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4
Sensor de deformacéo

4.1.
Introducéo

Um sélido o um liquido cuja espessura assume valores muito inferiores em
comparagdo com as outras duas dimensdes, ¢ denominado de filme ou pelicula.
Um filme fino € aquele que possui espessura inferior a 1 pm.

As principais aplicagdes dos filmes finos sdo as producdes de dispositivos
eletronicos e optoeletronicos [33], a partir da deposi¢do de multicamadas de
isolantes, condutores e/ou semicondutores. Ao lado destas, estdo também as
aplicagdes em revestimentos protetores, em particular os de alta dureza, para
matérias sujeitos a desgaste, corrosdo ou oxidagao.

O interesse nos filmes finos veio acompanhado com a necessidade do
desenvolvimento de instrumentos e técnicas, para a caracterizagdo dos filmes
finos [34]. A andlise da resposta mecanica de filmes finos ¢ muito importante em
dispositivos optoeletronicos integrados. Pois seu desempenho esta diretamente
ligado a suas propriedades mecanicas. Diferencias entre os valores dos
coeficientes de expansdo térmica do filme e do substrato, de seus pardmetros de
rede, assim como o crescimento do filme em condi¢gdes de ndo equilibro, estdo
entre as principais causas de tensdes residuais do filme depositado [35]. A
medi¢do in situ e em tempo real das tensdes residuais induzidas nos filmes pode

auxiliar no processo de controle de suas causas durante a deposi¢ao

4.2.
Formacéao de filmes finos

Normalmente os filmes sdo formados pela condensacdo de atomos ou
moléculas de um vapor sobre o substrato. O processo de condensacgdo se inicia
pela formacdo de pequenos aglomerados de material, denominados nucleos,
espalhados aleatoriamente sobre a superficie do substrato. Forcas de atragdo

eletrostaticas sdo as responsaveis pela fixacdo dos atomos a superficie. O
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mecanismo de fixacdo ¢ denominado adsor¢do quimica quando ocorre a
transferéncia de elétrons entre o material do substrato e a particula depositada.
Atomos adsorvidos migram sobre a superficie do substrato interagindo com outros
atomos para formar os niicleos. O processo ¢ denominado nucleagdo. A medida
em que mais dtomos interagem os nucleos crescem. Quando os nucleos entram em
contato uns com os outros ocorre a coalescéncia que resulta em estruturas
maiores. O processo continua formando canais e buracos de substrato exposto,
preenchidos com novos nucleos até a forma¢do de um filme continuo com

esquematizado na Figura 4.1.[36,37].
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Figura 4.1 - Representacdo esquematica dos estagios do crescimento do filme.

4.3.
A tensao residual em filmes finos

A origem da tensdo mecanica em filmes reside no processo de deslocamento
relativo entre os a&tomos do filme e do substrato, e da presenca de vinculos criados
pelas ligagdes atomicas na interface filme-substrato, que restringem parcialmente
estes deslocamentos [37]. Sdo estas alteragcdes nas posi¢des dos atomos do filme
que podem ocorrer durante ou apos a deposic¢ao, que ddo origem a tensdo residual.

Duas questdes surgem imediatamente: por que € como ocorrem o0s

rearranjos atomicos no filme? A resposta para a primeira questao esta no fato que
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filmes recém depositados estdo invariavelmente fora do equilibrio, € 0 movimento
atomico se da na direcado de um novo estado de equilibrio ou em um de menor
energia. Como o movimento dos 4tomos ¢ apenas parcial, pois ¢ restringido pelas
ligacdes com o substrato, este estado de menor energia ndo ¢ atingido, e o filme
armazena uma energia eldstica, ou seja, uma tensdo mecanica. Sobre a segunda
questdo pode-se dizer que existem varios processos fisicos de alteracao do volume
de um filme, como, por exemplo, dilatacdo ou contracdo térmica, mudancas na

microestrutura € composi¢ao, e outros mecanismos [38].

4.3.1.
Modelagem matematico da tensé&o residual

Pode-se calcular a tensao residual do filme a partir do raio de curvatura do
sistema filme-substrato. A tensdo pode ser de tracdo, quando o filme tende a se
contrair paralelamente a superficie do substrato, ou pode ser de compressdo,
quando tende a se expandir (Figura 4.2). Em situagdes especiais, a tensdo residual
pode romper o filme, deslocando-o do substrato quando uma tensdo de
compressao estiver presente, ou trincando-o quando sob tracdo. A tensao gerada

no filme ¢ planar, estando distribuida no préprio plano do filme.

Filme

Substrato

Filme sob compressao Filme sob tracdo

Figura 4.2 - Representacdo esquematica da geracao de curvatura no sistema filme-

subtrato.
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A tensdo residual ¢ determinada pela medida da deformag¢do mecanica do
sistema filme-substrato. Da teoria da elasticidade, ¢ possivel obter uma relagao
entre a deformacdo medida e a tensdo mecanica que a gera [37].

A lei de Hooke para materiais isotropicos e lineares ¢ escrita como:
1
£, = E[ax -v(o, + az)]
1
&, = E[O'y -v(o, +0, )] 4.1)

1
g, = E [O'Z -v(o, + O'y)]
Para uma tensdo planar e homogénea

logo, a tensdo mecanica € escrita como:

E
o= (42)

onde E ¢ o modulo de elasticidade ¢ v ¢ o coeficiente de Poisson,

e, conseqiientemente, e, = Sy =g e

e =0

z

Aplicando estas relagdes para um filme depositado sobre um substrato na
forma de uma tira de largura L, pode-se obter a tensdo mecanica armazenada no
filme apods a relaxagdo por flexdo do substrato.

Qualquer se¢do transversal do sistema filme-substrato estard em equilibrio
apods as relaxacdes. Logo, a forca e o momento resultante sobre ela devem ser

nulos. Se F, e F, s3o as forgas resultantes sobre o filme e o substrato

respectivamente, aplicadas nos centros geométricos das duas se¢des retas (figura

4.3):

a) F,-F =0 (4.3)
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t, +t, t, +t,
b) F; 5 =F, 5 =M; + M, (4.4)

onde M; e M, s3o os momentos resultantes da acdo das for¢asF; e F,.

