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RESUMO

Este trabalho de concluséo de curso foi desenvolvido com o objetivo de otimizar
a linha de microfeixe de ions existente no Laboratério de Implantacdo I6nica da
UFRGS. O microfeixe de ions consiste de um feixe de prétons focalizado e da ordem de

alguns micrometros.

O sistema de microfeixe consiste em duas fendas responsaveis pela
demagnificacdo do feixe, um sistema de varredura, um de focalizagdo e uma camara de
irradiacdo. O trabalho consiste em otimizar o sistema optico do microfeixe de ions, por

via da modificacdo dos parametros que compdem o sistema de demagnificacao.

Para atingir tal fim, amostras de poli(tereftalato de etileno) foram irradias com
fons H" de 2.2 MeV de energia e em seguida submergidas em uma solugdo corrosiva.
Apdbs esse processo de irradiacdo e ataque quimico, microestruturas sdo evidenciadas
em 2D com alta razdo de aspecto e observadas por microscopia eletronica de varredura.
A anélise das amostras pela técnica de microscopia eletronica de varredura permite
correlacionar o tamanho das microestruturas com as aberturas do sistema de

demagnificacao e focalizacdo do microfeixe.

Séo descritos, nesse trabalho, as causas que regem o alargamento do feixe e 0s
complexos efeitos de aberracéo, problemas tais como vibragdes mecanicas em torno da

camara de irradiacéo e desalinhamentos dos quadrupolos do sistema de focalizacéo.

Sédo discutidas as vantagens de um feixe de ions em um processo de litografia e a
dependéncia dos parametros associados a alta razdo de aspecto no processo de

demagnificacdo de um feixe altamente energético.
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ABSRTRACT

The aim of the present work is to optimize the microprobe beamline of the lon
Implantation Laboratory (IF-UFRGS). In short, an ion microprobe consists of charged

particles focused to the dimensions of a few micrometers.

The focusing system is made of two slits for demagnification, a set of magnetic
lenses with scanning capability and a reaction chamber. By changing the parameters

related to this system, one can optimize the features of the beam.

To that end, samples of poly(tereftalate etylene) were irradiated with 2.2 MeV
H* ions and etched, yielding 2D microstructures with high aspect ratio. The analysis of
the structures with Scanning Electron Microscopy proved to be an important tool in
order to establish a correlation between the size of the microstructures and the

parameters of the focusing system.

In this work, the causes leading to a beam enlargement are discussed, as well as
the aberrations which affect the system. Finally, the advantages of using ions for

lithography purposes is pointed out.
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1. INTRODUCAO

A producéo de feixes de ions em aceleradores € muito utilizada para pesquisas
nas areas de fisica e materiais, mas também pode ser utilizada para aplica¢fes no setor

tecnoldgico e industrial, como no caso de fabricacdes de dispositivos eletrénicos.

Atualmente, a técnica de microfeixe de ions vem sendo bastante utilizada neste
contexto, pois se trata de uma técnica que possibilita a nano e micro-fabricacdo de
diferentes dispositivos, 2D e 3D, com alta razdo de aspecto, através de litografia direta.

O microfeixe de ions, como o préprio nome diz, nada mais é do que um feixe de
ions com dimensBes micrométricas, obtido através de um sistema de demagnifcacédo e
focalizacdo. O sistema de demagnificacdo, composto por duas fendas, chamadas de
objeto e imagem, é responsavel por reduzir as dimens@es do feixe, que inicialmente sdo
da ordem de centenas de micrémetros, a cerca de dezenas de micrometros. Neste ponto,
o feixe ja com tamanho bastante reduzido, é direcionado para um conjunto de lentes
magnéticas, que compdem o sistema de focalizacdo que tem a finalidade de focalizar
esse feixe em um Unico ponto, no plano focal, com uma dimensdo de poucos

micrometros.

Desta forma, com o objetivo constante de reduzir as dimensfes desse feixe as
menores possiveis, torna-se essencial o estudo de otimizacdo das partes que compdem
esse sistema Optico, tornando possivel o desenvolvimento de estruturas cada vez

menores para diferentes aplicagdes.

O Laboratdrio de Implantacdo l6nica da Universidade Federal do Rio Grande do
Sul possui um acelerador do tipo Tandetron de 3MV, no qual ha, dentre outras linhas de
trabalho, a linha de microfeixe de ions, responsavel por analisar e modificar materiais.
A aquisicdo do microfeixe ocorreu em meados de 2007 e a linha comegou suas

operacOes a partir de 2009. Atualmente, j& operante de forma sistematica, busca-se
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otimizar o sistema oOptico acoplado a linha, com a finalidade de obter feixe com

dimensdes menores do que 2,5 um? (menor dimenséo obtida até o0 momento).
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2. OBJETIVOS

2.1 Objetivo Geral

Este trabalho tem como principal objetivo otimizar o sistema Optico do
microfeixe de ions, através da modificacdo dos parametros que compdem o sistema de

demagnificacao e focalizacdo da linha de microfeixe de ions.

2.2 Objetivos Especificos

Os objetivos especificos deste trabalho séo:

e Variar o tamanho da fenda objeto que compde o sistema de demagnificagdo da linha
de microfeixe de ions.

e Irradiar amostras de poli (etileno tereftalato) com microfeixe de ions e analisar, por
microscopia eletronica de varredura (MEV), o tamanho das dimensGes obtidas para
cada tamanho de abertura.

e Correlacionar o tamanho da abertura da fenda objeto com o tamanho das dimens6es
dos orificios criados pela irradiagéo.

e Variar o tamanho da fenda imagem que compde o sistema de demagnificacdo da
linha de microfeixe de ions.

e Determinar quais os melhores valores de abertura das fendas objeto e imagem para se

obter o menor tamanho de feixe possivel.
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3. FUNDAMENTACAO TEORICA

3.1 Aceleradores de Tons

Aceleradores de ions sdo instrumentos essencialmente constituidos por uma
fonte de fons e um sistema de aceleragdo e direcionamento do feixe 2. Todos os tipos
de aceleradores, independentemente de seu grau de avanco tecnoldgico, obedecem aos
mesmos  principios basicos. Devido a disposicdo geométrica dos campos
eletromagnéticos responsaveis pela aceleracdo das particulas, basicamente sdo
classificados em dois tipos: ciclicos e lineares 2.

