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RESUMO

Neste relatério, apresenta-se o projeto, construgio e montagem da fonte tipo jato de
plasma, a qual corresponde a primeira parte de um trabalho sobre sintetizacdo de
filmes de diamante pela técnica CVD (“Chemical Vapor Deposition”), assistida por
um jato de plasma gerado através de uma descarga elétrica CC (corrente continua)
tipo arco em baixa pressio (“arcjet”). Também, é apresentado um histérico sobre a
sintetizacao de filmes de diamante, destacando-se as import ancias tecnolégicas para
o aproveitamento do diamante devido as suas propriedades lnicas, uma descrigao das
técnicas de produgdo de diamantes a partir da fase gasosa e uma pequena introdugéo
a fisica de arcos.
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SYNTHESIS OF DIAMOND FILM ASSISTED BY AN
ARCIJET PLASMA SOURCE - PART I

ABSTRACT

This report presents the project, manufacture and assembly of an arcjet plasma
source. This work is the first step of a main research program about synthesis
of diamond films using CVD (Chemical Vapor Deposition) technique assisted by
an arcjet plasma source. It is also presented an historic overview about synthesis
of diamond films, pointing out its technological importance, a description of the
available techniques to produce synthetic diamond from the vapor phase, as well as,
a short introduction of the arc physics.
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1 INTRODUCAO

O nome diamante é de origem grega, onde “adamas” significa “invencivel”, e suas
propriedades mecanicas, elétricas, épticas, aciisticas e térmicas lhe dio esta ca-
racteristica de invencibilidade, e, devido a estas propriedades tem um potencial de
aproveitamento tecnolégico muito grande.

Suas propriedades tinicas sdo derivadas de sua estrutura cristalina, onde cada 4tomo
de carbono tem ligagio o, tetraedricamente coordenadas, usando orbitais hibridiza-
dos sp®. Este tipo de ligagdo é muito forte e dificil de ser quebrada. A rede cristalina
formada consiste de duas redes cristalinas de face centrada interpenetrantes, deslo-
cadas de um quarto da diagonal do cubo. A rede pode ser visualizada como planos
de seis ligagSes de carbono saturado, dispostos na sequéncia ABC ABC ABC ao
longo da diregdo < 111 >. Cada ligagdo C — C ¢é distorcida. Existe uma outra
forma de rede cristalina possivel, sendo esta com simetria hexagonal, denominada
“lonsdaleite”, que é obtida a partir da célula de ligagdo tetraédrica, disposta na
sequéncia AB AB AB. Cada ligaco C' — € normal a este plano ¢ eclipsada. Como
as ligagdes eclipsadas sdo menos estdveis a rede ciibica é predominante. A figura 1
compara a estrutura cristalina cibica do diamante, estrutura de aneis planares do
grafite e a rede do “lonsdaleite”.1:2

Dentre as propriedades do diamante podemos citar:'3

¢ PROPRIEDADES MECANICAS:

— Limite Elastico: 272kg/mm

— Dureza Vickers: 10.000kg/mm?

— Constante Eldstica: 107,6 x 10*N/mm?

— Razido de Poisson: 0,2

— Densidade Especifica: 3,31g/cm®

— Coeficiente de Fricgao: 0,05 (igual ao Tefion)



ligacao distorcida

(c)

(b)

Figura 1. (2} Estrutura cristalina ctibica do diamante; (b) Estrutura

de anéis planares do grafite; e (c) Rede do “lonsdaleite”.!



e PROPRIEDADES TERMICAS:

~ Condutividade Térmica em 298K: 20W /cmK (5 vezes superior a do cobre)

— Coeficiente de Expansio Térmica em 293K: 0,8 x 10-8K -1
e em 1023K: 4,5 x 10-SK-1

— Pardmetros de Choque Térmico: 10"W/m
— Calor Especifico em 300K: 6,195J/gK

e PROPRIEDADES OPTICAS:
— fndice de Refragio em 589nm: 2,417

— Faixa de Transparéncia: UV - IV longinquo

— Na regido de 8 pm é 5 vezes menos absorvitivo que outros materiais

» PROPRIEDADES ACUSTICAS:
~ Velocidade de Propagagéo de Ondas Eldsticas: 18,2Km/s

