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RESUMO

O projeto em deposicdo quimica da fase vapor (Diamante) e seus Materiais
Relacionados, O DIMARE, do INPE tem estado sempre em evidéncia, dirigido por dois
projetos tematicos. Objetiva-se com esta proposta, inovar para uma das mais cobicadas
areas de estudos em Diamante CVD, que é a de obter o diamante em estrutura mono
cristalina via baixas pressdes e baixas temperaturas, ou seja, via reagdes quimicas na fase
vapor. Neste trabalho, estudar-se-4& uma maneira de controlar mecanicamente o
deslocamento do porta substrato na mesma velocidade da taxa de crescimento do filme
de diamante, que é um procedimento necessario para se obter grau mano cristalino. Para
isso o reator MWCVD foi desmontado e devidamente preparado, através da substituicao
e adicdo de componentes de seus subsistemas.
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ABREVIATURAS E SIGLAS

AJCVD - Deposi¢do Quimica da Fase Vapor assistida por Jato de Plasma do inglés, (Arc-
Jet Plasma Assisted Chemical Vapour Deposition)

CLP — Controlador Logico Programavel

CVD - deposic¢do quimica da fase vapor (do inglés, Chemical Vapour Deposition)
DIMARE — grupo de pesquisa em Diamante CVD e Materiais Relacionados

HFCVD - Deposicdo Quimica da Fase Vapor assistida por Filamento Quente (do inglés,
Hot Filament Chemical Vapour Deposition)

HPHT — Alta Pressdo e Alta Temperatura (do inglés, High Pressure and High
Temperature)

LAS — Laboratorio Associado de Sensores e Materiais

MCD - Diamante Micro Cristalino (do inglés, Micro Crystalline Diamond)

MWCVD - Deposicdo Quimica da Fase Vapor assistida por Plasma de Micro-ondas (do
inglés, Micro Wave Plasma Assisted Chemical Vapour Deposition)

NCD — Diamante Nani Cristalino (do inglés, Nano Crystalline Diamond)

SCADA - Controle Supervisério e Aquisi¢do de Dados (do inglés, Supervisory Control
and Data Acquisition)

SCD - Diamante Mono Cristalino (do inglés, Single Crystal Diamond)

UNCD - Diamante Ultra Nano Cristalino (do inglés, Ultra Nano Crystalline Diamond)
USB - Porta Serial Universal (do inglés, Universal Serial Bus).
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1.  INTRODUCAO

Embora, historicamente, sabe-se que a forma alotropica do carbono, o qual pode-se
verificar que apresenta a ligacdo quimica que resulta nas cadeias de carbono mais forte da
natureza. Apenas em 1954 foi possivel sintetiza-lo em laboratério a partir da grafite
(BUNDY, 1955), submetendo-o a pressdes acima de 60.000 atmosferas e a temperaturas
acima de 2000 K. Neste mesmo ano publicou-se o primeiro indicio de obtencdo de diamante
a partir da fase gasosa, isto €, via deposi¢do quimica da fase vapor, com pressdo inferior a
uma atmosfera e temperatura inferior a 1200 K (ANGUS, 1988). Apenas na década de
70 que se impulsionou o processo de obtengdo de diamante a partir da fase gasosa, devido a
descoberta do gas hidrogénio (SPITSYN, 1981), o qual ao ser decomposto em hidrogénio
atdbmico deteriora formacdes grafiticas do carbono através do ataque a ligacdes do tipo sp?
nas moléculas, favorecendo a formacéo de ligacdes do tipo sp3 que € a do diamante. Na década
de 80, ha a publicacdo de uma série de aplicacdes desta técnica de obtencdo de diamante
(MATSUMOTO, S. M., Y., 1983; MATSUMOTO, S. S., Y.; TSUTSUMI, M.; SETAKA,
N., 1982).

Vaérias técnicas foram desenvolvidas, dependendo do processo de ativagdo,
destacando-se: a deposicdo quimica da fase vapor ativada por plasma de micro-ondas, do
inglés microwave plasma-assisted chemical vapor deposition, ou MWCVD (BORGES;
MOISAN; GICQUEL, 1995; LIOU et al., 1989); deposi¢do quimica da fase vapor ativada
por filamento quente, do inglés hot filament chemical vapor deposition, ou HFCVD
(MATSUMOTO, S. S., Y.; TSUTSUMI, M.; SETAKA, N., 1982; SPITSYN, 1981); a
deposicdo quimica da fase vapor ativada por jato de plasma, do inglés arc jet plasma chemical
vapor deposition, ou AJCVD (OHTAKE; YOSHIKAWA, 1990). Alguns trabalhos tém sido
bastante esclarecedores no sentido de magnificar parametros, tais como melhores
concentracdes de CH4 em H2, melhor temperatura de ativacdo da mistura e melhor pressao
ambiente de crescimento(ANGUS, 1988; KOBASHI et al., 1988; MATSUMOTO, S. S., Y,;
TSUTSUMI, M.; SETAKA, N., 1982; SPITSYN, 1981), adicdo de oxigénio na mistura
CHa/H2 d& maior coalescéncia entre os grdos, encontrando-se maior pureza nos filmes de
diamante (PATTERSON, 1991).

Uma contribuicdo importante da equipe em Diamante CVVD e Materiais Relacionados,
o DIMARE do LAS/INPE, a qual o presente projeto se insere, foi obter melhora na qualidade
e taxa de crescimento do filme com o uso de gas halogénio nas misturas convencionais
(FERREIRA et al., 2000; FERREIRA et al., 1997; TRAVA-AIROLDI, V. J. R, C. R;
FUKUI, M.; BARANAUSKAS, V., 1992). Aliado a este fato, varios modelos teoricos e
buscas experimentais evoluiram para tentar esclarecer os possiveis mecanismos envolvidos
no crescimento desses filmes de diamante (FRENKLACH; SPEAR, 1988; GOODWIN,
1991; HARRIS; MARTIN, 1990).

A literatura a respeito desses filmes de diamante é vasta 0s quais propuseram novas
técnicas de caracterizacdo e de diagndsticos in situ (BARANAUSKAS et al., 1992; CELII;
BUTLER, 1989; FERREIRA et al., 1998), preparacdo de superficie (CORAT, 1997),
crescimento colunar (TRAVA-AIROLDI, V. J. et al., 1995; TRAVA-AIROLDI, V. J. et al.,
1998)e desenvolvimento tecnolégico (TRAVA-AIROLDI, V. J. C., E.J.; BARANAUSKAS,
V., 1997; TRAVA-AIROLDI, V. J. C., EJ.; FERREIRA, N.G.; LEITE, N.F., 1997).

Tal exploracdo académica e industrial é resultante das propriedades Unicas dos
diamantes assim resumidas: é o material mais duro; baixo coeficiente de atrito (equivalente
ao do teflon); condutividade térmica muito alta (cinco vezes superior a do cobre); é
transparente a radiacao desde o espectro ultra violeta até o infra vermelho; tem alto indice de
refracdo (2,47); é material hospedeiro para varios tipos de dopagens; € resistente a radiagdes
cosmica e nuclear; além de ser quimicamente inerte (MAY, P.W., 2000).

Suas aplicacdes atingem muitas areas como a espacial, de microeletrénica, de ética,
na industria mecénica, na inddstria odontoldgica e médica. Dentre estas primeiras aplicagdes



do diamante-CVD, pode-se destacar o0 uso em brocas de perfuracao de pogos de petréleo com
desempenho superior as convencionais (TRAVA-AIROLDI, V. J. C.,, EJ.; MELO, L.L,;
BONETTI, L.F., 2008), os quais apresentavam estrutura nano cristalina (CLAUDE A.
KLEIN, 1993).

No que se refere a industria mecénica e de ferramentas apresentam-se revestimentos
de reducdo de desgaste e atrito e para ambientes agressivos (TRAVA-AIROLDI, V. J. C.,
E.J.; BARANAUSKAS, V., 1997). No campo da otica temos filmes finos transparentes,
revestimentos anti-reflexo, janelas dticas devido a sua alta transparéncia a um amplo espectro
de radiacdo (KOIDL; KLAGES, 1992). E na area das aplicacdes eletrbnicas, este material
tem sido investigado conceitualmente por oferecer novas fungées como deteccdo de luz ultra
violeta, emissOes de laser e eletrobnica de alta temperatura (BUCKLEY-GOLDER;
COLLINS, 1992). No entanto, embora os estudos fundamentais para a deposi¢do quimica na
fase vapor se iniciaram a cerca de 15 anos (MANKELEVICH; MAY, 2008; MAY, PAUL
W.; MANKELEVICH, 2008), apenas recentemente é que houve um desencadeamento forte
em busca deste material, mesmo assim de forma ndo muito ostensiva (HEMLEY, 2011,
TRAVA-AIROLDI, V. J.C., EJ.; FERREIRA, N.G.; LEITE, N.F., 1997).

As aplicacfes do diamante CVD sdo muito amplas, concorrendo com o diamante
natural. Ha novas frentes reais de aplica¢fes, como em microeletronica, sendo de grande
interesse para aplicagdo em desenvolvimento de semicondutores de alta eficiéncia, e a
possibilidade de obter spins eletrdnicos orientados criados através da manipulacdo da
radiacdo em micro-ondas durante o crescimento, além de sua aplicacdo em diversos campos
da 6tica (TALLAIRE et al., 2014; TALLAIRE; ACHARD; SILVA,; et al., 2013).

Neste contexto de propriedades e caracteristicas Unicas dos diamentes CVD, ha a
necessidade do desenvolvimento de técnicas de automacdo e controle para a construcao destas
estruturas. A automacdo e os sistemas de controle por ela possibilitados, bem como os
mecanismos de controle e supervisao , sdo capazes de auto-gerenciar e levar a transposicao
de grandes desafios na concepcao deste material Unico(BOY, 2014; MEHTA; REDDY,
2015a).

No estudo aqui apresentado, propde-se o desenvolvimento do projeto de um sistema
de supervisdo e controle do processo de crescimento do diamante CVD de elevada eficiéncia
e superior desempenho. Entdo, serd utilizado um controlador I6gico programéavel aliado a um
conjunto de acionamento eletromecénico, composto por um drive de redugéo eletrdnica e
servomotor e um sistema de transmisséo de movimento, um fuso de esferas.

