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Resumo

A qualidade do produto final de um processo de Deposicdo Fisica de Vapores
(PVD), com pulverizacdo catodica, depende do controle de pardmetros de maquina
como injecdo de gases do processo, pressdo da cdmara de vacuo e poténcia do gerador
de plasma que influenciam caracteristicas do plasma promotor da pulverizagdo. Um
importante pardmetro que interfere em propriedades mensuraveis do plasma é a
proporcdo dos gases usados em sua geracdao. Dentre tais propriedades mensuraveis, a
emissdo Optica das espécies ativas no ambiente de plasma pode ser monitorada via
espectroscopia de emissdo Otica, que permite mensurar a propor¢do das espécies
presentes neste ambiente. Dentro deste contexto, apresenta-se neste trabalho a
implementacdo de sistema para controle automatico dos parametros de operacdo do
Plasma no processo de Sputtering realizado em um sistema de Deposicao Fisica de
Vapores Balzers BAS450-PM, utilizando a espectrometria de emissdo Otica. Os
resultados indicam robustez e eficiéncia do modelo e da técnica proposta.



Abstract

The quality of the final product of process of physical vapor deposition (PVD), by
sputtering, depends on the control of machine parameters such as gas injection process,
pressure of the vacuum chamber and plasma generator power influencing the
characteristics of plasma Sputtering. An important parameter that interferes with
measurable properties of the plasma is the concentration of gases used in their
generation. Among such properties measured, the optical emission of the active species
in the plasma environment can be monitored via optical emission spectroscopy, which
allows us to measure the proportion of species in this environment. Within this context,
will be presented in this paper the implementation of system for automatic control of the
process of Plasma Sputtering accomplished in a Physical Vapour Deposition BAS450
using optical emission spectrometry. The results indicate robustness and efficiency of

the model and the proposed technique.
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1 Introducao

1.1 Motivacao

Os processos de deposicdo de filmes assistidos por plasma sdo empregados em
varios setores industriais, com por exemplo na inddstria microeletrénica, onde o plasma
é recurso fundamental de quase todas as etapas de fabricacdo dos circuitos integrados.
Sua aplicacdo tem crescido em areas como a nanotecnologia, biotecnologia, queima de
residuos solidos, esterilizacdo, reforma de gas, polimerizacdo, metalurgia, entre outros.

A Deposicdo Fisica de Vapores (PVD) por magnetron Sputtering utiliza o
plasma para promover a pulverizacdo da matéria prima que formarad o filme fino. A
qualidade do produto final obtido pela técnica de sputtering é funcdo de parametros de
méaquina que influencia no plasma gerado para promoc¢do da referida pulverizacdo.
Diversos parametros de diagnéstico do processo podem ser usados para caracterizar um
plasma como, densidade de portadores, temperatura de elétrons, potencial flutuante e
potencial de plasma e intensidade luminosa. Estes parametros por sua vez sao
dependentes da injecdo controlada de gases do processo, pressdo da camara de vacuo e
poténcia do gerador de plasma [Bellido-Gonzalez et al., 2006] [Sproul, 2005].

Um dos parametros mais significativos para o processo de deposicdo de
materiais compostos (sputtering reativo) é a composicdo do gas do plasma. Esta
proporcdo pode ser monitorada por espectroscopia de emissdo Otica do plasma, onde a
intensidade de emissdo de uma determinada espécie pode ser correlacionada com o seu
teor no plasma. O fluxo do gés reativo utilizado no processo pode ser manipulado para
controlar a intensidade de emisséo oOtica do plasma em um determinado comprimento de
onda relativo a espécie presente na atmosfera de deposi¢éo, obtendo entdo a atmosfera
desejada dentro da camara de deposic¢éo que determinard as caracteristicas do material a
ser depositado.

Este trabalho foi realizado dentro do CETEC MG, e esta inserido em algumas
das acOes nacionais promovidas para o desenvolvimento desta tecnologia de fabricacéo.
Uma dessas acOes é o projeto de Pesquisa e Desenvolvimento P&D012— CEMIG/

ANEEL: “Desenvolvimento Experimental de Tecnologia para Produgdo de Células
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Solares de Baixo Custo”. Outra a¢ao que ¢ importante destacar ¢ a Rede de Cooperacao
Nacional em Engenharia de Plasma (RECONPLASMA), que é uma interagdo entre o
CETEC, a UFRN, a UDESC e o ITA, onde este trabalho trds contribui¢des para a

pesquisa desenvolvida nestas instituicdes.

O Interesse em pesquisas sobre fontes de energias alternativas ou renovaveis tem
crescido nas Ultimas décadas. Boa parte das reservas mundiais de energia esta na forma
de combustiveis fosseis (petrdleo, carvao, gases). E estas reservas estdo diminuindo
rapidamente, causando além dos prejuizos para 0 meio ambiente, duvidas sobre o seu

fornecimento futuro, o que motiva a procura por outras fontes de energia.

Uma das maneiras mais promissoras de satisfazer esta crescente demanda esta na
energia solar. Entre estas fontes alternativas ou renovaveis de energia, a energia solar
que tem como principal vantagem a sua abundancia. A energia solar pode ser utilizada
como fonte de calor ou ser convertida diretamente em energia de energia através da

conversao fotovoltaica.

O governo do estado de Minas Gerais, através da Fundacdo Centro Tecnol6gico de
Minas Gerais, CETEC, em parceria com a Companhia Energética de Minas Gerais,
CEMIG, tem voltado suas atenc¢Ges para esta area atraves do projeto “Desenvolvimento

Experimental de Tecnologia para Produ¢do de Células Solares de Baixo Custo”.

Os materiais utilizados na fabricacdo de células solares fotovoltaicas sdo variados,
mas atualmente, cerca de 99% das células em uso no mundo sdo constituidas a base de
Silicio [BRANCO, 2003]. Para cumprir a proposta de desenvolver uma célula com
baixo custo, 0 CETEC tem desenvolvido pesquisa em células de heterojuncgéo. Estudos
tém sido realizados a fim de aumentar a eficiéncia de células produzidas por meios mais
econémicos como € o caso do filme fino de silicio amorfo hidrogenado (a-Si:H), que
através da adicdo de hidrogénio transforma o silicio amorfo puro em um material com

alta qualidade eletronica pela modificacdo de sua estrutura.

Os equipamentos para a producéo destes filmes finos em sido alvo de constantes
modernizacOes. A automacédo destes processos influencia diretamente na qualidade do
material produzindo, consequentemente na sua eficiéncia e também no seu custo,
aumentando a velocidade de producéo, e a repetibilidade dos processos diminuindo o
numero de perdas de amostras, além de facilitar a operacdo dos equipamentos,

demandando uma menor presenca do operador junto ao processo.



1.2 Objetivo

Implementar um sistema de controle automatico da composicao do gas do plasma
para o processo de deposicao fisica de vapores do Reator Balzers BAS450-PM.

Através da andlise dos dados obtidos em ensaios, é determinado um modelo
dindmico do sistema, usado para projetar o controlador, que é entdo implementado em
um Controlador Logico Programavel (CLP). S&o realizados testes de validacdo do
controlador implementado, producdo de filmes finos de Silicio Amorfo Hidrogenado
utilizando este controlador, analises dos filmes obtidos, e experimentos para
comparagdo da performance deste sistema projetado com os métodos utilizados

anteriormente.

1.3 Organizacao da Dissertacao

Esta dissertacdo esta organizada em cinco capitulos da seguinte forma:

No capitulo 1 é apresentado a relevancia dos processos assistidos por plasma e 0s
desafios com relacdo ao controle do processo de Sputtering como motivacdo do
trabalho, além de falar sobre o processo de producdo de células solares que o contexto
onde estd inserido este trabalho. O objetivo do trabalho é definido e a estrutura do
trabalho apresentada.

No capitulo 2 apresenta-se uma revisao bibliografica sobre o tema proposto onde é
apresentado o equipamento BAS450, e o processo de Sputtering. No Equipamento
BAS450 serdo mostrados seus subsistemas, destacando o subsistema de controle como
parte da maquina e alvo de trabalhos realizados na modernizagéo deste reator incluido o
sistema desenvolvido neste presente trabalho que passa a integrar o equipamento. No
processo de Sputtering sera abordada a necessidade de controle do gas do plasma,
mostrando técnicas que sao utilizadas no controle do Sputtering reativo, as vantagens e
desvantagens de cada uma, e a relevancia do controle que é proposto neste trabalho.

No capitulo 3 estdo as técnicas empregadas para realizar o modelamento matematico
do sistema incluindo os ensaios realizados e 0 método de identificacdo. Em seguida, as

etapas do projeto do controlador e detalhes de sua implementacéo sdo apresentados.



No capitulo 4 sdo apresentados os testes para validacdo do controlador, e a producédo
de amostras de filmes finos de Silicio Amorfo Hidrogenado usando este controlador, e
as analises estruturais, quimicas e oOticas destes filmes. Também sdo apresentados
comparacg0es de performance do controlador desenvolvido e 0 método de controle usado
anteriormente.

No capitulo 5 discutem-se os resultados obtidos.

No capitulo 6 apresentam-se as conclusdes e consideragdes finais sobre o trabalho
desenvolvido.

No capitulo 7 apresentam-se as sugestdes de trabalhos futuros.

No apéndice encontra-se o diagrama Ladder implementado no PLC relativo ao
algoritmo de controle implementado.



2 Revisao Bibliografica

2.1 O Reator BAS450-PM

O sistema BAS450-PM (Figura 2-1) da empresa aleméd Balzers foi projetado para a
realizacdo da deposic¢do fisica de vapores por sputtering.

Figura 2-1 Sistema de deposicao de filmes finos BAS450-PM

A Deposicao Fisica de Vapores ou PVD (Physical Vapour Deposition) consiste no
uso de materiais evaporados, via sputtering ou feixe de elétrons, e condensados sobre
uma superficie, formando uma fina pelicula. Esta tecnologia tem aplicacdo na industria
microeletronica, naval, na producao de ferramentas, bioengenharia, entre outras.

O processo de Sputtering consiste no bombardeio de um alvo sélido do material a
ser depositado, com particulas energizadas de um plasma. Este processo retira, através

da transferéncia de momentum entre as particulas do plasma, &tomos altamente



energéticos, e da superficie do alvo, de onde sdo lancados, em maior nimero, na direcdo
do substrato, que € o material que sera revestido com o filme fino.

A Figura 2-2 mostra um diagrama de um processo de PVD por Sputtering.

Entrada de gas ——
Alvo (catodo)
{ _ ]
"-—_“\-ﬁ\

Q - ] “9— fon

e ———

Tensdo

/

(-) Plasma o l‘;‘f-:l:-:q:l:'

Substrato

| |

Bomba de Vacuo

Figura 2-2 Esquema de um sistema de sputtering (sistema planar)

W. R. Grove [Grove, 1852] foi um dos primeiros pesquisadores a estudar sobre o
fendmeno de Sputtering. O termo é de origem italiana, "sputtare”, o qual significa
cuspir.

O equipamento BAS450-PM € constituido por subsistemas responsaveis por
viabilizar o processo: subsistema de vacuo, subsistema de deposicdo (geracdo do
plasma), subsistema de injecdo de gases, subsistema de controle e supervisdo,

subsistema de arrefecimento, subsistema de pneumatico e elétrico.

2.1.1 Subsistema de vacuo

O processo de deposicao fisica de vapores em pauta é realizado em ambientes com
pressdo abaixo da atmosférica. Para isso é necessario um sistema de geragédo de vacuo.
O alvo (fonte do material que sera depositado) e o substrato sdo colocados numa camara
de vécuo, onde, para o processo de Sputtering, se alcanca uma presséo na ordem de 10
até 10" mbar.

O ambiente de vacuo pode ser dividido em subgrupos segundo a Tabela 2-1.



Tabela 2-1 Faixas de pressdo para vacuo

Pressdo Médio Alto vacuo Ultra alto Ultra alto
Atmosférica vacuo Vvacuo vacuo
Pressio (Torr) 760 10° 10° 10° 10”7

Numero de moléculas por

cm’ 2x10° 3x10° 3x10"° 3x 10° 3x 10

Nuamero de moléculas por

segundo que bombardeiam 3x 107 4x 107 4x 10" 4x10? [4x10"
as paredes

Caminho livre médio entre

as colisdes (cm) 6,5x 10° 5 500 5x10° 5x10°

[Madey and Brown, 1984]

As faixas de pressdo mostradas na Tabela 2-1 sdo usadas para classificar os
equipamentos envolvidos em um sistema de geragdo de vacuo como as bombas de
vacuo, a camara, 0s sensores de pressdo e valvulas que sdo projetados para trabalhar
dentro dessas determinadas faixas de pressao.

A camara de vacuo é o ambiente onde ocorre o processo de PVD. A camara de
vacuo da BAS450PM tem o volume de 450 litros. Sua estrutura é capaz de suportar as
tensdes mecanicas geradas pelo vacuo, e temperaturas internas de trabalho, além de ser
construida por materiais pouco reativos nas condi¢cdes do processo.

Uma bomba de vacuo mecanica Edwards E2M40, é responsavel por levar a pressdo
da camara & ordem de 10°mbar a partir da presséo atmosférica. A Figura 2-3 mostra o

diagrama de uma bomba semelhante a utilizada:

“‘L HORUIARN NG gas
, entrada

~
N\

\\%. palheta

==X carcaga

Figura 2-3 Bomba Rotativa de Palheta [Madey and Brown, 1984]

Uma bomba criogénica RCP 251 (Figura 2-4), € responsavel pela criacdo do alto
vécuo, permitindo ao sistema alcancar pressdes na ordem de 10°mbar. Ela trabalha em
conjunto com a bomba mecanica, pois ela comeca a atuar a partir da faixa de pressoes

em médio vacuo ndo sendo capaz de trabalhar a pressfes proximas da pressdo



atmosférica. Esta bomba opera com uma temperatura interna da ordem de 20K,
reduzindo a energia cinética de atomos e moléculas da atmosfera de deposicéo,
diminuindo sua velocidade e levando-as a serem aprisionadas em superficies do volume

e sejam absorvidas por carvao ativado.

Figura 2-4 Bomba criogénica RCP 251

As valvulas pneumaticas fazem parte do sistema de controle e geracdo do vacuo,
fazendo a interligacdo da cdmara de vacuo com as bombas de vicuo e o ambiente
externo da cdmara. Tem a funcdo de permitir ou bloquear o fluxo de gases dentro da
camara, através das bombas, e para o ambiente externo, criando caminhos entre estes
com o objetivo sequenciar a acdo de geracdo de vacuo, manter este vacuo, ou retirar o
vacuo ventilando a camara. A Figura 2-5 mostra a interligacdo entre as valvulas,
bombas de vacuo, e a camara no sistema de vacuo do reator.

Os sensores de pressdo, indicados por “P1”, “P2”, “P3” ¢ “P4” na Figura 2-5, além
de serem utilizados para 0 monitoramento das pressdes da camara durante 0 processo
pelo operador, estdo interligados ao sistema de acionamento automatico das valvulas
pneumaticas e bombas de vacuo, para 0 sequenciamento correto desses dispositivos.
Assim como existem as bombas especificas para cada faixa de pressdo na camara, 0s
sensores de vacuo também operam em niveis de vacuo distintos. O equipamento possui
3 sensores de médio vacuo, um sensor de alto vacuo do tipo catodo frio, e um sensor de

alto vacuo do tipo lon Gauge.
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Figura 2-5 Diagrama PC101 — Sistema de vacuo da BAS450

2.1.2 Subsistema de deposicéo — Geracao de Plasma

Este subsistema é constituido por uma fonte de alta-tenséo que fornece energia para
um dispositivo de Magnetron Sputtering, o qual é responsavel por evaporar o material a
ser depositado. O alvo para ser evaporado é fixado no dispositivo de Magnetron
Sputtring localizado na lateral de reator.
O alvo (também chamado de catodo) é conectado a uma tensdo negativa e 0
substrato geralmente fica posicionado em frente ao alvo, como mostrado na Figura 2-2.
Uma descarga elétrica é iniciada logo apdés a introducdo de um gas inerte

(geralmente argdnio) na camara de vacuo.