Os aceleradores ciclicos possuem basicamente uma fonte geradora de particulas
carregadas. Os aceleradores circulares sio também chamados de sincrotrons?. Alem de
sincrotron existem também os ciclotrons. Uma vez em ressonancia, a particula recebe
um ganho de energia cada vez que passa pelo campo elétrico oscilante. A corrente dos
aceleradores ciclicos é elevada e pulsante. E a medida que a particula ganha energia, a
trajetdria é descrita em forma espiral ou circular, controlada por meio de fortes campos

magnéticos 2.

Os aceleradores lineares fazem a particula carregada seguir uma trajetoria reta
onde a energia final obtida é proporcional a soma das diferencas de potencial geradas a
partir dos mecanismos de aceleragdo dispostos ao longo da trajetérial. Supondo
aceleradores de ions, tais aceleradores sdo compostos essencialmente por: uma fonte
geradora de ions, um sistema de analise, um sistema de selecdo de massa e uma unidade

de aceleragdo que serdo descritos a seguir 12,
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3.1.1 Fonte de lons

E o local onde se encontra o material que formara o feixe de jons. As fontes que
geram ions negativos, podem ser de dois tipos: sputtering ou duoplasmatron, que sao
utilizadas de acordos com o ion a ser acelerado 2. No caso de prétons, a fonte de
sputtering € composta de um alvo sélido de TiH que é irradiado com césio ionizado a
4KeV 3. As particulas extraidas deste alvo capturam elétrons devido a presenca do
cesio, produzindo ions negativos de H.

A producdo de ions H™ através de elétrons ocorre na fonte de duoplasmatron
através de um filamento de platina. Os elétrons sdo direcionados e confinados a uma
cavidade blindada por um forte campo magnético e posteriormente, gas de hidrogénio é

introduzido nessa cavidade para formar entdo ions negativos 2.

3.1.2 Sistemas de Selecdo de Massas

Os ions negativos, produzidos pelas fontes discutidas anteriormente, sdo pré-
concentrados e direcionados por um campo elétrico para o seletor de massas. O sistema
de selecdo de massa funciona como um espectrémetro de massa 2. O seletor possui um
eletroima cujo campo magnético atua sobre as particulas, fazendo com que elas sofram
um desvio de trajetoria, devido a relacdo entre a velocidade V, a massa m e a carga
elétrica g, como mostra a Figura 12°. A medida que as particulas passam
perpendicularmente pelo campo magnético B, uma forca magnética de modulo qVB ¢é

entdo exercida, equivalente a:

mv?2
R

=qVB 1)

Conhecendo o campo magnético B e a velocidade V da carga g, medida em
Coulomb, é possivel determinar a trajetéria e o sentido da forca magnética®. Dessa
maneira, a carga elétrica langada no campo magnético realizara um movimento circular

deraioR 2

A necessidade deste sistema ser instalado em um acelerador torna-se importante,

pois o feixe que sai da fonte apresenta impurezas, que ndo chegardo ao sistema de
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aceleracdo, pois ndo realizardo de forma correta o desvio causado pelo campo

magnético 23,

Figura 1: Representacdo do desvio das particulas, com energia cinética T quando sentem a presenca do
eletroima atuando. [adaptado de 2]

3.1.3 Sistema de Aceleracéo

E composto por uma série de eletrodos cilindricos que geram em seu interior um
campo elétrico uniforme. A energia maxima de operacdo do acelerador Tandetron do
LI, da universidade, é proporcional a 3 MV e apresenta a particularidade em acelerar
fons em dois estagios *. Inicialmente a fonte geradora produz ions negativos. Esse feixe
entra entdo no primeiro estagio de aceleracdo (conhecido como regido de baixa energia),
cuja entrada esta aterrada. Esses ions sdo atraidos até o terminal de alta tenséo, sofrendo
a primeira aceleracdo. No terminal, um trocador de cargas constituido por um alvo
gasoso de nitrogénio (stripper) faz com que uma vez interagindo com o0 gas, as
particulas do feixe possam perder um ou mais elétrons, tornando o feixe ions carregado
positivamente . No segundo estagio de aceleragdo, conhecido com regido de alta
energia (HE), a extremidade também é aterrada, de forma que os ions positivos serdo
novamente acelerados 3. Um esquema mostrando interior do tubo de aceleragdo, bem

como, o0 processo de aceleracdo é apresentado na Figura 2.

stn'i:per

LE HE

LU
X+

= Vp

Figura 2: Esquema mostra o processo de aceleracdo no interior da unidade de aceleragdo do Tandetron.
[adaptado de 2]
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Ao final do tubo de aceleracdo ha ainda um sistema de deflexdo que possui a

funcdo de direcionar as particulas carregadas para a linha de interesse.