¢ PROPRIEDADES ELETRICAS

— Intervalo de Energia: 5,47¢V
— Constante Dielétrica em 300K: 5,58

— Velocidade dos Elétrons: 2,7 x 107emn/s (maior que a do silicio, arsenieto
de galio e fosfeto de galio)

— Tens&o de Ruptura Elétrica: 10"V/cm



o OUTRAS PROPRIEDADES DE INTERESSE:

— Limiar de dano por feixe de laser de C O, superior a 40MW/mm?

— Resisténcia a erosao

- Quimicamente inerte e resistente a altas temperaturas

— Resistente a ralos X, raios v, radiagdes ultravioletas e particulas nucleares
— Material hospedeiro para vérios tipos de dopagens, como por exemplo:

* tipo-p: dopagem com hidreto de boro, diborano (B, He)
* tipo-n: dopagem com hidreto de fésforo, fosfina (P Hs)

Devido a estas propriedades suas aplicagdes tecnologicas sido indmeras, como por
exemplo: endurecimento de superficies de ferramentas de corte; confec¢do e camadas
anti-corrosivas para meios altamente agressores; recobrimento de material cirdgico-
hospitalares; filmes especiais para sistemas dpticos e células solares; substratos para
circuitos integrados; fabricacio de semicondutores e fotodetetores para o ultravioleta
e raios-X etc.

Laboratérios de vdrios paises tém se dedicado as pesquisas para produgio de dia-
mante artificial, destacando-se, principalmente, as pesquisas na Riissia e no Japao.

1.1 HISTORICO DO CRESCIMENTO DE DIAMANTE

Desde 1772, quando o diamante foi identificado como forma cristalina do carbono,!
passou a existir interesse na sua sintetizacio, e a partir do século XIX tem se tentado
produzir diamante artificial.»® Somente em 1954 foram obtidos os primeiros resulta-
dos bem sucedidos utilizando a técnica HP-HT, altas temperaturas e altas pressdes,
onde era possivel sintetizar o diamante submetendo o grafite a altas pressdes (acima
de 60.000 atmosferas) e altas temperaturas (acima de 3000K). Paralelamente, foram
iniciadas experiéncias para se obter diamante a partir da fase gasosa de hidro-
carbonetos (técnica de CVD, Chemical Vapor Deposition) com temperaturas na
faixa de 900 a 1300K e pressdes de 50mbar. A literatura cita que em 1953 W.G.
Eversole (EUA) conseguiu produzir diamantes em sementes de diamante comn taxas
de deposicio na faixa de 1 A/h e também em 1953 H. Liander (Suécia) conseguiu
sintetizar diamante, e que a partir de 1956 B.V. Deryagins (ex-URSS) teve sucesso
no crescimento de diamante na fase metaestével.2



Devido a falta de compreensio dos mecanismos envolvidos e as pequenas taxas de
crescimento de diamante via CVD, as técnicas HP-HT evoluiram mais rapidamente,
sendo responséveis praticamente por todo o diamante artificial utilizado industrial-
mente. Somente a partir da década de 70 é que a técnica CVD comegou a ser
pesquisada com mais intensidade, pois no final da década, através da escola russa, é
que se descobriu o 4tomo de hidrogénio como meio ativador, e a partir da década de
80, os japoneses, trabalhando desde 1974, conseguiram obter taxas de crescimento
na faixa de 0,5 pm/h, usando CVD por plasma de microondas.?

Hoje, o crescimento de diamante em uma fase metaestivel tornou-se uma area de
atividade crescente, que inclui os estudos:

Métodos de preparagio

Métodos de caracterizagio

Morfologia do crescimento

Nucleagdo em superficies diversas

Obtencio de monocristais

Obtencio de semicondutores tipo-p e tipo-n

Carbono “Diamondlike” (DLC)

Atualmente varias técnicas de deposicio tém sido estudadas, onde o diamante é
depositado sobre uma superficie em condigGes de baixa pressio (menor que 1 atm)
e temperaturas relativamente baixas (900-1300K).