Pela teoria de elasticidade aplicada a flexdes puras pode-se escrever:

F=[dF =[o,dA
A A
M :—IzdF =—jzaydA (4.5)
A A

&, =&, =—— (4.6)

t Plano Neutro
<
S —

(b)

Figura 4.3 — (a) As forcas resultantes aplicadas a um filme e seu substrato, para uma
tensdo mecanica de tragdo. (b) deslocamento & do plano neutro, em relagdo a um

sistema de coordenadas com origem em ts/ 2.

Nestas expressoes, a coordenada z ¢ orientada no sentido da curvatura do

sistema e medida a partir de seu plano neutro. Sem a presenga do filme, este plano
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o . t .~
estaria situado no centro do substrato, ou seja, em ES Com a deposicao do filme,

o plano se desloca por ¢ em relacdo ao centro, como pode ser observado na

Figura 4.3b.

Para um sistema de coordenadas com origem em ES, a equacao (4.6) para a

deformacao ¢ reescrita como

71-0

& =¢&, = R 4.7

e da equacao 4.2:
E (z-0

angy:g:_:[ = j (4.8)

Logo, a equagao 5
E 2
= oR [(z-6) Ldz (4.9)
pois, dA=Ldz

Pode-se, entdo, calcular os momentos utilizando-se:

Lthf

E,
Mf=— j(z 5)* Ldz
(I-voR ¢
2
(4.10)
IS
2
z-0)"Ldz
. V)R Itf )
2
cujas solugdes sao
3
M, st b s
1-voR{12
(4.11)

E;L (t] to+t,
Mf 1 . D f(5_ )
(1-v )R 12 2
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O deslocamento o pode ser calculado considerando-se a resultante das
forcas em uma secdo reta do conjunto filme-subtrato. Para um sistema de
coordenadas com a origem no plano neutro, tem-se:

Z;[ quzZ{ (I—EV)R 2dz =0

(%fﬁﬂfj B 0

) T

Eszz‘o( j + Eszz‘ggaj + E, .z’

t
=45
2

Obtendo-se:

E .t lt, +t
5= ff(s f) (4.12)
2iEstS+Eftfi

t
f .
Como para filmes finos t—(( 1, v, = v, ,mantendo apenas os termos lineares

S

t
em t—f , obtém-se:
5:Eftf
2E,
__Elt 4.13)
P 12(1-v)R '
_ EiL £+tf+t§ OBl titg
" -v)R|12 4 (1-v)R 4

Logo, das equagoes (4.4) e (4.11):

. :2(Mf+MS): 1 E Lt] l+ Et,
) (tf +ts) (tf +ts) (l_vs)R 6 2Ests
E,Lt]
6(1-v,)R

~ T o ; ~ ~
Portanto, a tensdo média < > do filme apos o relaxamento da tensdo por flexao

pode ser calculada através de [39]:

F E t?
(6)y=—" = so_s (4.14)
Lt, 6(1-v,)Rt,
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4.3.2.
Técnicas de medida da tensao residual

A tensdo mecanica que permanece armazenada em um filme, chamada
tensao residual, ¢ determinada pela medida da deformagdo mecanica do proprio
filme ou do sistema.

Existem varios métodos para medir a tensdo residual, como a medida da
curvatura do substrato que pode ser usada para indicar a tensao média sobre uma
grande area do filme [40].

Um segundo método ¢ através da espectroscopia Raman. Através da
medi¢do de espalhamento de luz pelo filme ¢ possivel obter a variacdo nas
freqliéncias da luz. A variacdo na freqiiéncia do féton é proporcional a tensdo. No
entanto, a espectroscopia Raman somente pode ser aplicada a materiais
cristalinos, tem precisdo limitada e requer um tempo considerdvel para ser
efetuada. Todos estes fatores sdo limitantes para a aplicacdo desta técnica na
medi¢do de tensdo de filmes.

Um terceiro método usa a difracdo de raios X [41]. A difragdo de Raios X
pelo filme ¢ detectada e a dimensdo de uma célula unitaria do material do filme ¢
determinada. A deformacdo elastica pode ser entdo, determinada por comparacao
da dimensdo medida da célula unitaria em uma amostra ndo tencionada do mesmo
material. A partir da deformagao, a tensdo pode ser calculada usando as equagdes
de elasticidade. No entanto, o método que utiliza Raios X tem as seguintes
limitagdes: 1) ¢ dificil de aplica-lo para determinar a tensdo em areas muito
pequenas de um filme (por exemplo, areas com dimensdes lineares de 10 um; e 2)
¢ praticamente impossivel realizar este tipo de medida in-situ, ou seja durante a
deposicdo do filme fino. Como conseqiiéncia, a técnica de Raios X tem
aplicabilidade limitada para a medicdo de tensdes de filme em um ambiente de
processamento de dispositivos optoeletronicos e circuitos integrados.

A curvatura de um substrato pode ser medida por varios métodos que
incluem variagdo de capacitancia, um método de varredura laser (laser scanning)
ou um método de medigdo por deslocamento de nao contato utilizando uma fibra
oOptica.

O método por capacitancia fornece a variagdo do valor da capacitincia entre

o substrato e um eletrodo devido a curvatura do substrato durante a deposi¢do de
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um filme fino. Esta variagdo esta diretamente relacionada com a tensdo presente
no filme. Apesar da sua simplicidade, esta técnica nao ¢ aplicavel em filmes finos
fabricados pelo método de pulverizagdo catodica com radio freqiiéncia assistida
por campo magnético (“rf magnetron sputtering”) devido a interferéncia
eletromagnética.