A Figura 3 mostra um esquema completo do acelerador Tandetron, do

Laboratorio de Implantagdo I6nica da UFRGS, juntamente com as linhas de trabalho

existentes.
| SITEMA DE ACELERACAO | g )
/ pFEIXE
------ STRIPPER + + + + + + IMPLANTAGAO

SISTEMA DE
DEFLEXAO E
FOCALIZAGAO

RBs

_ T

/]

NRa

+

Figura 3: Esquema do acelerador Tandetron da UFRGS, juntamente com as suas linhas de trabalho.
[adaptado de 3]

3.2 A linha do microfeixe de ions

Como ja mencionado anteriormente, microfeixe de ions ou feixe de ions
focalizado nada mais é do que um feixe de ions com dimensdes da ordem de poucos
micrometros. 1sso é possivel gracas a um sistema Optico de demagnificacdo e
focalizacdo presente na linha. O sistema de demagnificagdo tem por objetivo principal

reduzir as dimensdes iniciais do feixe de ions que sai do acelerador *.

O sistema de demagnificacdo é composto por duas fendas (aberturas): a fenda
objeto e a fenda imagem #°. A fenda objeto tem como principal funcéo colimar o feixe
de ions incidente. Como a linha de microfeixe € muito longa, o feixe de ions sofre uma
divergéncia depois que passa pela fenda objeto. Por isso, torna-se necessario utilizar
outra fenda, a fenda imagem, posicionada antes do sistema de focalizagdo, que tem
como objetivo evitar a entrada de feixes muito divergentes. Esse processo tende a

favorecer a reducéo de aberragdes Opticas nos sistema *°.
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Localizado imediatamente apds o sistema de demagnificacdo, encontra-se o
sistema de focalizagcdo. O sistema de focalizacdo ird reduzir ainda mais o feixe e
concentra-lo em um plano focal 4. O sistema de focalizagdo da linha de microfeixe de
ions do LIl — UFRGS é composto por um sistema, chamado tripleto de Oxford, que
consiste basicamente de trés lentes magnéticas, na forma de cilindro e centradas ao
longo do feixe de ions®. Em cada lente, também conhecidas como quadrupolos
magnéticos, existem 4 bobinas que estdo posicionados com campos magnéticos nas

direcdes norte-sul alternadamente *°.

A Figura 4 apresenta um esquema da Optica geométrica do sistema de
demagnificagdo e focalizagdo da linha de microfeixe, com as respectivas distancias

entre cada um dos componentes e ao final o plano focal, no caso, a amostra.

Fenda objeto Fendalmagem Quadrupeolos magnéticos

Alvo

6.030 m 0.227 m 0.402 m 0.18 m
> € > €—>

L
A J
LA

0.909 m

L
A 4

Distancia Imagem

6.959 m

M
v

Distancia Objeto

Figura 4: Esquema da Otica geométrica do sistema de microfeixe de ions. A fenda objeto, responsavel
pela primeira reducéo do feixe; a fenda imagem com o principio de reduzir ainda mais o tamanho do feixe
e as lentes magnéticas posicionadas, a fim de convergir as particulas em um Unico eixo.
[adaptado de 6,7].

As diferentes formas de combinagdo entre as aberturas das fendas objeto e

imagem podem resultar no aumento das aberragfes e consequentemente alterar o
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tamanho final do feixe °. A capacidade de demagnificar um feixe ndo s depende dos
pardmetros relacionados as aberragdes cromaticas e esféricas do sistema Optico, mas
também de efeitos externos que serdo abordados mais adiante °. A capacidade do feixe
alcancar um ponto especifico dentro do alvo somada a contribuicdo do sistema de
focalizagdo do microfeixe define a razdo de aspecto®. A capacidade de alcance esta
associada a energia presente do feixe e & massa da particula incidente®. Quanto maior
for a energia do feixe e menor a massa da particula, mais elevado serd o poder de
alcance e razdo de aspecto do feixe, consequentemente a demagnificacdo sera

elevada 57,
3.2.1 Sistema de focalizacéo
- Lentes Magnéticas

Uma forma adequada a diminuir a dimensao do feixe, sem perda de corrente, é
associar a linha de microfeixe, um sistema de lentes magnéticas. Por isso, é dito que o
conjunto de lentes magnéticas é a parte mais relevante de toda a linha de microfeixe,
pois suas configuragdes influenciam tanto nas aberturas das fendas objeto e imagem

guanto no espacamento entre elas °.

O quadrupolo magnético, como dito anteriormente, € um conjunto de solenoides
formado por quarto polos N-S-N-S em torno do feixe %. Esse conjunto de solenoides
permite que um fortes campos magnéticos atuem nos ions com finalidade de focaliza-
los. Um quadrupolo magnético tem a propriedade em focalizar em um plano e defletir
no plano ortogonal. Dessa forma torna-se fundamental o acoplamento de, no minimo,

dois quadrupolos a fim de reduzir o feixe em ambas direcdes *°.

O desenho esquematizado na Figura 5 representa a associacdo de dois
quadrupolos magnéticos e ilustra a atuacdo do campo magnético na focalizagdo de ions.
Em (a) esboga a incidéncia do feixe de ions no primeiro quadrupolo. A representagdo
em (b) exibe os campos magnéticos 1-2 no sentido da convergéncia vertical, deflexao
horizontal e focalizacdo no eixo z, representado pelo ponto vermelho. Em (c) a
distorcdo no sentido horizontal é exemplificada e corrigida por meio do segundo

quadrupolo. Essa distor¢do, esbocada em (d), logo é corrigida pela acdo dos campos 3-4
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no segundo quadrupolo magnético e mantem a convergéncia na dire¢do z, resultando

em um feixe simétrico e menor.
a)
d) .H

Figura 5: llustracdo de dois quadrupolos magnéticos e a atuagdo do campo magnético na focalizacdo de
fons. Em (a) esboca o feixe de ions no primeiro quadrupolo. Em (b) exibe os campos magnéticos 1-2 no
sentido da convergéncia vertical, deflexdo horizontal e focalizagdo no eixo z, representado pelo ponto
vermelho. Em (c) a distorcdo no sentido horizontal € corrigida por meio do segundo quadrupolo. A
distorcéo logo é corrigida pela acdo dos campos 3-4 no segundo quadrupolo magnético e mantem a
convergéncia na direcdo z, resultando em um feixe simétrico e menor em (d). [adaptado em 3,4,6]

- Aberracdes das lentes

Ha& outros fatores que influenciam no tamanho do feixe. Dentre estes fatores
citam-se as aberracdes. O sistema de focalizacdo pode oferecer desde complexos efeitos
de aberracdo, até problemas mais evidentes, tais como vibra¢fes mecéanicas em torno da
camara de irradiacdo. As aberragdes mais comuns sdo: a aberracdo cromatica e esférica
e também o astigmatismo®. A pureza do material de fabricacéo das lentes, bem como, o
desalinhamento rotacional e translacional dos quadrupolos favorece o alargamento do
feixe e por isso devem ser minimizados para obter alto proveito do sistema de

focalizagéo *°.