2. OBJETIVO

Estudo e defini¢do de parametros de velocidade e posicionamento para a obtencdo do
deslocamento linear controlado em reator MWCVD (deposi¢do quimica da fase vapor
assistida por plasma de micro-ondas, do inglés, Micro Wave Plasma Assisted Chemical
Vapour Deposition) de alta poténcia.

2.1.  Objetivos especificos

Obter uma maneira de controlar mecanicamente o deslocamento do porta substrato.
Este controle sera obediente a variacéo de temperatura medida sobre o filme de diamante.

Introducdo a prética laboratorial em crescimento de diamante CVD via reator de
microondas em 2,45 GHz de alta poténcia. Os principais parametros de crescimento deste
tipo de diamante CVD estardo sendo estudados, com as devidas caracterizagoes, via MEV,
espectroscopia de espalhamento Raman, Difracdo de Raio-X, etc., em conjunto com a equipe.



3.  ALOTROPO DE CARBONO: DIAMANTE

O diamante é conhecido por seu atrativo brilho caracteristico e suas propriedades
como material, desde sua descoberta atrai tanto o interesse econémico quanto o cientifico.
Neste capitulo sdo abordados a tecnologia utilizada para sua sintetizacdo na secdo 3.1 e 0
enfoque na deposicdo por vapor quimico na se¢do 3.2, os diversos tamanhos de cristais
componentes de um filme deste material obtidos através destas técnicas na se¢do 3.3 e 0
enfoque no diamante CVVD mono cristalino na secdo 3.4.

3.1 Metodos de obtencéo de diamante sintético

O diamante sintético, relatado primeiramente em 1954 (BUNDY, 1955), foi obtido
através de um método no qual um diamante inicial (semente) é exposto a altas pressdes e
temperaturas, sob uma fonte de carbono utilizada juntamente com um metal catalisador da
formacéo de diamante. Formando assim um cristal maior, orientado conforme a semente que
0 gerou, segundo a representagéo presente na Figura 1.

Figura 1 - Exemplo de obtencdo do método HPHT
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A deposicdo quimica na fase vapor (CVD) dos atomos de carbono, depende de uma
reacdo quimica entre o gas, que contém radicais livres de hidrocarbonetos, e a superficie do
substrato ou diamante ja depositado (CORREA, 2004). Todos os métodos que propiciam este
ambiente requerem algum tipo de ativacdo do ga&s para a producdo destes radicais.
Geralmente, o gas que fornecera o carbono para as reagdes e deposicao é diluido em excesso
de hidrogénio, aproximadamente entre 96% e 99% da mistura (L. REGEL; R. WILCOX,
2001), sendo o substrato mantido entre 700 °C e 1000 °C que garante a formacédo de diamante
através das ligacGes do tipo sp3, embora outras espécies de carbono possam ser observadas
em alguns metodos.

O crescimento de diamante € influenciado por diversos fatores (SHIKATA, 1998),
tais como a ativacdo da mistura de gases, transporte dos gases ativos para o substrato,
deposicédo simultanea em sp? e sp? e dissolucdo do carbono sp? depositado na fase gasosa.



Figura 2 - (a) Reator de filamento quente (b) Reator de micro-ondas (c) Reator de micro-ondas com antena acoplada
a camara (d) Reator do tipo jato de plasma
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Fonte: MAY, P.W., 2000.

3.2 Deposicédo Quimica da fase Vapor

Desde sua descoberta, a técnica de deposi¢do quimica da fase vapor (CVD) vem
sendo melhorada e novos sistemas desenvolvidos, a fim de obter melhores filmes de maneira
mais eficiente.

Dentre todas as solucgdes para a deposi¢do quimica da fase vapor possiveis, a adotada
para este projeto é através de ativacdo por plasma de micro-ondas, 0 MWCVD., através do
método de jato de plasma por arco DC (AJCVD) (HEI et al., 2012), tem-se observado uma
busca com maior intensidade através do método assistido por micro-ondas, devido as taxas
de crescimento, controle de impurezas, controle de estrutura morfolégica que podem ser
alcancadas por este metodo (CHOI et al., 2004; TALLAIRE et al., 2014; TALLAIRE;
ACHARD; BRINZA; et al., 2013).

3.3 Tamanhos de cristais

O diamante CVD pode ser obtido estruturado de diversas maneiras, segundo a
representacdo presente na Figura 3.

A Figura 2 exibe os principais métodos de deposi¢do usualmente empregados na
literatura (MAY, P.W., 2000).
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Figura 3 - Microscopia eletronica de varredura

Fonte: MAY, P.W.; MANKELEVICH, 2008

A Figura 3 apresenta a microscopia eletrénica de varredura da morfologia de filmes
de diamante estruturados em suas formas Ultra Nano Cristalina, Nano Cristalina e Micro
Cristalina, suprem diferentes requisitos de aplicacdes das mais variadas, de ferramentas de
corte revestidas as janelas oticas. Este fato se deve a possibilidade de alterar-se o tamanho
dos cristais de diamantes formadores dos filmes, que pode variar desde o ultrananocristalino
(UNCD do inglés Ultra Nano Crystalline Diamond) passando por sua forma nanocristalina
(NCD do inglés Nano Crystalline Diamond) e microcristalina (MCD do inglés Micro
Crystalline Diamond) até a orientacdo de crescimento em que um cristal pode ser formado
possuindo até alguns quilates (cerca de 0.2g por quilate) em sua apresentacdo mono cristalina
(SCD, do inglés Single Crystal Diamond) (MAY, PAUL W.; MANKELEVICH, 2008).

Em uma breve descri¢do, o tamanho do cristal de diamante que compde um filme,
influencia diretamente sua rugosidade, condutividade térmica, transparéncia a radiacdes,
dentre outros fatores que influenciam com menor interferéncia. Por exemplo, tratando-se de
aplicagdes industriais para o diamante, o interesse em ferramentas de corte é elevado quando
se consideram os filmes orientados pelo crescimento de cristais UNCD e NCD demonstrados
na Figura 3, por sua baixa rugosidade, provém um revestimento que reduz o desgaste da
ferramenta e ndo altera a rugosidade significativamente podendo assim revestir desde
ferramentas de desbaste a ferramentas de acabamento, para diversas maquinas-operatrizes
(KLOSS et al., 2008; LUX; HAUBNER; RENARD, 1992).

3.4 Diamante mono cristalino

O diamante mono cristalino sintético pode ser obtido através da deposicdo quimica
da fase vapor (CVD), ou mesmo através do método de alta presséo e alta temperatura (HPHT),
neste Gltimo caso o controle de impurezas torna-se um problema, uma vez que sao utilizados
catalisadores metélicos para a formacdo dos cristais de diamante, cristais mais puros sdo
possiveis por esse método, ao preco de se perder a janela de condi¢des Otimas para boas taxas
de crescimento, tornando o escalonamento do processo intrinsicamente dificil.

Tendo em vista uma técnica em que controlar substancias envolvidas no processo
antes e durante a formacdo de cristais € totalmente possivel, a deposi¢do quimica da fase
vapor assistida por plasma micro-ondas (MWCVD) é muito promissora (TALLAIRE et al.,
2014).

Um importante fator para o desenvolvimento de filmes de maior tamanho de grdo, até
0 grau mono cristalino, € a alta concentracdo de hidrogénio atémico proximo a superficie de
deposicéo visando a remogéo de hidrogénio das moléculas de metano, sendo reportado maior
eficiéncia e controle em relacdo a este pardmetro em reatores do tipo micro-ondas de alta
poténcia. Através do modelo proposto por May e Mankelevich (2008), relaciona-se a
temperatura do substrato em func¢do do tamanho de grdo obtido por CVD e da razéo entre
hidrogénio atémico e radicais de metano (precursores de carbono para 0s cristais de
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diamante), desta forma pode-se estimar o tamanho de cristal a ser obtido utilizando este
pardmetro (MAY, PAUL W.; MANKELEVICH, 2008).

4. METODOLOGIA

Neste trabalho é proposto o desenvolvimento de um sistema de baixissima velocidade
de movimentagdo do porta-substrato, entre 1 a 50 micrometros por hora, que corresponde a
taxa de crescimento do diamante. Este sistema para se movimentar com a velocidade
adequada, de acordo com os parametros de crescimento do sistema de descarga em micro-
ondas, serd alimentado a partir da saida de um medidor de temperatura, que controlard a
posicdo do porta-substrato. Este medidor, de alta temperatura, serd um pirdbmetro optico de
alta resolugéo, com preciséo maior que 0,1 °C em uma escala de 1000 °C, acoplado ao sistema
e colocado em posicdo adequada para medir a variagdo de temperatura na superficie do
diamante, que mudara de acordo com a taxa de crescimento. O reator contém em sua cavidade
ressonante janelas de quartzo para que a medida de temperatura, via pirometria éptica, possa
ser efetuada.

O porta-substrato e o substrato serdo posicionados de forma a se moverem no volume
do plasma na mesma velocidade da taxa de crescimento, uma das principais dificuldades a
serem vencidas para se obter diamante mono cristal.

O sistema de movimentacao representado na Figura 4 sera baseado principalmente
em um servomotor, drive de reducdo e um fuso de esferas, para realizar com precisao a
movimentacdo do eixo do porta-substrato.

Figura 4 - Esquema representativo do sistema de movimentacéo a ser acoplado

(—\ Cavidade ressonante
p— Janela de quartzo
D Porta substrato

T

-

Eixo de movimentagéo

Sistema de movimentag¢do

-—J

Fonte: José Vieira (aluno de mestrado)

O controle de velocidade do motor podera ser obtido atraves de um sinal gerado pelo
pirdbmetro 6tico. Adicionalmente, esse sistema podera ser controlado e supervisionado atraves
de um software computacional de criacdo de sistemas de supervisao, os sistemas SCADA.

E importante destacar que ao se deslocar o porta-substrato por um curso equivalente
a altura “h”, conforme representag@o na Figura 5, seu novo posicionamento deixard a amostra
e o diamante CVD j& crescido em sua superficie, expostos a mesma regido e condi¢des de
deposigéo aos quais o substrato inicial havia sido submetido.
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Figura 5 - Esquema representativo do crescimento do diamante sobre o substrato

Diamante depositado

Plasma [

Substrato

Porta Substrato

Fonte: José Vieira (aluno de mestrado)

Respeitando-se a taxa de crescimento, um parametro que varia principalmente em
relacdo a temperatura da superficie do substrato, sendo também indiretamente influenciada
pela quantidade de hidrogénio atbmico, pressao interna do sistema, relagcdo de mistura gasosa,
densidade de micro-ondas, essa compensacdo pode ser efetuada deslocando
proporcionalmente o porta-substrato, em intervalos especificos de tempo referenciado a sua
posicao inicial.

