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Resumo

Neste trabalho foram produzidas deposicfes de filme fino de SiO2 por plasma de microondas sobre uma &rea
de uma ldmina padrdo (100) de silicio dentro da cdmara Microwave Plasma Enhanced Chemical Vapour
Deposition - MPECVD. Tem havido muitas contribui¢fes cientificas usando sistemas de microondas que
resultaram no desenvolvimento de novos materiais de eletrénica e dispositivos opto-eletronicos. Este método
tem a vantagens de gerar plasma de microondas afastada da regido do substrato, evitando-se a exposi¢do do
filme fino com radiacdo emanado do plasma. Isto permite a formacgdo cristalina do filme fino com baixa
temperatura, mas de alta densidade e elevada ionizacdo intensificando o processo. E utilizado o precursor
Tetraortosilicato - TEOS pela sua seguranca de uso e por apresentar excelentes propriedades de adesdo e
estabilidade. O fluxo gas Oxigénio passa por um dedo frio, que arrasta o precursor TEOS, e se mistura com o
gas Argdnio com fluxo total de 1 litro por minuto sendo conduzido para dentro de uma tocha de plasma de MPT
com pressdo de 250 Pa. Dentro da cAmara MPECVD o jato de plasma alcanca coloracdo esbranquicada para
deposicdo de filme fino de SiO,, com taxa de 1 A/s sobre uma area maior do que 10cm2. Foi possivel obter o
deposito de um filme fino de cor metalica azul de filme fino de Oxido de Silicio sobre a lamina de Silicio (100).
As andlises de elipsometria indicaram uma espessura de 109 nm e o indice de refracdo de 1,433. A
espectroscopia FTIR indicou a ocorréncia de ligagcGes Silicio com O e OH em 443cm™ e 937 cm?,
respectivamente, como também presenca de impurezas de Hidrogénio. A superficie de filme fino de Oxido de
Silicio SiO; tem a finalidade de servir de base para depositar os nanotubos de carbono numa area maior, e com
direcionamento perpendicular ou horizontal,. Ainda falta de estudos sobre este método de descarga de plasma de
microondas por cavidade ressonante usando uma camara MPECVD , a fim de avaliar parametros fisicos e
guimicos do filme fino depositado
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Abstract

In this work was studied the deposition thin film of Silicon Oxide, SiO», through of the microwave plasma torch
- MPT above pattern Silicon layer (100) performed inside a vacuum Microwave Plasma Enhanced Chemical
Vapour Deposition — MPECVD chamber. There have been many scientific contributions using microwave
system results in significant technical successful improvements of new materials in the electronic and
optoelectronic devices. This is fact of advantage of use is generate microwave plasma far from the reaction
chamber, avoid directly exposition of substrate from plasma radiation. It promote the crystalline of a thin film
built at relatively low temperatures but to a high electron density and high ionization efficiency, therefore, the
process is intensified. It is used Tetraethylorthosilicate - TEOS reagents, because it is very safe to use, and It has
excellent adhesion and stable properties. The flow of Oxygen gas pass through bubber to dragg and vaporize
TEOS reagentes so that they mix with main argon gas of total flux 1 litter per minute and go into plasma torch
with pressure of 250 Pa. Inside MWCVD chamber reach a homogeneous white color plasma jet to deposit a thin
film of silicon Oxide SiO; with rate of 1 A/s on large area more than 10cm?. And the end is possible to see by
naked eye of a uniform thin film of Silicon Oxide, SiO,, with blue metal color deposited above subtract of
Silicon layer surface (100) . The results of the elipsometry techniques indicates the thin film thicknesses was
about 109 nm and the refractive index of 1,433. The Fourier Transform Infrared Spectrometry - FTIR, indicated
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that occur Si-O and Si-OH bonds at 443cm™and 937 cm™ in the samples, respectively, and indicates presence
the Hydrogen as impurities . This thin film of SiO2 can used as base to deposit carbon nanotubes on a surface
which it give them some direction. Still there are lack of studies about the use of microwave plasma discharge by
resonant cavity method using MPECVD vacuum chamber in order to obtain physics and chemistry parameters.

Keywords: Microwave, Resonate, Deposition, Thin film.

1. Introducéo

Temos uma meta de aumentar a producdo de nanotubos de carbono por plasma de
microondas que apresente uma pureza como também apresente uma uniformidade no
diametro em relacdo aos processos anteriores [1, 2, 3]. Portanto serd necessario aumentar a
area de deposicdo de nanotubos de carbono dentro da camara MPECVD de véacuo. A
superficie onde os nanutubos CNT serdo depositados podem ser realizada sobre um filme fino
de Oxido de Silicio realizados dentro da camara MPECVD a partir do arraste de reagentes
adequados . Portanto o Laboratério de Plasma da FATEC-SP em parceria com o laboratério
LSI-EDUSP da USP, tem interesse em prosseguir com as caracterizacgdes de filmes finos de
SiO2 e pretende idealizar uma nova arquitetura que permita vislumbrar uma nova rota de
producdo de nanotubos de carbono.

