Diagnosticos em
plasmas



Plasmas

Plasmas sao formados por descargas luminosas gue sao
geradas principalmente por fontes de poténcia de
corrente direta- DC ou de radio freqiéncia RF, estao
sendo largamente utilizados na IndUstria
microeletronica, para processos de corrosao e deposicao
de materiais. Estes processos envolvem complexas
interacdes entre o plasma e a superficie do material,
cujos mecanismos fisico-quimicos, infelizmente, nao
sdo ainda, totalmente conhecidos. Existe, portanto, a
necessidade de se Investigar as propriedades do
plasmas, de forma a compreender melhor a natureza dos
processos e, assim, poder controla-los.



Metodos de diagnosticos em plasmas

Muitos estudos e investigacoes tém sido realizados
na area de caracterizacdo de plasmas, com o
Intuito de encontrar explicacoes e compreender
melhor os mecanismos fisico-quimicos envolvidos
nos processos assistidos por plasma, As tecnicas
usuais para o diagnostico de plasma, sao a
espectroscopia de emissao, a espectrometria de
massa, a sonda eletrostatica, e a fluorescéncia
Induzida a laser, entre outras.



Metodos de diagnosticos em plasmas

 Sondas eletrostaticas

« Analisador Eletrostatico de Energia
« Espectrometria de emissao
 Actnometria |
 Espectrometria de massa

» Fluorecéencia induzida por laser



Sondas Eletrostaticas

Entre as inUmeras tecnicas de diagnosticos de
plasmas, a tecnica da sonda eletrostatica,
introduzida inicialmente por Langmuir e Mott-
Smith em 1924, é, provavelmente, a mais antiga
e simples tecnica para se medir as propriedades
do plasma. O método de diagndstico com sonda
de Langmuir fornece uma resolucao espacial, ou
seja, permite medir as propriedades do plasma
localmente ou puntualmente, e cobre uma ampla
faixa, que Inclui os plasmas utilizados na
Industria em processos de corrosao e deposicao.



Sonda de Langmuir em descarga DC

A sonda de Langmuir consiste de um pequeno eletrodo
de area S, que é imerso num plasma com o proposito
coletar fluxos de particulas ionizadas. Ao introduzirmos
0 eletrodo da sonda no plasma, este serda bombardeado
por elétrons e ions; porem, como 0s elétrons tém muito
menor massa que 0s ions, eles tém também uma
mobilidade muito maior. Caso a sonda nao esteja
polarizada, havera inicialmente um acumulo de elétrons
ao redor da sonda devido a grande diferenca de
mobilidade das particulas, e isto fara surgir uma
pequena regiao de campo elétrico no plasma, conhecida
como - bainha, que tendera a acelerar 0s ions e
desacelerar os eletrons, atée que o fluxo de cargas
resultante na sonda seja nulo.



Sonda de Langmuir em descarga DC



Sondas de Langmuir

Sonda Simples



Sonda de Langmuir em descarga DC

O potencial que a sonda adquire neste caso é chamado
potencial flutuante (\VVf). Quando conectamos uma fonte
de tensdo ajustavel entre a sonda e o eletrodo da descarga
usado como referéncia, sera estabelecida uma corrente
circulante Is no circuito da sonda, devido as particulas que
serao emitidas da sonda ou coletadas do plasma, em
funcdo da tensdo de polarizacdo (\Vb) e do bombardeio de
particulas com alta energia. Fazendo uma varredura do
plasma através da variacao do potencial de polarizacao da
sonda Vb e medindo a corrente estabelecida no circuito da
sonda Is em funcao da tensdo de polarizacao Vb,
obteremos a chamada curva caracterlstlca da sonda de
Langmuw |



Sonda de Langmuir em descarga DC
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Sonda de Langmuir em descarga DC
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Sonda de Langmuir em descarga DC

Apesar da aparente simplicidade de utilizaco
da tecnica da sonda de Langmuir como
metodo de diagmostico de plasma, a teoria
envolvida para obtencao dos parametros
macroscopicos do plasma, atraves da
Interpretacao dos dados de uma curva
caracteristica de sonda, € extremamente
complexa e restrita a certas condicoes:



Sonda de -Langmuir em d-escarga- DC

O plasma é constituido por duas espécies de particulas
carregadas, uma positiva (ion) e outra negativa (elétron), no
qual, distante da sonda existe a neutralidade de cargas.