4.1 Condicdes e montagem do sistema MWCVD

Primeiramente foi realizado um levantamento técnico da atual condi¢do do reator
existente na infraestrutura do grupo de pesquisa em Diamante CVD e Materiais Relacionados,
o DIMARE, no Laboratorio Associado de Sensores e Materiais2 exibido na Figura 6. O
sistema encontrava-se desativado, assim houve a necessidade de desmonta-lo novamente.

4.1.1 Montagem do sistema MWCVD

Inicialmente foi necessario realizar a limpeza de sua cavidade e do sistema de geracao
e guia de micro-ondas, para isso a cdmara e o0 sistema de guia de ondas foram desmontados,
a limpeza foi realizada utilizando papel de limpeza e acetona para remover a sujeira, gordura
e umidade das superficies, outros componentes menores foram limpos em banho de
ultrassom. A partir desse passo procedeu-se a montagem da camara, e do sistema de guia de
ondas. A realizagdo da montagem da cadmara em seus flanges por parafusos foi feita de forma
cruzada para distribuir uniformemente a for¢a de unido entre os componentes e garantir total
selagem ao contato com a atmosfera exterior.

Foi observada a necessidade de projetar seus sistemas de resfriamento, acionamento
elétrico, vacuo e admissdo de gases, uma vez que estes eram ausentes ou totalmente
inoperaveis nas condi¢cBes em que o reator se encontrava, levando em consideragédo todas as
caracteristicas de operagdo e seguranca envolvidas em seu funcionamento, como diminui¢ao
de vibragdes, desligamento do sistema no caso de falta de energia elétrica ou agua para
refrigeracdo, por exemplo. O procedimento adotado esta descrito nos topicos a seguir:

1. Sistema de resfriamento: pela necessidade de todo o sistema ter um bom resfriamento,
inclusive para o funcionamento da fonte de tenséo e geracdo de micro-ondas em sua poténcia
maxima, o primeiro subsistema a ser projetado e instalado foi o de resfriamento. As conexdes
foram realizadas com mangueiras de 1/2” para a fonte de tensdo Modelo GMP 60K/SM,
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gerador de micro-ondas e cAmara do reator. Para a secdo final do guia de onda e para o porta-
substrato foram utilizadas mangueiras de 1/4” (Figura 7). A linha de resfriamento para a fonte
de tensdo e gerador de micro-ondas foi instalada seguindo as informacdes contidas no manual
do fabricante.

2. Sistema de acionamento elétrico: foram utilizadas uma contatora de 25 A, e duas mini-
contatoras de 9 A, botbes para acionamento e lampadas indicativas para o painel frontal, e
uma caixa de partida para a bomba de vacuo (Figura 8). Os componentes foram alocados em
uma placa de aluminio e incorporados a estrutura de suporte do reator.

3. Sistema de geracao de micro-ondas: o sistema de geracgdo de micro-ondas exibido na Figura
9 é da marca SAIREM modelo GMP 60 K/SM, de 6kW de poténcia e 2,45GHz de frequéncia
maximas.

4. Sistema de vacuo: o sistema de vacuo consiste em uma bomba mecénica Edwards E2M5
com capacidade de até 6,3 m3h-1 com motor monofasico bivolt, Active Gauge Controller
Edwards, um sensor de membrana capacitiva Barocel 600, valvulas do tipo agulha Hy Lok,
possui duas vias de suc¢do a camara do reator uma para alta velocidade e outra para o controle
fino e ajuste do vacuo.

Apo6s a montagem do sistema de bombeamento mecénico, foram realizados testes
para verificacdo de vazamentos, etapa critica para a operabilidade do sistema, uma vez que
este € intrinsicamente dependente da pureza da mistura gasosa necessaria ao processo. Pode
ser observado algumas falhas na vedacéao de alguns componentes causados pelo longo tempo
sem utilizacdo e consequente falta de manutencdo. Apds a solucdo destes problemas a
medicdo de pressdo do sistema em funcionamento demonstrou valores desejaveis para o
correto funcionamento do mesmo.

5. Sistema de admissdo de gases: o0 sistema de gases com duas linhas, para metano e
hidrogénio, conta com fluximetros da marca MKS, um controlador também MKS e uma
valvula solendide além de uma valvula agulha Hy Lok. Para este sistema, e também o de
vacuo, todas as antigas conexdes tiveram de ser substituidos por modelos de anilha dupla da
marca Hy Lok, pelo fato de além de antigas, serem um modelo de anilha Unica. Essa
substituicdo de conexdes garante um melhor selamento.

4.2 Construcéo do projeto do sistema de movimentacao do reator

O sistema de movimentacdo do porta-substrato € um dos objetivos fundamentais deste
trabalho, possibilitando o posicionamento ideal ao longo do tempo de seu substrato e do filme
de diamante em deposic¢éo a Figura 12 exibe a vista em corte do reator e do conjunto do porta-
substrato. O estudo da literatura culminou na concepg¢édo do sistema de movimentacao e de
posicionamento, baseado em sistemas pré-existentes em equipamentos de alta precisdo como,
por exemplo, os microscopios de forga atbmica e difratbmetros de Raios-X.

O sistema eletromecanico sera realimentado por um sensor de temperatura de alta
resolucdo acoplado ao reator. Uma vez que o sistema de movimentagdo serd altamente
dependente e inter-relacionado a outros parametros, houve entdo a necessidade de atualizar
toda instrumentacdo relacionada ao processo com a aquisicdo de novos equipamentos,
abordados posteriormente nesta segéo.

A versdo inicial deste sistema emprega o método de controle de posicionamento do
plasma através de discos metalicos alterando o formato do campo eletromagnético e a
utilizacdo de modificagcbes no porta-substrato para restricdo da exposicdo da semente de
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diamante que serve como base para o crescimento orientado de diamante CVD (BHANDARI,
2008; NAD et al., 2015).

Entretanto as necessidades requerem um sistema que interprete a retroalimentacéo de
um sensor de temperatura de alta resolucdo a fim de determinar com base nesta informacéo a
taxa de crescimento de diamante CVD que também é influenciada por parametros secundarios
de forma menos expressiva a serem estudados posteriormente, por esta razdo o sistema tem
de ser configuravel e atualizavel. Adicionalmente, este sistema deve possibilitar a interacao
com o usuario e realizar o controle de diversos parametros simultaneamente.

A proposta aqui retratada utiliza de um conjunto de elementos de controle e
acionamento eletromecanico. O esquema representativo na Figura 13, baseado nas
necessidades dispostas anteriormente, demonstra a conexao de cada um destes equipamentos,
tratados em detalhes a seguir: o primeiro conceito do projeto deu-se acerca de um
equipamento de controle principal o Controlador Légico Programavel (CLP); um sistema
atuador composto por um fuso de esferas; um servomotor com drive de reducdo, e um
equipamento para a medicdo da temperatura do substrato constituido de um pirémetro 6tico.

Figura 6 - Esquema de montagem eletromecénica do sistema projetado
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Fonte: José Vieira (Aluno de mestrado).

O controle do processo de crescimento dar-se-4 através da obtencdo da leitura da
temperatura pelo pirdmetro e processada pelo CLP, este por sua vez identificara através de
sua programacao a taxa atual de crescimento baseada na temperatura e reposicionara em
funcdo desta o porta-substrato, modificando através do drive a posicdo angular do
servomotor, condicionada pelo fuso de esferas em movimentagéo linear. Os componentes
selecionados para operacdo em campo estdo apresentados brevemente nas subsecdes a seguir.

4.2.1 Pirometro Otico

O pirdbmetro é um instrumento de afericdo de temperatura que trabalha a partir da
quantificacdo da energia emitida por um corpo através de sua radiagdo termica. Este
equipamento pode ser classificado por possuir uma ou duas cores para realizar a detecgéo de
diferentes larguras de banda de radiagdo (HERMAN, 1996).

Por ndo poder haver contato do instrumento de medicgdo diretamente com o substrato
ou filme de diamante para evitar medidas irregulares de temperatura dependente da regido
em que estd posicionado. Outro importante fator € que ndo podem ser adicionados
componentes metalicos no interior do reator, uma vez que a radiagdo micro-ondas €
eletromagnética, sendo influenciada por qualquer corpo metalico no interior da camara.
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4.2.2 Controlador Ldgico Programavel

O Controlador Logico Programavel (CLP) é um dispositivo eletrénico, que vem
sendo fortemente utilizado nas industrias para substituir os antigos painéis de controle a
relés, uma vez que podem ser reprogramados. O CLP basicamente recebe entradas de sinal
elétrico, vindas de sensores, computadores, e outros controladores ou CLPs e as processam,
a fim de estabelecer sinais de saida para diversos tipos de equipamentos (VALENCIA-
PALOMO; ROSSITER, 2011).

Este dispositivo foi selecionado por sua robustez e melhor capacidade de
processamento, quando comparado a outros dispositivos de controle, pode ser empregado
para a comunicacdo em rede do sistema com outros dispositivos como microcomputadores,
tendo solucGes em software baseadas em conjuntos de funcbes que possibilitam maior
exploracéo do sistema.

4.2.3 Servomotor

Servomotores podem ser descritos como atuadores rotativos, com controle angular de
posicionamento, através de sinais elétricos, podem ser acionados em varios modos de
operacdo, conhecidos como: torque, velocidade e posi¢do (KORDIK, 2003).

Apresentam maior precisdo de posicionamento que os motores de passo, apesar do
segundo proporcionar uma qualidade razodvel de pulsos por revolugdo, produzem menor
vibracdo durante a operacdo e apresentam dispositivos de determinacdo de sua posi¢do
(encoders) embutidos em sua construcéo.

Nesta aplicagdo, pardmetros convencionais como velocidade, tempo de ciclo ou
aceleracdo do motor ndo sdo muito relevantes, uma vez que este ird operar com baixissimas
velocidades e alteracdes de posicionamento, assim o parametro de maior importancia para o
dimensionamento do motor foi o torque exigido pela operacéo.

4.2.4 Drive de reducdo eletronica

Para o funcionamento de um servomotor, este precisa ser acionado por pulsos com
frequéncias determinadas, para isso € necessario um drive, este dispositivo é capaz de gerar
sinais especificos de frequéncias de corrente, para que 0 motor possa posicionar-se ou
rotacionar no sentido desejado (CUSIMANO, 2015).

