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Para o crescimento de diamantes CVD em reatores de filamento
quente j4 se conhece ¢ processo, 0S gases e as proporgdes dos
mesmos que Sd0 necessdrios, porém ndo se conhece exatamente os
mecanismos de crescimento do diamante. Diante deste problema,
uma maneira de buscar possiveis solugdes seria colocar um
espectrémetro de massa com jato molecular para analisar os gases
estdveis e os radicais decorrentes da reacdo para o crescimento
do diamante. O crescimento de diamante CVD se faz em vdcuo de 50

torr a uma temperatura na regido do substrato de 800 C. Estas
duas exigéncias sio determinantes no projeto do reator.

O presente trabalho se desenvolveu com o aprendizado inicial
do crescimento de diamante e com o0 projeto propriamente dito
deste reator de caracteristicas especiais. Fol projetado, além
do reator para uma camara de alto vacuo para o espectrémetro de
massa. Para a leitura do egpectrémetro foi desenvolvido uma
vdlvula, na gqual estou auxiliando no projeto, para abrir e
fechar intermitentemente a emissio de gases para o
espectrOmetro. Essa vdlvula é necessdria porque o equipamento de
vdcuo para bombeamento dos gases é insuficiente para um fluxo de
gases continuo. Abaixo desta vdlvula, existe um orificio de
expansdo, onde hd um congelamento dos graus de liberdade das
moléculas e/ou radicais estdveis e ndo estdveis. Nesta regido os
gases se expandem e nao mais se colidem. Mantem-se como ha
regido do substrato onde se cresce diamante, para que possam ser
analizadas pelo espectémetro de massa.

0 sistema de vdcuo para bombeamento é composto por uma bomba
mecidnica, uma bomba turbo molecular e uma bomba difusora. A
montagem estd esquematizada na figura 1. O reator é acoplado &
bomba mecdnica que cria um vdcuc grosseiro. No reator tem-se
entrada para o filamento e para o acionamento da vdlvula
intermitente. A céAmara tem duas entradas, uma para a bomba
turbo-molecular e outra para o espectrdmetro de massa com jato
molecular. Na parte inferior da cémara tem-se a entrada da bomba
difusora. °
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RESUMO

Este relatério tem como objetivo descrever as atividades
desenvolvidas ao longo de um ane de estudo e trabalho como bolsista
PIBIC no Laboratério de Sensores e Materiais do INPE. Este projeto
tem o objetivo de familiarizar-se com a pratica de pesquisa cientifica,
através de sua participacao nos métodos de obtencéo e caracterizagao
de filmes de diamante CVD, além de aplicar os conhecimentos técnicos
no auxiiio dos pesquisadores na montagem e manutencao do
laboratério.

Além disto, participei ativamente no projeto de um reator de
crescimento de diamante CVD monitorado por espectrdmetro de massa
com jato molecular.



1.INTRODUGAO

O processo de crescimento de diamante chamado CVD
(Chemical Vapor Deposition) foi descoberto no ano de 1954 com um
custo muito inferior ao do processo conhecido ateriormente. A pressao
utilizada no CVD & inferior a uma atmosfera e temperatura de 1200 K,
porém os primeiros resultados satisfatérios com CVD sé foram
alcangados na década de 70 porque nunca se soube que processos
fisicos e quimicos acorriam na criagéo do diamante e na década de 80
ocorreram grandes avangos.

Nos laboratorios do LAS sdo utilizados dois métodos de
crescimento de diamante CVD: assistido por filamento quente e
assistido por plasma gerado por microondas.

QO interesse no desenvolvimento tecnoldgico do crescimento de
diamante € muito grande pois ele tem propriedades unicas na natureza
e tem um grande potencial econdmico em um futuro préximo.

Dentre as propriedades® do diamante pode-se destacar:
¢ Maior dureza dentre todos os materiais conhecidos pelo homem.

+ Melhor condutor térmico em temperatura ambiente .

¢ Baixissimo coeficiente de atrito { semelhante ao do tefton ).
¢ Alto indice de refragao.

+ Resisténcia ao calor, acidos e radiagao.

O campo de aplicagao de filmes finos de diamantes é muito vasto
e atualmente o grupo de diamantes do LAS-INPE estuda a aplicacido de
diamantes em brocas odantoldgicas.

Pode-se citar outras aplicagdes na area da indlstria mecanica,
como por exemplo: protecio de superficies, camadas suavisadoras de
atrito em mancais e motores, em ferramentas de corte, etc.

No crescimento de diamante CVD no laboratério do LAS, ja
conhecemos 0 processo, 0s gases e as proporcdes dos mesmos que
Sa0 necessarnios, porém nao se conhece exatamente 0s mecanismos de
crescimento do diamante. Diante deste problema, uma maneira de
buscar possiveis solugdes seria colocar um espectrémetro de massa.

O diagndstico da fase gasosa com espectrometro de massa
convencional 89 é capaz de analisar espécies estaveis. A analise dos
radicais quimicos € de importancia fundamental para muitos processos.
O espectrdmetro de jato molecular & o diagnéstico alternativo para
analisar os gases estaveis e os radicais decorrentes da reacdo para o
crescimento do diamante.