A distribuicdo de energia dos ions e elétrons e maxwelliana.

O caminho livre medio dos elétrons e dos ions € maior que a
espessura-da bainha formada em torno da sonda, de modo que
nao ocorrem colisoes nesta regiao. .

lons e elétrons sdo neutralizados na superficie da sonda.
Nao ha campos magneticos no plasma.
O plasma encontra-se em estado estacionario.

As - velocidades das particulas sdo muito menores que a
velocidade da luz.



Sonda de -Langmuir em d-escarga- DC

A curva corrente "versus " tensdo, também conhecida
como curva caracteristica da sonda, e obtida variando-se
0 seu potencial em relacao a outro eletrodo de referéncia
que esteja em contato com o plasma. Em um grande
Intervalo de variacOes das condi¢cOes do plasma os
detalhes -da curva caracteristica da sonda podem ser
relacionados -aos parametros do - plasma que se
apresentam de forma explicita na curva ou sio obtidas a
partir desses usando formulas matematicas da teoria de
sondas aplicada a plasmas. Embora a sonda perturbe o
plasma em seus arredores, é ainda possivel determinar
seus parametros para um grande intervalo de variacoes
desses.



Sonda de -Langmuir em d-escarga- DC

O uso da sonda tem tido grande sucesso operando em
plasmas cuja densidade varia de a , temperatura de
0.1eV a centenas de eV, potencial de plasma de 0.1V a
muitos KV e as pressoes do gas de a 1 torr.

Embora na pratica seja um metodo de diagnoéstico
simples de ser implementado, a analise teorica da curva
caracteristica da sonda pode tornar-se bastante
complicada. A sua interpretacdo € dificultada pela
perturbacdo da sonda em sua proximidade, devida a
corrente coletada ou emitida pela sonda. A corrente
coletada consiste de ions e elétrons oriundos do plasma,
e elétrons oriundos da emissao secundaria produzidos
por elétrons, ions e fotons que bombardeiam a superficie
da sonda.



Sonda de Langmuir em descarga DC
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Sonda de Langmuir em descarga DC




Sonda de Langmuir em descarga DC
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Sonda de Langmuir em descarga DC

- Quando introduzimos um eletrodo em um plasma, este
e bombardeado por eletrons e ions. Como o0s elétrons
tém uma massa muito menor que a dos ions, eles terao
uma mobilidade muito maior, acumulando-se em
~grande quantidade sobre a superficie do eletrodo.
Como o eletrodo ndo esta polarizado, este acimulo de
carga fara surgir um campo eletrico destinado a
desacelerar os elétrons e acelerar os ions até que o
fluxo resultante de cargas sobre o eletrodo seja zero.



Sonda de Langmuir em descarga DC

O potencial que o eletrodo adquire neste caso e
chamado de potencial flutuante (Vf) e as condicoes
necessarias para que 0s ions cheguem a este
eletrodo sao dadas pelo criterio de Bohm. Quando
aplicamos uma tensao Vs a este eletrodo e ela é
muito menor gue o potencial flutuante Vf, a sonda
esta polarizada negativamente em relacdao ao
plasma e a corrente Is sera somente devido aos -
lons. | | |



Sonda de Langmuir em descarga DC

A medida que a tensio vai aumentando (tornando-
se menos negativa em relacao a Vf ), a corrente
devido a elétrons aumenta, onde os elétrons mais
energéticos da funcao de distribuicdo comecarao a
vencer a barreira de potencial e alcancarao a
sonda.

Aumentando ainda mais a tensao chegamos a-um
ponto onde o fluxo de ions e elétrons na sonda
Igualam-se, a este potencial, chamado de flutuante.



Sonda de Langmuir em descarga DC

A partir deste valor de Vs os elétrons comecarao a

chegar cada vez mais na sonda de maneira
exponencial (regido entre Vi e Vp). Quando o

potencial da sonda ultrapassar o valor do potencial

de plasma Vp, os fons serdo repelidos e os elétrons
acelerados, caracterizando uma regiao da curva
caracteristica da sonda onde a corrente de eletrons

~varia muito pouco. com a tensao. Esta regidao e

conhecida como regido de saturacao de eléetrons.