A caracteristica mais importante do drive de reducdo para esta aplicacdo é a
possibilidade de realizar-se a chamada redugdo eletronica do movimento de rotagéo do motor.

Esta reducdo é definida como a capacidade de se subdividir uma rotacdo completa do
motor em fragdes de rotacéao.

4.2.5 Fuso de esferas

Uma vez definido os principais componentes de controle e atuagdo, 0 movimento
rotacional do servomotor deve ser convertido em linear para o deslocamento devido no porta-
substrato. O componente responsavel por tal condicdo é um fuso de esferas, diferentemente
dos fusos convencionais, os fusos de esferas possuem trilhas nas quais esferas se movimentam
para reduzir o atrito e a folga do movimento.

Um fuso de esferas pode apresentar didmetros diversos (medido no centro de
rolamento das esferas) e é composto por fuso, esferas calibradas, castanha, flange e
raspadores (FLEISCHER; HERDER, 2012). Este mecanismo apresenta vantagens sobre
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solucBes convencionais de transmissao como o coroa-pinh&o, hidraulico ou pneumatico e das
roscas acme (fusos comuns) sdo elas respectivamente: a carga sob a qual o sistema esta
submetido é distribuida uniformemente sobre as esferas e trilhas do fuso, ndo ha atraso no
acionamento sem a necessidade de bombas, tanques e linhas de pressdo, e também maior
rendimento, menor desgaste e menor atrito.

A especificagdo deste mecanismo é baseada na aplicagdo a ser desenvolvida, os
elementos para tal sdo o passo que é definido como o deslocamento linear realizado a partir
de uma volta completa do fuso, sentido de rosca que pode ser rosca direita ou esquerda,
precisdo do passo que determina qual serd o erro de posicionamento do fuso a partir de um
deslocamento linear padréo, e o tipo de castanha.

O conjunto de esferas circula no interior de uma castanha, este componente do fuso
pode ser duplo ou simples, possuir flanges de diferentes formatos ou feitos sob medida
dependendo do fornecedor, ele concentra uma das maiores vantagens do fuso de esferas para
esta aplicacdo, a possibilidade de eliminar a folga linear do dispositivo. Isto pode ser
observado nos fusos de castanha dupla, nos quais cada castanha comprime suas esferas em
um sentido como na Figura 14. Esta solugdo apresenta também o sistema de pré carga, que
através de uma mola ou rosca entre cada castanha, pode ser ajustada para aumentar ou
diminuir a compressao das esferas sobre a trilha (KASSOUF, 2003).

Figura 7 - Representacdo em corte de um fuso de esferas de castanha dupla.
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Fonte: Adaptado de Catalogo do Fabricante Steinmeyer

4.2.6 Interface Homem Maquina (IHM)

A interacdo entre um operador e um equipamento em campo deve ser realizada por
intermédio de um sistema que possa transmitir os comandos do primeiro ao segundo a fim de
realizar uma tarefa, para este fim sdo aplicados instrumentos conhecidos como Interface
Homem Maquina ou IHM. Este recurso vem cada vez mais ganhando espago no ramo
industrial por sua flexibilidade de programacéo, exibicdo e atualizacdo. Tendo aplicagédo
desde processos simples de automacdo até IHMs para o controle de processos complexos
como de reatores nucleares (JIA; HUANG; ZHANG, 2014).

4.2.7 Sistema SCADA

Os Sistemas de Supervisdo e Aquisicdo de Dados, ou SCADA (do inglés, Supervisory
Control and Data Acquisition), através da aquisicdo de informacgdes de qualquer tipo de
processo, possibilitam aos operadores monitorar e controlar com precisdo o0s sistemas,
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gerenciando-os de forma répida e eficiente. Dados sdo apresentados de forma grafica em
tempo real, permitindo armazenamento historico, geracdo de relatorios entre outros
indicadores (DO; FILLATRE; NIKIFOROV, 2015).

Para supervisdo do processo, em adi¢do a IHM disponivel para o equipamento foi
desenvolvido um sistema SCADA especifico para o sistema CVD em questdo, a partir de
analises do funcionamento do equipamento, péde-se definir os requisitos para os quais
serviria 0 ambiente de interacdo entre o operador e 0 equipamento. Adicionalmente, os
dominios desenvolvidos através deste software tornam possivel a supervisdo remota do
processo, o que é um diferencial para seu escalonamento industrial.

O desenvolvimento do projeto de monitoramento remoto do processo foi realizado
através do software E3 disponibilizado pela fabricante Elipse, sua programagéo é baseada em
scripts, roteiros a serem seguidos pelo software a medida que eventos ocorrem. Através deste
instrumento é possivel estabelecer comunicacdo com dispositivos de niveis inferiores,
controladores em geral, CLPs, microcontroladores, etc., que possuam capacidade de conexao
através de um padréo, conhecido como protocolo de comunicagéo.

Por meio de marcadores conhecidos como tags o sistema envia e recebe informagdes
dos dispositivos em rede, e a partir de suas associagdes e scripts proporciona a supervisao e
controle do processo.

A versdo de demonstracdo disponibilizada pelo fabricante possui a limitacdo de
apenas 20 tags de comunicacdo sendo apenas um deles para transmissdo de informacgdes
analdgicas, entre algumas outras que ndo influenciam diretamente no desenvolvimento deste
projeto.

O software disponibiliza conexfes de comunicacdo para o controle e supervisdo do
processo através de uma entrada do tipo serial, dentre outras. Foi utilizado um conversor de
Universal Serial Bus (USB) para o modelo RS-485 utilizando um driver de protocolo
Modbus.

O padrao de comunicacdo RS-485 que foi utilizado neste projeto é o nivel fisico de
comunicagéo entre dispositivos externos e o controle computacional, realizado pelo software
supervisorio. Este tipo de transporte de dados foi escolhido por utilizar um sinal diferencial
entre um par trangado de fios com melhor tolerancia a ruidos. O cabo é constituido de um par
de fios trangado com impedancia caracteristica de 120Q2 (BASRI et al., 2012; MEHTA;
REDDY, 2015b).

Para que fosse possivel a conexdo entre o microcomputador e o CLP foi utilizado um
conversor de saida USB para o padrdo RS-485 exibido na Figura 15 que através de um
circuito integrado especifico capacita 0 microcomputador a comunicar-se com dispositivos
de outros niveis através deste padrdo serial.

Figura 8 - Conversor USB - RS- 485
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O protocolo Modbus trata como essa comunicacao serd feita, os protocolos industriais
de maneira geral sdo conjuntos de sintaxe e semantica para a transferéncia de dados entre
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dispositivos, este protocolo é um padrao internacional criado pela empresa Modicon® em
1979 para aplicacdo em seus CLPs que posteriormente foi divulgado para uso e padronizacéo
da comunicacéo entre diversos dispositivos de varios fabricantes e pode operar no padrdo RS-
485 ou RS-232 de comunicagdo serial (FRENZEL JR, 2016).

As configuracdes do CLP seguiram especificagfes do fabricante e podem ser
observadas na Figura 9.

Figura 9 - Configurag&o do sistema do CLP
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Fonte: José Vieira (aluno de mestrado)

Bem como as especificacGes para a configuracdo do software supervisorio foram a
comunicagdo no modo “Modbus RTU”, a camada fisica selecionada foi a opgao “Serial”, o
gerenciamento de conexao foi o selecionado por padrdo em automatico “Automatic (manage
by the driver)”, a porta de comunicagio selecionada foi a COM1, o Baud Rate utilizado foi
de 38400, o conjunto de bits que compde um dado foi de 8 bits, sem verificacdo de paridade
e 2 bits de “stop”.

4.3 Prototipo para validagéo

A partir do conceito inicial deste sistema, deu-se inicio a construcdo de um projeto
simplificado a partir de componentes e instrumentos existentes no laboratdrio do Instituto
Federal de Educacéo Ciéncia e Tecnologia de Sdo Paulo no campus Braganca Paulista, para
realizacdo de testes preliminares principalmente da implementacdo e funcionamento do
sistema supervisorio SCADA e a avaliagdo da viabilidade do projeto em relacdo aos
requisitos basicos exigidos deste.

Como simplificacgdo do modelo em questdo foram utilizados componentes
disponiveis no laboratério em kits educacionais, que possibilitam uma rapida prototipagem.

Nesta infraestrutura esta presente o relé programavel Clic02, que pode ser
programado como um CLP através de linguagens padrédo para esta tarefa, a LADDER e a
FBD. Adicionalmente dispdem de um fuso simples com encoder linear, e um motor de passo.
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Embora mais simples, cada um destes componentes oferece uma capacidade real de
validacdo da solucdo, representando de uma maneira semelhante a montagem do reator
MWCVD as condigdes transitorias e em regime permanente.

Nesta solucdo ndo se fard necessaria a utilizacdo de um drive para acionar o motor,
que por ser um motor de passo, tém-se a possibilidade de implementar seu acionamento
através de programacao no proprio CLP.

Entretanto este prot6tipo possuird limitagdes quanto a disponibilidade de recursos de
maior complexidade, para isto algumas aproximacOes tiveram de ser adotadas e serdo
destacadas a seguir:

As temperaturas atingidas pelo sistema ndo podem ser facilmente reproduzidas em
qualquer laboratorio, portanto uma aproximacdo teve de ser inicialmente adotada, que
mudaria a escala de temperatura de 700 a 1000°C para uma escala de 30 a 50°C, esta
temperatura mesmo em uma escala que pode ser facilmente medida por sensores como
termopares ( sistemas iniciais usados nos testes, disponiveis nos kits didaticos) ou sensores
do tipo LM35 (alternativa aos sistemas dos kits, disponiveis avulsos no laboratdrio) néo seria
facilmente controlada para estabilizar-se a um valor constante, o que tornaria o teste menos
estavel, assim o sinal que seria desta forma obtido foi simulado através de um potenciémetro.
Também o deslocamento linear do prot6tipo ndo seria tdo reduzido, a uma escala de fracdes
de micrometros, pois o conjunto de fuso convencional e motor de passo disponivel no kit ndo
possibilitaria esta resolucdo, juntamente ao fato de que este sistema ndo conta com um drive
para realizar a reducdo eletronica do passo.

O sistema de deposicdo é estavel a partir do momento em que as condicGes sao ideais
para conduzir o crescimento de diamante CVD, dessa forma, durante os testes ndo houve a
necessidade de simular a variagdo de temperatura.