1.2 CRESCIMENTO DE DIAMANTE PELA TECNICA
CVD

A obtengao de diamante artificial pela técnica CVD caracteriza-se basicamente pela
existéncia de uma fase gasosa, geralmente composta de hidrocarbonetos em mistura
com hidrogénio molecular. Por algum processo esta fase gasosa deve ser ativada
(métodos de ativagdo térmicos, por plasma, ou uma combinacio entre eles), para
que hajam reagbes quimicas que levem & sintetizacio do diamante. O quadro abaixo
ilustra as possiveis técnicas CVD, assim como, outras técnicas usadas.®5
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As condigbes comuns a todos estes métodos sdo:®

o Altas densidades de energia na fase gasosa, com producdo considerdvel de
radicals, principalmente o hidrogénio atémico;

e A natureza dos hidrocarbonetos usados é pouco importante. Normalmente
usa-se o metano (C'H,), porém outros hidrocarbonetos como etano (C.Hs),
etileno (CyH,) € acetileno (C, H,), podem ser usados em métodos de CVD prin-
cipalmente os assistidos por plasma, porém para a técnica CVD por filamento
quente é interessante que o hidrocarboneto contenha o radical metil (C Ha),
como por exemplo, a acetona (CH; — CO — CH;) e o etanol (CH,CH,0H);

o Temperatura do substrato entre 900 e 1300K;

e Os filmes podem se depositar sobre vérios substratos como: Si, SiC, Mo, W,
Ta, Al;O,, € outros; e

o A variagdo da morfologia é independente do método de ativagio da fase gasosa.

Embora o mecanismo de crescimento nio esteja ainda completamente entendido a
figura 2 esquematiza uma proposigao relativamente bem aceita do mecanismo de
crescimento.?

Na figura 3 é mostrado, esquematicamente, como se processa a reestruturagio mor-
folégica do processo de sintetizagdo dos filmes de diamante.?

A seguir serao descritas sucintamente as técnicas mais usuais de sintetizagdo de
diamante.
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Figura 3. Processo de crescimento do filme de diamante.?




1.2.1 TECNICA CVD POR FILAMENTO QUENTE

A figura 4a mostra, esquematicamente, um aparato para produgio de diamante pela
técnica CVD por filamento quente.35°

Dentro de uma cimara de rea¢io um filamento de tungsténio é aquecido a tempera-
turas tipicas de 2300 a 2800K. Forga-se um fluxo constante de gis, normalmente
metano misturado com hidrogénio, através do filamento aquecido. O filme se de-
posita sobre um substrato sélido situado abaixo do filamento, o qual é mantido a
uma temperatura na faixa de 900 a 1300K. Neste processo, tem-se taxas de deposicio
na faixa de 0,5-8um/h, com boa qualidade dos filmes, porém, estes algumas vezes
apresentam contaminagdes, principalmente, provenientes do material do filamento.

1.2.2 TOCHA OXIACETILENO

A figura 4b mostra, esquematicamente, um aparato para producio de diamante pela
técnica CVD ativada por uma tocha de oxiacetileno.®

E formada uma tocha em pressao atmosférica contendo 50% de C,H, e 50% de O,.
A tocha é direcionada para um substrado o qual é mantido numa temperatura entre
700-1600K. Com este processo obtém-se taxas de deposi¢do na faixa de 50-100gm/h.

1.2.3 TECNICA CVD POR PLASMA

A téenica CVD assistida por plasma pode ser subdividida em:

Descarga Elétrica por Plasma CC1112

Descarga Elétrica em Arco CC'*

Descarga Elétrica por Plasma RF?*

Descarga Elétrica por Plasma de Microondas® 2!