O método de varredura a laser utiliza um fotodiodo com sensibilidade a
posi¢do para medir a variagdo do angulo de reflexdo de um feixe de laser que
incide sobre o substrato na face oposta a qual foi depositado o filme. A deflexdo
do feixe refletido, devida a curvatura do substrato, ¢ utilizada para calcular a
tensdo no filme.

Recentemente foi proposto um novo método para a medigdo ““in situ”, que
emprega um “strain gage”, esta técnica apresenta certa desvantagem em relagdo a
técnica proposta nesta dissertacdo, no caso onde ¢ usado o strain gage existe
interferéncia eletromagnética o que pode perturbar a medi¢ao. O que ndo acontece

quando usamos redes de Bragg a fibra Optica . [42].

4.4.
Metodologia

Nas seguintes se¢des serdo apresentados os procedimentos utilizados para a
determinagdo da tensdo residual, usando um sensor de deformacdo a fibra dptica
baseado em redes Bragg que mede deformacdes in situ do substrato durante
deposi¢do [36] e um outro método que emprega medigdes “ex situ” da curvatura
do substrato e se fundamenta na equagdo de Stoney [43]. O primeiro método,
permite a determinago “in-situ” de tensdes residuais em filmes finos soélidos e se
baseia na utilizagdo de um transdutor de deformacao, baseado em redes Bragg a
fibra oOptica, para medir deformacdo do substrato presente na interface filme-
substrato. Alteragdes que se originam no valor do comprimento de onda da rede
de Bragg estdo diretamente relacionadas com esta tensdo. Esta técnica,

desenvolvida pelo nosso grupo foi objeto de um relatorio de patente [44,45].
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4.4.1.
Montagem experimental

A montagem experimental utilizada para a medicdo de tensdo residual
durante a deposi¢ao do filme ¢ ilustrada na Figura 4.4. O substrato instrumentado
com a fibra optica contendo duas redes de Bragg ¢ colocado dentro da camara de
deposicdo. A fibra Optica estava posicionada de maneira tal que sua extremidade
saia por um orificio da camara (*“feed-through™), e estava conetada a um
acoplador 2x1 (50/50). Do outro lado do acoplador, estavam conectados uma
fonte de luz de banda larga, obtida a partir da emissio espontinea de ions de Erbio
em uma fibra dopada com Erbio “Amplified spontaneous emission” (ASE) (marca
EXFO, modelo FLS-2300B) ¢ um medidor de comprimento de onda (marca
Burleigh, modelo Multiline Wavemeter WA-7600). Durante a deposicao do filme,
as duas redes de Bragg eram iluminadas pela fonte ASE, e o espectro medido
pelas redes de Bragg ¢ medido pelo wavemeter e utilizado para monitorar a
deformacdo do substrato. A magnitude das incertezas associadas a medi¢do do

comprimento de onda empregando-se este aparato ¢ da ordem de 2 pm.

Passagem para a fibra

Fonte luz de
Banda Longa
(ASE)

Acoplador 50/50

Fibra Céamara de
Optica “Sputtering”
Medidor de Comprimentos de

Onda

Figura 4.4 — Esquema da experimental para a medi¢do de tenséo residual usando redes
de Bragg a fibra optica.
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4.4.2.
Técnica empregada para a deposicédo dos filmes

A técnica de deposi¢ao utilizada foi a de pulverizacdo catddica com radio
freqiiéncia assistida por campo magnético (“rf magnetron sputtering”). Esta
técnica envolve o transporte de atomos ou moléculas ejetados de uma fonte (alvo)
para o substrato. Um sistema de “sputtering” consiste em uma camara evacuada,
em um alvo (catodo) e em um substrato (dnodo). De modo geral, o “sputtering”
catodico refere-se a erosao de um catodo por bombardeio de ions que ocorre
quando uma descarga elétrica ocorre entre eletrodos em um gas a baixa pressao.
No processo de sputtering ions de gases inertes com carga positiva sdo acelerados
em dire¢do ao catodo, a partir da descarga que é gerada entre os eletrodos. A
erosao resulta da ejecao de atomos e grupos de atomos da superficie do catodo
como resultado de transferéncia de momento desde os ions de bombardeio. Parte
do material ejetado do catodo condensa sobre superficies em torno do catodo. Um
campo magnético confina os elétrons produzidos na descarga nas proximidades da
superficie do alvo. Assim, os ions tém uma probabilidade maior de atingir o alvo,
o que faz com que a taxa de “sputtering”, nestes sistemas seja bem eclevada. A
Figura 4.5 mostra um esquema deste sistema e do substrato utilizado (no detalhe).

O procedimento de “sputtering” ¢ promovido por uma fonte de radio
freqiiéncia (rf) de 13,56 MHz através de um gerador da “Advanced Energy”
modelo RFX600 acoplado ao alvo em modo capacitivo. A poténcia de rf pode ser
ajustada e, para as nossas deposi¢des, foi variada entre 50 W e 300 W. Os
parametros de deposicdo sdo selecionados conforme investigacdes prévias dos
materiais a serem depositados [48]. O tempo de deposicdo é escolhido de tal
forma que se torne facil obter uma espessura com alta tensdo interna sem

problemas de adesdo.
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Figura 4.5 - Representacao esquematica da pulverizacéo catédica com radio frequiéncia

assistida por campo magnético (“rf magnetron sputtering”) e do substrato utilizado (no
detalhe).

Para o trabalho nesta dissertacdo foram feitas aproximadamente 15
deposicdes de filmes usando diferentes materiais: carbeto de silicio (SiC),0xido de
silicio (S10,) e 6xido de titanio-indio (ITO). O estudo foi focalizado no carbeto de

silicio (SiC), em razdo de sua grande dureza.

4.4.3.
Preparacdo dos substratos

Antes da deposicdo do filmes no substrato viga (sensor), ¢ necessario
realizar um procedimento rigoroso de limpeza do mesmo. O substrato deve estar
com a superficie onde serd depositado o filme suficientemente limpa para ndo
haver falhas de adesdo entre o substrato e o material que vird a ser depositado.