O software de programacdo do CLP ndo conta com um método especifico para
armazenar valores, 0 que acarretou o desenvolvimento de uma alternativa para a medicao da
velocidade através do posicionamento do encoder linear do kit.

O encoder linear do kit conta apenas com uma saida de pulsos, é incremental, o que
impossibilita a sua utilizagdo para determinar a dire¢do do movimento, obrigando assim a
adotar que o sistema de movimentacgdo ja estaria sendo acionado na dire¢do correta no inicio
de seu funcionamento.

S. RESULTADOS E DISCUSSAO

A tecnologia de Deposicdo Quimica a Partir da Fase Vapor (CVD) possibilitou a
producdo do diamante sintético contribuindo de forma expressiva para os estudos e
utilizagdes em larga escala devido a conservacao das caracteristicas naturais do diamante.

Um dos principais fatores que interferem a taxa de crescimento do diamante
monocristal € a movimentacdo do porta-substrato (HEMLEY, 2011), e também uma
dificuldade a ser investigada.

De modo a atender esta necessidade, o presente projeto avalia a movimentagdo do
porta-substrato por meio de um servomotor para posicionamento angular controlado por um
CLP e um drive de acionamento.

O movimento rotativo é convertido em movimento linear atraves do uso de um fuso
de esferas, este movimento deve compreender a escala de 1 a 50 micrometros por hora. Uma
vez que a temperatura da superficie do substrato é intimamente relacionada com a taxa de
crescimento do diamante, um pirdmetro ético acoplado a cAmara determina e envia ao CLP
um sinal com esta informagao.

Um prototipo desenvolvido para testes iniciais e para a avaliagdo da resposta
transitoria e de estado estacionario do sistema também demonstrou grande potencial desta
abordagem para o problema em questéo.
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Os resultados obtidos neste estudo foram reportados nas subsecOes seguintes,
divididos em duas principais. A subsecdo 5.1 trata dos resultados obtidos da montagem e
avaliacao do sistema MWCVD disponivel no Laboratorio Associado de Sensores e Materiais.

A secdo 5.2 descreve os resultados da montagem do prot6tipo no laboratério do
Instituto Federal de Educacdo Ciéncia e Tecnologia de Sdo Paulo campus Braganca Paulista
e 0 desenvolvimento do seu sistema supervisorio.

5.1 Sistema MWCVD

A montagem e revisdo do reator foi concluida, com isso o sistema esta preparado para
ter 0 novo projeto implementado, a Figura 17 exibe as suas condices iniciais e atuais.

Figura 10 - (a) Condicao Inicial (b) Condicéo Final (1) Sistema de geracéo de micro-ondas; (2) Cavidade
ressonante; (3) Eixo de movimentacao do porta-substrato; (4) Bomba de vacuo.

Fonte: José Vieira (aluno de mestrado)

Durante testes de vicuo foram constatados problemas na vedacdo de alguns
componentes do sistema exibindo valores superiores a 0.9 Torr de pressdo como constatado
no display superior do indicador do Active Gauge Controller Edwards demonstrado pela
Figura 11a, estes foram revisados e sua vedacdo foi refeita, apresentando resultados
desejaveis de pressdo (com valores inferiores a 0.9 Torr) para o processo CVD como pode
ser observado na Figura 18b e 18c.
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Figura 11 - (a) Medicao de vacuo realizada inicialmente; (b) e (c) Medig&o posteriores a solugédo dos vazamentos no
sistema.

Fonte: José Vieira (Aluno de Mestrado)

5.2 Sistema de movimentacao

O sistema de movimentacdo desenvolvido neste trabalho tem como objetivo a
compensacéo do crescimento do diamante CVD de grau mono cristalino em reator de micro-
ondas de alta poténcia, a fim de expor o diamante depositado as mesmas condicGes de
crescimento garantindo seu crescimento em uma Unica estrutura cristalina.

5.2.1 Pirbmetro otico

O sensor de temperatura utilizado serd um pirdmetro 6tico de alta resolucdo da
fabricante Dr. Mergenthaler GmbH & Co., modelo LPC-03 que conta com um controlador
especifico de programac&o propria.

Com este equipamento, é possivel obter atraves da programacao de scripts, um sinal
de controle de qualquer padrdo industrial (0 a 10 V,0a 5V, 4 a 20 mA ou ainda de 0 a 20
mA), com a relagdo necessaria a variavel medida, neste caso a temperatura, para que um
sistema de controle possa interpreta-la e executar a funcao necessaria.

Este modelo foi escolhido por apresentar tempos de resposta baixos, da ordem de
décimos de micro-segundos, tem alta taxa de amostragem de 10kHz, uma alta resolucgdo e
programacao flexivel do controlador.

5.2.2 Controlador Légico Programavel

Como central de processamento de dados e supervisao do processo foi utilizado um
CLP da fabricante Panasonic, modelo FPX C30T, de 16 entradas e saidas digitais e 4 entradas
e saidas analogicas. Para interagdo com o usuario, este CLP é disponibilizado em conjunto a
uma Interface Homem Magquina (IHM) touchscreen de 7 polegadas da fabricante Weintek
modelo MT6070iH.

O controlador é programado atraves do software FPWIN Pro, fornecido juntamente a
unidade, e a interface também possui software de programacao, denominado EasyBuilder
8000.

Este CLP possui uma programacdo flexivel combinada entre um tipo de “C” e
LADDER, o que torna possivel muitas estratégias de controle, uma vez que podem ser
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declaradas varidveis ao decorrer do programa para armazenar valores e realizar operacoes
matematicas mais complexas.

Sua alimentacédo é de 220 V, um fator importante uma vez que dispensa uma fonte
para sua alimentacdo da rede disponibilizada no laboratoério, possui comunicacao serial em
diversos padrdes industriais como 0 RS-232, RS-485, possui saidas a transistor com alta
velocidade de resposta (aproximadamente 10ms do estado desligado para o ligado e 8ms do
estado ligado para desligado) e comunica-se diretamente com a IHM fornecida em conjunto.

A IHM é de facil programagdo, mesmo sendo um modelo touchscreen tem um
software que torna simples a determinagcdo de entradas de informagdo e comandos do
operador para o CLP.

5.2.3 Servomotor e drive de reducgao

O servomotor selecionado para esta aplicacdo foi da fabricante Panasonic, modelo
MSMDO082J1U, trifasico de 120 V com corrente de operacdo de até 4 A e 400W de poténcia
capazes de oferecer torque de aproximadamente 1,3 Nm. E comercialmente disponivel para
este servo, um kit que compreende 0 mesmo, um sistema de reducdo mecanica planetario de
1:10, e o drive de acionamento. Este kit é o Panasonic A5 MINAS LIQI.

Este conjunto de servo e drive de reducdo possibilita a divisdo do movimento de
rotacdo do motor em mais de um milhdo de micro-passos, o fator determinante para sua
escolha. No mercado existem disponiveis conjuntos de motores de passo e drives de micro-
passo para estes porém, atingem uma resolucdao de no maximo 50800 pulsos por revolugéo,
um valor ja consideravel porém, quando comparado a resolucao do kit de servo Panasonic,
embora o custo deste seja maior isso € compensado por sua resolugdo muito superior.

5.2.4 Fuso de esferas

Como a aplicagdo ndo admite folgas de qualquer natureza, foi necessario levar em
consideracdo para a opgéo do fuso, o fuso utilizado é de castanha dupla, o que elimina a folga
de movimentac&o linear, e € o de menor diametro e passo comercialmente disponivel, 16mm
e 5mm respectivamente, com erro de posicionamento de 0,023/300mm, nao cumulativo.

A equacéo que rege o deslocamento linear por passo pode ser descrita como:
d=pPPR (1)

Onde “p” € o deslocamento linear equivalente ao passo do fuso, e “PPR” ¢ o niimero
de Pulsos Por Revolugdo do motor possibilitados pelo drive e a incognita “d” representa o
deslocamento linear por passo.

Esta equacdo foi determinante para a opcdo do fuso de esferas e do drive de
movimentacdo, uma vez que a principal necessidade do sistema é que o deslocamento linear
seja de fragdes de micrometros, esta equacao descreve a relagdo entre 0 nimero de passos e
0 passo do fuso com o deslocamento linear por passo obtido. Assim, utilizando as
especificacbes do drive selecionado (1048576 pulsos por revolugdo) e do fuso (passo de
5mm) temos o resultado, em micrometros, descrito na equagéo 2:
d=50001048576 (2)
d=0,0047um (2)

Esta seria a resolu¢do maxima de deslocamento por passo do motor possivel para este
sistema projetado, embora provavelmente ndo seja necessario usar a resolucdo de passos do
drive em seu valor maximo, isto demonstra uma folga para que o sistema nao seja utilizado
em seu limite de operagdo total, o que pode também prevenir desgaste prematuro ou
imprecisao no posicionamento.
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5.2.5 Sistema de controle

Na Figura 12 e exemplificado o fluxo de sinal de controle na malha correspondente
ao sistema de movimentacdo, pode-se observar duas retroalimentacGes, a primeira, de
temperatura realizada pelo pirdbmetro o6tico e seu controlador, envia um sinal de 0 a 10 V para
uma entrada analdgica do CLP, onde € relacionada a taxa de crescimento do diamante CVD,
esta relacdo leva em consideracdo as condicdes ideais para 0 inicio do processo de
crescimento e entdo por meio de uma propor¢do linear é estimada a velocidade em que o
motor ter4d de movimentar-se, este sinal de controle é comparado a uma segunda
retroalimentacdo, de um encoder embarcado no servo, pelo drive que finalmente aciona o
motor o nUmero de passos e no intervalo de tempo necessario.

Figura 12 - Diagrama de bloco do processo de movimentacéo do porta-substrato

Slste_mJa e CLP Drive
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Servomotor » Sistema CVD >

Encoder +
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otico

Fonte: José Vieira (aluno de Mestado)

A Figura 13 demonstra o projeto mecanico de movimentacao, este projeto considerou
as forgas atuantes no momento da deposig&o.
Figura 13 - Montagem e acoplamento do motor (M), fuso de esferas (F) e acoplamento ao eixo do reator (A).

Porta substrato

pi)

I=ANENN:

C--

Fonte: José Vieira (aluno de Mestrado)

Por se tratar de uma movimentacdo muito pequena, fez-se necessario garantir que este
movimento seja transmitido com a maior eficiéncia possivel, desta forma, o acoplamento foi
concebido com dois pontos de apoio ao eixo do porta-substrato e sua fixacdo devera ser
realizada através de soldagens.



