44  13.89 1.33 .482000E-3 560.0
120 0 3. 6. 600000E-3 27.44 13.89 1.33 . 844000E-3 360.0
120 0 3. 6. 500000E-3 27.44  13.89 1.33 .251000E-3 560.0
120 0 3. 6. 500000E-3 27.44 13.89 1.33 . 669000E-3 360.0
120 0 3. 6.400000E-3 27.44  13.79 1.33 -047000E-3 560.0
120 ] 3. 6.300000E-3 27.44 13.89 1.33 .466000E-3 560.0
120 0 3.7 6. 500000E-3 27.44  13.89 1.33 4. 837000E-3 560.0
120 ] 3.7 6. 500000E-3 27.44 13.89 1.33 4. 277000E-3 360.0
120 0 3. 6.600000E-3 27.44  13.89 1.33 - 651000E-3 560.0
120 0 3. 6.400000E-3 27.44 13.89 1.33 560.0
120 0 3. 6. 500000E-3 27.44  13.89 1.33 560.0
120 0 3. 6. 500000E-3 27.44 13.89 1.33 560.0
120 0 3.787100E-3 6. 500000E-3 27.44  13.89 1.33 1.270 . 560.0
120 (1] 3.718100e-3 6. 600000E-3 27.44 13.79 1.33 . 634000E-3 -72.560714e-6 560.0 -
4 i )

Ln1, Col1

Figura 3.23: Arquivo de dados medidos automaticamente ceon@da

3.4 Caracterizacédo do Plasma

A caracterizacdo do plasma foi realizada com uma sonda dgnusinem diferen-
tes alturas z, em relacdo aos magnetrons como na Figlira Righird 3.24 é possivel
observar as medidas das curvas de Langmuir nas diferetiessalEspera-se que a va-
riacdo dos parametros do plasma influenciem na formacadmes ficomo apresentado
por Lopez em 2018[11, 22].

O potencial do plasmal,) &€ encontrado fazendo a segunda derivada da corrente
medida (Figurd_3.24) em relagdo ao potencial aplicdds) € localizando o ponto
de maximo, este parametro sera utilizado no calculo daligtfo de energia dos
elétrond[23]. A Figura_3.25 apresenta a variacao do paédo plasma em relacdo
a distancia z até as magnetrons.
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Figura 3.24: Medidas com a Sonda de Langmuir em diferentesaal
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Figura 3.25: Potencial do plasma em relacdo a altura z
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A partir da Equacad (1.3) é possivel se obter a distribuighergtrgia dos elétrons
(f(V)) através da segunda derivada da corrente medida (Figupeh®relacdo &
(onde:V = &, — Vp).

O célculo def. (V') foi realizado em diferentes alturas z afim de observar suas va
acOes, como pode ser observado na Figurd 3.26.
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Figura 3.26: Funcao de distribuicdo de energia

Utilizando os resultados obtidos nas curvas da Figurd 3a&6eguacdes (1.4), (1.5)
e (1.6) foi possivel encontrar a variagéo da temperatutedalea efetiva {.;;) com a
altura z, como apresentado na FiguraB.27 (vide capitul@d)1.3

A temperatura eletrénicd ;) € um parametro que esta relacionado com a energia
de formagéo do filme. A ;; encontrada na regido onde o campo magnético € apro-
ximadamente zeroH ~ 0) emz ~ 13 foi de 11, 8eV (Figura[3.2FF). Sabe-se que a
energia do plasma € igual a metadeTdg; e as espécies que formam o plasma séo
ions, elétrons e particulas neutras[22, 11]. Portantoesgendo plasma que atinge a
superficie do substrato € aproximadameiee, que € a energia minima suficiente para
formar umclusterprecursor da HAPquster de Postner [C'az(PO,)2]3) € transformar
esteclusterna estrutura da HAP cristalinal51], mesmo a temperaturaeante