Sonda de Langmuir em descarga DC

Medida da temperatu ra de elétrons

Para a determinacao da temperatura de elétrons,utiliza-
se uma sonda cilindrica paralela ao fluxo de corrente e

localizada no eixo da descarga. A secio de é&rea

transversal da sonda e voltada para o catodo. A area
efetiva (area lateral da sonda) e apreciavel apenas para a

colecao do fluxo transversal de.elétrons. Neste caso, a

deriva dos elétrons nao contribuira para a caracteristica
da sonda e a temperatura, podera ser obtida pela técnica

usual.



Sonda de Langmuir em descarga DC

Medida da terhperatu ra de elétrons

A regiao da curva corrente 'X' tensao entre e sera a de
maior interesse na determinacdo dos parametros do
plasma. Se o potencial da sonda (Vs) é negativo em
relacdo ao potencial de plasma, entdo o numero de

elétrons que podem alcancar a sonda € obtida da
relacao de Boltzmann: A
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Sonda de Langmuir em descarga DC

Medida da terhperatu ra de elétrons

Em termos da corrente de elétrons:

| KT eV
[ =eon 64 exp(—)
\ 27Tm KT
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Sonda de Langmuir em descarga DC
Medida da terhperatu ra de elétrons |
onde S e a area da sonda e leo é a corrente de saturacao

de elétrons coletada pela sonda quando seu potencial
Iguala-se ao potencial de plasma. Na forma logaritmica

a equacao torna-se:
. . eV
Ieo :eSnoe 2kTeré In( IS ) :In( IeO) 7
T, | |
KT
S




Sonda de Langmuir em descarga DC

Medida da temperatura de elétrons

Se plotarmos um grafico onde o eixo das ordenadas é

[In (Ie) — In (leo)] e o eixo das abscissas Vs, Nnos
obteremos uma reta (se a funcao distribuicao dos
elétrons for maxwelliana), cujo coeficiente angular €
igual a 1/kTe , a partir do qual obtemos a temperatura de
elétrons Te.




Sonda de Langmuir em descarga DC
Medida da densidade de elétrons |
A corrente de saturacdo dos elétrons e obtida no papel

monolog como o ponto correspondente ao potencial de
plasma,Vp , no eixo X. Conhecendo-se Te determinamos

KT
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Sonda de Langmuir em descarga DC

I\/Iedlda da den3|dade de i |ons

Com a densidade e a temperatura de eletrons obtem-se
o comprimento de Debye
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Sonda de Langmuir em descarga DC

Distribuigéo de elétrons

A funcao distribuicao dos eletrons € dada por:
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Sondas de Langmuir

Sonda Emissiva



Sondas Emissivas

A emissdo de elétrons de sondas fornece uma
técnica simples para medidas direta do potencial
de plasma. Estas sondas operam basicamente com
dois circuitos iIndependentes: Um circuito de
alimentacdo para o aquecimento da sonda e um

circuito de polarizacao.



Sondas Emissivas

Quando a sonda e polarizada negativamente em
relacdo ao potencial de plasma local, elétrons podem
escapar para o plasma e aparecer como uma corrente
de ions efetiva. Esse processo nao € sensivel a deriva
de elétrons porque depende mais diretamente do
potencial de plasma do que da energia cinética dos
elétrons e & menos sensivel a contaminacdo da
superficie da sonda quando superficies aquecidas
emitem elétrons. Diferentemente das demais sondas
coletoras ja estudadas, sondas emissivas nao Sao
utilizadas na determinacao da densidade de plasma e
temperatura de elétrons.



Sondas Emissivas

O circuito de operacao de uma SED serve ao controle
da voltagem de polarizacao de duas sondas emissivas
conectadas por um amplificador diferencial. Neste
circuito, uma sonda opera como sonda de colegao,
aquemda o suficiente para reduzir as Impurezas
Impregnadas na sua superficie. A outra sonda e
aguecida para a emissao de eletrons. Este diagnéstico
permite aniquilar a contribuicao da corrente de
colecéo da curva caracteristica e fornece uma continua
leitura do potencial de plasma, bem como do nivel de
flutuacao do potencial, sendo portanto, ideal para a
determlnagao de perfis de potencial ao longo de curtas
e longas distancias.