24

A Figura 13 demonstra o esquema de conexdes de sinal entre os dispositivos, 0
pirdbmetro, com sua ponta de prova fixada a estrutura do reator e apontada para a amostra
sobre 0 porta-substrato através de uma janela de quartzo, sera conectado ao CLP atraves de
uma de suas entradas analdgicas, enviando um sinal de 0 a 10 V.

O CLP por sua vez estard conectado ao drive atraves de conexdes especificas
determinadas pelo fabricante e este controlara o posicionamento do servo através de uma
conexao de pulsos e alimentacéo trifasica.

Figura 14 - Diagrama de conexdes elétricas entre os dispositivos.
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Fonte: José Vieira (Aluno de Mestrado)

5.3 Protdtipo

O prototipo foi concebido a partir de instrumentos de controle e medicdo disponiveis
na infraestrutura do Instituto Federal de Educacdo Ciéncia e Tecnologia de S&o Paulo campus
Braganca Paulista, para testes de viabilidade e analise de resposta do sistema projetado.

A fim de obter uma observacéo real da interagdo dos componentes foi realizada a
montagem composta por um CLP modelo Clic02 20VT-D, um conjunto eletromecénico
constituido por um motor de passo A4K-M245, um fuso convencional, um encoder, um
conjunto de simulacdo da temperatura inicial formado por um aquecedor e 3 temopares tipo
(J, Ke PT100) e botdes de interacdo com o usuario. A Figura 22 exibe o protétipo montado.
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Figura 15 - Visdo geral do protétipo

Fonte: José Vieira (Aluno de Mestrado)

5.3.1 Algoritmo

Na Figura 15 é exemplificado o algoritmo da programacdo do CLP para a
movimentacdo, na qual dando-se inicio ao processo de crescimento, a medicdo de temperatura
deve aferir se esta atingiu o valor referéncia minimo para a janela 6tima de condigdo de
crescimento.

Esta informacdo é enviada como Referéncia para a funcdo PID do CLP, onde é
comparada a atual velocidade medida e entdo este erro é tratado e um sinal de controle €
enviado para o bloco de funcbes de comparacdo, que para cada valor obtido pelo PID, tem
uma velocidade respectiva dentro de intervalos pré definidos.
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Figura 16 - Algoritmo de programacéo do CLP
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Fonte: José Vieira (Aluno de Mestrado)

5.3.2 Programacéo do CLP Clic02 20VT-D

O CLP utilizado para testes de protétipo foi o modelo Clic02 20VT-D da fabricante
WEG, disponivel no laboratorio do Instituto Federal. A escolha deste dispositivo foi
principalmente por este ser o modelo disponivel na instituicdo, além de toda a equipe docente
e técnica ja possuir um grande know how referente a este modelo uma vez que este vem sendo
utilizado ha varios anos no Instituto. Adicionalmente trata-se de um CLP simples porém
eficaz na aplicacdo proposta, possui 8 entradas digitais e 4 analdgicas, 8 saidas digitais a
transistor e protocolo Modbus incorporado.

A programacao foi executada em légica de contatos LADDER, e foi subdividida em
secOes de programa separados no cédigo inserido no CLP por comentarios para cada funcao
especifica a ser realizada. Os equipamentos disponiveis nos Kits sdo menos complexos do que
os definidos para o projeto final no reator do Laborat6rio Associado de Sensores e Materiais,
porém foi possivel a realizacdo aproximada do sistema através de compensacdes na
programagéo.
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A estratégia inicial para realizar esta simulacdo de temperatura era de utilizar sensores
do tipo termopar disponiveis nos Kits, porém nédo foi possivel porque estes sensores geram
sinais da ordem de milivolts, no caso dos termopares tipo J ou K e de resisténcia elétrica, no
caso do termopar tipo PT100, a entrada analdgica do CLP 1€ apenas tensbes variaveis de 0 a
10 V, o que tornou dificil a utilizacéo destes sensores, também foi testado o tratamento deste
sinal por uma amplificacdo através de um circuito baseado no amplificador operacional
LM741 com diversos ganhos exibido na Figura 24, esta solucdo foi também descartada pelo
mesmo fator da utilizagdo direta do sensor LM35, abordado em seguida.

Figura 16 - Circuito elaborado para a amplifica¢do do sinal do termopar utilizando o circuito integrado LM741

YATTNRS 40 TR
B 0 |
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Fonte: José Vieira (Aluno de Mestrado)

Em uma segunda alternativa foi utilizado um sensor de temperatura do tipo LM35,
que varia sua tensdo de saida proporcinalmente a temperatura que € medida em uma escala
de 0 a 5V. Nesta solucdo seria possivel a medicdo alterando na programacéo do CLP a escala
de 0 a 10V para 0 a 5V totais, porém ndo foi possivel manter a temperatura estavel para que
houvesse medicdo da velocidade e esta ser comparada com a velocidade calculada com base
na temperatura.

Para a simulacdo do sinal da temperatura foi utilizado um potenciémetro disponivel
no kit, o motor utilizado foi um motor de passo, e 0 encoder é do tipo linear de posicionamento
acoplado ao fuso do Kkit.

Foi necessario recorrer a uma alternativa para determinar a velocidade, uma vez
conhecido o tamanho do furo que o encoder utiliza, exemplificado na Figura 25, ao se contar
0 tempo em que 0 mesmo realiza a passagem desde seu acionamento até o desacionamento
no final do furo, pode-se estimar sua velocidade (v) dividindo o tempo (t) pelo comprimento
do trajeto (x), procedimento descrito na equacao 2.
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Figura 17 - Representagdo do encoder linear disponivel no kit aprendizado.
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Fonte: José Vieira (Aluno de Mestrado).
V= xt (2)

Esta informacdo de velocidade, resultante da equacdo 2, servirA como
retroalimentacdo, comparada a velocidade estimada através da medicdo de temperatura.

A primeira se¢do € o acionamento do motor de passo, este acionamento é realizado
acionando-se sequencialmente as saidas Q1-Q4 do CLP através de pulsos gerados por um
temporizador no modo oscilador (modo 5) e contadores sem ultrapassagem de valor e ndo
retentivos (modo 1).

A segunda secdo € o que possibilita, se necessario, o acionamento manual do sentido
de rotagdo do motor, e seu desligamento ou travamento, através de botdes de pulso.

A terceira secdo é onde realiza-se a comparacdo dos valores de saida de controle
enviados pela funcéo PID e aciona diferentes osciladores. Este procedimento € realizado de
modo que hajam frequéncias diferentes de acionamento sequencial das bobinas do motor de
passo, alterando assim sua velocidade quando necessario.

A quarta secdo é a que recebe pulsos do encoder para determinar a velocidade de
movimentacdo atual do sistema, através de operacfes de multiplicacdo e divisdo do CLP. Este
bloco realiza operagdes matematicas através do recurso de programacdo LADDER “MD”.
Neste ponto do programa, conta-se 0 tempo em que 0 encoder permaneceu acionado, ou seja,
0 tempo que 0 mesmo leva para passar por um dos furos, uma vez que o didmetro do furo ndo
varia, é possivel estimar-se a velocidade.

A quinta sec¢do indica, através de um sistema de pulsos de borda de subida e descida
do sinal do encoder, o tempo de amostragem que sera disponivel para a realizacdo da medicédo
de tempo que o encoder leva para acionar e ndo acionar.

A sexta secdo realiza a conversdo da temperatura que servird de referéncia para a
fungdo PID. Esta conversao leva em consideracdo o valor minimo que a temperatura necessita
atingir para iniciar o processo, e a proporcdo linear entre a temperatura e a taxa de
crescimento.

A temperatura minima (Tmin) e maxima (Tmax) terdo de ser inseridas pelo usuario no
processo em sua aplicacéo real, neste prototipo foram adotados valores compativeis com os
dispositivos do Kit, uma vez que estes ndo atigem temperaturas tdo altas quanto as do
processo, e também, visando simplificacdo no progrma do protétipo.

Para este caso foi utilizada a entrada analdgica A1 do CLP, que aceita uma tensao
variavel de 0 a 10V, e a variagdo de temperatura considerada foi de 30 °C (Tmin) a 50 °C
(Tmax), numa escala de 0 a 50°C relacionada proporcionalmente a uma variacdo de velocidade
de 0 mm/s(vmin) a 0,5 mm/s(Vmax).

Dessa forma, a conversao somente inicia-se quando a temperatura minima € atingida
através de um comparador, e a relacdo com a taxa de crescimento (velocidade de
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movimentacdo) simulada é realizada através da equacédo 3 e essa relacdo esta demonstrada no
graficamente na Figura 17.
v(T)=0,02T7-0,5 (3)

Em que T representa a temperatura atual e — 0,5 foi inserido devido ao fato de que no
sistema real a condicao ideal de deposicao inicia-se a partir de um certo valor de temperatura,
ndo durante toda a escala de variagdo, da temperatura ambiente aos 1000°C por exemplo, mas
sim de uma temperatura de aproximadamente 700°C a 1000°C, entdo este fator foi também
considerado para simulacéo.

Figura 18 - Simulacdo da velocidade em fungdo da temperatura
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Fonte: José Vieira (Aluno de Mestrado)

A determinacdo do posicionamento para a leitura desta informacdo pelo sistema
supervisorio foi executada em um conjunto adicional em que um contador € incrementado a
cada vez que o encoder € ativado. O programa completo pode ser analisado através do Anexo
I incluido neste trabalho.

5.4 Software Supervisorio SCADA

Os sistemas SCADA permitem supervisionar e controlar plantas de processos
industriais a distancia, provém uma grande quantidade de recursos para sua analise estatistica,
dados histdricos, juntamente com sua alta capacidade de processar informaces, por serem
executados em microcomputadores que podem ser exclusivos para este fim.
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As secOes subsequentes deste texto abordam, no item 5.4.1 o desenvolvimento das
telas do sistema supervisorio e a se¢do 5.4.2 trata sobre a interagdo do mesmo com o prototipo.

5.4.1 Telas

As telas foram projetadas para garantir uma experiéncia satisfatoria do usuério na
utilizagdo do sistema, dessa forma, além da tela inicial, elas subdividem-se em trés painéis
principais: 0 processo, a receita e o histdrico. Para garantir um nivel minimo de seguranga é
implementado o sistema de usuarios, através do cadastro de cada operador, pode-se obter
niveis de execugdo do sistema especificos.

