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Resumo

Foi projetado e desenvolvido um sistema de aquisi¢cio de dados e controle para
viabilizar, de forma automatizada, a caracterizacao de emissividade eletronica em
catodos frios, por meio da utilizagao da cdmara de ultra alto vadcuo do Departamento de
Semicondutores, Instrumentagdo e Fotonica — DSIF, da Faculdade de Engenharia

Elétrica e Computacao — FEEC/Unicamp.

A instrumentacao desenvolvida teve como motiva¢ao: i) aumentar a
confiabilidade dos procedimentos de leitura da corrente de emissiao de campo em
amostras de materiais nanoestruturados produzidos no laboratdrio; ii) garantir a
reprodutibilidade dos ensaios; iii) preservar a integridade das amostras; iv) eliminar
fontes de erro existentes no processo de aquisi¢ao dos dados; v) prover uma familia de
curvas de forma automatizada, para cada posicionamento da amostra analisada. Os
principais desafios encontrados durante os trabalhos relacionaram-se com a defini¢ao da
topologia do circuito de entrada, da forma da isolagdo galvanica, interferéncias e

tratamento dos dados adquiridos.

Apos a entrada em operagdo da instrumentagao, foram também realizados
ensaios para fins de validagao da instrumentacao desenvolvida e dos procedimentos

adotados para sua operacao.

Palavras-chave: Elétrons - Emissdo. Instrumentagdo. Microprocessadores. Alta voltagem.

Nanotecnologia.



Abstract

A data acquisition and control system was designed and built in order to promote, in an
automated fashion, the characterization of cold cathodes in the ultra high vacuum chamber of the

DSIF, at the FEEC/Unicamp.

The designed instrumentation was supposed to meet the following requirements: i)
Enhance the accuracy of the field emission reading procedures for the nanostructured samples
made in the same laboratory; ii) Ensure better repeatability of the tests; iii) Preserve the physical
integrity of the samples; iv) Eliminate sources of error in the data acquisition process; v) Allow
for automated establishment of a family of curves for each point of the sample material. The main
challenges during this work were related to the circuit architecture, its input topology, galvanic

isolation, interferences and data management.

As the instrumentation started working, we have performed a series of tests for validation

purposes, including the adopted operational proceedings.

Keywords: Electrons — Emission. Instrumentation. High wvoltage. Microprocessors.

nanotechnology.
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Capitulo 1

Introducao

O Departamento de Semicondutores, Instrumentacao e Fotonica (DSIF) realiza

pesquisas para o desenvolvimento de novos materiais nanoestruturados baseados
em nanotubos, nanodiamantes, grafenos e outros. Esses materiais sao produzidos sobre
diferentes substratos, geometrias, condigoes de temperatura, pressao e composicao da

atmosfera em reatores de deposigao de filme por vapor (CVD) [1, 2].

A identificagdo das possiveis aplicacoes desses novos materiais depende
preliminarmente de uma caracterizagdo fisica de suas propriedades elétricas e
mecanicas[3]. A depender dos resultados encontrados, esses materiais podem se tornar
interessantes para aplicagoes na biologia, medicina, na engenharia de novos materiais e

outras areas[4, 5].
1.1 Motivacao

A andlise da emissividade a frio por campo elétrico para os filmes
nanoestruturados ¢ realizada na camara de ultra alto vacuo desenvolvida neste

laboratério [6]. Essa camara agrega também outras funcionalidades tais como um

21



22 Capitulo 1 — INTRODUGAO

espectrometro de massa que permite identificar desde vazamentos de ar na camara
(falha das vedacgoes) até a identificagdo dos principais compostos presentes na amostra
em analise [6, 7]. As possibilidades de aplicagio de uma camara de ultra alto vacuo
como a disponivel no laboratério sao multiplas e poderao contemplar até mesmo a

funcionalidade de um microscdpio de tunelamento eletrénico (STM) [8].
1.2 Objetivo e justificativa

O objetivo deste trabalho foi o projeto e desenvolvimento do sistema de aquisicao de
dados e de controle para o levantamento de curvas de emissividade eletronica para
utilizacdo na camara de ultra alto vacuo, em virtude da necessidade de instrumentacgao

especifica para complementagao do instrumental acoplado a camara.