A fase estrutural dos filmes de HAP foram caracterizados pivag2io de raio-x
(DRX) em incidéncia rasante (GIXRD) no LNLS- Laborat6rio Na@l de Luz Sin-
crotron, operando erf000eV ou 0, 1377nm. A Figura[3.28 apresenta um difrato-
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Figura 3.27: Temperatura eletronica efetiva em funcao tdacat

grama de um filme de HAP cofi0nm de espessura que foi depositado em um subs-
trato deSi(100).0s parametros de deposi¢cao do filme foram mantidos cdaestpara

a temperatura eletrénica ideal do plasma e a mesma taxa dsicip Os picos

do difratograma foram indexados para a HAP pura de acordoadase de dados
ICCD — PDF#00 — 009 — 0432.
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Figura 3.28: Difratograma de um filme de HAP c@Bnm de espessura depositado
em um substrato d&i(100).



Capitulo

Conclusao

O programa de controle desenvolvido aumentou a reprotidéiie aos filmes pro-
duzidos, uma vez que todos os parametros foram controlatmsaticamente viaoft-
ware, principalmente a pressdo da camara de vacuo e as rotinpsrizadas como
rampas de RF e o tempo de deposicédo. Os filmes obtidos aprasentma variacdo
de espessura dentro do erro experimentattdesnm, atestando a reprodutibilidade do
sistema desenvolvido.

O célculo da taxa de deposicao foi otimizado com o progrdRRB Easy Thickness
onde o usuario pode fazer uma amostra para calibracdo ndg@es em que deseja
fazer seu filme. Neste reator normalmente faz-se a calibregd 15min. O Programa
XRR Easy Thicknestesenvolvido neste trabalho se mostrou rapido e confiaveééna
terminag&o das espessuras dos filmes a partir das curvas de d&€&&lculo da taxa de
deposicdo, que é um dos parametros de entrada do programa B#6&l. O controle
do tempo de deposicdo de um filme é calculado pelo progRAMS, Control System
utilizando a taxa de deposicédo determinada anteriormeatespessura desejada pelo
usuario.

A operacao do sistema RAMS foi simplificada, podendo o openagddizar outras
tarefas enquanto os filmes sdo produzidos. O operador demasmonitorar o sistema
caso ocorra alguma anomalia durante o processo.

As rotinas destinadas a realizacdo das medidas com a sondageuir facilita-
ram o processo de diagnoéstico do plasma, simplificando aiggoie analise dos dados.
O erro e a flutuacdo do valor da corrente na coleta dos dadaosirfionizado pela ve-
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locidade da medida. O intervalo de tempo entre os pontos @ecunva medida com
a sonda sdo constantes. Estas caracteristicas dificils@atebtidas manualmente e
comprometem a qualidade das medidas. Pelo correto ajusteetigia do plasma em
6eV foi possivel a producdo de filmes nanométricos cristalis® HAP por RAMS,

a temperatura ambiente, sem a necessidade de tratamemasogéposteriores, con-
forme verificado nos difratogramas de raios-x. Os resuftadi@quados de temperatura
de elétrond,;; = 11,8eV e densidade de elétrons = 2,0 - 10'm—? foram obtidos

a partir das medidas da sonda de Langmuir.

Por fim, o sistema de controle desenvolvido neste trabaltfoess operacédo no
Laboratério de Superficies e Nanoestruturas do CBPF, obtexcklentes resultados,
como reportado recentemente no trabalho de Lopez e cotidress 2013 [11]. O pro-
gramaRAMS Control System o XRR Easy Thicknederam registrados no INPI (Ins-
tituto Nacional da Propriedade Industrial) (Apéndide Alsgegdo disponibilizados para
downloadna pagina do Grupo de Superficies e Nanoestruturas do CBPF.

Além disso este trabalho gerou a publicacdo de uma Nota da&doi CBPF e uma
publicacao internacional indexada de alto impacto (Apéeig).