Para assegurar uma limpeza efetiva, foi utilizado o seguinte procedimento:

1- Utilizagdo de luvas para evitar a contaminacao do substrato de sustancias

tais como gorduras nas maos.
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2-

4.4.4.

Os substratos sdo colocados em um béquer contendo dgua destilada e
detergente neutro. O béquer ¢ aquecido até a temperatura de ebulicdo da
solug¢do. Em seguida, a solucdo de dgua destilada e detergente ¢ substituida
por agua destilada pura que ¢ novamente aquecida. Este procedimento de
troca da agua destilada se repete até que ndo haja mais a formacdo de
espuma, ou seja, at¢ que nao haja mais detergente na agua. Feito isso, a
agua ¢ aquecida novamente até a ebuli¢do e deixada esfriar.

Posteriormente retira-se a agua destilada, sendo substituida por éalcool
isopropilico, e leva-se ao agitador ultra-sonico por 5 minutos, visando
eliminar quaisquer particulas que ainda estejam sobre o substrato. Apds

este procedimento, os substratos estdo prontos para serem utilizados.

Montagem do sensor de deformacdo com redes de Bragg.

Os elementos do sensor sdo:

1.

Uma viga de aco usada como substrato, com comprimento de 65 mm,
largura de 7,3 mm e espessura 90 um.

Uma fibra 6ptica monomodo, contendo duas redes de Bragg com uma
separacgdo entre elas de 15 mm.

Um porta-substrato de ago inox em formato de disco, com uma fenda
retangular de 10 mm de largura. Para o posicionamento do substrato foi
feito um rebaixo na superficie do disco. Neste porta-substrato podem ser
fixados outro substrato para a deposicao de filmes finos juntamente com o

sensor

Ap0s a limpeza do substrato viga (sensor), a fibra Optica contendo as redes

de Bragg foi colada na face oposta a superficie sobre a qual sera depositado o

filme, usando adesivo de acrilato comercial “super bonder 460”. A fibra optica

fixada sobre o substrato tinha duas redes de Bragg, sendo uma rede para o

sensoriamento somente da variagdo de temperatura, posicionada no ponto de

fixacdo mecanica do substrato. A outra rede, usada no sensoriamento simultdneo
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da variagdo de temperatura e da deformacdo, estava afastada por 15 mm da
primeira rede de Bragg, e ficava posicionada justo depois do engaste.

O substrato ja instrumentado com a fibra optica foi acoplado ao porta-
substrato, sendo posicionado sobre o rebaixo e fixado firmemente ao porta-
substrato por uma extremidade utilizando duas presilhas metélicas e parafusos
(Figura 4.6)

Como a rugosidade da lamina de a¢o empregada como substrato viga
(sensor) era muito grande, dificultando a medi¢do da espessura do filme
depositado, foi fixado ao seu lado um substrato de silicio que possui uma
superficie bastante lisa, com geometria retangular 25 mm de comprimento por 10
mm de largura, e espessura de 450 um, permitindo facilmente determinar a

espessura do filme durante a medigdo com o perfilometro.

Presilhas

Figura 4.6 - Representacdo esquematica do porta-substrato e fotografia do sistema

empregado no sensoriamento da deformagé&o durante a deposi¢éo do filme.

4.4.5.
Sensibilidade a temperatura

Como durante o processo da deposicdo o substrato viga (sensor) € aquecido
devido a colisdo das particulas contra o substrato, foi necessario realizar uma
calibracao de temperatura deste ultimo, que permitisse determinar a resposta do

substrato instrumentado, quando submetido somente a variagdes de temperatura.
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A calibragdo consistiu em aquecer e resfriar o substrato a diferentes temperaturas:
0°C, 27°C e 47°C, usando um banho térmico, onde a temperatura era mantida
constante por alguns minutos, e medindo as variagdes de onda das duas redes
decorrentes desta variagdo de temperatura. A partir destes resultados foram
obtidas as retas que melhor representam os pontos experimentais. A Figura 4.7
apresenta os graficos correspondentes aos comprimentos de onda das duas redes
em func¢do da temperatura, juntamente com as curvas de ajuste. A partir da

inclinacdo das retas foi possivel obter a sensibilidade das redes a variagdo da

temperatura, que ¢ de 21 pm/°C para ambas.
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Figura 4.7 - Curva de calibracdo de temperatura das redes de Bragg coladas ao

substrato viga (sensor) de aco.

4.4.6.
Sensibilidade ao deslocamento

Analisando resultados preliminares, observou-se que, algumas vezes, a rede
de Bragg para a medicdo de temperatura ndo estava funcionando de forma
adequada. Constatou-se que isto ocorria quando esta rede ndo estava posicionada

no local correto, ou seja, quando estava fora do engaste. Nestes casos, esta rede,

que deveria ser imune a deformagdes, estava sendo afetada pelas mesmas.
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Para verificar que a rede de Bragg para a medi¢do da temperatura estava
posicionada dentro do engaste e que fosse insensivel a deformagao, o substrato foi
defletido aos poucos, usando um parafuso micrométrico, enquanto o0s
comprimentos de onda das redes eram monitorados. A figura mostra um resultado
obtido quando a rede para a medi¢do de temperatura estava corretamente isolada
de esfor¢os mecanicos. Verificou-se que enquanto a rede colocada apds o engaste
sofre uma variagdo no comprimento de onda de 0,72 nm quando a extremidade
livre ¢ defletida por 0,65 mm. A rede posicionada no engaste apresenta uma
variag¢do de apenas 0,01 nm, que pode ser devido a variagdo de temperatura de até
1°C durante a realizagdo do experimento. Esta rede ndo possui sensibilidade a
deformacao (figura 4.8), conforme o esperado.