1419

-

Jato de Plasma

10



DESCARGA ELETRICA POR PLASMA CC

A figura 4c mostra, esquematicamente, um aparato para producio de diamante pela
técnica CVD assistida por uma descarga elétrica CC luminescente.*11:12

Basicamente, o sistema consiste de uma cimara de reagao, onde sio instalados os
eletrodos. A tensio é aplicada entre anodo e catodo, onde é produzido o plasma.
Sobre o anodo é colocado o substrato o qual é mantido numa temperatura entre 900
e 1200K. Caso o substrato seja colocado no catodo, observa-se a formagao preferen-
cialmente de carbono amorfo.

Esta técnica pode se dividir em:

¢ Plasma CC em baixa pressio: neste caso a pressio dentro do reator estd na
faixa de 20 a 40mbar, tem-se taxas de deposi¢io na faixa de 0, lgm/h. Uma
desvantagem deste método é o de produzir diamantes com baixa qualidade,
com uma deteriora¢do das suas propriedades elétricas, por causa de um au-
mento considerdvel de hidrogénio no filme.*

¢ Plasma CC em média pressdo: neste caso a pressio dentro do reator é na faixa
de 200mbar, tem-se taxas de deposigao entre 20-250um/h. Apesar das altas
taxas de deposigdo, este método apresenta wma grande desvantagem, que é a
deposi¢do em pequenas 4reas.

DESCARGA ELETRICA EM ARCO CC

A figura 4d mostra, esquematicamente, um aparato para produgdo de diamante pela
técnica CVD assistida por uma descarga em regime de arco CC.1?

O sistema consiste de uma cdmara de reagao dentro da qual existe um anodo e
catodo feitos a partir de uma barra de tungsténio. Ao passar uma corrente elétrica
entre o anodo e o catodo o arco é formado, através do arco é mantido um fluxo
constante de CH,y e H; e o filme se deposita sobre um substrato mantido a uma
temperatura entre 1100-1300K. A pressao dentro da cadmara é na faixa de 180mbar.
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DESCARGA ELETRICA POR PLASMA RF

A figura 4e mostra, esquematicamente, um aparato para producio de diamante pela
técnica CVD assistida por uma descarga elétrica de RF 3420

Esta técnica pode ser subdividida em duas formas:

e Quanto a pressido dentro do reator:
— Baixa Pressio: neste caso tém-se taxas de deposicio na faixa de 0,1um/h
com pressdes dentro do reator de 0,1-40mbar.

— Pressdo Atmosférica: neste caso tém-se taxas de deposicdao na faixa de
180um/h.

¢ Quanto ao modo de acoplamento:

~ Capacitivo: a descarga ocorre entre dois eletrodos paralelos, instala-
dos dentro da camara de reagdo. Normalmente os eletrodos sio feitos
de grafite para evitar a contaminag¢io no filme por material ejetado do
eletrodo.

— Indutivo: o reator tubular é envolto por uma bobina, nas extremidades
desta é aplicada a tensdo, e o plasma forma-se nesta regido. Por este
processo evita-se a contaminagio pelo material do eletrodo.

DESCARGA ELETRICA POR PLASMA DE MICROONDAS

As figuras 4f e 4g mostram, esquematicamente, aparatos para produgdo de diamante
pela técnica CVD assistida por uma descarga elétrica de microondas.®3:2

Esta técnica pode ser subdividida de vérias formas, como:

o Quanto a pressio dentro do reator:

— Baixa pressio

— Pressio atmosférica

12



¢ Quanto a frequéncia e modo de acoplamento

~ 91,5MHz

- 2,45GHz

— 2,45GHz magnetizado
— 8,2GH=

¢ Quanto ao tipo de reator

— Reator tubular com guia de onda retangular: no reator tubular éinstalado
perpendicularmente um guia de onda na regido onde se deseja o plasma.
Nesta regido é que se coloca o substrato(figura 4f).

— Reator tipo campénula, “Bell Jar”, com o guia de onda direcionado para
o reator, a descarga se forma no topo da cimara (figura 4g).