2. Materiais e Metodologia

2.1. Cavidade ressonate e a Camara de vacuo MPECVD

A cavidade ressonante cilindrica foi construida de um tubo de ago inox 316L fechada por
dois tampdes de aco inox 316L encerrando um volume interno de 100,75 mm de diametro por
84,5 mm de comprimento. A cavidade cilindrica foi equipada com uma fonte de magnetron,
montada transversalmente, com 800 watts de poténcia e que gera uma frequéncia de 2,45
GHz, alimentado por uma fonte de 4 KV que desenvolve uma corrente elétrica méxima de 8
A. A cavidade entra em ressonéncia com confinamento de uma onda estacionaria de modo
transversal elétrico fundamental TE111 de 12 cm de comprimento de onda [4,5].

O plasma da tocha de microondas MPT foi gerada no interior de uma barreira dielétrica de
um tubo de quartzo, de 4mm de didmetro interno e 30 cm de comprimento, por onde é
conduzido um fluxo de gas argdnio puro N6,0 de 1 litros por minuto misturado com o gas
oxigénio que arrasta 0 componente TEOS para o interior da cavidade ressonante. A coluna de
plasma gerado tem uma coloracdo esbranquicada, conforme a Figura 1. O tubo de quartzo
impede a geracdo de impurezas proveniente da cavidade cilindrica para o plasma.

De forma que o plasma de micro-ondas é conduzido para o interior de camara de
MPECVD de vacuo com pressédo em torno de 370 Pa sendo impelida sobre o eletrodo catodo
montado com um substrato de uma lamina de silicio (100). O plasma de micro-ondas é
intensificado por uma garrafa magnética de 12 imas em que o feixe de plasma é acelerado
contra a lamina de silicio padrao.
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Figura 1 - Cavidade ressonante gerando plasma de micro-ondas.

Fonte: Elaboracéo propria.

2.2. Processo deposicdo de Filme Fino de SiO2

Para a geracdo de plasma de micro-ondas, a bomba de vacuo é ligada até que a pressao
atmosférica seja reduzida com gas argénio chegue a uma pressdo de 120P, conforme a Figura
2, efetuar os primeiros disparos da tocha de plasma sendo mantida com um fluxo de 1 litro
por minuto. O fluxo de gas argdnio passa pelo misturador conectado com um segundo fluxo
de gas oxigénio que atravessa um compartimento de dedo frio onde estd depositado o
Tetraortosilicato - TEOS. Quando a vélvula agulha do oxigénio é liberada, ocorre a mistura
dos dois fluxos de argbnio e do fluxo de oxigénio com arraste de uma propor¢do muito
pequena do precursor TEOS. A mistura balanceada de Ar + Oz + TEOS é conduzida para
dentro da tocha de micro-ondas, dentro da cavidade, cujo jato de plasma € conduzido para a
camara MECVD. Este estado é mantido durante 12 minutos quando o plasma de micro-ondas
préximo do catodo apresenta uma coloracdo esbranquicada. Ao final do intervalo de
operacdo, ocorreu uma deposicao de filme fino de coloracdo azul metalizada sobre a placa de
silicio 100. O procedimento foi repetido pela segunda vez, desta vez com intervalo de tempo
de 20 minutos. A descarga de plasma tem duracdo de 5 minutos e apresenta uma coloragdo
branca e azulada quando alcanca um regime de aquecimento.

Figura 2 - Rota para deposigéo de SiOx.
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Fonte: Elaborac&o prépria.
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3. Resultados e Discussao

O sistema da cavidade ressonante com a camara de vacuo MPECVD funcionalidade de
depositar filmes finos sobre uma lamina de silicio, em que o plasma foi conduzido até
alcancar e eletrodo catodo onde sera depositado o filme fino de SiO». Foi possivel visualizar a
olho nu, um indicio de deposicdo de o6xido de silicio de coloracdo azul metalico e uniforme
sobre a lamina de silicio na Amostra, conforme a Figura 3.

Figura 3 - Resultado da deposicédo de filme fino de SiO, da Amostra.

Fonte: Elaboracéo propria.

A técnica de elipsometria das deposi¢es das Amostra 1 do filme fino de SiO2 sobre uma
lamina de silicio 100 indicou espessura de 109nm com indice de refracdo de 1,433,
respectivamente.  Entretanto houve uma influéncia dos contaminantes presentes . As
medicdes de espectrometria FTIR, sob uma curva do espectro construido a partir de um
aplicativo Orige 6.0 conforme Figura 4, demonstrou a presenca de ligagbes Si-O com
algumas influéncia da presenca de contaminantes com hidrogénio que pode influenciar
negativamente no aspecto elétrico [6].
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Figura 4 - Os espectros FTIR do filme de SiO2 indicaram as bandas da Amostra 1
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Fonte: Elaboragéo prépria.

4. Conclusodes

Foi satisfatorio gerar o plasma de micro-ondas sendo conduzido da cavidade ressonante
para interior de uma camara de MPECVD num ambiente de vacuo.

A descarga de plasma gerado de micro-ondas foi realizado de um reagente TEOS com
arraste de oxigénio puro misturado com gas argénio com fluxo de um litro por minuto.

Foram obtidos amostras de deposic@es filmes finos de Oxido de silicio SIO sobre a lamina
de silicio de orientacdo 100. A técnica de elipsometria mostrou maior uniformidade na
amostra. E a técnica de Espectroscopia no Infravermelho por Transformada de Fourier - FTIR
indicou a ocorréncia de ligacbes Si-O em trés tipos de frequéncias, porém com algumas
ligagbes com hidrogénio, deste modo, sendo promissor para o sistema na faixa de micro-
ondas.
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