Atomo ﬁ
Atomo com alta eneroia cinética
l;;

Figura 2-6 Processo de sputtering [Severino, 2004]

Na descarga brilhante (glow discharge), ha a formacao de um plasma. Os atomos
de argdnio sao ionizados e ficam carregados positivamente. Esses ions sdo atraidos para
9



o0 alvo (catodo), pois 0 mesmo esta sob uma tensao elétrica negativa. Quando os ions de
argbnio atingem o alvo, transferem momento para os 4tomos do mesmo, provocando a
ejecdo de 4&tomos ou moléculas, como mostrado na Figura 2-6. Os &tomos ou moléculas
ejetadas se deslocam através do plasma e se depositam no substrato, formando um
filme.

O plasma ¢é conhecido como o 4° estado da matéria (Figura 2-7), isto &, um gas
que contém uma mistura variada de 4tomos neutros, ions e elétrons livres em constante
interacdo coulombiana [Chapman, 1980]. Cerca de 99% da matéria do universo visivel
conhecido é constituido pelo plasma [Keitani et al, 1973]. Alguns exemplos onde o
plasma € encontrado sdo o vento solar, ionosfera terrestre, fogo, lampadas fluorescentes,
galéxias e nebulosas, que contém gas e poeira cdsmica interestrelar em estado
“eletrificado” ou ionizado. Os plasmas sdo categorizados como naturais ou de
laboratdrio, e cobrem uma grande faixa de temperatura e pressdo. Com relacdo aos
plasmas de laboratorio, basicamente podem ser estabelecidas trés subcategorias:
plasmas fisicos relacionados a fusdo termonuclear, plasmas térmicos e plasmas frios

(que € o tipo de plasma gerado no processo de Sputtering).

Figura 2-7 Relacdo entre os estados da matéria

O magnetron, mostrado na Figura 2-8, € um dispositivo composto por imas
permanetes, responsaveis pela criagdo de campos magnéticos com objetivo de aumentar
a concentracdo do plasma no alvo. O magnetron faz parte do catodo, que é o conjunto
de pecas onde o alvo é fixado e interligado ao gerador de plasma.

As linhas de campo magnético que se fecham em frente ao alvo, aumentando a
ionizacdo do gas nesta regido, Figura 2-9. Desta forma hd um aumento na taxa de
bombardeamento do alvo, gerando um ndmero maior de atomos ejetados. O dispositivo
evita que ions do plasma sejam dispersos em todas as dire¢cdes da camara intensificando

a regido de ionizacgéo a area préxima ao catodo (alvo).
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Figura 2-8 Magnetron usado no sistema de Sputtering

DK

Linhas de fluxo do Plasma de alta densidade Erosao resultante do
campo magnético gerado pela associagao Sputtering do alvo
campo elétrico e magnético

Figura 2-9 Regido de concentragdo do plasma e corrosao do alvo planar por Magnetron

Sputtering

O Gerador de Plasma RPG-100 da empresa ENI, Figura 2-10, é uma fonte DC,
especificamente fabricada para ser utilizada no processo de sputtering, pois ela possui
algumas caracteristicas como a extin¢do de arco voltaico, pulso assimétrico bipolar e
outros recursos que sao importantes para este processo. O RPG-100 pode ser
configurado como fonte de tensdo ou fonte de corrente, a tensdo de saida pode ser
continua ou pulsada com freqtiéncia de operacdo variando de 50 a 250kHz, ajuste do
Duty Cycle, e poténcia maxima de 10kW.

11



Figura 2-10 Gerador de Plasma RPG-100 instalado no rack do sistema BAS450

2.1.3 Subsistema de injecao de gases

O sistema de injecdo de gases é responsavel pela alimentacdo do sistema de
deposicao fisica de vapor com o gas inerte promotor do plasma, geralmente argonio, e o
gas reagente de forma a alterar as propriedades da atmosfera do reator, permitindo que o
filme fino seja depositado em ambiente com concentra¢do gasosa adequada para que 0
mesmo assuma as propriedades requeridas. E composto por passantes de gases, dutos,
mangueiras, valvulas reguladoras de vazdo, cilindros de gases, controladores e
medidores para controle e medigdo de fluxo de gas. A alimentacdo desses gases é feita
pela diferencga de presséo entre o cilindro e a cdmara, sem o auxilio de bombas.

O controlador de fluxo de massa (MFC: Mass Flow Controller) permite um controle
extremamente preciso do fluxo de gas. A Figura 2-11 a seguir mostra um diagrama
completo de um controlador de fluxo de massa. O fluxo de gas que passa entre 0s
pontos A e B é controlado para ficar estavel num valor especifico pré-programado. O
MFC pode ser separado em dois blocos, o bloco | onde se mede o fluxo de massa e o
bloco I1 que controla o fluxo de massa de forma a se igualar com um valor de referéncia

(set point).
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Figura 2-11 Diagrama funcional do controlador de fluxo de massa

No bloco | onde se mede o fluxo de massa, existem dois sensores de temperatura
nos dois extremos do tubo de aco eletropolido e um esquentador ao centro. O gas flui
através do tubo, ele transporta energia na forma de calor de uma extremidade a outra
sendo que quanto maior o fluxo, maior a quantidade que é transportada. Esta quantidade
de energia transportada é proporcional a diferenca de temperatura entre os dois sensores
e, portanto, proporcional ao fluxo de massa. A diferenca de temperatura é medida com a
ajuda de uma ponte de Wheastone onde 0s sensores sao resisténcias com um coeficiente
de variacdo com a temperatura. Dessa forma, a diferenca de potencial na saida da ponte
(entre os pontos C e D) que é proporcional ao fluxo de massa. O bloco Il utiliza esse
valor de diferenca de potencial comparando com um set point pré-estabelecido para

atuar numa valvula solendide proporcional para controlar o fluxo.

2.1.4 Outros subsistemas

O subsistema de arrefecimento € responsavel por manter a temperatura adequada
nos diversos dispositivos envolvidos na execucdo do processo de producdo do filme
fino através da injecdo de fluidos. O sistema é constituido por um conjunto de
equipamentos, responsaveis por aquecer e resfriar a 4gua. O sistema é interligado por
um quadro de distribuicdo hidraulica juntamente com fluxometros e valvulas de

controle de fluxo.
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O subsistema pneumatico constitui as partes pneumaticas das valvulas de
acionamento, bem como os dutos do compressor de ar comprimido e os O’rings,
responsaveis por garantir a vedacdo da camara.

O subsistema elétrico € o responsavel pela alimentacdo do sistema e pela sua
seguranca (aterramento). Compde a malha elétrica de todo o equipamento, bem como
componentes e pecas empregados para alimentacdo do sistema de processamento, rack
de controle e transformadores.

O subsistema de controle e supervisao é responsavel pelo monitoramento e controle
das variaveis do processo (pressdo, temperatura, tensdes elétricas, vazdo de agua,

automacdo e comunicacao de dados).

2.2 Automacao do Reator BAS450-PM

Para a realizacdo da deposicdo fisica de vapores pelo Reator BAS450-PM, seus
subsistemas atuam de forma dependente e interferem entre si, dificultando o controle do
sistema e a reprodutibilidade dos resultados. Os processos realizados por estes
subsistemas, para se obter os resultados desejados, precisam ser monitorados e
controlados, tais como: producdo e controle de vacuo, injecdo controlada de gases,
aquecimento do substrato e geracéo e controle do plasma para sputtering.

Diante deste quadro, diversos esforcos tém sido realizados para a automacéo do
Reator BAS450-PM. A acdo de automatizar o reator BAS450-PM iniciou com o projeto
de criagdo de um painel virtual para o sistema BAS450-PM [Meyge, 2004] [Nunes,
2006]. O “Painel Virtual da BAS450” ¢ composto de uma interface entre o operador ¢ o
reator desenvolvido através do software LabVIEW da National Instruments e de um
Controlador Ldgico Programavel (CLP da familia MCP-40053F da ATOS Automacéo

Industrial Ltda). A Figura 2-12 é uma representagdo esquematica do “Painel Virtual”.
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Figura 2-12 Representagdo esquematica do “Painel Virtual BAS450”

O bloco do CLP é responsavel pela aquisicdo de dados e controle do sistema e
comunica com o microcomputador disponibilizando dados para monitoracdo pelo
“Painel Virtual”. A comunicagao entre computador e 0 CLP acontece via rede Ethernet
pelo protocolo OPC (OLE for Process Control), que é um padréo publico industrial para
conectividade entre sistemas.

Os blocos “RPG-100" e “2216e” representam os “periféricos” que, também se
comunicam com o microcomputador. O Gerador de Plasma RPG-100 fabricado pela
ENI é responsavel pelo processo de sputtering e o Controlador de Temperatura 2216e
da Eurotherm é responsavel pelo aquecimento térmico. Estes equipamentos sdo mais
modernos e comunicam-se diretamente com o microcomputador através de suas portas
de comunicacdo serial. No microcomputador (foto a direita) o software “Painel Virtual
da BAS450” realiza a interface entre o operador e o sistema de PVD.

O desenvolvimento final do “Painel Virtual” proposto terd acesso a 14 unidades
painel analégico do equipamento. Essas unidades sdo: IKG010, PC101, EAU301,
UCC64S, TMU120, e TPG070/01 (responsaveis pelo controle do sistema de vacuo),
TPG070/02, RVG040, IMGO060 (responsaveis pelo controle da injecdo de gases),
SSC201, BSD450 (responsaveis pelo posicionamento do substrato) e EEO101,
EVLI101, e ESU450 (responsaveis pelo “desligamento de emergéncia”, esvaziamento de

linha e monitoracdo do processo, respectivamente). Algumas ja possuem os seus dados
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disponibilizados para interligacdo externa através de saidas analdgicas previstas pelo
fabricante. Outras ndo estdo operacionais e suas fungdes serdo substituidas pelo “Painel
Virtual da BAS450” em conjunto com o CLP. Para cada unidade do painel analogico foi
desenvolvida uma respectiva janela como pode ser observado na Figura 2-13, que
mostra uma comparacdo entre uma foto da unidade PC101 original do reator,
responsavel pelo controle do sistema de vacuo (& esquerda) e a sua versao digitalizada
(a direita).

Bl PC101 =]

Figura 2-13 Foto da unidade PC101 original do reator BAS450-PM e a sua respectiva
janela implementada no software “Painel Virtual da BAS450”

O programa “Painel Virtual da BAS450” desenvolvido na plataforma LabVIEW ¢ a
interface entre o operador e o sistema. O LabVIEW (Laboratory Virtual Instrument
Engineering Workbench) da National Instruments é uma ferramenta de programacao
grafica baseada na linguagem visual ‘G’, cujo principal campo de aplicacdo ¢ a
aquisicdo de dados e controle de instrumentos. Na Figura 2-14 é mostrada uma tela em

execucdo do programa “Painel Virtual da BAS450”.
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Figura 2-14 Software “Painel Virtual BAS450”

Algumas unidades da BAS450 ganharam novas funcionalidades como visualizagdo
de variaveis do processo em graficos (Figura 2-15), cujos dados podem ser armazenados
em arquivos pelo usuério e posteriormente, podem ser utilizados nas analises
constituindo uma inovacdo e uma grande vantagem para a realizacdo de pesquisas. O
software desenvolvido realiza a conversdo automética dos valores medidos de presséo
na camara para os diferentes tipos de gases utilizados, dispensando o uso de tabelas pelo
operador na conversdao dos valores monitorados (Figura 2-15). Os parametros e
configuracdes de processo também podem ser armazenados em arquivos.

Para o Gerador de Pasma RPG-100, o “Painel Virtual” acrescentou novas fun¢des
como salvar um grafico com todos os valores medidos durante o processo e controlar
automaticamente a variacdo dos parametros do RPG através de um grafico. Foi
implementado também a opcéo de salvar os dados da saida do RPG-100 durante uma

corrida em um arquivo em Excel.
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Figura 2-15 Tela de monitoracao das pressdes medidas pela unidade TPG-070 no
“Painel Virtual da BAS450”

Além destas inovagdes, o “Painel Virtual” facilita muito o uso do RPG-100, pois
todas as suas fungdes podem ser visualizadas em uma Unica janela, substituindo o uso
do seu Display que possui varios menus. Foram criadas fungdes para ler os parametros
do RPG-100 (Setpoints), modificar os valores dos setpoints, salvar e carregar de um
arquivo os valores dos setpoints. O monitoramento da saida € feito através de graficos
de tens&o, corrente, e poténcia.

Algumas unidades ndo operacionais da BAS450 foram totalmente substituidas. O
controle da injecdo de gases no reator, originalmente realizada pela unidade RVG-040
localizada no painel frontal da BAS450-PM, além de inoperante, sua concepc¢do de
funcionamento ndo atendia mais as necessidades dos processos realizados atualmente no
laboratorio.

A automagcéo do sistema de injecdo de gases foi uma das a¢Ges mais importantes no
contexto de automacdo da BAS450 [Silva, 2008]. Antes da implementacdo do controle
remoto automatico, era realizado um controle manual, através do uso de rotdmetros e

outros dispositivos dificultando a reprodutibilidade dos resultados, e exigindo a
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presenca do operador ao lado da maquina intervindo durante toda a producéo, que pode
durar horas. A interface para o controle da injecdo de gases desenvolvida é mostrada na
Figura 2-17.
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Figura 2-16 Janela (do “Painel Virtual BAS450”) para a configura¢do do Gerador de
Plasma RPG-100

B RYLO40

Figura 2-17 Tela de controle da injecdo de gases do “Painel Virtual da BAS450”

19



Foram implementadas melhorias no Reator BAS450 como a criacdo de interlocks
para a seguranca do operador e dos equipamentos na utilizagdo do Gerador de Plasma
RPG-100 e desligamento automatico do sensor de alto vécuo.

Para atender as crescentes necessidades levantadas pela equipe de processos, a a¢éo

de modernizacdo do Reator BAS450 € continua.

2.3 O Processo de Sputtering Reativo

O processo de deposicdo por Sputtering onde ocorre a formacao de compostos €
conhecido como sputtering reativo. Para tanto, além do gas de sputtering (geralmente
Argbnio), é utilizado um gas reativo (por exemplo, o Oxigénio) para reagir com 0

material ejetado do alvo, conforme mostrado na Figura 2-18.

(:IJ\
Reativo

Figura 2-18 Sputtering reativo

A deposicdo de materias compostos por sputtering reativo tem sido praticada
desde 1964 [Gerstenberg et al., 1964], [Hollands et al., 1968]. O revestimento de filmes
finos por Sputtering Reativo € utilizado em diversas aplicagdes industriais. Pela simples
adicdo de um gas que reage com o material evaporado, é possivel formar uma grande
variedade de importantes revestimentos de filmes finos compostos [Berg e Nyberg,
2005]. Neste processo o alvo de uma composicao quimica (por exemplo, Ti elementar)
€ vaporizado na presenca de um gas (Ar/O,, por exemplo) que iré reagir com o material
alvo para formar uma camada de uma composi¢do quimica diferente (por exemplo,
compostos TiO,) [Audronis et al., 2010].