Mesmo que este resultado mostrou que a rede posicionada dentro do engaste
ndo apresentava variagdes significativas quando o substrato foi defletido. Deve-se
verificar sempre se a rede de Bragg realmente esta bem posicionada garantindo

entdo sua imunidade a deformagao.
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-200 \ 192
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o I ‘\ 403
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Figura 4.8 — Variagdo de comprimento de onda das redes de Bragg e seu
correspondente valor de deformacdo em fungdo do deslocamento quando o substrato é
submetido a deflex&o.
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4.5.
Resultados e discussao

A metodologia experimental empregada foi descrita na secao anterior (4.4).
As deposigoes foram realizadas no laboratério de filmes finos do Laboratorio de
Optoeletronica Molecular, LOEM do Departamento de Fisica da PUC-Rio, e
também no Laboratorio de Caracterizacdo de Superficies da COPPE-UFRJ.

Sera apresentado a seguir um exemplo tipico dos resultados obtidos,
mostrando as curvas de variagdo do comprimento de onda refletido pelas redes de
Bragg em fun¢do do tempo de deposi¢do. A partir destes dados sdo obtidas as
variagdes de temperatura e deformacgdo do substrato, de onde pode-se obter a

tensdo induzida no filme durante a deposi¢ao.

geSt.;minagéo de tenséo residual usando redes de Bragg a fibra
Optica

Os resultados que serdo apresentados correspondem a uma deposicdo de
Carbeto de Silicio (SiC); os parametro de deposicao utilizados foram:

Pressao de trabalho: Py, = S,SXIO'2 Pa

Poténcia de rf : 280 W.
Um resultado tipico da resposta da variacdo do comprimento das redes de Bragg
(A1) em fungdo do tempo intervalo de deposicdo ¢ apresentado na figura 4.9.

Nesta figura s3o mostradas as duas curvas relativas as duas redes de Bragg.
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Figura 4.9 - Variacdo do comprimento de onda das redes em funcéo do tempo de
deposicdo para uma deposicdo de SiC com poténcia de rf igual a 280 W e pressao de

trabalho igual a 4,1x10 Torr

A regido sombreada corresponde ao tempo durante o qual foi realizada a
deposicdo. Nesta regido podem ser observadas duas variagdes abrutas no
comprimento de onda das redes, que correspondem ao inicio ¢ ao final da
deposi¢ado. Indicadas na figura com a letra A e B respectivamente.

Um aumento positivo dos comprimentos de onda refletidos pelas redes de
Bragg pode ser dividido em duas partes: um salto inicial abrupto seguido por um
comportamento de aumento suave. No caso da rede de Bragg que mede somente
temperatura, o salto inicial ¢ bem menor que no caso da rede de Bragg que mede
tanto deformacdo quanto temperatura. O aumento suave, depois de alguns
minutos, ¢ observado para as duas redes de Bragg. O aumento do comprimento de
onda ocorre durante o periodo em que o obturador esta aberto e o substrato ¢
exposto ao fluxo do material que esta sendo depositado.

Quando o obturador ¢ fechado e a rf desligada, se observa uma variagdo
negativa do comprimento de onda refletido, sendo que, inicialmente também
apresenta um comportamento abrupto.

Realizando uma compensagdo de temperatura entre a rede de Bragg que

mede tanto deformagdo quanto temperatura e a rede que mede sé a temperatura,
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foi obtida uma curva de compensagdo, que se refere a variagdo do comprimento

de onda correspondente somente aos efeitos de deformacao intrinseca.

e Tl
1,0 : ——— :
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_0’2 \\
04 \‘ho
-O*‘—_.—_.__.-..
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Figura 4.10 - Compensacéo de temperatura na variagdo do comprimento de onda em

funcdo do tempo de deposicgéo.

A figura 4.11 mostra a foto do substrato apds a deposicao, na qual pode ser
observada sua curvatura final devida a presenca de tensdes residuais.
Como o deslocamento 6 observado ¢ muito pequeno, ndo foi possivel obter

uma medi¢do de seu valor.

Figura 4.11 - Foto do substrato que mostra a curvatura do substrato apés a deposicao de
SiC.
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Usando a equagdo 2.3 do capitulo 2 ¢ possivel transformar a variagdo de
comprimento de onda em sua deformagdo equivalente. A partir desta deformacao
¢ determinada a tensdo, usando a equacdo de Hooke,o = E¢, onde E é o modulo
de eclasticidade do material que esta sendo depositado e ¢ ¢ a deformagdo, ja

calculada para cada instante, através da curva de compensagao.

03

o
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o
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)

0,3 A 1 A 1 A 1 A 1 A 1 A 1 A 1
00:00 02:00 04:00 06:00 08:00 10:00 12:00 14:00

Intervalo de Tempo de Deposigao (hh:mm)

Tensao (GPa)
o
o

Figura 4.12- Variacdo da tensdo em funcéo do intervalo de tempo de deposicao.

Observe que, mesmo depois de se subtrair o efeito da temperatura, a curva
de tensdo continua apresentando um salto inicial abrupto (A) seguido por um
comportamento de aumento suave. Da mesma forma, permanece a variacdo
negativa inicialmente abrupta (B).

Foram propostas duas possiveis explicagdes para estas variagdes abruptas da
tensdo. A primeira explicacdo alegava que, como o substrato era metalico, poderia
estar sendo atraido pelo ima presente no sistema perto do alvo, o que explicaria a
variagdo positiva na tensdo no inicio e negativa no final da deposi¢do. Esta

possibilidade ¢ investigada na seqiiéncia.
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A segunda explicagdo estd relacionada a inércia térmica do engaste onde
estava localizada a rede de Bragg para a medi¢do de temperatura e também ¢
investigada no item 4.5.1.1 desta dissertacao.

Um outro resulta obtido ¢ a variacdo da temperatura durante o tempo de
deposicdo. Esta curva foi obtida a partir da rede de Bragg que monitorou somente
a variacdo de temperatura e que era insensivel a efeitos de deformacao e sua
calibracdo de temperatura (figura 4.7), usando a equagdo 2.5 do capitulo 2 foi
obtida a curva da temperatura em funcdo do tempo de deposicao (figura 4.13).