Inicialmente ventilou-se a hipdtese de se utilizar dispositivos comercialmente
disponiveis para efetuar o controle da tensdao e a aquisicio de dados da corrente de
emissao de campo. Durante esse processo constatou-se a dificuldade de se adaptar
diversos dispositivos distintos para compor o sistema, de forma que se vislumbrou a
oportunidade do desenvolvimento do hardware, firmware e software especificos para

compor um sistema funcionalmente harmonico para a camara.
Os objetivos deste trabalho podem ser segmentados nas seguintes etapas:

1. Estudo da camara de ultra alto vacuo e das topologias possiveis para o

sistema de aquisi¢ao de dados;

2. Realizacao de ensaios e testes de diferentes topologias de circuitos

eletrénicos;
3. Desenvolvimento dos circuitos, firmware e software;

4. Testes de desempenho em bancada e na camara de vacuo.

22



Capitulo 2

Revisao bibliografica

ﬁ emissao de raios catodicos foi descoberta por Julius Pliicker, em 1859 [9]. George J.
Stoney introduziu o conceito de elétron em 1847, sendo que o termo “elétron”
surgiu em 1891 para definir a unidade fundamental de quantidade de energia [10].

“Raios catodicos” € um dos nomes para um feixe de elétrons [11].
2.1 Emissao de elétrons — breve historico

O fendmeno da emissdo de elétrons por campo elétrico foi observado em 1897
[12], e a modelagem tedrica foi apresentado por W. Schottky, partindo-se da premissa de
que a emissao de elétrons se dava sobre a barreira de potencial, que era reduzida pela
diferenca de potencial aplicada. Posteriormente foi observado que campos elétricos
muito menores também poderiam dar inicio ao processo de emissao de elétrons por
campo elétrico [13, 14].

R. H. Fowler e L. W. Nordheim desenvolveram uma teoria de campo baseada no
efeito de tunelamento eletronico através da barreira de potencial baseado na mecanica

quantica [15]. Essa teoria descreve a dependéncia entre a corrente de emissao de campo

23
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e a funcao trabalho ®, que € a energia necessaria para remover um elétron do material.
O processo de emissao difere da emissao térmica e da emissao fotoelétrica na medida

em que nao depende de excitagao externa para que seja iniciada [16-18].

A partir da concepgao pratica de um microscopio por emissao de campo (FEM)
na década de 1930 [19-21], tornou-se possivel investigar as causas de instabilidade no
processo de emissao eletronica e a influéncia das pontas, temperatura e absorcao por
outros atomos, devido a alta resolucao atingida, da ordem de 10A, utilizando uma ponta
de tungsténio apontada para uma tela de fdésforo [8, 22]. Recentemente emissores
constituidos por diamantes e nanotubos de carbono (CNT) sao utilizados como fontes

de emissao de campo para dispositivos de microeletronica [23].

Um resultado importante da mecanica quantica foi a constatacao de que seria
possivel a emissao de corrente de campo com densidade de corrente muito superior

aquelas observaveis nos processos de emissao termoidnica [24]. Densidades de corrente

.~ . 6 . ~
de emissdo a frio na ordem de 10 A/ cm2 Ou superiores sao comumente reportadas [25-
29].