4.1 Trabalhos Futuros

Em trabalhos futuros pretende-se finalizar a montagem enatittar omagnetron
sputteringapresentado na Figura 4.1. Este equipamento é capaz dealpmassdes
de vacuo da ordem d&)~®mtorr, mais baixas que o RAMS . Estuda-se ainda o aco-
plamento de uma bomba i6nica a camara principal, afim de pke#esdes mais baixas
de vacuo. Uma camara auxiliaload lock foi acoplada a camara de vacuo através de
uma valvula do tipo gaveta. Desta maneira ndo se faz neaedsafigar o sistema de
vacuo para substituir as amostras, otimizando a utilizdg&nuipamento e a produgéo
de amostras.

O numero denagnetron® maior nestsputtering cinco expansiveis até sete, pos-
sibilitando a producao de filmes de materiais diferentas, &eecessidade de abrir a
camara de vacuo para trocar os alvos, também viabiliza aipéodde filmes finos com
camadas de diferentes materiais, multicamadas[52].

Neste novanagnetron sputteringerao utilizadas tanto fontes de RF, como fontes
DC para gerar o campo elétrico necessario para formacaadmal O porta substrato
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utilizado neste equipamento é dotado de um sistema de aggrtci, possibilitando a
producdo de amostras em altas temperaturagpate€.

O magnetron sputteringpresentado na Figura #.1 encontra-se atualmente em fase
de instalacdo e montagem no laboratério de Superficies eestinturas do CBPF,
espera-se que a montagem seja finalizada na a primeira niet2@4.4 e o processo de
automatizacéo esteja concluido antes do final da segundaendd mesmo ano.

Figura 4.1: Sputtering a ser montado e automatizado
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Controle e automacio de um sistema de Opposing Magnetron RF Sputtering para a producao de
filmes finos nanométricos
Control and automation of an Opposing Magnetron RF Sputtering system to prodoce nanometric thin films

Henrigue Senddo® e Alexandre Mello’
Laboratirio de Superficies ¢ Nanoestruturas (LabSurffExp/CBPF)
Centro Brusileiro de Pesquizas Fisicas
Rua Dr Xavier Sigaud 150 Ed. Cesar Lattes,

Urca, Rio de Joneiro, RJI. CEP 22290-180

Resumo: Este trabalho apresenta o desenvolvimento do controle e autemacio de um sistema de deposigio de
filmes finos por pulverizagio catddica assistida por radio frequéncia (RFMS) e com magnetrons opostos. Para
controlar os sinais das fontes de poténcia de RE, acopladores de impedincia de RE, mandmetsos absolutos, vac-
udmetros, bombas de vicoo, vilvalas controladoras de gis e vilvulas pneuniticas do sistema RFMS foi mon-
tada wma interface de hardware e desenvolvido um programa de controle com interface amigdvel pary usudrios,
através da plataforma computacional LabView da National Instruments. O sisterna de controle proposio visa
aumentar a reprodutibilidade de flmes Anos nanométricos de biomateriais produzidos pelo RFME.

Palavras-chave: RF Magnetron sputtering, Biomateriais, Filmes finos, automaciio de experimentos, instrumen-
tagio cientifica, LabView.

Abstract: This work reports the development of a control and avtomation of an opposing magnetron RF sput-
tering system (RFMS), as well The hardware and the control software with friendly interface to the users. The
controlling program was based in a LabView platform to read and control the RFMS system signals from RF
power supplies, automated matching networks, capacilance manomelers, VRCUUM gauges, Vaculm pumps, gas
valves and pneamatic valves. This work also aims for increasing the efficiency, reproducibility and confidence
of nenometer thin flms of biomaterials produced by RFMS, through the developed automation and conatrol
sysiem.