No Sputtering reativo, filmes finos de compostos sdo depositados sobre
substratos por sputtering de alvos metalicos na presenca de um gas reativo,
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normalmente misturado com o gas inerte de trabalho (Ar). Os compostos mais comuns

produzidos por este processo sdo sumariamente listados [Ohring, 1992]:

1. Oxidos (oxigénio) — Al,03, In;03, SNO,, Si0,, Ta,0s
2. Nitretos (nitrogénio, amonia) - TaN, TiN, AIN, SizNy4
3. Carbonetos (metano, acetileno, propano) - TiC, WC, SiC
4. Sulfetos (H,S) - CdS, Cus, ZnS
5. Oxicarbetos e oxinitretos de Ti, Ta, Al, e Si
Em muitos casos, alguns dos processos que envolvem a fabricacdo de certas

estruturas de revestimento, requerem um controle preciso do processo em um ambiente
reativo. Normalmente, nestas circunstancias, o plasma ndo € estavel mesmo com todas
as entradas e saidas do sistema mantidas constantes [Bellido-Gonzélez et al., 2006].

As aplicacBes industriais do processo de Sputtering Reativo exigem um processo
com elevadas taxas de deposicdo. Para atender a essa demanda, é necessario um

controle do processo muito bom [Berg e Nyberg, 2005].

2.4 Controle da Composicao do Gas do Plasma

no Processo de Sputtering

A deposicdo fisica de vapores (PVD) por sputtering, realizada em reatores
BAS450, envolvem uma série de processos que, para se obter os resultados desejados,
precisam ser monitorados e controlados, tais como: producdo e controle de vécuo,
injecdo controlada de gases, aqguecimento do substrato, geracdo e controle do plasma
para sputtering, etc. Estes processos ndo sao independentes e interferem entre si,
dificultando o controle do sistema, e a reprodutibilidade dos resultados.

A maioria dos processos industriais de plasma séo dependentes do controle das
suas propriedades para a producéo de repetivel e confiavel. A velocidade de producéo e
as propriedades dos filmes dependem do grau de controle. O controle de processos
envolve todos os aspectos do equipamento de vacuo, preparo do substrato, condi¢Ges do
gerador de plasma, valvulas (entradas / saidas), e processamento de dados [Bellido-
Gonzalez et al., 2006].
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Estas variaveis de processo citadas, interferem nos parametros do plasma que
por sua vez, determinam a qualidade do produto final de um processo de sputtering.
Dentre estes parametros temos a composicdo do gas do plasma, densidade de
portadores, temperatura média de elétrons, potencial flutuante e potencial de plasma.
Estes parametros podem ser medidos por diferentes técnicas gerando assim varias
oportunidades distintas de controle de processos.

Em especial, nos processos de sputtering reativo, a composi¢cdo do gas do
plasma é um dos parametros mais relevantes a serem controlados. A quantidade de gas
reativo presente na atmosfera da camara determina a composi¢cdo do material
depositado, que pode variar de um material metdlico até um material composto (por
exemplo, um o6xido). Pequenas variacGes nesta composicdo podem originar diferentes
materiais. O método de controle do fluxo do gas reativo durante o sputtering reativo tem
forte influéncia sobre a taxa de deposicdo e as propriedades do composto a ser
depositado [Sproul, 2005].

Nos processos de sputtering reativos, normalmente o fluxo do gés inerte (Ar),
responsavel pela geracdo do plasma é mantido constante, enquanto o fluxo do gas
reativo € manipulado, através de diferentes metodologias, para se obter os filmes
desejados.

Durante a pulverizagdo catodica reativa, utilizando um alvo metalico, um gés reativo
é adicionado ao processo para depdsicdo do material composto [Danisman et al., 2009].
No entanto, a adicdo do gas reativo provoca ndo s6 a formacdo do material composto no
substrato, mas também sobre a superficie do alvo. E a reagéo na superficie do alvo que
leva ao problema classico do sputtering reativo chamado envenenamento do alvo. Se o
controle de fluxo de gés reativo € usado, sdo observadas em algumas varia¢Ges de fluxo
de gas reativo uma mudanca na impedancia do plasma, um aumento abrupto da pressao
do sistema (ou mais precisamente, na pressao do gas reativo), um aumento ou
diminuicdo abrupta na tensdo do catodo (alvo), dependendo do material do alvo
[Mientus, 1999], uma queda dréstica na taxa de deposicdo e uma mudanca na
estequiometria.

Historicamente o controle de fluxo de massa tem sido utilizado para controlar a
quantidade de gas reativo fluindo para a cdmara, mas o controle de fluxo do gas reativo
pode levar a problemas [Sproul, 1998]. A simples utilizacdo de um fluxo constante para
0 gas reativo durante o processo, sem o emprego de algum sistema de controle em

malha fechada, ndo é adequado para vérias aplicagbes apontadas pela literatura. O
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processo sputtering reativo exibe um comportamento bastante complexo quando o
controle de fluxo de géas reativo é usado [Musil et al., 2005] [Berg, 2005]. H& uma
regido desse fluxo onde o processo é instavel. O processo de sputtering reativo é
“bastante ndo-linear” e geralmente exibe o comportamento de histerese no que diz
respeito ao fluxo de gés reativo [Danisman et al., 2009].

A Figura 2-19 apresenta esquematicamente a caracteristica bem conhecida e
importante do sputtering reativo com uma pressdo parcial constante (Po) do gas inerte,
quando o controle de fluxo de gas reativo é usado. Esta caracteristica € também
conhecida como comportamento de histerese do sputtering reativo [Danisman et al.,
2009].
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Reactive gas flow rate (F,)

Figura 2-19 Hysteresis behaviours of reactive gas pressure [Danisman et al., 2009]

O processo de magnetron Sputtering reativo pode ser dividido em trés modos: (i)
metalico, (ii) transic¢édo e (iii) reativo, dependendo da quantidade de gés reativo utilizado
[Musil et al., 2005]. Em baixos valores do fluxo de gas reativo, quase todo o gas reativo
disponivel € capturado pelo metal pulverizado (Figura 2-19). Como resultado, nenhuma
mudanca fundamental na pressdo do gés reativo e tensdo alvo é observada e o filme
depositado € rico em metais, (modo metalico). Esta situacdo persiste até que o fluxo
atinge um valor critico, onde a taxa de fluxo de géas reativo (Fr) na camara torna-se
superior a taxa do metal pulverizado capturada, o que leva a um aumento subito da

pressdo parcial do gas reativo (Pr). Esta mudanca dramética na pressdo parcial do gas
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reativo (Pr) é um resultado direto do envenenamento da superficie do alvo.
Consequentemente, menor quantidade de atomos do alvo metalico sdo pulverizados e
menos gas reativo é consumido na reagdo (modo reativo). Qualquer aumento no fluxo
de gas reativo sO leva a um aumento linear na sua pressdo parcial. Se o fluxo de gas
reativo (Fr) é reduzido ap6s um aumento na presséo parcial do gas reativo (Pr) a um
nivel elevado, Pr ndo vai diminuir seguindo a mesma trajetoria de quando aumentou e o
retorno ao modo metélica ficard atrasado. Isso ocorre porque a pressdo parcial do gas
reativo (Pr) permanece alta até a camada de compostos na superficie do alvo ser
totalmente removido e o metal é novamente exposto para ser vaporizado. Como
resultado, o consumo de gas reativo aumenta e a pressdo parcial do gas reativo (Pr)
diminui ao nivel minimo e o filme depositado é rico em metais, novamente [Danisman
et al., 2009].

No sputtering reativo, a introducdo do gas reativo cria uma histerese na transicéo
entre a formacdo de materiais metalicos e compostos (6xidos, nitretos e carbetos, etc),
causando instabilidade no processo [Li e Hsieh, 2004]. Um pequeno aumento do fluxo
do gas reativo resulta em um salto da transicdo do modo de sputtering metalico para
reativo [Musil et al., 2005].

Este efeito de histerese no processo de Sputtering Reativo € apresentado de modo
semelhante em outras literaturas [Audronis et al., 2010], [Voevodin et al., 1995]. A
maioria dos problemas encontrados na elaboracdo de filmes compostos néo-
estequiométricos por pulverizacdo catodica reativa sdo devido ao efeito de histerese.

Portanto, a utilizacdo de valores de fluxos constantes para o gas reativo no processo
de Sputtering, chamado simplesmente de controle de fluxo na literatura, apresenta uma
série de problemas, motivando assim a procura por novos métodos de controle desse
processo. O sistema de pulverizacdo catddica somente com o controle do fluxo do gas
reativo ndo permite a deposicéo dos filmes no modo de transicéo de sputtering [Musil et
al., 2005]. Naturalmente, pequenas varia¢fes na velocidade de bombeamento ou fluxos
de gases e corrente do arco no plasma vao impulsionar o alvo quase que imediatamente
ao estado envenenado [Lippens et al., 1998]. As propriedades dos filmes produzidos
pelo simples controle do fluxo do gas reativo estdo abaixo do ideal [Sproul et al, 2005].
Sputtering reativo dos filmes TiOy, opticamente transparentes e estequiométricos
controlado pela vazao de oxigénio resulta em baixas taxas de deposi¢éo, devido ao salto

da regido de transicdo entre os modos de sputtering 0xido e metélico [Baroch et al.,
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2005]. Devido a histerese entre os modos 6xido e metalico, 0 modo de transi¢do nao é
acessivel utilizando um fluxo constante [Zhu et al., 2010].

As vezes, é muito benéfico para operar o processo dentro da regido de histerese
(modo de transicdo). Para ser capaz de fazer isso, porém, sdo necessarios sistemas de
controle de processos rapidos e sofisticados. O projeto 6timo de tal sistema de controle
depende do comportamento dindmico do processo a ser controlado. Esta dindmica é, por
sua vez, afetada por uma série de parametros diferentes, tais como material do alvo, gas
reativo utilizado, velocidade de bombeamento ou volume da camara [Danisman et al.,
2009].

Como foi comentado, a pressdo parcial do gas reativo durante o processo de
sputtering ndo varia linearmente com o fluxo de entrada deste gas. E é o controle da
pressdo parcial do gas reativo, que é apontado na literatura como a técnica mais eficaz
para o controle do processo de sputtering reativo. Entdo torna-se necessario a utilizacao
de uma medida relativa a pressdo parcial do gas reativo como pardmetro a ser
controlado. O sputtering reativo necessita de um controle de processo para estabilizar as
condicdes do alvo e do plasma evitando o efeito de histerese [Jung et al., 2005].

O controle da pressdo parcial do gas reativo € mais complexo do que o controle de
fluxo, pois exige um controle em malha fechada, mas permite o funcionamento do
processo na regido de transicdo entre os estados elementares. O controle da pressao
parcial do gas reativo funciona bem para os 6xidos enquanto ha uma rapida deteccédo e
resposta a pressdo parcial do gas reativo, mas historicamente a maioria dos
pesquisadores tém utilizado controle de fluxo devido a indisponibilidade da tecnologia
de controle da pressao parcial [Sproul, 1998].

2.5 Metodologias de controle utilizadas no

Sputtering Reativo

Um controle por realimentacdo aplicado na pulverizagcdo catodica reativa foi
primeiramente introduzido por Chapin e Condon [Chapin e Condon, 1979], quando a
intensidade de emissdo Otica de um determinado elemento ou tensdo alvo foram
monitoradas a fim de controlar o gas reativo a serem introduzidas [Bellido-Gonzalez et
al., 2006].
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No inicio e meados da década de 1980, trés grupos [Schiller et al., 1982], [Sproul,
1983], [Affinito et al., 1984] demonstraram que € possivel controlar a pressao parcial do
gés reativo diretamente durante a deposicdo por pulverizacdo catodica reativa. Cada
grupo controlou a pressdo parcial de gas reativo com base em um sinal de retorno
diferente, que sdo os trés sinais comumente usados na atualidade [Sproul, 2005].

Usualmente os trés sinais basicos de realimentacdo que sdo empregados para
controlar o gas reativo durante a deposicéo sdo: i) emissdo Gtica do plasma (gas reativo
ou material alvo [Bellido-Gonzélez et al., 2006]), esta técnica é frequentemente
chamado de Monitoramento de Emissdes do Plasma (PEM), ii) a tensdo alvo e iii)
pressdo parcial do gas reativo (espectrometro de massa por exemplo, ou um sensor
lambda) [Audronis et al., 2010]. Estes sinais de medi¢do sdo usados em uma malha
fechada com um controlador de fluxo do gas reativo para manter a pressao parcial
desejada do gas reativo [Jung et al., 2005].

Schiller et al. [Schiller et al., 1982] utilizou-se um espectrdmetro de emissdo Optica
do sinal (OES) a partir do material bombardeado durante o processo para o seu sinal de
realimentacdo. Ao utilizar o sinal 6tico como o sinal de feedback em seu sistema de
controle, eles foram capazes de manter uma constante pressdo parcial do gas reativo
durante a deposicdo. A Figura 2-20 mostra um diagrama usado para o controle do
Processo de Sputtering através da emissdo Otica. O Monocromador é responsavel por
detectar o sinal da emissdo Otica e é ligado ao Reactaflo que € um mddulo para o
controle do sistema, e para operacdo do usuario, que envia um sinal de comando para a
valvula (Piezo Valve). O MFS realiza a leitura do fluxo do gés reativo e envia para o
Reactaflo apenas para a visualizagéo de seus valores pelos usuarios do sistema.

Assim, em meados da década de 1980, os trés sinais basicos de feedback para o
controle da pressdo parcial do gas reativo durante a deposi¢do por pulverizagdo catodica
reativa eram conhecidos. Hoje sdo esses mesmos sinais que sao comumente usados para
controlar o processo reativo, sendo que existem os pros e contras de cada tipo de sinal
de controle [Sproul, 2005].

O espectrémetro de massa fornece uma leitura direta do gas, ou gases, em particular
utilizados no processo, que geralmente ndo é o caso do espectrometro de emissdo ética e
técnicas de controle de tensdo do catodo. O espectrometro de massa € muito util na
compreensdo do que esta acontecendo durante um processo reativo. Mas para ser eficaz
como 0 sensor de um processo reativo, o espectrometro precisa atualizar o sinal de

feedback em tempo habil, o que na pratica, para a maioria dos processos reativos
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significa que o sinal de retorno precisa ser atualizado no intervalo de cada 32-64 ms
estabilizacédo, caso contrario o controle da malha pode nédo ser possivel [Sproul, 2005].
Nem todos os espectrometros de massa sdo capazes deste tempo de atualizacdo répida.
Ha pelo menos trés unidades comercialmente disponiveis que podem atualizar o sinal
durante o periodo de tempo necessario mas sdo 0S mais caros, enquanto sensores
lambda (A-sensors) s@o muito mais lentos com tempos de resposta geralmente entre 100
e 200ms [Audronis et al., 2010].
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Figura 2-20 Schematic illustration of the in-situ plasma diagnosis/control system for the

reactive sputtering of Fe—N films [Pan et al., 2001]

Apesar de tanto o espectrdmetro de emissdo Optica (OES) como a tensdo do catodo
fornecem uma medida indireta da pressdo parcial do gas reativo [Sproul, 2005], estas
técnicas tém sido comprovadas como sendo muito confiaveis no controle de processos
de sputtering reativos [Danisman et al., 2009].