O astigmatismo ¢é uma aberracdo que faz com que o feixe apresente um formato
cilindrico °. Esse efeito pode ser reduzido por meio de ajustes na fonte de alimentagio
do préprio quadrupolo, até que as coordenadas x e y do plano focal coincidam?. Na

pratica, a minimizacdo do astigmatismo é adquirida por meio da visualizacdo da
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fluorescéncia induzida pelo feixe em alvos luminescentes. A qualidade e a estabilidade
da fonte de alimentacdo do quadrupolo também apresentam grande importancia na
reducdo do astigmatismo. E recomendavel que a fonte seja estavel, evitando oscilaces

na corrente, que podem provocar uma modificacdo do plano focal da amostra °.

A aberragdo cromética é causada pela instabilidade da energia do feixe e
provoca 0 aumento das dimensdes do feixe. Esse efeito ocorre porque a ampliacdo do
feixe ¢ diferente nos planos “X” e “Y” devido as diferentes velocidades das particulas

do feixe.

A aberracdo esférica esta relacionada ao angulo de incidéncia que o feixe passa
pelas lentes magnéticas®. A minimizacdo desse efeito torna-se pertinente quando se

pretende obter um feixe de pequeno didmetro e elevada corrente.

O desalinhamento rotacional é considerado um efeito associado as lentes
magnéticas do tipo quadrupolar. Geralmente, o desalinhamento no sistema de
quadrupolos pode resultar em um feixe fora do eixo. Além disso, qualquer
desalinhamento translacional nas lentes pode contribuir no surgimento desta

aberragéo °.

-Alargamento do Feixe de Devido a Fontes Externas

Além dos efeitos das aberracGes, presentes no sistema de focalizacdo, fatores
externos, podem contribuir para o alargamento do feixe. Fatores como a boa
estabilidade da fonte ions, utilizacdo de fendas de boa qualidade, eliminar a presenca de
campos eletromagnéticos presentes no ambiente e evitar vibracBes mecanicas podem

reduzir o risco de alargamento do feixe devido as fontes externas.

Outros fatores que causam o alargamento do feixe sdo dispositivos externos, que
somados contribuem fortemente na interferéncia do campo magnético associado na
linha do microfeixe. E 0 caso dos transformadores, motores de passo e fontes de

alimentacdo elétrica em volta do ambiente de trabalho.

Mecanismos que provocam vibracdo também podem contribuir para o efeito de
alargamento. Uma forma de amenizar a vibracdo na linha € apoiar a camara de

irradiacio e a fenda objeto, separadamente, em blocos de concreto®. Além disso, a
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manutencdo de um bom sistema de vacuo também ajuda na obtencdo de um feixe de

boa qualidade.
3.2.2 Sistema de varredura

O sistema de varredura é composto por dois conjuntos de placas magnéticas ou
eletrostaticas localizadas antes ou depois do sistema de focalizacdo de acordo com a
necessidade. E mais conveniente usar um sistema de varredura eletrostatico, pois em
principio é mais rapido do que associar campos magnéticos >° Entretanto, o uso de uma

varredura eletrostatica exige que o sistema de varredura esteja em vacuo °.

3.3 Microfeixe de lons Aplicado a Estruturagio- Proton Beam Writing

Proton Beam Writing (PBW) é um processo litogréafico que permite a fabricacao

de microestruturas com alta razéo de aspecto °°,

A litografia por feixe de protons é muito semelhante a litografia por feixe de
elétrons (EBL), porém a utilizacdo de prétons ao inves de elétrons permite produzir
estruturas mais bem definidas. Isso ocorre porque, em geral, a energia utilizada na
técnica de EBL é bem menor do que a utilizada na técnica de PBW devido as
caracteristicas da interacdo do elétron com a matéria. O alcance projetado para o feixe
de prétons é muito maior do que o de elétrons, apesar do préton interagir mais com o

material.®

Na figura 6, em (a) é mostrado a comparacao da trajetéria do préton durante o

processo de PBW e em (b) a do elétron no processo de EBL no mesmo material.

a) p-beam writing (b)e-beam writing

2 VeV Protors 50 WV Bxcirons

| |

0

p

— - Polymer

Figura 6: Mostra a comparacdo da trajetéria do préton durante o processo de Proton Beam Writing em
(a) e (b) a do elétron no processo EBL. [adaptado de 11]
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3.4 Interacdo de ions com a matéria

De forma geral, a tendéncia de ions é diminuir sua energia cinética a medida que

penetram no material e interagem com os atomos da amostra © .

A taxa de energia perdida pela particula, ou neste caso pelo ion, em funcdo da
distancia percorrida ao longo do interior do alvo, (AATE) depende da velocidade do

projetil e da composicdo elementar do alvo®. Assim, a perda de energia por unidade de

comprimento pode ser definida como:

im AF _ dE
Alglog =— (E) )

A interacdo de ions com a matéria é definida em dois processos: as colisdes
elasticas entre ions e &tomos vizinhos pertencentes do alvo; e colisbes inelasticas entre

ions e a eletrosfera dos 4&tomos alvo.