Sondas Emissivas

Na caracterizacao de plasmas utilizados em
processos de materials, 0 circuito de
descontaminacao da sonda de colecao deve ser
ativado com maior frequéncia, como por-
exemplo, no processamento de materiais
carbonosos assistidos a plasmas a base de
hidrocarbonos e em plasma de RF utilizados
para deposicdo e “Sputtering” de materiais

semicondutores.



Sondas Emissivas
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Sondas Emissivas

Sondas emissivas: foram  discutidas
primeiramente por Langmuir e mais
recentemente por Kemp e Sellen , no sentido
de desenvolver uma tecnica de diagnostico
para obter o potencial de plasma a partir do
potencial flutuante de uma sonda emitindo
fortemente eletrons, ou seja, relacao entre
corrente de saturacao de elétrons e corrente
coletada de saturacao



Sondas Emissivas
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Sondas Emissivas
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Sondas de Langmuir

' Sondas duplas



Analise do perfil axial do potencial de plasma (campo elétrico axial)
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Caracteristica da sonda dupla flutuante
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Caracteristica da sonda dupla para uma funcao de
distribuicdo maxwelliana com deriva
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Caracteristica da sonda dupla para uma funcao de
distribuicdo maxwelliana com deriva
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POTENCIAL FLUTUANTE DA SONDA DUPLA (V,)

|.=0 para B=1, assim: VaO = f (G,Vp, R, Te)

Vo= A ()
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POTENCIAL FLUTUANTE DA SONDA DUPLA

PARA SONDAS FRONTAIS 0,=0 e 0,=0
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CAMPO ELETRICO AXIAL
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Analisador Eletrostatico de
Energia



Analisador Eletrostatico de Energia

Outra técnica de diagnostico utilizada
frequentemente na  determinacao  de
parametros de plasma €é o analisador
eletrostatico de energia, que contituido por
trés grades devidamente polarizadas,
seguidas por um coletor. |



Analisador Eletrostatico de Energia
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Analisador Eletrostatico de Energia

O diagrama esquematico da distribuicao radial
potencial na coluna positiva e da distribuicdo ¢
potencial atraves das grades do analisador € mostrac
na figura seguinte. A grade de referéncia Gl do
analisador, esta no potencial flutuante da parede. A
voltagem de desaceleracédo dos ions (¢) é aplicada na
grade GIl. Esta voltagem € variavel de maneira a
selecionar 0s.ions e representa a energia do ion por
unidade de carga. Em GllIlI, € aplicada uma voltagem o
suficiente para repelir todos os elétrons incluindo
agueles advindos do coletor(C) devido ao processo de
emissao por impacto de ions.
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Analisador Eletrostatico de Energia

Na construcao do analisador deve-se tomar
cuidado para que a abertura da malha seja
aproximadamente 1 AD e 0 espacamento
entre as grades seja no maximo de 4 AD
onde AD é o comprimento de Debye no
Interior do plasma estudado.



Analisador Eletrostatico de Energia
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Analisador Eletrostatico de Energia
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Caracteristica corrente versus voltagem de um analisador
eletrostatico de energia e respectiva distribuicdo de energia dos
portadores de carga coletados. ¢f fornece a queda de portencial na
bainha da primeira grade do analisador e A¢ fornece a dispersao
de energia dos portadores de carga coletados
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Analisador Eletrostatico de Energia

Montagem experimental de
um analisador eletrostatico
de ions no catodo




Diagnadsticos opticos



Diagnosticos opticos

 Espectrometria de emissao.
» Actinometria.
 Fluorecéncia induzida por laser.



Diagnosticos opticos

Diagnosticos opticos sao  instrumentos
Interessantes para a analise de plasmas, pois
sao  tecnicas nao Invasivas,  mMas
extremamente complexas, pois relacionam o
decaimento dos atomos e moleculas as
peculiaridades dos plasmas.



Diagnosticos opticos
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Diagndsticos opticos
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Diagndsticos opticos
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Diagndsticos opticos

Comprimento de Energia (eV) Transicdo

onda (A)

9657.78 12,90 45°P;- 4p'S,
8521.44 13,28 4s'P; - 4p'P,
8115.31 13.1 45°P, - 4p° Dy
8103.69 13,15 45°Py - 4p°Dy
7635.11 13,16 45°P, - 4p'D,
7503.87 13.5 4s'Py - 4p'S;
394898 14,68 45°P> - 5p°P;

- . - n _— T3
Tahela 2 — Comprimento de onda e energia da radiacdo emitida pelo "Ar e sua
transicido eletronica correspondente.