Keywords: RF Magnetron sputiering, Biomaterial, Thin Films, automation, scienfific instrumentation, Lab-
View,
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Growth of Crystalline Hydroxyapatite Thin Films at Room
Temperature by Tuning the Energy of the RF-Magnetron Sputtering

Plasma

Elvis O. Lépez, Alexandre Mello, Henrique Sendio,

Lilian T. Costa, André L. Rossi, Rogelio 0. Ospina,

Fabricio F. Borghi, José G. Silva Filho, and Alexandre M. Rossi*
Department of Applied Physics, Brazilian Center for Physics Research, Urca, Rio de Janeiro 22290-180, Brazil

ABSTRACT: Right angle radio frequency magnetron sputter-
ing technique (RAMS) was redesigned to favor the production
of high-quality hydroxyapatite (HA) thin coatings for
biomedical applications, Stoichiometric HA films with
controlled crystallinity, thickness varying from 254 to S40
nm, crystallite mean size of 73 nm, and RMS roughness of 1.7
+ (0.9 nm, were obtained at room temperature by tuning the
thermodynamic properties of the plasma sheath energy. The
plasma energies were adjusted by using a suitable high

gnetic field confi t of 143 mT (1430 G) and a
substrate floating potential of 2 V at the substrate-to-
magnetron distance of Z = 10 mm and by varying the
sputtering g ¥, suk to

Crystalline HA Film
at Room Temperature

Plasma Temperature .

gnetron distance from Z = § mm to Z = 18 mm, forwarded RF power and reactive gas
pressure. Measurements that were taken with a Langmuir probe showed that the adj

1 RAMS g Ty g ted a plasma

with an adequate effective temperature of T, = 11.8 eV and electron density of 20 % 10" m™? to nucleate nanoclusters and to
further crystallize the nanodomains of stoichiometric HA. The deposition mechanism in the RAMS geometry was described by
the formation of building units of amorphous calcium phosphate clusters (ACP), the conversion into HA nanodomains and the
crystallization of the grain domains with a preferential orientation along the HA [002] direction.

KEYWORDS: hydroayapatite, thin films, of magnetron spuitering, plasma thermod) ics, bi

aterial, bioengineering

1. INTRODUCTION

Hydroxyapatite (HA), Cayy(PO,)(OH),"" is a biomaterial
that i commonly used in biomedical applications that involve
bone substitution and bone regeneration because of its
excellent biocompatibility, high bioactivity, and good osseo-
cnnd‘uctivity.a"‘ Because biocompatible metals are poorly
bioactive, coating techniques with calcum phosphate have
been develo‘})ed to improve the o integration of metallic
irrrpla.rms.s_i The plasma spray technique is commercially used
to produce calcium phosphate coatings on titanium implants
because of its low cost and high deposition rates. However,
plasma spray deposition operates at a high temperature, which
occasionally induces the formation of secondary mineral phases,
such as tricalcium phosphate (TCP) and calcium oxide
(Ca0).'="? Additionally, the coating crystallinity and rough-
ness are not easily controlled during the deposition process. In
the past few years, significant efforts have been made to
improve plasma spray coating adhesion."! Additionally, several

alternative coating techniques have been proposed that use
different deposition principles. The most common techniques
are him‘nimelir.'.i,l< sol—gel ruules}"'_"‘ electrochemical depo-
sition,"”" ™" and other possible chemical deposition pro-
cesses, ™™ as well as the physical deposition by pulsed laser
(PLD),"** jon beam 4:|ep¢:asiI:in:nn,.‘}’ﬁ'27 and radio frequency

< ACS Publications @ 2013 Amencan Chemical Soaety

magnetron sputtering (RE-MS).***® The challenges for these
techniques are the control of the coating stoichiometry, the
coating adhesion to the implant surface and the formation of
amorphous phases during the deposition process, which require
a subsequent heat treatment at a high temperature, Latest
advances on calcium phosphates coatings produced by several
deposition technigues were recently reviewed by Surmenev and
Dorozhkin.***'

Several studies have shown that the radio frequency
magnefron sputtering technique (RF-MS) has potential for
biomedical applications because it might produce nano-
structured coatings with low surface roughness and good
adhesion to the substrate.”™” On the other hand, the
inadequate sputtering energy that is caused by the RF power
that is applied to the magnetrons and the gas pressure, as well
as the geometry of the sputtering system, inhibit the growth of
films with the correct stoidiiomeh'y.u_w These limitations
could be overcome by fixing the targets at the extremities of
two opposite magnetrons with parallel faces and by positioning
the substrate at a right angle with respect to the magnetrons.'w
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