Independentemente da tela a ser monitorada, o sistema sempre dispde do menu
principal para a navegacao entre as telas, e acesso aos menus contextuais. Além de um botéo
sempre visivel para a interrup¢do do processo manualmente se necessario.

A tela que monitora o processo pode intervir, bem como monitorar, sobre a abertura
e fechamento de valvulas solenoides, acionamento da bomba de vécuo, exibir leituras de
temperatura e pressao do sistema, se 0 mesmo esta ativo ou ndo representada na Figura 27.

Figura 19 - Tela representativa do processo CVD.
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Fonte: José Vieira (Aluno de Mestrado).

A tela de receita é voltada para o conjunto de instrugdes as quais o sistema deve seguir
para iniciar um processo de deposi¢do e termind-lo com o minimo ou nenhuma interferéncia
do operador para garantir melhor repetibilidade de amostras exibida na Figura 19. Nesta tela
podem ser configurados niveis de alarme e de interrupcdo do processo, caso excedidos 0s
valores de referéncia acima ou abaixo do limite estabelecido em porcentagem, o sistema deve
indicar, ou interromper 0 processo.
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Figura 20 - Tela representativa dos recursos minimo de receita para um processo CVD.
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Fonte: José Vieira (Aluno de Mestrado)

A tela contendo o historico exibe graficos em tempo real dos atuais valores de
temperatura, pressao e gases inseridos no processo, a Figura 29 exibe a tela projetada.

Figura 21 - Tela representativa do histérico de variaveis relevantes do processo CVD.
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Fonte: José Vieira (Aluno de Mestrado).

Adicionalmente ha um painel lateral, representado na Figura 28, que o usuario pode
exibir ou ndo, dependendo de sua necessidade, através do menu contextual “Visualizar”,
representado na Figura 30, dividido em dois indicadores: um exibe os set points de todos 0s
parametros do processo no momento. A outra aba exibe a conectividade com o CLP.
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Figura 22 - Detalhe do menu contextual "Visualizar".
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Fonte: José Vieira (Aluno de Mestrado)

Figura 23 - Detalhe do painel de exibigdo opcional Set Point e conexdo com CLP.
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Fonte: José Vieira (Aluno de Mestrado).

O menu contextual “Arquivo” exposto na Figura 32 exibe as opc¢des de login, que
disponibiliza o tipo de acesso que cada usuario tera entre telas e configuracgdes, o controle de
usuarios que permite a adicdo ou remogao de usuarios do programa e a 0pgao sair que executa
0 encerramento da aplicagéo.
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Figura 24 - Tela inicial e detalhe do menu contextual "Arquivo".

it Aplicaggo E2 Viewer - Thulo do Quadro - e
Arquivo  Visualizar
Login

Hora: 21:11:44
N ‘ Receita ‘ Historico ‘ ‘ ‘ ?ra
Usuarios Tempo decorrido:  00:00:00
Sair

f’;; Aplicagdo E3 Viewer - Titulo do Quadro

Arquivo Visualizar
Login

L Usudrios
l Sair

Receita

Fonte: José Vieira (Aluno de Mestrado).

Em conjunto com o protétipo foi desenvolvida uma tela especificamente para
demonstrar seu desempenho segundo representacdo na Figura 33. Esta tela € aberta através
do clique sobre o porta-substrato representado na tela de processo, pois dessa forma que sera
exibida a informac&o sobre o deslocamento do porta-substrato no sistema real.

Como parametros, apenas a temperatura simulada, a velocidade de movimentacéo e
0 posicionamento através dela obtido, uma vez que o teste de acionamento de saidas digitais
como para valvulas solenoides e algumas outras leituras de sinais analégicos ndo poderiam
ser realizadas devido a limitacdo do software em tags de comunicacao.

Seus graficos acompanham a evolucgédo da velocidade e do posicionamento ao longo
do tempo, e a representacdo abaixo destes € a ilustracdo animada da posic¢do do encoder.

Figura 25 - Tela desenvolvida especificamente para aplicacéo do prot6tipo.

1 Aplicagso E3 Viewer - Titulo do Quaciro - X

Receita ‘ Historico ‘ Voltar ‘ ‘ H?ra: 21:17:35
Tempo decorrido:  00:00:00

Posicionamento Velocidade

Arquive  Visualizar

Processo

T T T T T T T T T T T T T T T
21:16:42  21:16:48 211654 201700 204706 204742 20748 2117:24 211730 21:16:40  21:16:50 214700 20710 2117:20  21:17:30

Fonte: José Vieira (Aluno de Mestrado).
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5.4.2 Interacdo com o prototipo

O protétipo entdo foi testado em conjunto com o software de supervisdo, para
confirmagdo de seu desempenho conjunto em posicionamento e velocidade, o resultado
gréafico pode ser observado nas Figura 34 e 35, respectivamente.

Figura 26 - Grafico do posicionamento do conjunto emissor - receptor do encoder ao longo do tempo.

Posicionamento
12

10+

Posicionamento (mm )
[=7]
1

T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
22:05:30 22:05:40 22:05:50 22:06:00 22:06:10 22:06:20 2206830 22:.06:40 220850 220700 220710
tempo decorrido (3)

Fonte: José Vieira (Aluno de Mestrado).
Figura 27 - Gréfico do resultado da conversdo de temperatura em velocidade de referéncia ao longo do tempo.

Velocidade

0,4

0,34

0,24

velocidade (mm/s)

0,1

T T T T T T T T T T T
22:06:30 22:05:40 22:06:50 220700 22:07:10
tempo decorrido (8)

Fonte: José Vieira (Aluno de Mestrado).

Os resultados sdo aproximados uma vez que ndo esta sendo avaliado o deslocamento
real do conjunto emissor/receptor do encoder, mas sim a contagem de seus acionamentos.
Foram avaliadas simulagdes para trés temperaturas e os dados coletados foram similares,
variando-se apenas a inclinagdo da reta do posicionamento que tem sua inclinagdo mais
expressiva com maiores velocidades, e a medicdo da velocidade apenas muda seu valor
constante (dados ndo mostrados).
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6. CONCLUSAO

Este estudo vem a acrescentar um dos passos de maior importancia para a busca da
obtencdo de uma estrutura cristalina de diamante CVD de superior qualidade. O estudo da
literatura possibilitou em conjunto com a aplicacéo de técnicas de automacao e controle, um
prototipo e a analise da viabilidade do sistema em questao.

A tecnologia desenvolvida e estudada por este trabalho foi essencial para estabelecer
uma clara orientagdo no projeto de um sistema complexo, do trabalho a ser implementado ao
mesmo e 0s estudos fundamentais necessarios a sua concepgao.

Entretanto pode-se observar também que os mecanismos pelos quais o diamante CVD
de grau mono cristalino € sintetizado, ainda demandam intenso estudo, adicionalmente a
aplicacdes de novas tecnologias e atualizacfes de técnicas existentes.

Foi observada a necessidade desse sistema lidar com variagbes em escalas
extremamente pequenas de deslocamento linear, correspondentes a taxa de crescimento do
diamante CVD. Também, a elevada precisdo e capacidade de processamento de todos 0s
dispositivos envolvidos no processo.

O protétipo foi desenvolvido e apesar das limitagGes encontradas nos kits disponiveis
para seu projeto e execugdo, foram obtidos como resultados significativos a relacdo entre os
parametros de operacdo para a realizacdo da movimentacdo do porta-substrato utilizando um
conjunto de componentes eletromecanicos no &mbito de comprovar a eficacia do modelo para
sua aplicacdo em maior escala.

Este trabalho insere-se em um projeto maior em busca da obtencdo do diamante CVD
de grau mono cristalino, dessa forma estudos posteriores serdo conduzidos para o
cumprimento deste grande objetivo. O primeiro dos trabalhos futuros a serem realizados sera
a transposicao deste sistema obtido através do protétipo, para a implementacao do projeto no
reator de micro-ondas de alta poténcia, seguido pela implementacéo do sistema supervisorio.

7. REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

AKYEAMPONG, J. et al. Evaluation of hydraulic excavator Human—Machine Interface concepts
using NASA TLX. International Journal of Industrial Ergonomics, v. 44, n. 3, p. 374-382, 5//
2014.

ANGUS, J. C. H., C.C. Low-Pressure, Metastable Growth of Diamond and "Diamondlike"
Phases. Science, v. 241, p. 913-921, 1988-08-19 1988.

BARANAUSKAS, V. et al. Direct observation of chemical vapor deposited diamond films by
atomic force microscopy. Applied Physics Letters, v. 60, n. 13, p. 1567-1569, 1992.

BASRI, N. M. H. et al. RS-485 Interface for Boiler Header Inspection Robot Prototype. Procedia
Engineering, v. 41, p. 1490-1496, // 2012.

BHANDARI, R. Method and apparatus for producing single crystalline diamonds. United
States 2008.

BORGES, C. F. M.; MOISAN, M.; GICQUEL, A. A novel technique for diamond film deposition
using surface wave discharges. Diamond and Related Materials, v. 4, n. 2, p. 149-154, 1995.
BOY, G. A. From automation to tangible interactive objects. Annual Reviews in Control, v. 38,
n. 1, p. 1-11, 2014,

BUCKLEY-GOLDER, I. M.; COLLINS, A. T. Active electronic applications for diamond.
Diamond and Related Materials, v. 1, n. 10-11, p. 1083-1101, 1992.

BUNDY, E. P. H., H.T.; WENTORF JR., R. J. Man-Made Diamonds. Nature, v. 176, n. 4471,
p. 51-55, 1955-07-09 1955.

CELII, F. G.; BUTLER, J. E. Hydrogen atom detection in the filament-assisted diamond
deposition environment. Applied Physics Letters, v. 54, n. 11, p. 1031-1033, 19809.



36

CHOI, I. H. et al. Growth of highly oriented diamond films by the MPCVD technique using CO—

H2, CH4-H2 and CH4-N2-H2 gas mixtures. Diamond and Related Materials, v. 13, n. 4-8, p.

574-580, 2004.

CLAUDE A. KLEIN, G. F. C. Young's modulus and Poisson's ratio of CVD diamond. v. 2, n.

Issues 5-7, p. 918-923, 13 April 1993 1993.

CORAT, E. J. F., N.G.; TRAVA-AIROLDI, V.J.; LEITE, N.F.; BARROS, R.C.M.; IHA, K., J.