O crescimento de diamante CVD em nossos laboratérios se faz
em uma pressao de 50 torr a uma temperatura na regi&o do substrato



de 800°C. Estas duas exigéncias sdo determinantes no projeto do
reator.

Para acoplar um espectrometro de massa com jato molecular, foi
projetado, além do reator, uma camara de alto vacuo para o
espectrdmetro de massa.

2.TRABALHO DESENVOLVIDO

2.1 FAMILIARIZAGAO

Nos primeiros meses de estudo, tomei conhecimento dos
equipamentos e reatores disponiveis no laboratério e do método de
crescimento e das formas de caracterizacdo de filmes finos de
diamantes CVD além de manter os primeiros contatos com o grupo de
pesquisa e com a oficina de usinagem do INPE.

2.2 MONTAGENS MECANICAS

Participei de montagens de novos reatores, de adaptagao dos ja
existentes, além de acompanhar toda a confecgcéo ,montagem e testes
efetuados no reator para crescimento de diamante CVD monitorado por
espectromentro de massa com jato moleculiar.

2.3 PREPARAGAO DE AMOSTRAS

Preparei varias amostras de substratos para crescimento de
diamante. A superficie do substrato sempre é polida com pasta de
diamante ou alumina e posteriormente é banhado em uma solugao de
acetona e pd de diamante em ultra-som para que particulas do po se
encrostem formando sitios de nucleagdo, 0 que melhora a taxa de
crescimento.

2.4 PROJETO

Projetei com o auxilio dos pesquisadores e acompanhei a
usinagem do reator de filamento guente para crescimento de diamante
CVD que sera acoplado a um espectrometro de massa, onde este



espectrometro analisara os gases provenientes da area de formacgao de
diamantes.
Este reator é formado pelos seguintes componentes:

2.4.1 - Reator propriamente dito. ( Atualizagao )
2.4.2 - Camara do espectrometro de massa. ( Projeto )

A figura 1 mostra esquematicamente o conjunto do reator.
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2.4.1 Reator

Este € um reator CVD de filamento quente que é acoplado & uma
bomba de vacuo mecanica. No reator tem-se entrada para filamento,
saida para bomba de vacuo e uma outra na qual serd acoplada um
mecanismo eletromecanico que acionara a base do substrato e o
movimentara intermitentemente fazendo com que ele funcione como
uma valvula. O movimento do substrato torna a emisséo de gas para o
espectrometro intermitente. A emissdo de gas intermitente é necessaria
porque se tivéssemos um fluxo continuo de gas, o sistema de
bomheamento teria que ser de altissima capacidade e
consequentemente muito caro.

Na figura 2 temos a foto do sistema eletromecanico e na figura 3
temos a foto do reator, os dois ja usinados e prontos.



FIG.2-Sistema Eletromecanico

FIG.2-Reator

2.4.2 Camara do espectrémetro de massa

A camara do espectrometro de massa € dividida em duas secdes.
A primeira secao, a cémara de analise, existe o espectrometro a uma
faixa de pressao de 10° - 107 torr e a segunda, intermediaria entre o



reator e o espectrdbmetro, & uma faixa de presséao de 10 - 10° Nesta
segunda secdo é que sera gerado e colimado o jato molecular

O orificio que o gas proveniente da reagédo de crescimento ira
passar, situado entre o reator e a camara do espectrometro, tem 300um
de diametro e atua como um orificio de expansdo. A diferenca de
pressdo entre a regido de estagnacéo (antes do orificio) e a camara de
expanséio causa a formacgéo do jato molecular, assim como a expansao
supersdnica do gas. O jato molecular tem como caracteristica, ao
passar pelo orificio de expansdo, um namero reduzido de colisbes
moleculares. O aspecto mais interessante neste caso, é o
congelamento das propriedades quimicas durante a expansao. Neste
sentido, as espécies moleculares no jato molecular mantéem a
proporcionalidade das concentra¢cdes na regido de crescimento e desde
que as propriedades quimicas estejam congeladas, existem especies
estaveis e radicais no jato molecular.

A camara tem ligada a ela uma bomba de vacuo turbo-molecular
e também uma bomba difusora que funciona juntamente com uma
armadilha de nitrogénio.

O espectrometro a ser utilizado € um BALZER QMG 421-C com
fonte de ions de fluxo cruzado.

Na figura 4 temos a foto da camara do espectrOmetro.

Fig.04-Camara do espectrémetro de massa



3.Conclusio

O conhecimento dos mecanismos de crescimeto é importante
porque para melhorar a qualiadade do diamante € de vital importancia o
conhecimeto completo do processo.

Ainda néo foi alcancar resulatdos, pois 0 conjunto ja foi totalmente
testdo e esta sendo montado no laboratério.

O diamante é um dos materiais do futuro, pois tem uma infinidade
de caracteristicas uteis e raras como baixo indice de atrito, alta dureza
entre muitos outros.

Portanto, o conhecimeto das formas de crescimento de diamante
e de suas propriedades me ajundou além de conhecer este material
revolucionario também a conhecer ¢ ambiente de pesquisa, o que é
muito importante.
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