Espectrometria



- Desenho esquematico de um
espectrorr etro de emissao
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- Desenho esquematico de um
espectrometro de emissao
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Caminho optico em um
espectrofotometro
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Sistemas de deteccao de luz

» Fotomultiplicadoras
 Fotodiodos
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- Fotodiodos
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Influéncia da resolucao
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Correlacao da resolucao

CZERNY-TURNER MONOCHROMATOR
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| ECIF3 + A slits 50 microns
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G40 630
WAVELENGTH, nm
1 CCLF3 + Ar slits 150 microns
1
N
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“
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Analise espacial em plasmas

Uma das principais vantagens dos sistemas
de aquisicao oOptica em plasmas é a
possibilidade de integrar as emissdes do
plasma de modo a obter uma Iimagem real
do plasma e suas variacoes em todo o
volume do plasma simultaneamente.



Analise espacial em plasmas
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Sistema optico para integracao da
emissao do plasma
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Esquemas para resoluao espacial do

plasma

fiber bundle

]

p|'|.’m:r Ll ol
- L ‘ reactor
spatial
resolution
acdjustable
aperture
\ i 1 - —~——
lons — { | ’
| V|
fiber bundle ! i
. T il | =
| | »
—~ ! e ‘ reactor

adjustable
aperture

spatal

resdiyihon

P
,

\fiber optic

cable

40ring seal




Resultados de resolucao espacial em
processos de plasma
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Variacoes de distribuicdo no corpo
do plasma

Variacao da emissao i’
do plasma em funcao

da pressdio e da E |3,
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Observacéo de transicdes no plasma

Uma metodologia para a analise de
transicOes pode ser desenvolvida a partir da
utilizacao de espectrofotometros associados
a um sistema de lock-in mecanico.
Atualmente os sistemas mais complexos
compreendem caméras CCD com filtros
digitais para a monitoracao instantanea -das
transicoes em periodos ultracurtos nos
plasmas. | | |



Observacéo de transicdes no plasma
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Actinometria



Actinometria

Neste metodo um gas inerte &€ acrescido em
pequenas quantidades (5%) ao plasma de modo a
padronizar as amplietudes da emissao, com isso é
possivel dissociar as variacoes das amplietudes do
espectro das variacoes do plasma devido a
Interacao com o material em processo.




Actinometria

Utilizando a técnica de actinometria €
possivel relacionar a intensidade da emissao
com a concentracdo das espécies quimicas
em um processo reativo.



RelacOes Actinométricas

(F%) = ke (F)
(Ar*) = k (Ar)

Assumindo-se que a Ionizacao do Ar e
constante e a taxa de emissio (k) é
conhecida temos:

kx = Ine(E)verdE temos

(F*)/ (Ar*)(F)/ (Ar)



Limites da actinometria

. Todas as esp'écies excitadas devem ser produ'zidas
por impacto de eléetrons a partir do estado
fundamental.

« As espécies excitadas devem decair “unicamento”
por emissao de luz.

e A secao de choque para elétrons do actinometro
deve ser aproximadamente a mesma do resto das
especies do plasma.



Limites da actinometria

Em alguns casos a actnometria nao . deve ser
empregada, por exemplo:

« Nos casos da excitacdo dissociativa por impacto
de elétrons. (O2 +e —O* + O) |

« Quando a transferéncia de eneergia entre espécies
e significativa. (X* + M — X + M*)

* Quando as secOes de chogue das especies sao
muito diferentes.



Actinometria
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Fluorecéencia induzida por
laser



Fluorecéncia induzida por
laser

« Este método utiliza o espectrofotometro e
pode ser empregado em qualquer processo
de espectrometria de materialis, mesmo
quando ndo ha a ionizacdo. Neste método
um feixe de laser de UV induz a excitacao
dos elementos da amostra, o decaimento
destes materiais produz a luminescencia
capturada pelo espectrofotometro.



Outros metodos opticos aplicados
em processos de plasma

Detec;do  de  ponto  final  por
espectrofotometria. - - |

Deteccdo de ponto final por espalhamento
laser.

Interferometria

Determinacao de tamanho de particulas por
espalhamento de laser.