2.1.1 CATODOS EMISSORES DE ELETRONS

Existem diversos mecanismos pelos quais a emissao de elétrons ocorre, em
diferentes intensidades, conforme ilustra a Figura 2-1. Pode-se observar que os
emissores por campo elétrico representam a classe de maior luminancia, ou corrente
elétrica por unidade de area, em esferorradiano (Sr) [23, 30]. De forma esquematica, a
Figura 2-2 apresenta o aparato necessario para a realizacdo dos ensaios de emissao

eletronica a frio.
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Figura 2-1 — Diferentes perfis de emissividade eletronica para uma mesma diferenga de potencial (10kV).
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Figura 2-2 — Esquema de ligagao para ensaios de emissividade eletronica a frio.
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A emissdo de elétrons por campo elétrico é preponderante, para uma superficie
metalica, quando essa se encontra submetida a um campo elétrico £ da ordem de
108V /1 ou superior, obtida por meio da aplicacdo, em pontas finas, de uma tensao
relativamente baixa. O processo de emissao de campo se deve exclusivamente ao efeito
do tunelamento eletrénico no vacuo. O campo elétrico aplicado estreita a barreira de
potencial na interface metal-vacuo até que os elétrons tenham uma significativa

probabilidade de tunelamento a partir do sélido para o vacuo [31-33].

Uma maneira de obtencao de pontas finas para emissao de elétrons por campo se
da por meio da corrosao eletrolitica em um fio de tungsténio com, por exemplo, 150pum
de diametro, obtendo-se uma ponta de ordem de 100nm de raio. Para isso, um fio com
2mm de comprimento é imerso em NaOH enquanto se monitora sua resisténcia elétrica.
Quando se observar um aumento abrupto de sua resisténcia, a ponta estara formada.
Nesse momento, é necessdrio diminuir a tensao de teste da resisténcia, pois podera

haver arredondamento da ponta devido ao avango da corrosao eletroquimica [23, 34].

A capacidade de emissao de elétrons nesse tipo de ponta pode atingir densidades

de corrente extremamente altas (da ordem de 108 A/ [35]. Contudo, as correntes de

cm?)

emissao sao geralmente baixas, da ordem de nanoamperes (nA) ou microamperes (HA),
como forma de se evitar a segregacao metalica’ que ocorre em densidades de corrente

extremamente elevadas (> ZSOkA/ cm2 Para o aluminio, por exemplo) [36]. Ha que se

considerar também que eventual densidade de corrente muito elevada implicaria em

calor extremo que poderia vaporizar a ponta emissora [8, 37].

A equacgao de Fowler-Nordheim (FN) descreve uma densidade de corrente para a
emissdao por campo elétrico [38, 39], no qual sao consideradas a geometria e a forca

B’/ 2v(y)

2
AE , onde ® ¢ a fungao trabalho, E é a intensidade do campo

imagem: | = me

' Segregacdo é a ruptura de condutores devido a migracdo de ions e 4tomos dentro do campo elétrico.
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elétrico, A e B sao parametros fisicos que variam de acordo com a geometria da
superficie, t?>~ 1.1 (representa a influéncia da forca imagem) e y ¢é funcio da
intensidade de campo e da fungdo trabalho: y(®,E) [23, 31, 40]. De forma sintética,

pode-se considerar a densidade de corrente de emissao, em temperatura ambiente

C
(300K), por J = C,E? (e_?z), onde C; e C, sao parametros dos materiais dependentes da

fungdo trabalho [41]. J4 em altas temperaturas (< 1500K) a densidade de corrente de

TR
sen(mR)

emissdo é dada por Jp, = ]FT( ), sendo R =9,3-10°V® g, ® a funcdo trabalho
(dada em eV) e T é a temperatura, dada em Kelvins [42].

Para avaliacdo das caracteristicas de emissdao de campo, utiliza-se o grafico de
Fowler-Nordheim (ilustrado no Capitulo 4) que utiliza, no eixo das abscissas, uma
escala logaritmica para a densidade de corrente divida pela tensao ao quadrado e no
eixo das ordenadas utiliza-se o inverso da tensao aplicada: log;q (#) X % Esse grafico
implica em uma reta descendente quando o fendmeno de emissdo eletronica for,
majoritariamente, por emissao a frio [43-45].

Para uma geometria plana, isto é, anodo e catodo paralelos, pode-se assumir que
E=p (V/ d)’ onde V é a tensao anodo-catodo, d € a distancia entre os eletrodos e 8 € o

“fator de melhoramento”, que influencia diretamente a area efetiva do eletrodo emissor

(consequéncia das microprotusdes na superficie do catodo).