As técnicas baseadas PEM sdo de baixo custo e podem ser muito eficazes, pois as
mudancgas no ambiente reativo podem ser detectadas num intervalo da ordem de 1ms
[Audronis et al., 2010]. A técnica OES pode ser muito eficaz como 0 sensor em um
processo reativo [Sproul, 2005]. Sinais de PEM sdo sensiveis a posicdo de amostragem,
em relagdo ao alvo, e mudam com a erosdo do alvo. No entanto, estas desvantagens
podem ser superadas quando os valores relativos do sinal, em um conjunto de
experimentos, sdo considerados. Na verdade, o valor absoluto do sinal PEM ndo tem

importancia préatica [Safi, 2000a].
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De todas as opcdes, a tensdo alvo apresenta 0 menor custo, pois ndo sdo requeridos
dispositivos adicionais para a realizacdo e de monitoramento e medi¢do [Danisman et
al., 2009]. E um parametro alternativo que caracteriza de forma continua o estado do
processo [Czternastek et al., 1992], [Affinito et al., 1984]. A tensdo de catodo é uma
medida do grau de reacdo na superficie do catodo (cobertura do alvo, por exemplo),
porque varia com a emissao de elétrons secundarios vindos desta superficie, que por sua
vez é sensivel as condicBes de superficie [Safi, 2000a]. A tens&o alvo pode ser um sinal
de feedback muito eficaz para um processo reativo. Na maioria dos processos de
sputtering reativo, a tensao de catodo mudara enquanto a pressao parcial do gas reativo
alteracdes, sendo a magnitude da mudanca pode ser da ordem de 100-150 V ou mais
para o sputtering de aluminio ou de silicio com o oxigénio. No entanto, a tensdo do
catodo pode mudar por outros motivos além da pressao parcial do gas reativo. A tensdo
do catodo também é afetada por uma mudanca na temperatura da camara, a erosao do
alvo, desgaseificacdo ou vazamentos, as flutuagdes de presséo de argbnio e outros gases
reativos [Sproul, 2005].

A Figura 2-21 apresenta um diagrama para o controle do Sputtering Reativo
utilizando a tensdo no alvo como sinal de feedback. O bloco “Voltage controller” 1€ os
valores de tensdo do alvo, normalmente disponibilizados pelo gerador de plasma, e
envia o sinal de controle para o bloco de condicionamento de sinais “Process controller”

gue comanda a vavula Piezoelétrica, manipulando a injecdo do gés reativo.
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Figura 2-21 Voltage control system used in controlling the reactive

magnetron sputtering processes [Safi, 2000b]
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O monitoramento de emiss6es do plasma, e controle da tensao no alvo, sdo métodos
de baixo custo e ttm se mostrado poderosas técnicas para monitorar e controlar os
processos de pulverizacdo catddica reativa, em tempo real, para a deposic¢ao de filmes
de alta qualidade, de forma repetitiva [Safi, 2000a].

Além dessas técnicas de controle do Sputtering Reativo apresentadas, existem outras
técnicas propostas para minimizar o efeito da histerese do fluxo do géas reativo na
literatura, que serdo comentadas a seguir. Mas além dos altos custos, a maioria delas
ndo possuem as vantagens que um sistema realimentado oferece como a atuacdo no
processo para compensar mudancas de parametros nao previstas durante o processo de
deposicao.

O efeito da histerese pode ser reduzido pelo aumento da velocidade de
bombeamento [Nadel e Greene, 2001]. O aumento da velocidade de bombeamento
copera para que haja uma transicdo gradual entre o estado metéalico e reativo [Okamoto
e Serikawa, 1986]. O problema com o aumento da velocidade de bombeamento,
especialmente na industria, onde as cdmaras de vicuo de grande porte podem ser
utilizadas, estd na adicdo de custos consideraveis na fase de construcdo de novas
maquinas. Portanto, este método requer custos adicionais consideraveis [Safi, 2000a].

Outra técnica é o aumento da distdncia entre alvo e substrato, estudado
experimentalmente por Schiller et al. [Schiller et al., 1987], o que requer maiores
camaras de vacuo (portanto, custos mais elevados) e também resulta em menores taxas
de deposicéo.

Maniv et al. [Maniv et al., 1981], sugere uma técnica de obstrucdo fluxo de gas
reativo para o catodo (através da introducdo de um defletor entre o substrato e o0 alvo).
Esta técnica tem a conseqliente reducdo da taxa de deposicdo e a necessidade de
arranjos complicados.

Aronson et al. [Aronson et al., 1980] propos, durante 0 magnetron sputtering DC
reactivo de Ti para deposicdo de filmes de TiN, um outro método para manter um
operacao estavel. Eles empregaram uma técnica na qual o fluxo de gas reativo € ligado e
desligado periodicamente em curtos intervalos. Esta técnica requer uma grande
quantidade de processos de otimizacdo e de um continuo acompanhamento e ajuste dos

parametros do processo.
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2.6 Controle do Sputtering Reativo através da

Espectroscopia de Emissdo Otica

A Espectroscopia de Emissdo Otica é uma técnica Gtil para a identificacio de
espécies quimicas presentes no plasma. Através do comprimento de onda ou frequéncia
da radiacdo emitida, pode-se determinar a espécie quimica responsavel pela emisséo
observada. Esta frequéncia € caracteristica de cada espécie e depende dos seus niveis de
energia. Ao determinar um comprimento de onda especifico no aparelho, o dispositivo
capta a radiacdo que possui esse comprimento de onda e mostra a intensidade da
mesma.

Os principais componentes de um monocromador sdo o espelho colimador, a
grade de difracdo e o espelho focalizador. Um esquema do funcionamento de um
monocromador é mostrado na Figura 2-22. O espectro da fonte de luz (A) passa por
uma fenda de entrada (B) localizada no foco de um espelho colimador (C), de modo que
a luz refletida colimada € entdo refratada por um prisma ou difratada por uma grade de
difracdo (D) e, em seguida, recolhido pelo espelho focalizador (E), que é responsavel
pela reorientacdo da luz obtida, que agora é divergente, na fenda de saida (F), onde a
posicdo desta fenda determinara o comprimento de onda da luz que ser& observada em

(G).

Figura 2-22 Esquema simples do funcionamento de um monocromador
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Embora o uso da luz emitida pela descarga de plasma de corrente continua, como
uma ferramenta de diagnostico, ndo é novo [Hippel, 1926], o verdadeiro renascimento
de monitoramento de emissdes de plasma foi na industria de semicondutores [Stirling,
1970]. Depois disso, uma patente nos EUA que abrangem o uso de linhas de emissao
espectral do plasma para controle reativo na regido de instabilidade foi concedido em
1979 [Chapin e Condon, 1979], mas o uso generalizado desta técnica era muito limitado
até 1987, quando foi re-introduzido por Schiller [Schiller et al., 1987].

A espectroscopia otica de emissdo fornece uma medida que € proporcional a pressao
parcial do gas reativo na camara do reator, e pode ser usada para controlar o fluxo de
entrada do gas reativo através de um sistema em malha fechada [Safi, 2000b] [Musil et
al., 2005] [Mattox, 1998].

Para a realizacdo do controle da intensidade de emissdo Otica, um modelo
semelhante a Figura 2-23 é proposto em diversas literaturas. Neste modelo o controle da
composicdo € realizado pela manipulacdo do fluxo do gas reativo (por exemplo O,)

enguanto os outros parametros sao mantidos constantes.
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Figura 2-23 Sistema de monitoramento de emissdes do plasma (PEM) usado no controle

de processos de Sputtering Reativo [Safi, 2000a].

A luz do plasma é visto através de um conjunto de fibras dpticas. A luz passa por
um adequado filtro Optico ou um monocromador que seleciona apenas a emissao da
linha solicitada. O comprimento de onda selecionado é escolhido de forma que o sinal

ndo seja influenciado pelas linhas de outros elementos no plasma que podem interferir
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com o sinal desejado. O sinal Otico obtido € convertido em um sinal elétrico
proporcional a densidade do elemento correspondente no plasma, por um
fotomultiplicador.

O sinal elétrico é entdo aplicado ao controlador (PEM controller), que é conectado a
uma valvula de controle piezoelétrica de resposta muito rapida. O controlador compara
o sinal de entrada com o set-point desejado e da o comando apropriado para o valvula
piezoelétrica de controle do fluxo de gés para permitir um fluxo de gés reativo no
sistema [Safi, 2000a].

Este sistema de controle é utilizado em varios trabalhos, cujas metodologias estdo
descritas a seguir, onde o controle do sputtering reativo € utilizado para a producéo de
diferentes filmes.

Em [Musil et al., 2005] é utilizado controlador PEM, em conjunto com fibra optica,
monocromador, valvula piezoelétrica, mostrados na Figura 2-24. A emissdao no
comprimento de onda desejado é 395,8 nm correspondente ao Ti (para formacao filmes
de TiO,)

optical fibre

piezoelectric I magnetron |

reactive 1 |
gas - valve § e
monachromator
subsirate
-
. photomultiplier |
deposition
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PEM controller .
Fig. 4. Schematic illustration of the plasma emission monitoring (PEM) system.

Figura 2-24 Sistema de controle usado em [Musil et al., 2005]

Nos trabalhos [Ohno et al., 2003], [Ohno et al., 2006] o fluxo de gas reativo foi
manipulado por uma valvula piezoelétrica conectada com um controlador (bloco PCU).
A emissdo de plasma da linha de Ti em 500nm foi ajustada no detector de emisséo
optica (O.E.D.) (contendo um fotomultiplicador e filtro 6Otico). O set-point pode ser
escolhido na regido de transicdo entre o sputtering metalicos e reativo (0xido) para

atingir alta taxa de deposicdo. (Figura 2-25)
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Figura 2-25 Sistema de controle usado em [Ohno et al., 2006]

Para a producdo de Filmes de Aluminio dopados com Oxido de Zinco Magnetron
(ZnO: Al) [Zhu et al., 2010] usados em células solares de silicio [Rech e Wagner,
1999], [Berginski et al., 2007] o fluxo do gas Oxigénio foi controlado através de um
sistema de monitoramento de emissdes Gticas.

Para a deposicdo reativa de ITO [Lippens et al., 1998], o monitoramento de
emissdes Oticas do plasma PEM é usado para controlar o processo através de uma
valvula piezoelétrico para a entrada do O..

Em [Inoue et al., 2002], com relacdo a deposicdo de Filmes de Cr-N, sabe-se que a
pressédo parcial do nitrogénio Py, durante o processo de sputtering reativo ndo é estavel
durante a deposi¢do devido a um problema de histeresse causado pelo envenenamento
do alvo [Nyberg et al., 1997]. Para controlar a pressdo parcial do nitrogénio Pyp
portanto, um sistema de controle de emissdes do plasma é usado neste estudo. Usando o
sistema de controle do PEM, a deposicdo pode ser realizada com a presséo parcial do
nitrogénio estabilizada [Shiller et al., 1987]. O controle de admissdo de gas nitrogénio é
realizado através do monitoramento de sinais do plasma emitidos por atomos de Cr
pulverizados [Inoue et al., 2002]. A taxa de sputtering de &tomos metalicos depende da
nitretacdo da superficie do alvo e, a nitretacdo é diretamente influenciada pressdo
parcial do nitrogénio PN, na camara. Portanto, a Py, pode ser controlada de forma

dindmica através do monitoramento do sinal de emissdo de atomos de metais no plasma.
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O sistema de controle em malha fechada em [Nadel e Greene, 2001] consiste na
monitoragdo Optica e sua aquisicdo de dados associados e malhas de controle. A malha
de controle mantém uma taxa de deposicdo constante, como indicado pela intensidade
de emissdes de plasma de Ti, para um nivel de poténcia definido no catodo.

No trabalho de Pan [Pan et al., 2001] o teor de nitrogénio do plasma foi pré-definido
de acordo com a amplitude do pico (set point) de um determinado comprimento de onda
do espectro de emissdo éptica do plasma e mantida constante durante todo o processo
de deposicdo de filmes através da controlador em malha fechada. No sistema Reactaflo,
a intensidade de emisséo Otica, referida como o set point, foi pré-estabelecido e mantido
constante durante todo o processo de deposi¢cdo de filmes através do controlador em
malha fechada.

Filmes de aluminio dopado com 6xido de zinco (ZAO) com boas propriedades de
oxido condutor transparente (TCO), importantes especialmente para a producdo de
modulos solares, podem ser obtidos apenas no modo de transicdo do processo de
pulverizacdo catddica reativa sendo necessario um sistema de controle para estabilizar
este processo. A intensidade das linhas de emissdo de zinco é usada como parametro de
controle. O controle é realizado pela adi¢do de quantidades varidveis de gas oxigénio
para a regido de descarga utilizado o Monitoramento de Emissdo do Plasma. Neste
trabalho [Wallendorf et al., 2003] o fluxo do géas reativo oxigénio foi controlado por
meio de um rapido sistema PEM, que utiliza uma funcdo da intensidade de 307nm de
emissdo de linha de Zn para ajustar a entrada de gas reativo para um funcionamento
estavel no modo de transic&o.

Em [Brudnik et al., 2005] o fluxo do gas argbnio foi mantido constante em 6,0
SCCM. O valor do fluxo de nitrogénio foi ajustado por um sistema realimentado usando
a espectroscopia de emissdo Optica do material vaporizado. A luz emitida pelo plasma
foi observado por uma fibra Optica, analisada por um monocromador e medida por um
fotomultiplicador. O comprimento de onda correspondente a linha de aluminio de
396,15nm foi extraido a partir do espectro e sua intensidade foi utilizada no sistema de
controle.

Em [Nadel e Greene, 2001] a aquisi¢do de dados é feita através de um Controlador
Logico Programavel (PLC) da Allen Bradley utilizado para a operagdo normal do
sistema. O Controle em malha fechada da PEM ¢€ realizado através de um algoritmo
PID.
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2.7 Vantagens da utilizacao do controle da

emissao otica do plasma.

Existem dois principais beneficios do controle da presséo parcial do gas reativo.
A primeira é que é possivel realizar o sputtering de compostos duros tais como TiN nas
mesmas taxas de deposicdo encontradas em metais puros. Em segundo lugar, o controle
da pressdo parcial fornece um controle preciso da composicdo dos compostos, sendo
possivel produzir o mesmo material composto em cada corrida [Sproul, 1998].

A operacdo na regido da "transicdo™ (entre os estados 'metalico’ e 'envenenado’
do alvo) permite que as taxas de deposicdo de revestimento relativamente elevadas
sejam obtidas. [Audronis et al., 2010] e portanto, exige um sistema de controle ativo
para manter o equilibrio do gas reativo ao material pulverizado que garanta um
funcionamento estavel em estado de "transicdo™ [Bellido-Gonzélez et al., 2006].

Além destes beneficios citados, o controle em malha no processo de
pulverizacdo catddica tem como vantagem a realizacdo correcdes necessarias para
anular erros causados por variacdes e instabilidades, que pela complexidade do
processo, sdo causadas por fontes muitas vezes desconhecidas.

Usando um controle em malha fechada, qualquer instabilidade do processo de
pulverizacdo catddica (por exemplo, devido a reacdo indesejada de gas reativo com a
superficie do alvo), que podem causar a variacdo da composicdo do filme pode ser
eliminada [Pan et al., 2001].

Pode-se pensar em um sistema de malha fechada como uma compensagéo para
variagoes desconhecidas no sistema de deposicdo que podem afetar as propriedades do
revestimento. Estes podem levar a variagbes imprevisiveis no revestimento, que sdo
independentes das configuracdes de entrada [Klepper et al., 2005].

Em comparacdo com um simples controle do fluxo do gas reativo (através do
monitoramento do fluxo do gas), o sistema de malha fechada fornece um método de
facil rasteamento e controle do processo de sputtering reativo em tempo real, de modo
que qualquer desvio das especificacGes de processo desejadas pode ser monitorado e
corrigido para garantir a consisténcia do processo e, portanto, a consisténcia da

composicao de revestimento e de estruturas [Pan et al., 2001].
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Para concluir, o PEM é uma técnica poderosa para monitorar e controlar 0s
processos de pulverizagdo catodica reativa para a producgdo de filmes reproduziveis de
alta qualidade [Safi, 2000a].