O mecanismo de interacdo e perda de energia em materiais € bem conhecido e a
deposicdo de energia pode ser descrita através do freamento eletrdnico (Se) e freamento

nuclear (Sn), de tal maneira mostrada na Equagéo 3 °:
S=Se(E)+ Sn(E) (3)

O primeiro termo da Equacdo 3 representa o poder de freamento eletronico (Se)
relativo a transferéncia de energia do ion para o alvo, por meio de colisGes entre a
particula carregada e elétrons presentes no alvo 2. A medida que o elétron interage com
a particula idnica, ele pode atingir estados de maior energia, de forma que o &tomo alvo

se torne excitado ou mesmo ionizado %12,

Em contrapartida, o freamento nuclear (Sn) ¢ a parte complementar da interagdo
e perda de energia. O freamento nuclear estd associado a transferéncia de momento

entre fon incidente e atomo do alvo 3°.
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A identificacdo da massa dos atomos do alvo torna-se cada vez mais dificil a
medida que o feixe penetra no interior do alvo, devido a energia do feixe deixar de ser
monoenergética antes de uma colisdo, em uma certa profundidade, no interior do alvo °.
E por essa razdo, que calcular o transporte de jons se torna importante na caracterizacio
do trajeto da particula '*. Existem varios programas computacionais que permitem
simular a trajetéria do feixe no interior da amostra. Um deles € o SRIM (The Stopping
and Range of lons in Matter) 3. O SRIM é uma colegdo de pacotes de software que
calculam as trajetorias do feixe para qualquer combinagdo de energia, elementos do
alvo, espessura e tipo de projétil. Também é possivel obter, no SRIM, o straggling a
energia e o alcance longitudinal do feixe, bem como, o espalhamento de ion em uma
visdo transversal. O straggling estabelece a flutuacdo de energia nos sentidos, vertical
da simulagdo e horizontal do feixe %'°. No sentido vertical da simulagdo, o
espalhamento do feixe é chamado de straggling lateral. Do mesmo modo, o straggling
longitudinal determina a diferenca de energia ao longo da profundidade > & ", Ja o
alcance longitudinal é definido como alcance projetado, e estima quanto o feixe pode

penetrar em um determinado material "3,
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4. EXPERIMENTAL

Nesta secdo sdo descritas as condicbes em que 0s experimentos foram

realizados.

Para controle do tamanho do feixe, depois de modificado o tamanho das
aberturas, amostras de poli (etileno tereftalato) (PET) foram irradiadas seguindo um
padrdo de estruturacdo de pontos e submetidas a ataque quimico para remocao das
zonas modificadas. Os orificios criados pela irradiacdo sdo representativos do tamanho
do feixe e foram analisados utilizando técnicas de caracterizacdo como Microscopia
Eletrnica de Varredura (MEV), Emissao de Raio X Induzida por Particulas (PIXE) e
Microscopia de Transmisséo lonica (STIM).

4.1 Amostra

Para a realizacdo das medidas foram utilizadas folhas de poli (tereftalato de

etileno) (PET) com espessura de 12 um limpas e cortadas em tamanhos de 1cm? de érea.

4.2 Irradiagéo

As irradiagbes ocorreram no Laboratdrio de Implantagdo lI6nica (LII) do
Instituto de Fisica da Universidade Federal do Rio Grande do Sul, utilizando um

acelerador linear Tandetron, com tensdo nominal méxima de 3 MV.

Para a realizacdo dos experimentos foi utilizado um feixe de prétons, com

energia de 2,2 MeV. A fluéncia utilizada foi de 1x10* ions/cm?, em todos os casos.
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4.2.1 A linha de microfeixe de ions

A linha de microfeixe de ions pertencente ao acelerador conta com um sistema
de focalizacdo da Oxford Microbeam LTDA®. Esse sistema é composto por trés
quadrupolos magnéticos (lentes magnéticas), conectados em fontes de tensdo (PS). A
corrente aplicada a lente 1 é responsavel pela formagdo do foco horizontal, enquanto
que as lentes 2 e 3 encontram-se acopladas e sdo responsaveis pelo foco no sentido
vertical. A Figura 8 mostra a imagem panoramica da linha de microfeixe de ions do
LIl - UFRGS, enquanto que a Figura 8, apresenta um esquema do arranjo das lentes

magnéticas que compdem o sistema de focalizacdo da linha.

_/— Copo de Faraday Entrada do feixe
/ / Fenda Objeto

Scanner

N

v
= Fenda Imagem

Lentes Bomba de Vacuo

Camara de Irradiagao turbo molecular

Figura 7: Imagem panordmica da linha de microfeixe pertencente ao LIl -UFRGS.

Fenda Fenda
Imagem Objeto

Feixe

Scanner

Plano Focal

Figura 8: Representacdo do arranjo das lentes magnéticas da linha de microfeixe da Oxford Microbeam
LTDA ®. Na qual a lente 1 trabalha independentemente na formacdo do foco horizontal, enquanto as
lentes 2 e 3 trabalham de forma conjunta para a formagéo do foco vertical.[adaptado de 3]
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4.2.2 A camara de irradiacao

A camara de irradiacdo do sistema de microfeixe opera em vacuo (10
® mbar). E comum a realizacio de anélises simultaneas utilizando a técnica de
microfeixe i0nico. Devido a este motivo, no interior da camara de irradiacdo de uma
linha de microfeixe i0nico pode haver diferentes detectores. Na camara de irradia¢do da
linha de microfeixe de ions do LI, ha quatro detectores (3 do tipo barreira de superficie
e 1 do tipo Si(Li)). O detector de Si de barreira de superficie é utilizado para detec¢édo
de particulas carregadas (u-RBS, u-NRA e STIM), enquanto que o detector de Si(Li) é
utilizado para a deteccdo de raios-X (utilizado em analises de p-PIXE). Além disso,
dentro dessa camara esta o copo de Faraday, responsavel pela determinacao da corrente
que passa pela amostra e o porta amostras posicionado no centro da camara de

irradiacao.