A maéxima variagdo de temperatura alcancada foi de aproximadamente de
22,5°C, que corresponderia a uma temperatura maxima de 50°C considerando que

no inicio da deposigdo estava a temperatura ambiente (aproximamente 27°C).

25
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a
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A 1 A 1 A 1 A 1 A 1 A 1 A
00:00 02:00 04:00 06:00 08:00 10:00 12:00 14:00

Intervalo de Tempo de Deposicao (hh:mm)

Figura 4.13 - Variacdo de temperatura em funcéo do intervalo de tempo de deposi¢céo

A Tabela 4.2 resume os resultados de tensdo residual para os diferentes
materiais depositados. Pode-se ver, pelos resultados na tabela, que o sensor de
deformacdo a fibra oOptica baseado em redes Bragg tem uma larga faixa de
operacdo, pois opera tanto em valores de tensdo na ordem de dezenas de MPa,
quanto na ordem de GPa. Os valores de tensdo residual encontrados sdo coerentes

com os valores esperados [47]. Por exemplo, para o filme de SiC, um material
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duro, as tensodes residuais medidas foram altas. Ja para o SiO; e o ITO, materiais
menos duros, as tensoes residuais encontradas foram mais baixas. Estes resultados

indicam que o sensor tem uma boa resposta.

Tabela 4.1 - Resultados de tensdo empregando sensor de deformacao usando redes de

Bragg.
Tipo de Modulo de Material Potencia Presséo de Tempo da Tenséo
Substrato | Elasticidade | Depositado (W) Trabalho Deposicao Residual

viga (Gpa) (Torr) (min)

(sensor)
Aco 480 SiC 280 4,1x107 30 0,21 GPa
Aco 480 SiC 300 1,5x107 30 0,46 GPa
Aco 480 SiC 109 2,4x10° 10 57,8 MPa
Aco 480 SiC 300 1,5x10” 60 0,63 GPa
Aco 100 ITO 100 1,5x10™ 30 7,3 MPa
Aco 72 Si02 50 6,5x107 60 11 MPa

A seguir, discutem-se as duas possiveis explicagdes para as variacdes

abruptas da tensdo durante a deposicao dos filmes.

4.5.1.1.
Investigacdo da variacdo abrupta da tensao no substrato

Conforme mencionado acima, a curva da tensdo durante a deposi¢ao do
filme fino apresenta um salto inicial abrupto seguido por um comportamento de
aumento suave, e uma variacdo negativa inicialmente abrupta. Foram propostas
duas possiveis explicacdes para estas variagdes abruptas da tensdo. A primeira
explicacao alegava que, como o substrato era metalico, poderia estar sendo atraido
pelo ima presente no sistema perto do alvo, o que explicaria a varia¢do positiva na
tensao no inicio e negativa no final da deposicao.

Para verificar esta possibilidade, foi proposto um teste que consistia em
preparar todo o sistema utilizando o procedimento seguido para uma deposigao.
Uma vez alcangada a pressdo de deposicdo, sem ligar o sistema, o obturador foi
aberto e fechado para tentar verificar se era produzida alguma deformac¢do devida
a atracdo que experimentaria o substrato pelo imd. O resultado obtido ¢
apresentado na figura 4.14, que mostra a variagdo de comprimento de onda para as

duas redes a que mede variagdo de temperatura e a que mede tanto deformacgao
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quanto temperatura. A maxima variagdo de comprimento de onda observada foi
de 6,5 pm, um valor muito inferior aos valores observados quando da abertura e
do fechamento do obturador durante as deposi¢cdes (500 a 1000 pm). Pode-se

concluir que a influéncia do ima nao explica este resultado.
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Figura 4.14 - Influéncia do campo magnético sobre o deslocamento do substrato de aco,

ao se abrir e fechar o obturador, medida empregando redes de Bragg.

A segunda possibilidade aventada foi relacionar as variacdes dos
comprimentos de onda nos instantes de abertura e fechamento do obturador a
variagdes de temperatura do sistema sensor. Uma vez que durante o processo da
deposicao, o substrato ¢ aquecido devido a colisao das particulas. Questionou-se,
entdo, se a rede localizada fora do engaste estaria dissipando calor mais
lentamente que a rede dentro do engaste, devido ao fato de que a inércia térmica
do local em contato com a rede fora do engaste é menor que a inércia térmica do
local em contato com a rede dentro do engaste.

Para testar esta possibilidade, foi realizado um teste, que consistiu em fazer
uma deposi¢do de carbono a uma pressio de trabalho Pw=5,5x10" Torr, com

poténcia de rf igual a 150 W, durante 40 minutos. Empregando-se 3 substratos de
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aco. Um dos substratos, denominado de A, foi instrumentado com 3 redes: uma
para a medi¢do somente de temperatura (AT), e que estava fixada dentro do
engaste; e outras duas redes separadas por 20 mm, para medir a deformacdo e a
temperatura (Al e A2). Este substrato foi instalado sobre o porta-substrato de
maneira similar & empregada nos testes para a medicao da tensdo, com uma de
suas extremidades engastada e a outra livre para deslocar. O outro substrato,
denominado M, cujo comprimento ¢ um ter¢o do substrato A, foi instrumentado
com duas redes de Bragg (M1 e M2) coladas no meio do substrato e separadas por
5 mm. Contrariamente ao substrato A, o substrato M tem as duas extremidades
engastadas. Sobre o substrato M foi colocado um corpo de aco com dimensdes 50
mm x 30mm x 3 mm que serve como um trocador de calor assim as redes M1 e
M2 estavam sujeitas somente a apenas variagdes de temperatura, pois o contato
com um corpo de ago, impedia a deformacdo deste como conseqiiéncia da
curvatura. O contato entre o substrato e o trocador de calor foi realizado através
do uso de uma pasta térmica (“implastec”).