2.8 Processos de Sputtering que utilizam o

controle da emissao otica

Este sistema de controle do sputtering reativo através do monitoramento da
intensidade de emissdo Otica do plasma € utilizado em diversas aplicaces com
diferentes gases reativos, listadas a seguir.

Na producdo de filmes de Fe-N [Pan et al., 2001] “O teor de nitrogénio do
plasma foi pré-definido de acordo com a amplitude do pico (set point) de um
determinado comprimento de onda do espectro de emissdo Optica do plasma e mantida
constante durante todo o processo de deposicdo de filmes através da controlador em
malha fechada.”

Em [Ohno et al., 2006] a técnica ¢ utilizada para deposicdo de filmes de TiO..
Os experimentos foram realizados na regido de transicdo entre os modos de sputtering
metélico e reativo (6xido).

Klepper [Klepper et al., 2005] discute o potencial de uso da linha de emisséo
atdbmica do hidrogénio em 656,3nm como um sensor eficaz um sistema de controle em
malha fechada para melhorar a reprodutibilidade de deposi¢do por Sputtering reactivo
de revestimentos de DLC nano-estruturados e hidrogenados.

Filmes de AIN (nitreto de aluminio) foram depositados por Sputtering reativo
usando espectroscopia ética de emissdo para controlar o fluxo do gas reativo
(nitrogénio). [Brudnik et al., 2005]

O trabalho [Baroch et al., 2005] mostra uma comparacdo entre o Sputtering
reativo usando o controle do fluxo do gés reativo e usando o controle da pressdo parcial
do gas reativo para producdo de filmes TiOy, opticamente transparentes e
estequiométricos

Em [Krause et al., 2001] o oxigénio foi usado como gas reativo, com ajuste de
fluxo através de uma valvula piezo-elétrica controlada através da emissdo Otica do

plasma.
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Deposicéo de filmes de aluminio dopado com 6xido de zinco (ZAO) como uma
camada condutora transparente (TCO) [Wallendorf et al., 2003].

Filmes de Cr-N foram depositados sobre substratos de vidro por rf magnetron
sputtering reativo utilizando um sistema de controle de emissdo de plasma, onde um
sinal proporcional a luz emitida pelo Cr na descarga brilhante do plasma foi usada para
controlar a admisséo do reativo nitrogénio para o sistema. A poténcia de RF aplicada e a
pressdo parcial de argdonio (RFA) foram mantidos constantes em 140W e 0,3 Pa,
respectivamente [Inoue et al., 2002]

Deposicao de filmes de Aluminio dopados com Oxido de Zinco (ZnO: Al) com
aplicacBes em células solares de silicio [Zhu et al., 2010].

Em [Lippens et al., 1998] é usado na deposicao reativa de ITO (Indium-tin oxide).
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3 Modelagem Matematica e Projeto

do Controlador

3.1 Introducéo

O sistema de Controle do Plasma, para o processo de Sputtering Reativo, do
Equipamento BAS450 através da Espectroscopia de Emissdo Otica, foi implementado
com a estrutura e equipamentos mostrados na Figura 3-3.

A Figura 3-2 apresenta o diagrama de blocos da malha de controle proposta neste
trabalho onde o objetivo é controlar a Intensidade de Emissdo Otica, através da

manipulacdo do fluxo do gas reativo.

BAS 450

Monocromador

Mass Flow Coniroler

Figura 3-1 Esquema da montagem do experimento no reator BAS450
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Figura 3-2 Diagrama de blocos do sistema de controle proposto

A presenca do gas reativo dentro da camara durante o processo de sputtering €
monitorada através um monocromador Verity EP200Mmd (Figura 3-1) que detecta a
intensidade de emissdo Otica do plasma em um comprimento de onda que corresponde a
espécie desejada. O valor de intensidade de emissdo oética, ja convertido em um sinal de
0 a 10V pelos circuitos de condicionamento de sinais (fotomultiplicador) do
equipamento Verity EP200Mmd, corresponde a Variavel de Processo (PV) do sistema
de controle (Figura 3-2).

O sinal deste monocromador é enviado para uma entrada analégica de um PLC da
familia MCP-40053F da ATOS Automacdo Industrial Ltda (Figura 3-1). Através do
algoritmo de controle desenvolvido, o PLC compara o valor de intensidade de emisséo
medido (PV) com o valor de desejado (Set-Point) informado pelo operador, e envia um
sinal para o controlador de fluxo Mass Flow Controller MFC-280.  Neste
desenvolvimento, o sinal de controle do PLC ndo atua diretamente na valvula de injecéo
de gases, mas no Set-Point do controlador de fluxo MFC-280 (Figura 3-2) que é a
Variavel Manipulada (MV) do sistema.

Todos os ensaios e testes praticos de producdo de filmes, realizados neste trabalho,
com intuito de validar o controle desenvolvido, foram feitos usando-se como catodo
para sputtering um alvo de silicio (Si) policristalino do tipo p com grau de pureza de
99,9999%, com deposicdo de filmes sobre substratos de vidro. O Hidrogénio (H,) foi
usado como gas reativo, e o Argdnio (Ar) como o gas inerte. Estes materiais foram
escolhidos por serem foco de pesquisas dentro do Nucleo de Materiais Solares do
CETEC na producdo de filmes finos de Silicio Amorfo Hidrogenado a-Si:H para células

fotovoltaicas [Moura, 2011] [Santana, 2011]. A janela do monocromador foi
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posicionada para comprimento de onda de 656,3nm, de forma a se coletar o sinal que
melhor identifica a presenca de Hidrogénio atdmico no plasma, na camera de
deposicdo, durante a formacdo do filme de Silicio Amorfo Hidrogenado. Neste
comprimento de onda detecta-se uma transicdo de Ha que bem identifica e distingue a
presenca de Hidrogéncio atdbmico na atmosfera de deposicdo, ou seja, este valor
permite distinguir o hidrogénio atémico, mais efeciente para passivar as tais "dangling
bonds" de silicio, do hidrogénio molecular, que, mesmo podendo promover essa
passivacdo gera mais defeitos eletronicos na estrutura do filme [Moura, 2011] [Barbosa,
2011] [Klepper et al., 2005].

3.2 Modelagem Matematica

O objetivo desta etapa é encontrar uma funcdo de transferéncia que represente as
caracteristicas dinamicas do sistema. Através desta equacédo sera definida a estratégia de

controle e o projeto do controlador.

3.2.1 Ensaios de resposta ao degrau realizados

Os dados utilizados para a estimacdo do modelo matematico do sistema foram
obtidos através de ensaios de resposta ao degrau. A realizacdo destes experimentos
ocorreu com o sistema em malha aberta (Figura 3-3), sendo que o sinal de entrada é o
Set-Point do controlador de fluxo (Mass Flow Controller MFC-280), e o sinal de saida é

a medicdo da intensidade de emissdo Otica realizada pelo monocromador.
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Figura 3-3 Diagrama de blocos do sistema em malha aberta para a realizacao de ensaios

O valor do Set-Point do MFC corresponde ao sinal de tensdo (0 a 10V) de
controle que é enviado pelo PLC para o0 MFC, medido diretamente da saida analdgica
do PLC. A relacdo entre o valor de fluxo em SCCM (Standard Cubic Centimeters per
Minute) e seu respectivo valor em tensdo no MFC € linear sendo que 0SCCM
corresponde a OV e 100SCCM corresponde a 5V. A Intensidade de Emissdo Otica
corresponde ao sinal de tensdo (0 a 10V) de saida do Monocromador Verity EP200Mmd
enviado para a entrada anal6gica do PLC.

Nestes ensaios utilizou-se 0 Argdnio (Ar) como o gas inerte e o Hidrogénio (H,)
como o gas reativo. O gerador de Plasma (ENI RPG-100) operou com a poténcia de
450W. O comprimento de onda analisado no monocromador foi o correspondente a
emissdo do Ha 656,3nm. O Fluxo do gas Ar foi mantido constante em 75SCCM durante
todo o ensaio, e 0 fluxo do gas H, assumiu os valores mostrados na Tabela 3-1,

totalizando 26 ensaios.

Tabela 3-1 Valores de fluxo do gas H, para cada ensaio realizado

12 Grupo de Ensaios 22 Grupo de Ensaios

Degraude 0 a 105CCM
Degraude 0 a 205CCM
Degraude 0 a 30SCCM
Degraude 0 a 405CCM
Degraude 0 a 505CCM
Degraude 0 a 60SCCM
Degraude 0a 705CCM
Degraude 0 a 80SCCM

Degraude10 a 05CCM
Degraude 20 a 05CCM
Degraude 30 a 05CCM
Degraude 40 a 05CCM
Degraude 50 a 05CCM
Degraude 60 a 05CCM
Degraude 70 a 0SCCM
Degraude 80 a 05CCM

41

Degraude 0 a 105CCM

Degraude 10 a 205CCM
Degraude 20 a 305CCM
Degraude 30 a 405CCM
Degraude 40 a 505CCM

Degraude 50 a 405CCM
Degraude 40 a 305CCM
Degraude 30 a 205CCM
Degraude 20 a 105CCM
Degraude 10 a 0SCCM




Para realizar a aquisicdo dos dados, foi utilizada a placa NI PCI-6221 da
National Instruments, cuja frequéncia de amostragem para todos os experimentos foi de
200Hz.

A Figura 3-4 mostra os dados coletados em um dos ensaios. Para facilitar as
analises, todas as grandezas medidas serdo apresentadas no respectivo valor de tenséo
correspondente. O ensaio consistiu em realizar uma variagdo em degrau do sinal de
entrada do valor 0SCCM ao valor 80SCCM (onde os valores de tensdo correspondentes
sdo OV e 4V respectivamente), e coletar os dados de entrada e saida atraves da placa de

aquisicdo de dados.

10

[==]
T
1

Fluxo do Gas Reativo
Intensidade de Emissdo Otica

“alor de Tensdo Correspondente (V)
=

Tempo (s)
Figura 3-4 Ensaio de resposta da intensidade de emissdo Gtica a variacdo em degrau de
0 a 80SCCM do fluxo do gas H;

3.2.2 Método de Identificacdo

Para analise matemética dos dados e estimacdo de parametros, foi utilizado o
“método de resposta complementar” [Doebelin, 1990]. Este método consiste em obter o
logaritmo da resposta complementar (3.1) em funcdo do tempo (t), onde y(t)
corresponde a saida do sistema, u(t) a entrada e k o ganho. Atraves da andlise desta

curva, obtém-se as constantes de tempo do sistema.
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A curva do logaritmo da resposta complementar dos dados obtidos no ensaio de
resposta em degrau de 50 a 0SCCM & mostrado na Figura 3-5.

Observando as caracteristicas das curvas de resposta complementar obtidas para o0s
dados deste e dos outros ensaios, 0 método utilizado [Doebelin, 1990] [Rodrigues et al.,

1998] indica 0 modelo matematico de 22 ordem para representar a dinamica do sistema

em questao.
Resposta Complementar
2 T 1 1 1 1 1 1 T 1
|:| -
2t 4
= 4t -
=
>
= Hr
=
&t g
10+ 4
-12

1 | | | | | | 1 |
o 100 200 300 400 500 BOO  7OO 800S00 1000
Tempo (ms)

Figura 3-5 Gréafico da Resposta Complementar dos dados obtidos no ensaio de resposta
em degrau de 50 a 0SCCM

Em sistemas de 22 ordem, cuja resposta ao degrau é dada por (3.2), com tl > 12, 0
logaritmo da resposta complementar (3.3) se aproxima de uma reta, para valores
elevados de t [Rodrigues et al., 1998] como mostrado em (3.4). Através da inclinagédo

desta reta, obtém-se o parametro tl.

y(t) __h e; D 7
kut) 7,-7, T,—T,

(3.2)
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In| 1— y( —In| - _e® Y2 g
k.u(t) T, — T, T, -1, 3
Inf1- y(®) = In| —2— L
k.u(t) TL-7T,) T, (3.4

Utilizando o logaritmo da resposta complementar dos dados obtidos no ensaio de
resposta em degrau de 50 a 0SCCM no intervalo correspondente ao periodo transitério,
foi tracada uma assintota desta curva (“assintota 1) para valores elevados de t, como
mostrado na Figura 3-6 a seguir. Através da inclinacdo da “assintota 1” foi encontrado o

valor t1 = 105,9ms.

Resposta Complementar & Assintota

resposta complementar
assintotal

S —— 0 P e W

In[1-y/(u.K)]

1 1 1
1] A0 100 160 200
Ternpo (ms)

Figura 3-6 Resposta Complementar dos dados reais e sua respectiva assintota para

obtencéo do parametro 1l

Conhecida a contribui¢do do termo transitorio relativo a tl1, 0 pardmetro 12 é
calculado de maneira anadloga como mostrado na equacéo (3.5) obtida a partir de (3.3)
[Rodrigues et al., 1998].

—t
Leﬁ —11- y(t) =1In _ T L

T, — T, k.u(t) T,—T,) T,

In
(3.5)
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Tragando a curva acima, e a sua respectiva assintota, atraves da inclinacdo desta
foi obtido o valor de 12 = 18,6ms como mostrado na Figura 3-7. A “2* Curva” na curva
da Figura 3-7 corresponde a curva da equagdo (3.5) e a “Assintota 2” corresponde a sua
respectiva assintota.

O ganho k é obtido simplesmente pela razdo da varia¢do dos valores de saida no
periodo estacionario antes e depois da aplicagdo do degrau e a variagdo dos valores

inicial e final da entrada em degrau.

Resposta Complementar e Assintotas

|:| -
At _-—_———_—L___—'_—‘—-———___
Resposta Complementar
2 Assintota 1 1
3k 2% Curva |
% Aszsintota 2
= Ar it T
£ -1ree
£ -5 -
£+
JL i
&t i
| | 1 | | |
a 20 40 B0 80 100 120

Tempo (ms)

Figura 3-7 Obtengdo do parametro 12 para 0s dados obtidos no ensaio de resposta em
degrau de 50 a 0SCCM

A funcdo de transferéncia G(s) resultante é mostrada na equacao abaixo:

2.006
(0.1059s + 1).(0.0186s + 1)

G(s) =
(3.6)

A Figura 3-8 mostra uma comparacao entre os dados reais da resposta ao degrau de
50 a 0SCCM normalizados com o0 modelo matematico estimado. Atraves de uma anélise

gréafica, pode-se verificar que a resposta ao degrau da funcdo de transferéncia (3.6) se

45



aproxima dos valores reais, validando assim os dados obtidos pelo método da resposta
complementar.

Para cada ensaio foi estimada uma fungdo de transferéncia de 2% ordem
correspondente.

A partir das equacdes obtidas para cada um dos 26 ensaios, foi calculado um modelo

médio, que foi utilizado na etapa de projeto do controlador, dado pela equacéo (3.7):

2.175
(0.1632s + 1).(0.0496s + 1)

G(s) =
(3.7)

Resposta ao Degrau
1 2 T T T T T T T T T

Dados Reais
Siztermna de 27 Ordem Estimado

Amplitude

-0z | | | | 1 | | | 1

“n 100 200 300 400 00 GO0 oo 00 00 1000
Tempo (ms)

Figura 3-8 Comparacdo dos dados reais normalizados da resposta ao degrau de 50 a
0SCCM com o0 modelo matematico estimado
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3.3 Projeto do controlador

3.3.1 Definicdo da estratégia de controle e obtencdo dos

parametros do controlador

Para o projeto do controlador foi usado o método da sintese direta [Jota, 1998]
[Seborg et al, 2004]. Neste método o controlador Gc(s) € obtido a partir do modelo da
planta estimado e da resposta em malha fechada desejada.