O caso mais comum ¢ de baixa pressio, com 2,45GHz e com reator tubular. Para

estas condigdes, tem-se pressiao entre 20-100mbar e taxas de deposi¢io na faixa de
3-30pm/h.

JATO DE PLASMA

A figura 4h mostra, esquematicamente, um aparato para produgio de diamante pela
técnica CVD assistida por uma descarga elétrica tipo jato de plasma.141°

Neste caso tem-se eletrodos coaxiais pelo qual passa um fluxo de gas, normalmente
composto por argdnio, hidrogénio, metano e em alguns casos também oxigénio. Ao
se dar a ignigdo entre anodo a catodo (distancia entre eles na faixa de 1,0 a 2,0mm),
o fluxo de gés se expande na forma de uma tocha, e o filme se deposita sobre um
substrato colocado na frente da tocha. Devido a altas temperaturas atingida pela

tocha a velocidade de reagio é muito grande e elevadas taxas de deposicio sdo
obtidas.

Para este processo a pressao dentro do reator situa-se na faixa de 0,1-1000mbar, e
taxas de deposigio de até 930um/h sio obtidas.»!* As grandes vantagens do jato
de plasma séo produzir filmes de excelente qualidade com altas taxas de deposicdo.
Por esta técnica, também é possivel crescer diamantes em outros tipos de substratos,
como: cobre e ago.!®

13
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Figura 4. Diagrama esquemaético de um aparato de CVD por: (a)
filamento quente; (b) tocha de oxiacetileno; (c) descarga
elétrica CC; (d)descarga em arco CC; (e) descarga elétrica
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de plasma.
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1.3 CORRELACAO E ASPECTOS GERAIS DAS DIVER-
SAS TECNICAS DE CVD

Nas tabelas 1 e 2 apresentam-se um quadro comparativo de diversos parametros

tipicos e resultados obtidos para as diversas técnicas de deposigio de filmes finos de
diamante por CVD 4151621

Para este trabalho de tese, optou-se pela técnica de jato de plasma, por produzir
filmes com altas taxas de deposicdo, em diferentes substratos, com excelente qual-
idade e com reator relativamente simples. Por outro lado, j& existem no Brasil
outros dois grupos trabalhando em sintese de diamante por outras técnicas.®® A
desvantagem deste método esti relacionada com a estabilizagio do arco.

Tabela 1. Quadro comparativo entre resultados e parametros de di-
versas técnicas de deposigio de diamante.

parametros tocha filamento CC baixa CC média
oxlacetileno quente pressao pressao
taxa [um/A| 30-150 0,5-8 <01 20-250
area [cm?) <2 > 250 70 <2
temp. subs. [K] | 700-1600 900-1350 900-1300 900-1200
pressao [mbar] | atmosférica 20-80 20-40 200
fuxo [scem] 1000-2000 100-500 100-200 20-100
temp (K] tocha filamento
~ 3400 2300-2700
poténcia [mA/em=2: V]| [A/em™?
de entrada 40:250-500 4-10 p/1 KV
qualidade ++ +++ + +++
Raman ?
substrato 51, Mo, S1, Mo, S1, Mo, Si, Mo,
TiN silica silica Al 05
vantagens simmples simples, simples, taxa,
grandes dreas | grandes dreas qualidade
desvantagens drea, contaminagio, qualidade, rea
estabilidade | estabilidade taxa
(continua)
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Tabela 2. Continuacdo da tabela (1).

parametros jato de RF baixa RF pressao microondas
plasma pressio atmosférica 2,45GHZ
taxa [pm/h] 60 — 930° < 0,1 180 3-30
drea [cm®] < 2 — 1007 particulas 3 100
temp. subs. [K] 1100-1400 1000-1300 1000-1500 650-1400
pressao [mbar) 0,1-1000 0,1-40 atmosférica 20-100
fluxo {scem)] 3000-7000 100-200 80.000-100.000 | 100-1000
poténcia 0,9-18KW 300-3000W 6-60 170-1500W
de entrada p/ 4MHz
qualidade +++ —+ +++ +++
Raman 2
substrato Mo, S1, Cu, W, 51, Mo, Ni Mo Si, Mo, WC
C, Ta, ago Silica, Zn Silica
vantagens taxa, taxa qualidade
qualidade
desvantagens contaminagdo, | contaminacdo, | homogeneidade taxa,
homogeneidade, | qualidade, drea, irea
estabilidade taxa estabilidade