Com este experiéncia, procura-se verificar se a variagdo do comprimento de
onda para as diferentes redes de Bragg, no inicio e final da deposi¢do, ¢ causada
por alteragdes drasticas na temperatura. Para as redes (M1 e M2) coladas no
substrato M em contato com o corpo de aco, espera-se que a variagdo de
comprimento de onda seja menor e mais lenta, devido a transferéncia de calor
entre o substrato € o corpo de ago cuja massa € muito maior em comparacao com
a massa do substrato. No caso do substrato A espera-se que a variacao
comprimento de onda imediatamente ap6s a abertura (e fechamento) do obturador
seja maior, pois o substrato ndo teria como dissipar o calor absorvido pelas
colisdes das particulas tdo rapidamente quanto no caso do substrato M, que esta

em contato direto com o corpo absorvedor de calor.
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Figura 4.15 — Foto do porta-substrato usando para verificar a inércia térmica de cada

rede de Bragg.

Os resultados estdo mostrados na figura 4.16 as variagdes de comprimento
de onda para cada rede em funcdo do tempo de deposi¢do. Estes resultados
ratificam a idéia proposta. Como se pode ver, as curvas correspondentes as redes
M1 e M2, apresentam um comportamento parecido com a curva correspondente a
rede AT, ou seja, ndo apresentam uma variagdo de comprimento de onda abrupta e
rapida. Ja as curvas correspondentes as redes Al e A2, apresentam uma variagao
de comprimento de onda abrupta e rapida. Conclui-se destes resultados que a
auséncia de variagdes abruptas para a rede dentro do engaste €, realmente, devido
a alta inércia térmica onde se localiza a rede de Bragg denominada AT. Este
resultado demonstra que a rede que mede somente a variacdo de temperatura e que
¢ insensivel a efeitos de deformacao nao esta localizada num local adequado, pois
ndo estd exposta as mesmas variagcoes de temperatura que a rede que mede tanto

deformagdo quanto temperatura.
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Figura 4.16 - VariagBes dos comprimentos de onda refletidos das redes usadas para

analise da inércia térmica das diferentes redes de Bragg.

Procurou-se entdo uma localizacdo melhor para a rede de Bragg que mede
somente a variagdo de temperatura e que ¢ insensivel a efeitos de deformacao.
Instrumentou-se o substrato denominada Fixa, cujo comprimento era um ter¢o do
comprimento do substrato denominado A, e estava posicionado do lado da rede
A2 (figura 4.15). Esta rede de Bragg denominada Fixa somente era sensivel a
variagdo de temperatura, pois suas duas extremidades estavam engastadas. A
Figura 4.17 mostra a curva obtida para esta rede. Comparando-se as respostas
entre as redes de Bragg AT e Fixo, pode-se observar, que esta ultima acompanha a
variagdo abrupta de temperatura, concluindo-se portanto que esta rede estd

posicionada em um local mais adequando para a medi¢ao e temperatura.
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Figura 4.17-VariagBes dos comprimentos de onda refletidos das redes usadas para
analise da inércia térmica das diferentes redes de Bragg.

Alem disso, um outro resultado importante foi a medicdo direta da
temperatura na regido de deposicdo. A rede denominada Fixa nos permite realizar
uma estimativa mais proxima da temperatura da area onde estd sendo realizada a
deposicao, tendo como resultado um valor mais elevado do que ¢ normalmente
assumido. Na Figura 4.18 ¢ apresentado a variagdo da temperatura com tempo de
deposicdo para a rede de Bragg denominada Fixa, que esta localizada do lado da
rede A2, e a rede AT localizada dentro do engaste. Foi encontrada uma variagao

maxima de temperatura de até 70°C.
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Figura 4.18 - Variacdo de temperatura em funcdo do tempo de deposicéo para a rede de

Bragg AT (curva pontilhada) e para a rede de Bragg fixa (curava sélida).

45.1.2.
Modelo para a variacdo abrupta da tensdo no substrato

Para tentar modelar a variagdo abrupta no comprimento de onda da rede
localizada fora do engaste, usada no sensoriamento simultdneo da variacdo de
temperatura e da deformagao, propomos o seguinte modelo matematico.

Seja o substrato uma lamina de ago com uma espessura muito fina quando
comparada com a espessura do porta-substrato. Quando inicia-se a deposicao, a
colisdo das particulas aquece o sistema porta-substrato/substrato, sendo que este
aquecimento ¢ mais rapidamente sentido pelo substrato, pois sua massa
comparada com a massa do porta-substrato ¢ muito menor (figura 4.19), sendo
portanto necessario um intervalo de tempo mensuravel para que a rede localizada

no engaste acompanhe este gradiente de temperatura com a mesma taxa.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0412774/CA


PUC-Rio - Certificacéo Digital N° 0412774/CA

Capitulo 4 — Sensor de Deformacéo 111

7

A

Figura 4.19-Representacao esquematica do porta-subtrato e o substrato para o modelo

matematico.

O comportamento da temperatura (T) da rede em funcao do tempo (t) pode ser

escrito a traves da seguinte equagao,

— = (4.16)

P. ¢ a poténcia de entrada
P, ¢ a poténcia de saida
C; =mc ¢ a capacidade térmica, sendo m a massa e C o calor especifico.

O calor inicialmente sentido pelo substrato va sendo transferido ao porta-subtrato
que por sua vez esta sendo aquecido pela mesma causa, mas que esta a uma
temperatura menor que a temperatura do substrato, de onde a potencia de saida

pode ser representada por:

%:(T—Rj (4.17)

onde,

L

R, =—
T AC

, L ¢ a metade do comprimento do substrato, A ¢ a 4rea da

seccao transversal do substrato, e C ¢ a condutividade térmica do substrato (ago).