Controlador
R E P 2175 C

Cels) =+ Cl8) = Gie2: 7 1. (009965 7 1)

Figura 3-9 Diagrama de blocos do controle com realimenta¢édo

Resposta em malha fechada do sistema mostrado na Figura 3-9 é dada por:

GG
T 1466

[
R
(3.8)

Manipulando a equacdo (3.8) e substituindo (C/R) por uma funcdo de transferéncia
de malha fechada desejada, (C/R)q4, a fungéo de transferéncia do controlador é calculada

através da equacao (3.9) [Jota, 1998]:

Lo (€/R),
o E(m) 3.9)

Para a obtencdo da equacdo do controlador, a funcdo de transferéncia em malha
fechada desejada (C/R)q4 deve escolhida atendendo o critério de tempo de acomodacéo
alcancavel da variavel do processo [Jota, 1998]. Além do critério de tempo de
acomodacdo, também foi observado como critério a variacdo da variavel manipulada,
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pois o sistema possui varias restricdes com relacdo aos grandes aumentos do fluxo do
gés H,.
De acordo com estas observacoes, a funcéo de transferéncia em malha fechada

desejada (C/R)4 escolhida para o projeto do controlador foi:

(%).: - 0;131+ 1
(3.10)

O controlador entdo pode ser obtido através da equacdo (3.9) substituindo G(s) por
(3.7) e (C/R)q4 por (3.10) gerando (3.11):

G.(s) = 0.9784(1 + + 0.038.5)

0.2128 = (3.11)

Como o modelo estimado da planta é de 22 Ordem (3.9), o controlador obtido pela
sintese direta é do tipo PID (Proporcional, Integral, Derivativo) dado pela equacéo
(3.11). Os parametros do controlador PID obtidos foram: K, (Ganho Proporcional) =
0.9784, T4 (Tempo Derivativo) =0.038s, e T; (Tempo Integral) = 0.2128s.

3.3.2 Implementacéo do controlador

Para a implementagdo do controlador PID projetado foram observadas algumas
consideracdes de ordem prética.
A parcela P1 do controlador foi implementada adicionando um retardo no elo de

realimentacdo como mostrado na Figura 3-10 [Jota e Pena, 1994]:

E(s) M(s)
—» 09784 +, -

1
1+ 0.2128s

Figura 3-10 Controle PI
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Esta configuracdo foi utilizada para facilitar a insercdo de uma acdo Anti-windup
para a parcela integral do controlador.

Em controladores que possuem a agdo integral, quando o sinal de controle atinge 0s
limites de saturacdo, o erro continua sendo integrado, fazendo a parcela integral crescer
demasiadamente. Isso é extremamente prejudicial ao sistema de controle, pois para ele
voltar a atuar na regido linear € preciso esperar um consideravel periodo para que o
termo integral se descarregue. A acdo anti-windup consiste em evitar que o termo
integral continue crescendo quando ocorre a saturacao do controlador.

Adicionando um limitador do sinal de controle (Mpin < M(t) < Mmax) nNa posi¢do
mostrada na Figura 3-11 temos um controlador Pl com acdo anti-windup. Quando o
atuador atinge o limite maximo ou minimo, a agdo integral para de atuar [Jota e Pena,
1994].

Limitador
E(s) M(s)
—» 09784 +, >
1
1+0.2128s

Figura 3-11 Controle Pl com acdo anti-windup

A acdo derivativa, também foi implementada com algumas consideracdes de ordem
pratica.

Para evitar os elevados sinais instantdneos na saida do controlador durante as
mudancas do Set-Point, a aplicacdo da acdo derivativa ocorreu no sinal de saida C ao

invés de ocorrer no sinal de erro E, como mostrado na equacao (3.12):

M(s) = 0.9787 {(1 + ) E(s) —0.038.s. C(Sjl}

0.2128.= (3.12)

Apesar da acdo derivativa benéfica, por indicar tendéncia da PV, ela amplifica em
graus crescentes sinais de frequéncia alta. Por conter ruidos de frequéncia alta (de
medicao e do proprio processo), caso ndo sejam filtrados, inviabilizariam o emprego da

acdo derivativa. Para evitar amplificagdo de ruidos em altas frequéncias, foi inserido um
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filtro passa-baixas de primeira ordem na acdo derivativa como mostrado a seguir [Jota e
Pena, 1994]:

0.038.5
14+ 0.038.a.5

D(s) = C(s)

(3.13)

Assim, o sinal usado para geracéo da acdo derivativo deve ser filtrado com constante
de tempo de Td/N, onde N, tipicamente, varia de 4 a 20 [Jota e Pena, 1994]. Na equacéo
(3.13) foi escolhido o valo a = 0.1 para este trabalho (correspondente a N=10), para que
a constante de tempo do filtro passa baixas fiqgue com um valor 10 vezes menor que a
constante de tempo da acdo derivativa, de modo que este filtro ndo interfira no
funcionamento da acéo derivativa e atue somente nas altas frequéncias impedindo que a
acao derivativa sofra a influéncia dos ruidos. Como os valores tipicos de N, variam
entre 4 a 20, o valor N=10, escolhido como um ponto de partida no projeto do
controlador, obteve resultados satisfatorios nos testes praticos, e foi mantido durante o
decorrer do trabalho.

O diagrama de blocos da Figura 3-12 mostra o sistema implementado.

Limitador Flanta
R(s) E(s M(s) C(s)
@ =) » 0.9784 L » G(s) >
1
1+0.2128s
0.038s
1+ 1+ 0038as

Figura 3-12 Diagrama de blocos do Controle PID proposto
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3.3.3 Discretizacao do controlador

Para implementacdo do controle projetado em um controlador digital, € necessario
realizar a discretizacdo deste controlador. Para a realizacdo desta, pode-se usar as
técnicas de transformada Z.

No método da integracdo retangular, o operador s & aproximado pela seguinte

expressao:

Onde T é o periodo de amostragem. Na integracdo retangular, o sinal é considerado
constante em todo intervalo de amostragem.

No método da integracdo trapezoidal, também chamada de bilinear, o sinal é
aproximado por uma reta. Estd aproximacdo e consideravelmente mais precisa. O
operador s € aproximado pela expresséo:

-~ 2(1—z71)
T(14+z71)

A acdo PI foi implementada com as seguintes equagdes de diferencas (3.14) e
(3.15), obtida através da discretizacdo do retardo de tempo utilizado no elo de
realimentacdo como mostrado na Figura 3-11, através da técnica da aproximacao
bilinear [Jota e Pena, 1994].

M(k) = K'E(k) +1(k)

(3.14)
I(k) = B.1(k) + (1 — B).M(k) (3.15)
Com
K“=K.(1+l), I3=2TE_T
2T, 2T, +T

Usando a transformacéo bilinear, a acdo derivativa foi implementada com a seguinte

equacéo de diferencas (3.16) [Jota e Pena, 1994]:

D(k) = D1.D(k — 1) + D2.[C(k) — C(k — 1)] (3.16)

onde:
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_ 2ay—1 D. = 2a T,
1 2ay+1° 2 2ay+ 1’ T

3.3.4 Implementacdo do algoritmo de controle em um PLC e

criacdo de IHM

As equaces (3.14), (3.15) e (3.16) do PID discreto obtido pela transformacéo
bilinear foram implementado num PLC da familia MPC-4004BF fabricado pela Atos

Automacdo Industrial Ltda através de programacao em Ladder (Figura 3-13).

¥ N I
¥ 5 J =

Figura 3-13 PLC instalado no Rack da BAS450

No apéndice, segue o diagrama do controle implementado no PLC através no
software de programacéo “Atos A1” do mesmo fabricante.

Para que o controlador fosse usado pela equipe de processos, e nos testes a seguir,
foi desenvolvido uma IHM (Interface Homem Maquina) através da criagdo de um
aplicativo supervisério em LabVIEW 8.2 (Figura 3-14). Através da adaptacdo do
aplicativo anterior criado para controle da injecdo de gases mostrado na Figura 2-17, o
controle da intensidade de emisséo Otica foi acrescentado como uma opcao de técnica
de controle mantendo as outras fungdes.
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B Controle OES.vi

File Edit “iew Project Operate Toaols Window Help

Figura 3-14 Interface para utilizagdo do controlador projetado
Através de uma chave seletora, o operador do sistema pode alternar a qualquer
momento do experimento a técnica de controle utilizada, podendo realizar o processo
através do método do controle de fluxo constante (método usado anteriormente) e o
método do controle da emisséo Otica.
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4 Resultados

Para avaliar a performance do controlador desenvolvido e os ganhos obtidos
através de sua implementacéo, foram realizados varios testes e experimentos.

Primeiramente foram realizados testes para validagdo do controlador, com o
objetivo de comparar a resposta real do controlador com os valores obtidos através de
simulacdo computacional.

A seguir foram realizados experimentos onde o controlador foi utilizado no
processo de deposicdo de filmes finos de Silicio Amorfo Hidrogenado, material que é
tema de varias pesquisas no CETEC. O objetivo desta realizacdo é demonstrar que o
controlador projetado ele é capaz de gerar produtos com caracteristicas satisfatorias
comprovadas atraves de um conjunto de analises de laboratério.

Foram realizadas também algumas comparagdes do processo de Sputtering
reativo usando o controlador de emissdo Otica desenvolvido e o método utilizado
anteriormente. Os objetivos destas comparagdes sdo mostrar as vantagens da utilizagédo
do controlador desenvolvido dentro da realidade do laboratério do CETEC, e mostrar

uma situacao de falha onde o controlador desenvolvido seria indispensavel.

4.1 Testes de desempenho do controlador

iImplementado

Para analisar o desempenho do controle projetado, foram realizados alguns testes
praticos, com o objetivo de comparar o desempenho real do controlador projetado e a
sua respectiva simulagéo, validando assim o controlador implementado.

Estes testes foram realizados com o sistema em malha fechada, aplicando um
degrau no valor desejado (Set-Point) da intensidade de emissdo Otica e observando a
acdo do controlador através da variagdo dos valores medidos.

O sinal da intensidade de emissao 6tica foi medida na entrada analdgica do PLC,
através da placa NI PCI-6221 da National Instruments, cuja frequéncia de amostragem

foi de 200Hz para estes experimentos. O sinal da variavel de controle, que consiste no
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sinal enviado para o Set-Point do controlador de fluxo (Mass Flow Controller MFC-
280), foi medido na saida analdgica do PLC, através da mesma placa de aquisi¢do de
dados.

Do mesmo modo realizado nos ensaios de resposta ao degrau, utilizou-se o
Argbnio (Ar) como o gas inerte e o Hidrogénio (H,) como o gas reativo. O gerador de
Plasma (ENI RPG-100) operou com a poténcia de 450W. O comprimento de onda
analisado no monocromador foi o correspondente a emissdo do Ha 656,3nm que indica
a presenca do gas H, na atmosfera da cdmara. O Fluxo do gas Ar foi mantido constante
em 75SCCM durante todos 0s ensaios.

A Figura 4-1 e Figura 4-2 mostram uma comparacao da resposta do sistema com
o controle em malha fechada implementado e a simulacdo deste controle utilizando o
MATLAB.

Na Figura 4-1 temos uma variacdo ao degrau de 4V a 3V do set-point da
intensidade de emissdo Otica (curva do “Set-point™). A resposta da variavel de processo
PV do sistema medida através do sinal de saida do monocromador é mostrada na curva
denominado “PV-PLC” (Figura 4-1), e a respectiva variacdo teorica da PV, obtida em
simulacdo no MATLAB, é mostrada na curva denominado “PV-MATLAB”. A resposta
da variavel manipulada MV, medida diretamente do sinal de controle enviado da saida
analogica do PLC para o MFC ¢é mostrada na curva “MV-PLC” Figura 4-2, e a
respectiva resposta tedrica da MV é mostrada na curva “MV-MATLAB” Figura 4-2.

Através de uma analise grafica pode-se observar que os valores reais sdo bem
préximos a sua respectiva simulacdo, validando entdo o controlador implementado. O
tempo acomodacdo da variavel de processo foi de aproximadamente 500ms como era
esperado no projeto do controlador e que atende perfeitamente as necessidades do

processo.
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Controle PID - Resposta ao Degrau de 4% a 3%
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Figura 4-1 Resposta ao degrau de 4V a 3V do controlador (Variacdo da PV)

Contrale PID - Resposta ao Degrau de 4% a 3%
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Figura 4-2 Resposta ao degrau de 4V a 3V do controlador (Variagdo da MV)
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4.2 Deposicao de Filmes Finos de Silicio Amorfo
Hidrogenado Utilizando o Controlador

Implementado

4.2.1 Introducao

Uma etapa de grande importancia para validar o controlador projetado € a
avaliacdo do seu desempenho em processos realizados no Reator BAS450, através da
analise dos filmes finos produzidos por esta técnica.

A deposicdo de filmes finos de silicio amorfo hidrogenado (a-Si:H) foi o
processo escolhido para os testes praticos, pois este material, e as técnicas para obté-lo,
foram alvo de pesquisas anteriores e correlacionadas a este trabalho, no a&mbito do
Nucleo de Materiais Solares do CETEC [Moura, 2011] [Santana, 2011]. A producao
deste grupo de filmes finos € fundamental para os principais processos de fabricacdo de
celulas solares fotovoltaicas a base de heterojungdes de silicio [Green, 2004].

O Material Silicio Amorfo (a-Si) pode ser utilizado como camada emissora em
células fotovoltaicas e possui menor custo de producdo se comparado ao Silicio
Cristalino (c-Si) [Tanaka et al, 2003]. Mas este material possui defeitos estruturais
(Dangling Bonds) e a incorporacdo de hidrogénio tem o papel de passivar tais defeitos
[Burrows et al, 2008]. Para que esta incorporacdo seja eficiente € necessario um
controle da atmosfera do plasma [Matsuda et al, 1980]. Existe uma porcentagem ideal
de hidrogénio ativado no plasma reativo do processo, que leva a um maximo de
incorporagdo do Hidrogénio efetivamente passivador de ligagdes insatisfeitas (Dangling
Bonds) [Matsuda et al, 1980]. Este fato foi tambem observado em trabalhos realizados
no CETEC, utilizando o Reator BAS450-PM [Moura, 2011]. O excesso de H, na
atmosfera de Sputtering ndo é desejado, pois neste caso ele pode introduzir defeitos na
estrutura do filme [Moura, 2011]. A utilizacdo da Espectroscopia de emissdo Gtica para
o controle do plasma de Sputtering Reativo para a formacdo dos filmes de a-Si:H €
sugerida em diversas referéncias [Aflori et al, 2005] [Feitknecht et al, 2002].

O objetivo dos experimentos foi realizar a produgdo desses filmes finos de
silicio amorfo utilizando a técnica de controle da intensidade de emissdo Otica
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implementada neste trabalho para uso no reator BAS450, e tentar demostrar sua
efetividade para o desenvolvimento de processos produtivos. A partir de estudos
realizados previamente pela equipe de processos do Nucleo de Materiais Solares, foram
realizados os experimentos para este trabalho, utilizando o controle da intensidade de
emissdo Otica como técnica de producéo, no lugar da utilizacdo do fluxo constante para
0 gés reativo, mantendo as demais varidveis de processo com os valores obtidos em
trabalhos anteriores.

Para avaliar os filmes produzidos foram realizadas analises estruturais, quimicas,
e Gticas. O objetivo dessas analises foi verificar se as propriedades dos filmes finos de
a-Si:H produzidos sdo adequadas para a utilizagdo na fabricacdo de células solares,
validando entdo o controlador projetado. Entre as caracteristicas que o Silicio Amorfo
Hidrogenado deve possuir para sua utilizacdo em células solares, destacam-se o “band
gap” (potencial de banda de energia) superior a 1,9¢V [Pinarbasi et al., 1989] [Fukaya
et al., 2004], que indica o nivel de incorporacdo de hidrogénio nos filmes, e auséncia de
componentes cristalinos (filme amorfo).