OBS: ! sao valores obtidos pela Norton; ? + excelente qualidade, — qualidade ruim
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2 DESCARGA ELETRICA EM REGIME DE
ARCO

No caso de uma descarga CC, com eletrodos paralelos, o potencial varia ao longo da
mesma. Na figura 5 pode ser vista a dependéncia do potencial com a corrente para
os varios tipos de descargas CC.?%2%4

As regides da descarga sdo classificadas em:

¢ Regido BC, os elétrons, acelerados pelo campo elétrico, adquirem energia
cinética suficiente para provocar ionizagdes por impacto com &tomos e/ou
moléculas do gas. Até o ponto C a descarga nao é auto-sustentada,;

¢ Regiio CD, os ions acelerados produzem ionizagdo adicionais. Esta regido
é chamada de descarga de “Towsend” ou descarga escura, a partir desta
regido ocorre a ruptura do gds, “breakdown”, e a descarga passa a ser auto-
sustentada;

e Regido DE é caracterizada pela produgio de um néGmero muito grande de
particulas, elétrons e fons, e recebe o nome de regiio “Corona”;

o Regido EF denominada de descarga subnormal, ocorre a perda de particulas
por difusdo lateral. O potencial da descarga decresce com um aumento va-
garoso da corrente;

e Regiao F(, descarga luminescente normal, descarga “glow”, a voltagem da
descarga é baixa e apresenta, para um aumento moderado da corrente, uma
voltagem praticamente constante;

e Regido GH, descarga adnormal, é caracterizada por um pequeno aumento de
corrente para um aumento considerivel da voltagem, e

o Regido 1J, regido de arco, ocorre uma diminui¢éo consideravel da voltagem, a
qual atinge um valor mfnimo. Esta regiio apresenta alta densidade de corrente
e voltagem praticamente constante com o aumento da corrente. O colapso da
voltagem ocorre devido ao processo de emissdo termoidnica no catodo, que
perrmite a producdo mais fdcil de elétrons.

A distribuigao do potencial ao longo da descarga em regime de arco é mostrada na

figura 6.
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Figura 6. (a) Regido de arco; (b) Distribuigdo axial do potencial entre
anodo e catodo de uma descarga em arco.??
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As caracteristicas de um arco sio:

e Pequena queda de potencial no catodo;

Pequena diferenca de potencial nos eletrodos;
o Altas correntes, podendo atingir até milhares de amperes;

o Grande densidade de corrente nos pontos quentes, “spot”. do catodo: e
P q , &P ¥ )

Intensidade luminosa intensa em todas as partes da descarga (anodo, coluna
positiva, catodo).

Estas caracteristicas dependem da ordem de grandeza da corrente que passa pelo
arco e do tipo de arco. A queda de tensio no anodo e catodo depende também do
material do eletrodo.

Para a ignigdo, ou reignigdo, do arco, dois pontos devem ser levados em consi-
deragio.??

¢ O arco néo pode existir sem o “spot” do catodo (com excessio de alguns casos
especiais, onde o catodo é um filamento ou algo equivalente).

o O “spot” do catodo nido aparece espontaneamente, ele deve ser gerado.

Uma caracteristica das descargas em arco € a sua manutengio, ou seja, é um processo
instavel. Para se conseguir a sua estabilizagio € necessario colocar em série com o
arco uma resisténcia apropriada.?>?

A figura 7 ilustra uma curva tedrica de um arco e a curva da fonte, o ponto ideal de
operacao do arco é o ponto de intersecgdo das duas curvas, na extremidade de alta
corrente e baixa tensdo.