Logo,
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2 T (4.18)
dt C; C; CiR;
Simplificando a equacao, tem-se que,
dar _RR -T, T (4.19)
dt C:R; C;R; :
cuja solugdo ¢
-t
T=T,+PR, (1-e“%) (4.20)

onde o produto C;R;, que aparece no denominador do expoente, tem dimensoes

de tempo e recebe o nome de constante de tempo (t). Observe que esta equagao ¢
idéntica a curva de carga e descarga de um capacitor [49]. Cuja equagdo e solugdo

sao:

—=-2__0 com solugio Q(t)=Ce+Q, e% (4.21)

Usando as dimensodes do substrato e os dados necessarios se obtém:
R, =1114,57 (°C/W) e C, =0,096 J/°C
Logo, otempo t=R;C;=106s

O resultado acima indica que a rapida variacao de comprimento de onda da
rede A2 ocorre em um tempo caracteristico de 106 s. Para fins comparativos entre
este tempo calculado e o resultado experimental, foi obtida uma curva
exponencial utilizando a Eq. 4.20 para a resposta da rede A, nos primeiros
instantes da deposi¢do, o qual pode ser visto na Figura 4.20. Da curva de ajuste
obtem-se um tempo de subida de 60 s, da mesma ordem de grandeza do estimado

com o modelo acima descrito.
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Figura 4.20 - Variacdo do comprimento de onda refletido pela rede de Bragg denominada
A2 para os primeiros minutos da deposicdo. Linha pontilhada: dados experimentais.

Linha sdlida: curva exponencial que melhor representa pontos experimentais.

4.5.2.
Determinacdo da tensdo residual através da equacgado de Stoney

Para fins comparativos, a tensdo residual também foi calculada a partir da

mudanga de curvatura do substrato de silicio, utilizando a equacdo de Stoney [39]:

E 2
o Ee(1 1 .
6(1-v) t, | R, R

I

onde E; ¢ o modulo de Young do substrato, v,, o médulo de Poisson do
substrato, t_, a espessura do substrato, t  a espessura do filme, R,, o raio de
curvatura do substrato antes da deposi¢do e R, , 0 raio de curvatura do conjunto

filme-substrato.
A comparagdo de desempenho do sensor de deformacdo a fibra Optica

baseado em redes Bragg com o método de medigdo de tensdo fundamentado na
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equacdo de Stoney foi feita a partir da deposi¢do de um filme de SiC depositado
durante 30 minutos a uma poténcia de 280 W e uma pressdo de trabalho de
4,1x107 torr. As medigdes empregando fibra optica foram feitas a partir da
deposicdo sobre uma viga de aco, enquanto que as empregando a equacdo de
Stoney foi realizada sobre um substrato de silicio colocado al lado da viga de aco.
Medimos a curvatura do substrato antes e apos a deposic¢ao do filme fino utilizado
um perfilometro (“Alpha Step 200””) pertenecente ao LabSem do CETUC da
PUC-Rio. Um perfildmetro ¢ um equipamento que determina e mede o perfil da
superficie mediante o contato e deslizamento de uma ponta de diamante sobre a
mesma. Devido as irregularidades na superficie dos filmes, a ponta sobe e desce
descrevendo a topografia da superficie sobre a qual se desliza. A posicdo da ponta
¢ controlada por um cristal piezoelétrico.

A medi¢do da espessura do filme foi realizada medindo o degrau existente
entre o substrato e o filme depositado. Este degrau ¢ produzido com a colocagio
de uma mascara sobre o substrato durante a deposic¢ao do filme.

Os valores dos pardmetros utilizados na determinagdo da tensdo usando
equacdo de Stoney e o sensor a fibra Optica encontram-se na tabela 4.3. Assim
como os resultados obtidos. Observe que o resultado usando a equagdo de Stoney
¢ uma ordem de grandeza menor que o resultado obtido com o sensor a fibra.

Este valor inferior na tensdo residual pode ser justificado se levassemos em
conta o fato da espessura do substrato de silicio utilizado ¢ 4 vezes maior, € o
modulo de elasticidade ser menor, fazem este substrato menos sensivel. Levando
em conta a limitagdo do método de Stoney neste caso, consideramos satisfatorios

os resultados encontrados utilizando o sensor com redes de Bragg.

Tabela 4.3 - Resultados de tensdo usando a equacéo de Stoney.

Tipo de Material Modulo de Cocficiente | Espessura | Espessura | Curvatur | Tensdo
Substrato Depositado | Elasticidade Poisson do do a GPa
do do substrato filme (m)
substrato substrato (um) (nm)
Si SiC 150GPa 0,17 450 630 113,6 0,05
Acgo SiC 200GPa 0,3 90 630 o 0,2
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4.6.
Conclusao

Neste capitulo foi proposta e implementada uma técnica para o
monitoramento “in Situ” ¢ em tempo real de deformag¢des em um filme fino
depositado pela técnica de pulverizagdo catddica com radio freqiiéncia assistida
por campo magnético (“rf magnetron sputtering”) foram discutidos a montagem
experimental e os resultados. Além disso, comparou-se o desempenho deste
sensor com um outro método de medicdo de deformag¢dao fundamentado na
equacdo de Stoney.

Concluiu-se que o sensor de deformacdo a fibra Optica baseado em redes
Bragg tem uma faixa de operagdo larga, pois opera tanto em valores de tensdo na
ordem de dezenas de MPa, quanto na ordem de GPa. Os valores de tensdo residual
obtidos com o sensor sdo coerentes com os valores esperados.

Um dos resultados mais interessantes obtidos foi a observacdo de que o
substrato estd sujeito a variagdes abruptas de temperatura no inicio e final da
deposicdo. Estas variagdes ocorrem porque o substrato ¢ aquecido devido as
colisdes das particulas, e devem ser cruciais para o desempenho do dispositivo
baseado no filme depositado. Variag¢des tdo grandes quanto 50 °C podem ocorrer
em intervalos de tempo da ordem de um minuto.

Finalmente, comparou-se o desempenho do sensor de deformagdo a fibra
optica baseado em redes Bragg com o método de medigdo de deformagdo
fundamentado na equagdo de Stoney. Considerando-se que a medi¢do da tensao
residual usando o segundo método (Stoney), foi realizada sobre um substrato
menos sensivel, pode-se concluiu-se que o desempenho do sensor a fibra dptica €

satisfatorio.
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