A Figura 9 apresenta uma imagem da camara de irradiagdo da linha de

microfeixe idnico do LII-UFRGS e a

Figura 10 mostra um esquema desta cAmara com 0 posicionamento de cada
um dos detectores existentes. Os detectores de p-RBS ,u-NRA e STM off-axis, estdo
posicionados a 135°, 158° e 23°, respectivamente, tendo como referéncia o angulo de
incidéncia do feixe. A 0° encontra-se posicionado o detector de STIM on-axis,

juntamente com o copo de Faraday 384,
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Y
Figura 9: Imagem da cdmara de irradia¢do da linha de microfeixe de ions, do LII-UFRGS.

Copo de Faraday Detector de PIXE

Amostra
° Detector de RBS/NRA
Detector de STIM on-axis Detector de STIM off-axis

Figura 10: Representacdo do interior da camara de irradiacdo e a posi¢do dos detectores p-PIXE, u-RBS,
HU-NRA, STM off-axis, STIM on-axis referente ao feixe incidente e do copo de Faraday. [adaptado de 8].

4.2.3 O porta-amostra

Para realizar as medidas, € necessaria a existéncia de um porta amostra
posicionado na parte central da cadmara de irradiagdo O porta-amostra que compde a
camara de irradiacdo da linha de microfeixe idnico foi confeccionado em aco inoxidavel
e possui cinco espagos onde sdo colocados suportes de aluminio com as amostras,

conforme ilustra a Figura 11. Em uma dessas posi¢fes, hd um suporte com quatro grids
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de cobre, uma lamina de quartzo e um pequeno cristal (YAG), utilizado para realizar a
focalizacdo do feixe. Os grids possuem tamanhos de 75, 600, 1500 e 2000 mesh. A
posicdo do porta-amostra € controlada de forma precisa por intermédio de uma

plataforma eletronica, via computador, orientada sob referencial cartesiano 2.

600 mesch 2000 mesch Quartzo

YAG

Quartzo
Criszal de YAG

Local onde a
amostrs ¢
afbada

Figura 11: Desenho do porta amostra com grids de cobre e quartzo fixado e o local onde as amostras séo
posicionadas. [adaptado de 3].

4.2.4 A determinagéo do tamanho do feixe

A dimensdo do feixe tem papel indispensavel na otimizacgdo do sistema Optico
de uma linha de microfeixe. Na prética, & necessario visualiza-lo. A visualizacdo do
feixe € obtida por meio da luz emitida quando este passa a ter contato com quartzo ou
cristal YAG, colocado junto ao porta-amostra. Para determinar o didmetro do feixe é
necessario realizar uma varredura em cima do grid de 2000 mesh, em uma area
equivalente a 25x25um, de tal maneira que passe no grid apenas por uma barra
horizontal e vertical. A preferéncia em utilizar o grid de 2000 mesh esta associada aos
furos e largura das grades possuirem separacdes pequenas®. Segue abaixo a relagio do
tamanho dos furos e largura da grade de cada grid no Quadro 1.
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Quadro 1: Valor do tamanho da fenda e largura de cada grid utilizado para estabelecer a dimensdo do
feixe.

Grid (mesh) Dimenséo do Furo (um) Largura da Grade (um)
Grid 75 mesh 285.00 5

Grid 600 mesh 37.00 5

Grid 1500 mesh 11.50 5

Grid 2000 mesh 7.50 5

A estimativa da qualidade e do tamanho do feixe é realizada de forma
qualitativa, através da criacdo de mapas 2D, utilizando as técnicas de p-PIXE e/ou
STIM. A escolha de uma técnica em relacdo a outra ocorre unicamente pelo tempo de
andlise, sendo que a técnica de STIM apresenta as imagens mais rapidamente.
Posteriormente é feita uma medicdo do centro de um buraco a outro, em ambos 0s
sentidos, vertical e horizontal (em formato de “L” invertido), conforme mostra a Figura
12 (a). A seguir, obtem-se um espectro alusivo a esta medicdo, que apresenta dois perfis
de linha na forma de picos. O primeiro pico é referente ao perfil no sentido horizontal
enquanto que o segundo pico é relativo ao perfil do sentido vertical (Figura 12 (b)). Por
fim, a dimensdo do feixe para cada sentido pode ser estimado através da diferenca entre

do ponto minimo e do ponto méximo do pico correspondente.

Figura 12: A imagem fotografada da varredura submetida ao grid de cobre de 2000 mesh. Em (a) mostra a
trajetoria configurada em “L” invertida a mover-se sob o grid de cobre e (b) visualizacdo do pico
representativo da passagem do feixe pelas barras do grid e a curva gaussiana formada para determinagéo
do didmetro do feixe, tanto no sentido horizontal quanto vertical.

4.2.5Padréo de estruturacdo

O padréo de estruturacdo é uma figura que sera reproduzida no material durante
a estruturacdo. Em teoria, qualquer figura é possivel, desde que o arquivo em que ela

esteja apresente 2D, seja monocromatica (P&B) e quando salva, estar em formato
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bitmap com dimensdes de 256 x 256 pixels. O padrdo P&B é muito importante, pois é
através dele que o programa ir& saber qual o desenho a ser reproduzido. Toda a parte
preta da imagem ndo sera irradiada, enquanto que a zona branca sera demarcada como a

area a ser modificada.