Existem duas classes de curvas tedricas, uma considera somente o gés ou a pressao
dentro do reator, curva de Ayrton (equagao 1) e a outra leva também em consi-
deragio o material do catodo, curva de Nottingham (equagio 2).22
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C + Dl

Uspc = A+ Bl +

C + DI

Usre = A+ Bl + In (2)

onde: [ ¢é a corrente; 4,B,C,D séo constantes relacionadas com a pressio ou gés
de trabalho, no reator, apresentadas na tabela (3); ! é a distincia entre anodo e
catodo, expressa em mm; n € uma corre¢do na equagao de Nottingham (2) referente
ac material catodo, apresentadas na tabela (4).

Tabela 3. Constantes para as equagdes (1) e (2).2

constante | p=10torr | p=>b0torr | argdnio
A 27,0 33,7 24,8
B 1,35 1,61 0,9
C 19,0 26,0 10,2
D 13,8 10,8 0

Tabela 4. Valores de n para a equagdo (2).23

material n
tungsténio | 1,38
carbono | 1,00

cobre 0,67
ZINCO 0,35
A equagio da fonte é dada por:2*
Up=Uz—-RI (3)

onde: Uz € a tensio de ruptura do arco; R é o valor da resisténcia; I é a corrente.

20



450

400 1

350 +

300 ¢

)

250 +

200 1

VOLTAGEM

150 +

100 ¢

50 +

0 1 2 3. 4 5 6.7 8 9 10 11

CORRENTE (A}
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3 EXPERIMENTO

A partir de um equipamento j& existente no LAP-INPE (Laboratério Associado
de Plasma do Instituto Nacional de Pesquisas Espaciais), denominado PQUII, foi
montado o sistema do jato de plasma.

Para tanto, foi necessirio fazer a desmontagem do equipamento antigo, que era
composto por uma cimara de vicuo formada por trés secgdes cilindricas. Processou-
se a limpeza e remontagem, retirando-se a secgdo central, ficando somente as secgdes
das extremidades. Cada secgao da camara de vacuo, bem como as tampas, sao de
ago inoxiddvel, envolta com serpentina para refrigeragdo a dgua, contendo vérios
flanges para instalacdo de equipamentos que se fizerem necessérios, inclusive trés
visores, como mostra a figura 8.

O sistema de vécuo é composto por uma bomba mecanica (Edwards modelo EDMS),
uma bomba difusora (Edwards modelo Diffstak 100), um medidor de baixo véicuo
para pressoes de 1 —10~*mbar (Edwards tipo pirani), um medidor de alto vicuo para
pressdes de 1073 — 10~"mbar (Edwards tipo penning), um medidor de alto vécuo
(Leybold-Heraeus modelo Ionivac IM210D) e um vacudmetro para pressdes desde a
atmosférica até a faixa de 10mbar, o qual monitora a pressido durante o processo de
sintetizagdo do diamante (figura 8).

Antes porém, dos primeiros testes com o sistema de vicuo, foi necessirio desmontar,
limpar e remontar a bomba difusora, e também fazer uma outra linha de vicuo, que
liga a bomba mecanica diretamente & caimara.

Foi também projetado, construido e montado o canhéo ou fonte de plasma propria-
mente dito, e também um flange para a adaptagio do mesmo na cimara, o qual é
mostrado na figura 9. O canhio é composto por eletrodos coaxiais de molibdénio,
montados numa carcaca de cobre sobre a qual existem serpentinas para resfriamento
de todo o conjunto. Em um de seus flanges estdo instaladas as conexdes de entrada
dos gases no sistemas, que tem um fluxo forcado através do arco.

A figura 10 ilustra o anodo, bocal, e o catodo, montado numa estrutura de cobre
na qual existem duas serpentinas de resfriamento, sendo a superior responsével pelo
resfriamento do catodo, no interior do canhéo. A figura 11 ilustra todas as pecas do
canhio na sequéncia de montagem, da esquerda para a direita. A figura 12 ilustra
o canhdo montado, a sec¢io em primeiro plano é a que serd afixada na tampa da
cdmara de vacuo (figura 12), sendo possivel visualizar o bocal pelo qual fluird a
tocha de plasma.
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Apés a instalagio do canhdo de plasma, foi necessério a readaptacio do sistema de
refrigeracio.