A equagao de FN e sua representacao linear sdo utilizadas para caracterizar as

fontes de emissao de campo, pois:

e A partir da inclinacdo do grafico pode-se estimar o fator f, que é
inversamente proporcional a inclinagdo. Eletrodos emissores de baixo S
tendem a ser mais estaveis [46, 47]. Sao identificados a partir de retas FN

com muita inclinagao;
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e Uma vez conhecido o fator f, pode-se combinar essa informacao com o
valor da extrapolacdao da reta com o eixo das ordenadas (vertical) e entao
obter-se a drea aparente ou area efetiva do eletrodo emissor, que é maior
que a area plana da amostra em razao das microprotusdes do eletrodo

[48].

2.2 Aparato para caracterizacdo de amostras de materiais

nanoestruturados

Para se caracterizar materiais nanoestruturados, foi projetada e construida no
Laboratorio de Semicondutores, Instrumentacao e Fotonica (DSIF), uma camara de ultra

alto vacuo [49] cujo esquema de ligagao encontra-se reproduzido na Figura 2-3.

A camara é composta pelos seguintes subsistemas: camara principal; pré-camara
(ou camara de vacuo carregadora); sistema de pré-vacuo (bomba mecanica); dois
sistemas de alto vacuo (um na pré-camara e outro na camara); Bomba idnica tipo diodo;
Espectrometro de massa tipo quadripolo (funciona como um filtro de massa); medidores
de pressao tipo catodo frio ou “magnetron invertido”; Baking (degaseificagio das

paredes) e sistema mecanico de posicionamento de amostras.

O Apéndice A ilustra, por meio de fotografias, os principais componentes da

camara de ultra alto vacuo.
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Figura 2-3 — Esquematico da camara de ultra alto vacuo.

2.2.1 PRE-CAMARA E CAMARA PRINCIPAL

A pré-camara tem por funcao permitir a inser¢dao de novas amostras e substratos
na camara principal sem que se perca o ultra alto vacuo formado na camara principal.
Ha uma valvula de separacao tipo “gaveta” entre a pré-camara e a camara principal, de

forma que para que seja realizada a substitui¢do das amostras, o vacuo pode ser
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quebrado somente na pré-camara. Quando aberta, a valvula de separacdao permite a
passagem de um trilho e carro préprio para deslocamento de amostras desde a pré-
camara até a camara principal onde uma pinga consegue manipular um porta-substrato
e posiciona-lo adequadamente no suporte para a realizagdo do ensaio de emissao de

campo elétrico.

O suporte para o porta-substrato pode ser deslocado tridimensionalmente para
proporcionar um posicionamento preciso da amostra em relacdo ao anodo (eletrodo

superior, fixo em relacdo ao porta-amostras).

Na camara principal encontram-se conectados os dispositivos de medi¢ao das
propriedades da amostra, os sistemas de manutencao de ultra alto vacuo e o sistema de
movimentagdo mecanica para remocao da amostra do carro de transporte até o substrato

de realizacao de ensaios.

2.2.2 SISTEMA DE VACUO

O sistema de vacuo é composto por uma bomba rotativa de palhetas (Pfeiffer
DUO 10M) de pré-vacuo, capaz de atingir uma pressdo de 10 3mbar tanto da pré-
camara quanto na camara principal. Ha também um conjunto de registros de vedagao
de vacuo, os quais devem ser fechados apds a pressao de vacuo ter atingido seu
maximo. Conectada em série com a bomba rotativa, encontra-se uma bomba
turbomolecular com a velocidade de bombeamento de 210 !/ para a camara principal
para nitrogénio (Pfeiffer TMU 261 P). Ha uma segunda bomba turbomolecular de menor
capacidade de bombeamento (59 ls para Nz, Pfeiffer TMU 071 P) instalada junto a pré-
camara, e que tem a fungao de restabelecer rapidamente uma pressao basica da ordem

de 10 8mbar.
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A localizacao da bomba mecanica, convenientemente distante do porta-amostras,
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