A caracterizacdo quimica e estrutural tem como objetivo verificar se 0 material
produzido é amorfo ou ndo através da técnica da espectroscopia Raman. Para esta
andlise utilizou-se o equipamento RENISHAW série inVia Raman (Figura 4-3), para
andlise das amostras de a-Si:H depositados sobre vidro.

Figura 4-3 Raman, equipamento da fabricante RENISHAW

A espectroscopia Raman se baseia no exame da luz dispersada por um material

ao incidir sobre ele um feixe de luz monocromatico. Esta técnica é bastante usada na
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literatura para analisar a cristalinidade de filmes de Silicio [Wei et al, 2006] [Parramon
et al, 2009].

Um espectro Raman mostra, em seu eixo das abscissas, a diferenca entre o
numero de onda da radiacdo incidente e espalhada, chamada de deslocamento Raman,
cuja unidade é convencionalmente expressa em cm™(numero de onda). No eixo das
ordenadas aparece a intensidade espectral, usualmente representada em unidades
arbitrérias (u.a.) dependentes de parametros experimentais [Rodrigues e Galzerani,
2012]. Os picos da medida do deslocamento Raman observados em 520 cm™ indicam
que o material produzido é Silicio Cristalino (c-Si) enquanto os valores abaixo deste
referéncia, por volta do valor 480 cm™ indicam que o material produzindo é Silicio
Amorfo (a-Si) [Kasap e Capper, 2006] .

A caracterizacdo Otica é realizada através de medidas de transmitancia e
refletdncia por meio de espectrofotdmetros, determinando as caracteristicas Oticas e da
estrutura das bandas do material (Band Gap). As medidas de espectroscopia Optica
foram realizadas com um espectrofotdmetro da Analytikjena Specord 210 (Figura 4-4),
em modo de transmitancia na regido do espectro eletromagnético que corresponde ao

ultravioleta-visivel (UV-Vis) no intervalo de 200 e 800nm.

.- ——
P— -

Figura 4-4 Espectrofotometro do fabricante Analytikjena Specord 210

A espessura dos filmes formados foi medida através da técnica de elipsometria.
Esta medida, juntamente com a caracterizacdo Otica, sdo utilizadas para calcular o Band
Gap dos filmes. Esta técnica de medicdo se baseia na irradiacdo (com um laser como
fonte de luz) de um material e a posterior captura de sua reflexdo. Através da medida da

diferenca entre a parte do feixe de luz refletido imediatamente e parte que é refletida
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depois de passar pelo material, a espessura do material podera ser determinada (Figura
4-5).

Onda Incidente w Onda Refletida

Meio O

Meio 1 M
Substrate ! ‘
| QCX/

Figura 4-5 Reflexdo de um feixe de luz em um substrato coberto com uma camada

utilizada na elipsometria para medida de espessura do filme

Através dos dados das medidas de transmitancia e espessura dos filmes, é
possivel encontrar o valor do Band Gap através de um método amplamente utilizado,
conhecido como Gréfico de Tauc [Tauc, 1976].

Neste método, o Band Gap (Eg) é obtido através da extrapolacdo da reta

ajustada até o eixo de energias (hw) num gréfico de (4.1):

ahw = B(hw — E,)?
(4.1)

Onde a é o coeficiente de absor¢do, hw é a energia dos fotons e B, a constante de
proporcionalidade, d& a inclinacdo da reta ajustada e € utilizada para descrever a largura
da borda de absorgéo [Oliveira, 2002].

O valor do Band Gap ira indicar a quantidade de hidrogénio incorporado no
filme, e se 0 material formado atende os requisitos necessarios para sua utilizagdo como

parte da célula fotovoltaica de heterojuncéo.

4.2.2 Experimentos e resultados

Foram depositadas quatro amostras de filmes finos de a-Si:H com os parametros

do processo mostrados na Tabela 4-1. Para cada um dos experimentos foi escolhido um
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valor diferente para o Set-Point da intensidade de emissdo Otica, mostrados na Tabela
4-1. A Figura 4-6 ¢ uma fotografia da amostra de deposigdo obtida no “Experimento 1”.

Os valores dos parametros para a realizacdo desses experimentos foram
baseados em valores 6timos para a deposicdo do a-Si:H, obtidos em trabalhos de
pesquisa realizados dentro do CETEC [Santana, 2010].

A escolha dos valores de Set-Points para a intensidade de emisséo, para estes
ensaios, ocorreu através de testes preliminares. Para obter o primeiro valor da
intensidade de emissao oOtica, utilizado no “Experimento 1 foi utilizado inicialmente
um fluxo constante do gas H, no valor de 30SCCM, sugerido pelas pesquisas, € a leitura
inicial da intensidade de emissdo 6tica. Com este teste inicial o valor escolhido para o
Set-Point de Intensidade de Emissdo Otica para o “Experimento 17 foi 2500mV. Para os
demais experimentos foram escolhidos valores acima (“Experimento 2” ¢ “Experimento
3”) e abaixo (“Experimento 4”) deste valor inicial, compondo assim os quatro

experimentos.

Tabela 4-1 Dados de Processo dos Filmes Finos produzidos em 02/02/2011

Experimento 1 | Experimento 2 Experimento 3 | Experimento 4
Set-Point da
Intensidade de 2500mV 1500mV 2000mV 3000mV
Emissdo Otica
Fluxo Ar 50SCCM 50SCCM 50SCCM 50SCCM
Poténcia
Gerador de 200W 200W 200W 200W
Plasma
Tensao 469,7V 473,7V 462,1V 468,9V
Corrente 0,42A 0,42A 0,43A 0,42A
Pressdo de 6x10°mbar 6x10°mbar 6x10°mbar 6x10°mbar
base (mbar)
Temp_o 10min 10min 10min 10min
Sputtering
Temperatura o o ° °
do Substrato 26°C 27°C 28°C 29°C
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Figura 4-6 Filme Fino de Silicio Amorfo Hidrogenado Depositado sob Amostra de
vidro de 2,5 x 2,0cm

Em todos os ensaios foi utilizado um mesmo alvo de Silicio tipo P, substratos de
vidro, Argdnio (Ar) como gas inerte com fluxo constante de 50SCCM, Hidrogénio (H,)
como o gas reativo com fluxo manipulado pelo controlador projetado, um gerador de
Plasma (ENI RPG-100) operando com a poténcia de 200W durante o periodo de 10
minutos para cada ensaio. O comprimento de onda para caracterizar a qualidade do
plasma de deposi¢do, monitorado com o monocromador do sistema de controle, foi 0
correspondente a emissdao do Ha 656,3nm que indica a presenca do gas H, na atmosfera
da camara.

Foram monitorados os valores da intensidade de emissdo 6tica do plasma
correspondente ao supracitado comprimento de onda 656,30nm, do fluxo do gés reativo
H, e também do fluxo do gas inerte Ar, a exemplo do que é mostrado na Figura 4-7 para
0 experimento 4. Estes valores foram obtidos diretamente da leitura dos sinais
provenientes dos respectivos sensores, em milivolts. Como pode ser observado na
Figura 4-7, durante os experimentos o controlador atuou nos valores do fluxo do géas
reativo, atuando para manter constante o valor da intensidade de emissdo oOtica do
plasma, na regido oOptica de interesse. O valor do fluxo de entrada do gas Argdnio foi
mantido constante durante 0s experimentos.

A seguir foram realizadas analises estruturais, quimicas e oticas dos filmes
produzidos. Os Espectros Raman dos filmes das quatro amostras preparadas sdo
mostrados na Figura 4-8. Estes espectros sdo caracteristicos de filmes amorfos, pois
possuem valores de pico abaixo de 520cm™ indicando que, no que diz respeito a

estrutura, os filmes possuem propriedades desejadas [Wensheng et al, 2007].
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Valores das Varidveis de Processo do "Experimento 4"
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Figura 4-7 Valores da intensidade de emissdo oOtica, fluxo de H; e fluxo Ar durante o

“Experimento 4”
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Figura 4-8 Espectro Raman das quatro amostras

A Figura 4-9 mostra as medidas de transmitancia em funcdo do comprimento de

onda obtido pelo espectrofotdmetro da Analytikjena Specord 210.
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Figura 4-9 Espectrometria UV-Vis

Na Figura 4-10, Figura 4-11, Figura 4-12, e Figura 4-13 estéo os graficos de Tauc
para obtencdo dos valores de Band Gap dos filmes de silicio, conforme medidas Gticas e
medidas de espessura, estas obtidas por elipsometria. Os valores de Band Gap dos
filmes obtidos nos experimentos 1, 2, 3 e 4 foram respectivamente 2,01eV; 1,75eV;
1,81eV e 1,96eV.
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Figura 4-10 Grafico de Tauc para obtencdo do valor de Band Gap do filme fino

produzido no “Experimento 1”
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Figura 4-11 Grafico de Tauc para obtencéo do valor de Band Gap do filme fino

produzido no “Experimento 2”
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Figura 4-12 Gréfico de Tauc para obtencdo do valor de Band Gap do filme fino

produzido no “Experimento 3”
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Figura 4-13 Grafico de Tauc para obtencdo do valor de Band Gap do filme fino

produzido no “Experimento 4”

4.3 Comparacao da performance do sistema com
0 controle de emissao oOtica implementado e o

método usado anteriormente

Atualmente, os processos de Sputtering reativo realizados no laboratorio de PVD
do CETEC utilizam a técnica de controle de fluxo, onde os gases de processo possuem
Set-Points fixos durante todo experimento. Esta técnica é utilizada fazendo uma
suposicdo que o0 sistema de vacuo estd operando com uma taxa de bombeamento
constante e invariavel durante todo o processo. Como foi citado anteriormente, este
método, apesar de muito utilizado, € problematico, pois ndo garante a pressdo parcial
constante do gas reativo dentro da camara, o que pode resultar em produtos diferentes
dos esperados, afetando assim a repetibilidade dos experimentos.

Diante deste quadro foram realizados testes, mostrados a seguir, com dois
objetivos principais: O primeiro objetivo é demonstrar que o processo com fluxo
constante ndo garante a pressdo parcial fixa do gas reativo, através da medida da
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intensidade de emissdo Otica durante o processo de Sputtering. O segundo objetivo é
comparar a performance do sistema utilizando o controlador de emissdo oOtica
implementado demonstrando que ele atua no fluxo do gés reativo com o objetivo de
manter a pressao parcial deste gas constante durante um experimento completo.

Os sinais medidos foram a intensidade de emissao Otica na entrada analoégica do
PLC, e o sinal enviado para o Set-Point do controlador de fluxo (Mass Flow Controller
MFC-280), na saida analdgica do PLC. Foi utilizada a placa de aquisi¢do de dados NI
PCI-6221 da National Instruments.

Os tempos de duracdo destes ensaios variaram entre 10 e 20 minutos, que
corresponde a duracdo de alguns dos experimentos reais realizados neste reator. Como o
tempo de duracdo destes testes foi longo em relacdo aos testes anteriores, o periodo de
amostragem foi modificado para obter-se 1 ponto por segundo, sendo que cada ponto
consiste na média aritmética de 50 valores.

A Figura 4-14 mostra o sistema sem o controle de emissdo Gtica (utilizando
fluxo constante).

Variacdo da Emissdo Otica com o fluxo do gds reativo constante
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Figura 4-14 Dados do processo sem o controle de emissdo ética
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Este teste foi realizado com a BAS450 em condicBes consideradas ndo ideais
para a equipe de processos, bem diferentes das condi¢des do equipamento durante os
ensaios e experimentos anteriores. Nesta situacdo, o desempenho da bomba criogénica
vai diminuindo, intensificando assim o efeito de perturbacdo no sistema, facilitando a
observacao da variacdo da intensidade de emissdo 6tica em uma analise grafica. Apesar
desta condigdo ndo ser uma condic&o ideal, € um estado muito comum do equipamento.

Neste teste o fluxo do gés H, foi mantido constante em 30SCCM (que
correspondem ao sinal analégico de 1500mV) e o fluxo do gas Argénio em 50SCCM
que sdo valores comuns em experimentos realizados no laboratério do CETEC para a
deposicdo do a-Si:H [Santana, 2011].

Neste ensaio podemos observar a pressdo parcial do gas reativo (medido
indiretamente pela Intensidade de Emissdo Otica) teve um aumento de
aproximadamente 80% tornado o simples controle de fluxo (que € o método utilizado
com mais frequéncia) invidvel para realizar o processo de Sputtering Reativo com o
Reator nestas condicdes.

A segunda parte desta analise consistiu em utilizar o controle desenvolvido com
o sistema BAS450 nas mesmas condi¢fes ensaio mostrado na Figura 4-14. Os graficos
apresentados na Figura 4-15, Figura 4-16, e Figura 4-17 a seguir mostram os resultados
obtidos.
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Figura 4-15 Dados do processo utilizando o controle de emissdo Gtica (Teste 1)
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Figura 4-16 Dados do processo utilizando o controle de emissao 6tica (Teste 2)
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Figura 4-17 Dados do processo utilizando o controle de emisséo otica (Teste 3)
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Nestes testes pode-se observar que a intensidade de emissdo Gtica constante
durante todo o processo e o controlador atuando na MV (Set-Point do Fluxo do Mass
Flow Controller).

4.4  Simulacdo de falha no sistema de vacuo para

teste do controlador implementado

O objetivo dos testes a seguir € demonstrar situacdes de falha no subsistema de
vacuo do equipamento BAS450-PM, onde a técnica utilizada anteriormente para o
controle do processo de Sputtering reativo se tornaria invidvel, e o controle
desenvolvido neste trabalho se torna entdo uma solugédo para contornar este problema.

Continuando a comparacdo entre o0 sistema com o controle da emissdo Otica
implementado e a utilizacdo do controle de fluxo constante para o processo de
sputtering reativo, para casos onde a taxa de bombeamento sofre variagOes, foi
demonstrado anteriormente que a pressdo parcial do gas reativo ndo ficara constante se
o fluxo deste gas for mantido constante. Este fato ndo é uma condicdo atipica do
equipamento. Dentro do laboratério do CETEC ja foi observado que a bomba
criogénica utilizada atualmente no laboratério vai perdendo o seu rendimento durante
certas corridas (principalmente quando é usado o gas hidrogénio) em funcdo da propria
caracteristica de funcionamento da bomba, que perde o rendimento ao longo do tempo
por ser uma bomba de fixacdo e precisa passar pelo processo de regeneracdo em
intervalos regulares de tempo indicados pelo fabricante ou no caso de uma manutencéo
corretiva [O"Hanlon, 2003].

No caso de uma perturbacdo mais brusca do sistema, como por exemplo, uma falha
no sistema de vacuo durante um periodo curto, aproximadamente 1 segundo, o
experimento estaria comprometido.

Com o objetivo de verificar a funcionalidade do controlador diante de variagdes das
taxas de bombeamento, foram realizados testes com a simulagédo de falha neste sistema.
Esta falha foi simulada fechando-se a valvula de alto vacuo através da fun¢do “STAND
BY” do painel analdgico da méquina, interrompendo o bombeamento da camara. A

Figura 4-18 mostra um diagrama esquematico do sistema de vacuo do Reator BAS450,
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indicando a valvula que serd acionada. Esta interrupcdo é feita manualmente em
intervalos de tempo variando entre 1 e 2 segundos aproximadamente.