O tamanho nominal de cada pixel (Tpixe) € UM pardmetro que pode ser
facilmente modificado, uma vez que depende diretamente da &rea de varredura
selecionada e da quantidade de pixels existentes no arquivo de bitmap, escolhido como

matriz para 0 processo de estruturacdo, como pode ser visto atraves da equacao abaixo:

area do scan (um?)
Tpixelr = 3
pixel 256x256 pixels (3)

Para verificar o real tamanho do feixe durante a estruturacdo e poder mensura-lo
de forma mais precisa, utilizamos uma area de varredura de 256 x 256 um?. Neste caso,
temos uma relagdo onde 1 pixel equivale a 1 pm? na amostra. Neste trabalho, utilizamos

durante a estruturacdo, um padrdo de pontos de 1pixel?, conforme ilustra a Figura 13.

I. -:IT
—

Ll i

20 pixels

Figura 13: Padréo utilizado para otimizago do sistema de microfeixe de ions.

4.3 Ataque Quimico

Apbs o procedimento de irradiacdo foi realizado um ataque quimico para
remocdo das zonas modificadas pela acdo do feixe. As amostras de PET, foram
submergidas a uma solugdo de hidroxido de sédio 6 M ( NaOH Merck 99% P.A) a 60°C

durante 30 s, afim de promover a remogéo das zonas irradiadas pelo microfeixe 1°.

4.4 Técnicas de Caracterizagéo
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Nesta secdo serdo apresentados os principios basicos de funcionamento das
técnicas analiticas utilizadas neste trabalho e a importancia de cada uma delas neste
estudo.

4.4.1 Emissao de Raio X Induzida por Particulas (PIXE)

A emissao de raios-X induzida por particulas (PIXE) consiste na identificacdo de
um elemento através da emissao de raios-X caracteristicos pela desexcitagdo dos atomos

do material #°16,

A andlise de PIXE pode ocorrer também através da incidéncia de um feixe de
prétons focalizado, ou seja, o0 U-PIXE. Gragas ao sistema de varredura presente na linha
do microfeixe ibnico, é possivel criar mapas elementares ao longo de uma determinada

regido, ou que identifique a distribuicdo de um elemento na amostra.

Neste trabalho, a técnica de pu-PIXE permite realizar uma analise qualitativa do
tamanho do feixe. Como utilizamos um grid de cobre para realizar a medicdo do
tamanho do feixe, criamos um mapa elementar do cobre (Figura 12 a), que utilizaremos

para estimar o tamanho do feixe de prétons.

4.4.2 Microscopia lonica de Varredura por Transmissao (STIM)

A microscopia iénica de varredura por transmisséo (STIM) permite a descrigédo
de um material baseado na perda de energia de um ion a medida que atravessa o
material. A técnica resulta na formacdo de um mapa alusivo a perda de energia 3’8, O
STIM permite a microanalise, em forma de mapas do material em estudo e podem ser
obtidas informacgdes com relacdo a distribuigdo da densidade ao longo do material, bem

como a espessura 3>78,

A técnica pode ser utilizada de duas diferentes formas: on-axis e off-axis. O
STIM on-axis, consiste em colocar detector de ions alinhado ao feixe incidente e
posiciona-lo atras da amostra. J4, o STIM off-axis utiliza um detector posicionado,
geralmente entre 15 e 45° em relacdo ao angulo de incidéncia do feixe 3°8,

A aquisi¢do da imagem utilizando a técnica de STIM é mais rapida e neste
trabalho o STIM on-axis foi utilizado com o mesmo objetivo da técnica de pu-PIXE, ou

seja, estimar o tamanho do feixe de forma qualitativa.
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4.4.3 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

A microscopia eletronica de varredura (MEV) é um recurso muito utilizado
pelos cientistas para analise microestrutural de amostras em forma sélida. O resultado
da andlise é a formacdo de uma imagem, obtida pela deteccdo de elétrons secundarios
ou retroespalhados, de acordo com o objetivo do experimento!’. A deteccdo de elétrons
secundarios, emitidos pela interacdo do feixe de elétrons com o material, fornece ao
analista uma imagem topogréfica de alta resolugcdo, enquanto que a deteccdo de elétrons
retroespalhados fornece informacdes referentes a composicdo da amostra (contraste em

funcdo do numero atdmico)'’8,

Neste trabalho a técnica de MEV foi utilizada para mensurar o tamanho dos
orificios criados pela agdo do feixe de prétons. Com isso, foi possivel obter com mais
precisdo a variagdo do tamanho do feixe, durante o processo de otimizagdo do sistema

optico do microfeixe.

Devido ao fato das amostras serem isolantes, antes da analise foi necessario
submeter as amostras a um processo de metalizacdo. A metalizacdo consiste em recobrir

a superficie da amostra, com um material condutor da ordem de nanémetros.

As medidas de MEV neste trabalho foram por meio de um microscépio da
ZEISS modelo JIB4500, situado no Laboratério de Implantacéo I6nica. Foram medidas,
através do programa IMAGE J® 19 as dimensdes vertical e horizontal dos orificios
criados por meio das irradiagdes, bem como a area. Para cada valor de abertura da fenda
objeto, foram medidos mais de 20 pontos, o que permitiu ter um valor médio e o desvio

padrdo do mesmo.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste trabalho, pretendeu-se realizar o processo de otimizacdo do sistema de
demagnificacéo da linha de microfeixe de ions do LI, basicamente através do processo
de modificacdo dos valores das aberturas da fenda objeto e da fenda imagem.

Devido a problemas na fonte do acelerador de ions durante 0 andamento dos
experimentos, ndo foi possivel realizar a otimizacdo da fenda imagem. Sendo assim,
para essa parte serdo relatados os procedimentos de otimizagéo previstos, bem como os
resultados esperados.