Quando se fala em crescimento de filmes, subentende-se a colocagio de um substrato
dentro do reator, para isto, fol projetado, construido e montado um porta-substrado
de cobre, com refrigeracdo a 4gua e também com um termopar, para monitorarmento
da temperatura do substrato durante a deposigéo dos filmes (figura 13). Foi montado
um termopar tipo K, composto por dois fios, sendo um deles de liga cromo-niquel
(cromel) e o outro, de liga aluminio-niquel (alumel), cada um de secgio transversal
de 0,8mm e comprimento de aproximadamente de 600mm, isolados entre si e do
meio por meio de missangas de cerdmicas.

O sistermna de gases a ser utilizado durante a deposigiao, é composto por vélvulas
agulhas ¢ fluximetros que controlam e medem o fluxo de entrada de gases dentro
do reator, e as respectivas linhas de gases, argdnio, hidrdgenio e metano, havendo
ainda a possibilidade de instalagio de outros gases no sistema, como oxigénio e gases
halogénios, como por exemplo, CFy. Na figura 8 é possivel ver abaixo da camara as
valvulas agulhas das linhas de gases e a direita, no gabinete, os trés fluximetros, no
fundo, dois dos cilindros de gases a serem utilizados.

A principio, para a realizacio dos testes iniciais, estd se utilizando uma fonte que
foi construida a alguns anos no LAP-INPE, e que fornece tensio de até 1200V e
corrente de até TA. Entre a fonte e os eletrodos foi colocado uma resisténcia em
série, 49Q, e também um indutor, 3T0xH.

Para que ocorra a ruptura do gés, s8o necessirios valores relativamente altos de
tensdes, enquanto que para a manutengao da descarga s3o necessarios altos valores
de correntes. Como ainda ndo possuimos uma fonte com estas caracteristicas sera
construido um pulsador para iniciar a descarga e posteriormente um a fonte de alta
corrente mantera a descarga. Foram realizados alguns testes iniciais para igni¢io do
arco, porém, ainda n3o se conseguiu manter o jato de plasma de forma estavel.
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Figura 9. Canhéo de plasma montado no flange frontal do reator.
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Figura 10. Eletrodos do canhdo de plasma.
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Figura 11. Canhao de plasma desmontado.
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Figura 13. Porta-substrato e termopar.
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4 CONCLUSAO

Foram apresentados no presente relatério de atividade, uma introdugio detalhada
das propriedades do diamante, uma descrigdo sucinta das técnicas mais comuns de
obtengdo de diamante pelo processo de CVD, e também uma pequena introdugio a
fisica de arcos (descargas elétricas em regime de arco).

Também, foi descrito o primeiro protétipo da fonte de plasma que foi construida com
materiais e equipamentos disponiveis no LAP-INPE. Apés medidas e estudos das
caracteristicas basicas do jato de plasma gerado por essa fonte (perfil de temperatura,
perfil de densidade etc) espera-se, projetar uma nova fonte otimizada para o inicio
da producgio de filmes de diamante.

Na continuidade do trabalho, pretende-se:

e diagnosticar os eletrodos da descarga em arco com medidores tipo termopares,
o jato de plasma com sondas eletrostiticas, espectrometro dptico e de massa;
e

e caracterizar os filmes de diamante com as técnicas de difragdao de raio-X, mi-
croscopia eletronica de varredura, interferometria, elipsometria, espectroscopia
Ramam, espectros de canal etc.

Os diagnésticos descritos para a caracterizacio dos filmes de diamante, sio em sua
maioria, disponiveis nos diversos laboratérios do CTA - Centro Técnico Aeroespacial
e do INPE e alguns deveram ser realizados na USP - Universidade de Sdo Paulo e
na UNICAMP - Universidade Estadual de Campinas.
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