Com o objetivo de ndo causar a saturacdo da bomba criogénica, o pardmetros do
sistema foram novamente alterados para estes ensaios, utilizando valores um pouco
menores para os fluxos de Argonio (que foi mantido constante em 30SCCM) e o fluxo
de Hidrogénio que operou com valores proximos a 20SCCM. A Poténcia do gerador de
Plasma foi de 700W, o comprimento de onda observado pelo monocromador foi
656,3nm. O periodo de amostragem para estes experimentos foi de 250ms, sendo que

cada ponto desta amostra corresponde a média aritmética de 50 valores.

Camara de wvacuo

Valvula de< >
alto vacuo ; 6
T Fa

i

Bomba h
Criogénica

P1 P2_—

P3
Bomba K
HMecanica
i

Figura 4-18 Diagrama do sistema de vacuo com a indicagéo da valvula manipulada

durante os testes

O sinal de pressdao também foi adquirido do painel anal6gico da BAS450 que
consiste em um sinal de 0 a 10V correspondente as pressdes de 1 x 10 mbar a
1000mbar (a relacdo entre tensdo e pressdo € logaritmica). Esta medida tem como
objetivo apenas verificar o intervalo onde ocorreu a falha. O tempo de falha considerado
é o intervalo em que a pressdo sobre a variagao (englobando o tempo que a cdmara esta
em “Stand By” e o tempo que a pressdo demora a voltar ao estado anterior).

Primeiramente os ensaios foram realizados sem utilizar o controle de emisséo Otica,

utilizando apenas o controle de fluxo (constante em 20SCCM — Sinal de 1000mV) que é
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0 método de controle utilizado atualmente na operacdo do reator. Os dados das
variagdes do Fluxo de H,, Intensidade de Emissdo Otica e Pressdo, realizados em dois
ensaios sdo mostrados na Figura 4-19 e Figura 4-20 onde os tempos de falha

aproximados foram de 1,4 segundos e 2,5 segundos respectivamente.
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Figura 4-19 Simulagdo de falha no bombeamento utilizando o método do fluxo de H,
constante (Teste 1)

No instante da interrupcdo do bombeamento (que pode ser observado pela variagédo
da presséo), a intensidade de emissdo Optica variou consideravelmente, mostrando o
aumento da quantidade de hidrogénio presente na atmosfera da camara. Isso demonstra
claramente que ao utilizar um fluxo constante do gas reativo ndo estamos garantindo
uma pressdo parcial constante deste gas, ja& que estd vai depender da taxa de
bombeamento, que pode sofrer variacgdes.

Em uma segunda bateria de ensaios, foi utilizado o controle da intensidade de
emissdo Otica (com Set-Point de 500mV) implementado. A Figura 4-21 e Figura 4-22
mostram os dados das variagdes do Fluxo de H,, Intensidade de Emissdo Otica e
Pressdo, realizados em dois ensaios, onde os tempos de falha aproximados foram de

1,04 segundo e 2,0 segundos respectivamente.
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Figura 4-20 Simulagdo de falha no bombeamento utilizando o método fluxo de H,
constante (Teste 2)
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Figura 4-21 Simulacgéo de falha no bombeamento utilizando 0 método o controle da

intensidade dtica (Teste 1)
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Sinais de Tensdo Correspondentes dos Sensores (V)
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Figura 4-22 Simulagdo de falha no bombeamento utilizando o método o controle da

intensidade ética (Teste 2)

No instante da interrup¢do do bombeamento o controlador atuou variando o fluxo
do gas hidrogénio com o objetivo de manter constante a intensidade de emissdo oOtica.
Desta vez 0 que se observou na Figura 4-21 e Figura 4-22 foi uma variacdo da
intensidade de emissdo Otica bem menor. Isto significa que a pressdo parcial do gas
hidrogénio ndo sofreu bruscamente com a falha em comparagdo com o0s testes

mostrados na Figura 4-19 e Figura 4-20.
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5 Discussao dos Resultados

A funcionalidade e desempenho do controlador implementado neste trabalho serédo
discutidos a seguir.

Com relagdo a validacdo do controlador projetado, do ponto de vista da
Engenharia de Controle, os testes praticos de resposta ao degrau indicam a correta
implementacdo no PLC do controlador projetado, e validam também o projeto como um
todo, incluindo as etapas anteriores de modelagem matematica e projeto do controlador.
A resposta ao degrau do sistema de controle implementado foi bastante proximas a
simulacdo em MATLAB, podendo ser observada por uma simples analise grafica como
mostrado na Figura 4-1.

Com relacdo a performance deste controlador na producdo de filmes, os testes
praticos realizados no laboratorio e as analises de laboratdrio aprovam a técnica
proposta para o Reator BAS450 utilizado no CETEC. O filmes de a-Si:H produzidos
por esta técnica atendem os requisitos de qualidade para sua utilizacdo com parte da
célula fotovoltaica de heterojuncao.

Através da anélise dos espectros Raman foi constatado que os filmes formados
nos 4 experimentos sdo amorfos.

Através dos dados das medidas de transmitancia e espessura dos filmes, e a
utilizacdo do método do grafico de Tauc, obteve-se os valores de band gap dos 4
experimentos. Da analise desses valores obtidos, pode-se extrair importantes resultados.
Os filmes formados no “Experimento 1” e no “Experimento 4, possuem o Band Gap
superior a 1,9eV, nivel dos mais elevados e desejavel como requisito de qualidade de
filmes de Si amorfo hidrogenado [Pinarbasi et al., 1989] [Fukaya et al., 2004]. Pode-se
observar que estes valores estdo dentro da faixa dos maiores valores de Band Gaps
encontrado nas pesquisas anteriores [Moura, 2011] [Santana, 2011]. Este valores de
Band Gap sugerem que o controle promoveu alta incorporacdo de Hidrogénio nos
filmes de a-Si:H, condizente com uma maximizacdo de Hidrogénio atdmico no plasma
correspondente. Infere-se entdo que o controlador implementado, ao promover
maximizacdo da principal espécie ativa no plasma, pra passivacao de defeitos em filmes
de a-Si:H, promove a formacdo desses filmes, dentro dos padrdes de qualidade para

aplicacbes fotovoltaicas. O resultado também demonstra a funcionalidade e
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aplicabilidade da técnica de controle de emissao Otica, que é proposta na literatura, para
atender as necessidades de producdo dentro do Nucleo de Materiais Solares do CETEC,
que anteriormente trabalhava utilizando apenas a técnica de fluxo continuo do gas
reativo para a realizacdo dos processos.

Os resultados de Band Gap, obtidos nos 4 experimentos de validacdo do
controlador para a producdo de filmes finos, também foram Uteis para contribuir nas
pesquisas ja realizadas pela equipe de processos com relagdo as técnicas de producéo do
a-Si:H. As variacGes observadas nos valores de Band Gap permitem analisar as
diferencas na incorporacdo de Hidrogénio para a passivacdo de defeitos estruturais, de
acordo com os diferentes parametros utilizados no processo, no caso, o valor do Set-
Point da emissdo Otica que controla a pressdo parcial do Hidrogénio atémico na
atmosfera de deposi¢cdo. Dados da pesquisa sobre as técnicas de producdo do material a-
Si:H, dentro do ambiente do CETEC, apontam para a existéncia de um valor maximo de
Band Gap com relacdo ao teor de H, na camara [Moura, 2011], valor este de
aproximadamente 2 eV. A Figura 5-1 mostra a variagio dos valores de Band Gap com o
fluxo do gas Hidrogénio, apresentado neste grafico em valores percentuais em relacédo
ao fluxo do gas Argdnio, obtido em pesquisas realizadas no laboratério do CETEC

utilizando a técnica do fluxo continuo do gés reativo.
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Figura 5-1 Variagdo do Band Gap com o fluxo de Hidrogénio [Moura, 2011]

76



O “experimento 17, que foi realizado com o Set-Point de intensidade de emisséo
Otica em 2500mV, conforme sugerido por resultados de pesquisas anteriores do ja
citado grupo de filmes finos do CETEC, como sendo adequado pra maximizar valores
de Band Gap em questéo, resultou de fato em um filme fino com o valor de Band Gap
2,01eV. Entdo, seria razoavel esperar-se que os valores de band gap dos filmes obtidos
no “Experimento 2” ¢ “Experimento 3”, para 0s quais, em relacdo ao "Experimento 1",
foram usados menores valores de Set-Points de emissdo Otica para Hidrogénio atdmico,
resultassem em menores valores de Band Gap, uma vez que eles teriam sido produzidos
em atmosfera mais pobre em Hidrogénio atdmico. J& no caso do “Experimento 4, 0
maior valor de Set-Point para emissdo Otica de Hidrogénio atbmico, deve promover
maior teor desta espécie no plasma de processo. Sendo assim, de acordo com resultados
de Moura (2011), seria esperado que o valor de Band Gap do filme correspondente
estivesse préximo do maximo, o que foi o caso (1,96 eV). Isso confirma os dados de
estudos e resultados obtidos anteriormente pela equipe de processos e também a
utilizacdo desta nova técnica como valida para a producdo de filmes de a-Si:H no Reator
BAS450.

Durante os ensaios verificou-se que ocorreu a manipulacdo do fluxo de hidrogénio
para manter constante a intensidade de emissdo Otica, sendo que no “Experimento 4”
(Figura 4-7) foi observada uma variagdo maior que nos demais. O grafico descendente
do fluxo de hidrogénio aponta para a queda na taxa de bombeamento. A perda da
eficiéncia de bombeamento durante a producdo era um fendmeno indesejado ja notado
pela equipe de processos do CETEC. E pela primeira vez, esta mudanga na taxa de
bombeamento do sistema de vacuo pdde ser visualizada graficamente.

Nos testes de comparacdo da performance do controlador implementado com o
metodologia do controle continuo do fluxo do gas reativo usado anteriormente, foi
demonstrado que o controlador desenvolvido, além de trazer melhorias para o processo,
em certas situacOes pode ser indispensavel. Foram realizados dois conjuntos de testes
para fazer compara¢bes com o controlador implementado e o método de controle do
fluxo do gés reativo usado anteriormente.

Nestes testes foi explorada as variagbes das condigdes do equipamento,
especialmente em relacdo ao sistema de producdo de vacuo, e a deficiéncia que pode
ocorrer na utilizacdo do simples controle de fluxo, sem um sistema em malha fechada

que “enxergue” a composi¢ao da atmosfera do Plasma.
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Foi demonstrado, através do primeiro grupo dos testes de comparacdo (Figura
4-14, Figura 4-15, Figura 4-16, e Figura 4-17), que mesmo com o sistema BAS450
trabalhando em condi¢bes consideradas ndo ideais, o controlador projetado mantém
constante a pressdo parcial do gas reativo, enquanto o método usado anteriormente
resultou em variacdes na intensidade de emissdo Otica que chegaram a variar em
aproximadamente 90% do valor inicial. A importancia deste fato é a melhoria na
reprodutibilidade da qualidade dos filmes produzidos, mesmo sob variagbes nao
previstas no sistema de vacuo.

Diante dos testes onde a taxa de bombeamento sofre interrupcdes bruscas,
simulando uma falha no sistema de véacuo, o controlador atuou permitindo a
continuidade do experimento, mesmo nestas condigdes.

Pode-se observar na Figura 4-19 e Figura 4-20 que no sistema com fluxo constante
(sem o controle da emissdo Otica) os valores de emissdo Otica do plasma, no momento
do teste, variam bastante ao ponto de chegarem a um valor 10 vezes maior em um
intervalo de tempo préximo de 3 segundos. Uma variacdo tdo grande seria muito
prejudicial tanto para a qualidade do filme a ser formado quanto para a seguranca do
sistema de vacuo, pois uma quantidade grande de hidrogénio pode levar a bomba
criogénica a saturacdo, tornando o equipamento inutilizavel por um periodo de no
minimo 24 horas, tempo necessario para que seja conduzida e concluida uma rotina de
regeneracao automatica.

No sistema com controle da intensidade de emissao 6tica do plasma, durante o teste
de simulacéo de falha no bombeamento (Figura 4-21 e Figura 4-22) o controlador atuou
no fluxo do gas H, impedindo o aumento abrupto da quantidade do gas na camera. E é
importante observar que o controlador desenvolvido atua diminuindo o fluxo do gas
reativo o que também funciona como uma protecdo para o sistema de vacuo

(especialmente para a bomba criogénica).
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6 Conclusao

O presente trabalho oferece uma alternativa para a producéo de filmes finos com
controle da pressdo parcial de espécies reativas do plasma, com base em sua emissdo
Optica.

Este controle mostrou-se ser eficiente e efetivo, bem como robusto e sua
aplicabilidade na producéo de filmes finos de a-Si:H foi demonstrada. Os resultados dos
ensaios de caracterizacdo dos filmes finos produzidos indicam que este controlador é

apto a ser utilizado no processo de fabricacdo do material a-SI:H.
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7 Sugestoes de trabalho futuros

Com a implementacéo deste controlador, a intensidade de emissao Otica surge como
uma nova variavel de processo dentro do contexto do laboratorio de PVD do NMS. O
valor absoluto da intensidade de emissdo Gtica ndo tem importancia pratica mais se
associado com uma séria de estudos e experimentos é uma excelente ferramenta para o
controle do Sputtering reativo. A realizacdo de um trabalho de estudo e levantamento
dos parametros 6timos de intensidade de emissdo Otica, através da realizacdo de varios
experimentos e andlises da qualidade dos filmes depositados é um interessante trabalho
para pesquisa na area de materiais, pois com este estudo a utilizacdo do controle da
emissdo otica pode otimizar os filmes produzidos no laboratério. Juntamente com este
trabalho, podem ser estudados meios para melhorar a estabilidade do sinal de emisséo
Gtica que sensivel a posicdo de amostragem em relagdo ao alvo.

Os parametros do controlador projetado foram obtidos através das caracteristicas
dindmicas correspondentes a determinadas condi¢cdes de um processo, no caso, filmes
de a-Si:H. Seria interessante avaliar a dindmica do sistema para condicdes relativas a
producdo de outros filmes finos e obter novos parametros de controle para esta situacéo.

Filmes como o TiO, e ZnO séo materiais produzidos com a técnica de controle da
intensidade de emissdo Otica, segundo a bibliografia apresentada durante este trabalho.
Estes filmes sdo alvos de pesquisa dentro do laboratério e a utilizacdo do controlador
implementado para a producdo destes filmes é uma sugestdo para futuros trabalhos de
pesquisa dentro do Nucleo de Materiais Solares.

Este mesmo trabalho pode ser repetido para os outros Reatores que trabalham com
deposicao a Plasma, como é o caso da Rede de Cooperagdo Nacional em Engenharia de
Plasma (RECONPLASMA), e outros Reatores do Laboratorio do CETEC.

Como sugestdo de pesquisa na area de controle, a pressdo da camara € um parametro
que também deve ser controlado. A variacdo do fluxo dos gases e as variagOes das
condigdes internas da camara alteram a presséo, que por sua vez afeta o filme fino
produzido. Combinar o controle de emissdo Otica desenvolvido com o controle da
pressdo pode gerar um novo trabalho de pesquisa.

A utilizacdo da espectrometria de massa para o controle do fluxo do gas reativo é

uma das metodologias citadas para o processo de sputtering reativo. Como o nucleo de
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matérias solares do CETEC possui este equipamento, este pode ser um novo trabalho de
pesquisa.

Utilizacdo do monitoramento da tensdo no alvo para o controle do fluxo do gés
reativo € a terceira técnica citadas para 0 processo de sputtering reativo e também pode

ser alvo de novas pesquisas.
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Inicializando Constantes: tempo de awostragem, Klinha, Beta
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Apéndice
Diagrama Ladder 1-3
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Diagrama Ladder 2-3
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