Materials Science Letter, v. 16, p. 167, 1997.

CORREA, W. L. A. Contribuicdo para a sintese de diamante com dopagem de boro,

nitrogénio ou enxofre. 2004. (Ph.D.). FEEC, UNICAMP

CUSIMANO, G. Choice of motor and transmission in mechatronic applications: Non-rectangular

dynamic range of the drive system. Mechanism and Machine Theory, v. 85, p. 35-52, 3// 2015.

DO, V. L.; FILLATRE, L.; NIKIFOROV, I. Sequential monitoring of SCADA systems against

cyber/physical attacks*. IFAC-PapersOnL.ine, v. 48, n. 21, p. 746-753, // 2015.

FERREIRA, N. G. et al. OES study of the plasma during CVD diamond growth using

CCl4/H2/02 mixtures. Diamond and Related Materials, v. 9, n. 3-6, p. 368-372, 2000.

FERREIRA, N. G. et al. Evidence of enhanced atomic hydrogen production with halogens in

diamond MWPACVD. Diamond and Related Materials, v. 7, n. 1, p. 81-87, 1998.

FERREIRA, N. G. etal. H actinometry with CF4 addition in microwave plasma-assisted chemical

vapor deposition of diamond. Diamond and Related Materials, v. 6, n. 2-4, p. 472-475, 1997.

FLEISCHER, J.; HERDER, S. Adaptronic Ball Screw for the Enhancement of Machine Precision.

Procedia CIRP, v. 1, p. 621-626, // 2012.

FRENKLACH, M.; SPEAR, K. E. Growth mechanism of vapor-deposited diamond. Journal of

Materials Research, v. 3, n. 01, p. 133-140, 1988.

FRENZEL JR, L. E. Chapter Twenty-One - Modbus. In: FRENZEL, L. E. (Ed.). Handbook of

Serial Communications Interfaces. Oxford: Newnes, 2016. p.93-95. ISBN 978-0-12-800629-0.

GOODWIN, D. G. Simulations of high-rate diamond synthesis: Methyl as growth species.

Applied Physics Letters, v. 59, n. 3, p. 277-279, 1991.

GRANADO, L.; BERRETEAGA, O. Creating Rich Human-machine Interfaces with Rational

Rhapsody and Qt for Industrial Multi-core Real-time Applications. Procedia Manufacturing, v.

3, p. 1903-1909, // 2015.

HARRIS, S. J.; MARTIN, L. R. Methyl versus acetylene as diamond growth species. Journal of

Materials Research, v. 5, n. 11, p. 2313-2319, 1990.

HEI, L. F. et al. Fabrication and characterizations of large homoepitaxial single crystal diamond

grown by DC arc plasma jet CVD. Diamond and Related Materials, v. 30, p. 77-84, 2012.

HEMLEY, R. J. M., HO-KWANG; YAN, CHIH-SHIUE. Ultratough CVD single Crystal

Diamond and three dimensional growth thereof 2011.

HERMAN, I. P. Chapter 13 - Pyrometry. In: HERMAN, 1. P. (Ed.). Optical Diagnostics for Thin

Film Processing. San Diego: Academic Press, 1996. p.591-617. ISBN 978-0-12-342070-1.

JIA, Q.; HUANG, X.; ZHANG, L. A design of human-machine interface for the two-modular

high-temperature gas-cooled reactor nuclear power plant. Progress in Nuclear Energy, v. 77, p.

336-343, 11// 2014.

KASSOUF, S. Fuso de Esferas: Especificacdo e Reparo - Mecatronica Atual :: Automacéo

industrial de Processos e manufatura. 2003. Disponivel em: <

http://www.mecatronicaatual.com.br/educacao/1109-fuso-de-esferas-especificao-e-reparo >,

Acesso em: 01/11.

KLOSS, F. R. et al. Commercial developments of nano-crystalline diamond — Two prototypes

as case studies. Diamond and Related Materials, v. 17, n. 7-10, p. 1089-1099, 7// 2008.

KOBASHI, K. et al. Synthesis of diamonds by use of microwave plasma chemical-vapor

deposition: Morphology and growth of diamond films. Physical Review B, v. 38, n. 6, p. 4067-

4084, 1988.

KOIDL, P.; KLAGES, C. P. Optical applications of polycrystalline diamond. Diamond and

Related Materials, v. 1, n. 10-11, p. 1065-1074, 1992.

KORDIK, J. Comparagéo de sistemas com motores de passo e servomotores - Mecatrénica Atual
Automacdo industrial de processos e manufatura. 2003. Disponivel em: <



37

http://www.mecatronicaatual.com.br/educacao/1087-comparao-de-sistemas-com-motores-de-
passo-e-servomotores?showall=&limitstart=0 >. Acesso em: 01/11.

L. REGEL, L.; R. WILCOX, W. Diamond film deposition by chemical vapor transport. Acta
Astronautica, v. 48, n. 2-3, p. 129-144, 2001.

LIOU, Y. et al. Low-temperature diamond deposition by microwave plasma-enhanced chemical
vapor deposition. Applied Physics Letters, v. 55, n. 7, p. 631-633, 1989.

LUX, B.; HAUBNER, R.; RENARD, P. Diamond for tooling and abrasives. Diamond and
Related Materials, v. 1, n. 10-11, p. 1035-1047, 1992.

MANKELEVICH, Y. A.; MAY, P. W. New insights into the mechanism of CVD diamond
growth: Single crystal diamond in MW PECVD reactors. Diamond and Related Materials, v.
17, n. 7-10, p. 1021-1028, 2008 2008.

MATSUMOTO, S. M., Y. Journal of Materials Science, v. 18, 1983.

MATSUMOTO, S. S., Y.; TSUTSUMI, M.; SETAKA, N. Journal of Materials Science, v. 17,
1982.

MAY, P. W. Diamond Thin Films: A 21st Century Material. Phil. Trans. R. Soc. Lond. A, v.
358, 2000.

MAY, P. W.; MANKELEVICH, Y. A. From Ultrananocrystalline Diamond to Single Crystal
Diamond Growth in Hot Filament and Microwave Plasma-Enhanced CVD Reactors: a Unified
Model for Growth Rates and Grain Sizes. J. Phys. Chem. C 2008, v. 112, p. 12432-12441, July
23, 2008 2008.

MEHTA, B. R.; REDDY, Y. J. Chapter 1 - Industrial automation. In: REDDY, B. R. M. J. (Ed.).
Industrial Process Automation Systems. Oxford: Butterworth-Heinemann, 2015a. p.1-36.
ISBN 978-0-12-800939-0.

. Chapter 9 - Serial communications. In: REDDY, B. R. M. J. (Ed.). Industrial Process
Automation Systems. Oxford: Butterworth-Heinemann, 2015b. p.307-339. ISBN 978-0-12-
800939-0.

NAD, S.; GU, Y.; ASMUSSEN, J. Growth strategies for large and high quality single crystal
diamond substrates. Diamond and Related Materials, v. 60, p. 26-34, 11// 2015.
OHMAGARYI, S. et al. Characterization of free-standing single-crystal diamond prepared by hot-
filament chemical vapor deposition. Diamond and Related Materials, v. 48, p. 19-23, 2014.
OHTAKE, N.; YOSHIKAWA, M. Diamond Film Preparation by Arc Discharge Plasma Jet
Chemical Vapor Deposition in the Methane Atmosphere. Journal of Electrochemical Society,
n. 2, 1990-02-01 1990.

PATTERSON, D. E. C,, C.J. ; BAI, B.J.; KOMPLIN, N.J.; FREDI, L.; HAUGE, R.H. Diamond
Growth Studies with Halogens, Chalcogens and Hydrocarbons. Presentation at Diamond Films
'91. Second European Conference on Diamond, Diamond-Like and Related Coatings, Nice,
France, September 2-6, 1991, 1991.

SHIKATA, S. The Road to Commercialization of VVapor-Phase-Grown Diamond. MRS Bulletin,
v. 23, n.09, p. 61-64, 1998.

SPITSYN, B. V. B,, L.L.; DERYAGIN B.V. Journal of Crystal Growth, v. 52, 1981.
TALLAIRE, A. et al. High quality thick CVD diamond films homoepitaxially grown on (111)-
oriented substrates. Diamond and Related Materials, v. 41, p. 34-40, 2014.

TALLAIRE, A. et al. Growth strategy for controlling dislocation densities and crystal
morphologies of single crystal diamond by using pyramidal-shape substrates. Diamond and
Related Materials, v. 33, p. 71-77, 2013.

TALLAIRE, A. et al. Growth of large size diamond single crystals by plasma assisted chemical
vapour deposition: Recent achievements and remaining challenges. Comptes Rendus Physique,
v. 14, n. 2-3, p. 169-184, 2013.

TRAVA-AIROLDI, V. J. et al. Columnar CVD diamond growth structure on irregular surface
substrates. Diamond and Related Materials, v. 4, n. 11, p. 1255-1259, 1995.
TRAVA-AIROLDI, V. J. et al. Cylindrical CVD diamond as a high-performance small abrading
device. Surface and Coatings Technology, v. 108-109, n. 0, p. 437-441, 1998.
TRAVA-AIROLDI, V. J. C., EJ.; BARANAUSKAS, V. Diamond Chemical Vapor Deposition:
Emerging Technology for Tooling Applications, Invited Chapter Contribution for the Book on



38

Advanced Ceramics for Cutting Tool Applications. In: LOW, J. (Ed.): Trans Tech Publications,
1997.

TRAVA-AIROLDI, V.J.C., EJ.; FERREIRA, N.G.; LEITE, N.F. CVD-Diamond: An Overview
of Research and Development at INPE. Brazilian Journal of Phisics, v. 27 A, 1997.
TRAVA-AIROLDI, V.J.C,,EJ.; MELO, L.L.; BONETTI, L.F. Broca de Perfuracéo de Rchas
em Diamante-CVD 2008.

TRAVA-AIROLDI, V. J. R,, C. R.; FUKUI, M.; BARANAUSKAS, V. Characterization of
diamond films deposited by hot-filament CVD using CF4 as doping gas by Raman spectroscopy,
FTIR spectroscopy, and atomic force microscopy. 1992. doi: 10.1117/12.130764. p.87-96.
VALENCIA-PALOMO, G.; ROSSITER, J. A. Programmable logic controller implementation of
an auto-tuned predictive control based on minimal plant information. ISA Transactions, v. 50,
n. 1, p. 92-100, 2011.