5.1 A Fenda objeto

Os processos de estruturacdo utilizando como ferramenta o microfeixe de
prétons iniciaram em meados de 2010. Ao longo de 3 anos, percebeu-se uma
discrepancia significativa da figura inserida como padrdo de estruturacdo e a estrutura
formada apds a irradiacdo. De forma geral, as figuras ndo apresentavam a simetria
prevista no padréo, nem as dimensdes esperadas. A figura 14, ilustra o resultado de uma
estruturacdo com feixe de protons de uma membrana polimérica, que utilizou como
padrdo uma matriz de pontos com 1 pixel?, onde a relagdo pixel/micrometro era
igual a 1. Descartadas hipoOteses de processo, comegou entdo a investigacdo da

importancia de otimizacgdo do sistema Optico da linha de microfeixe.

Depois de um estudo tedrico sobre os valores das aberturas da fenda objeto,
concluiu-se que tais valores encontravam-se invertidos. Nessa oportunidade, o valor da
abertura em X da fenda objeto encontrava-se em 640 um e a abertura em Y, encontrava-

se em 670 um.

UNIVERSIDADE FEDERAL DO RIO GRANDE DO SUL - UFRGS



34

)

oo
S

B W U W AW W W W B
o O
3 3 0 X W3 K )

e eeoe >
ecees e s®»®

-
N
|
’
J
0
e
’
.

20 pm

Figura 14: llustra o resultado de uma estruturagdo com feixe de prétons de uma membrana
polimérica, que utilizou como padrdo uma matriz de pontos com 1 pixel?, onde a relagéo
pixel/micrometro era igual a 1.

Segundo a literatura, para o sistema de focalizacdo do tripleto de Oxford, a
demagnificacdo do sistema ocorre de forma diferenciada nos eixos “X” e “Y”, sendo
que no eixo “X” a demagnificagdo é mais elevada. Desta forma, a falta de simetria
observada nas estruturas produzidas pelo microfeixe estava associada a esta inverséo

dos valores de abertura da fenda objeto.

Apo6s a mudancga dos valores das aberturas da fenda objeto, a leitura da corrente
teve um acréscimo significativo. Antes desse ajuste, o intervalo dos valores de corrente
de trabalho ficavam entre 10 e 100 pA, depois da inversdo dos valores, esse valores
chegaram a atingir 1nA. Porém, é importante lembrar que a corrente de ions tem forte

dependéncia com os parametros de ajuste da fonte de ions.

Os resultados de estruturagdes apos a inversdo dos valores sdo ilustrados na

figura 15 e 16. E mostra a reducdo do tamanho da area estruturada.
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Figura 16: llustra o resultado de estruturacdo ap6s a inversao dos valores da fenda objeto.
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Com o objetivo de reduzir ainda mais as dimensfes do feixe verificou-se se
pequenas variagdes nos valores das aberturas apresentariam modificacGes de tamanho
de feixe significativas. Para tanto, variou-se 15 um para mais e para menos em cada
um dos eixos, em intervalos de 5 um. Os resultados estdo expostos a seguir na
Tabela 1, onde é comparado o valor de feixe medido no inicio de cada medida,
através dos mapas de PIXE e STIM, com o valor de area medido para as variacdes

de abertura.

Percebe-se que mesmo a inversdo dos valores das fendas ndo é suficiente para
ter uma reproducdo fidedigna dos tamanhos do feixe estimado qualitativamente atraves
de PIXE e STIM e os tamanhos medidos por MEV. Além disso, nota-se em alguns
casos, uma grande diferenca entre os tamanhos de feixe estimados e obtidos. Por fim,
para seguir com os demais ajustes, se tomard como tamanho de abertura para fenda
objeto os valores de 670 um em “X e 650 um em “Y” (figura 17 (B)), que mesmo nao
apresentando a menor razao entre os tamanhos de feixe estimados e medidos,

apresenta o menor tamanho de feixe medido.

Tabela 1: Valores de 4rea estimada e drea medida em fungio dos valores de aberturas para os eixos “X”
e “Y” da fenda objeto. Em destaque é apresentada os valores de referéncia das aberturas da fenda objeto e
0 tamanho da abertura que apresenta o menor orificio estruturado.

Valor das Aberturas Area estimada | Area medida do ’Razao (.entre a
(um) o ffsite () o e () area estimada e

Eixo “x” Eixo “y” medida

685 640 1,69 5,46+0,18 3,23

680 640 2,40 6,23+0,13 2,59

675 640 2,89 6,74+ 0,37 2,33

665 640 2,40 6,01+0,21 2,50

660 640 1,32 6,06+ 0,19 4,59

655 640 1,82 5,84+ 0,35 3,20

670* 640* 3,24 6,86+ 0,22 2,11

670 655 0,64 6,39+ 0,31 9,98

670 650 0,99 4,25+0,35 4,29

670 645 1,92 6,28+ 0,18 3,27

670 635 2,50 6,08 + 0,32 2,43

670 630 2,70 5,49 +0,25 2,03

670 625 2,24 570+ 0,17 2,54

e Valores de referéncia
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Figura 17: A imagem de MEYV ilustra o resultado provocado pela inversdo das aberturas da fenda objeto.
Em (a) as aberturas 670 um em “X e 640 um em “Y, e em (b) as aberturas 670 um em “X e 650 um em
“Y” da fenda objeto.

5.2 A fenda imagem

Devido a problemas técnicos com o acelerador Tandetron do LII, ndo foi
possivel realizar os experimentos que permitiriam otimizar os valores de abertura para a
fenda imagem. Desta forma, desta secdo em diante serdo descritos os procedimentos que

seriam adotados para os experimentos, bem como, os resultados esperados.

Primeiramente, realizariamos uma centralizacdo do feixe, abrindo toda a fenda,
em ambos os sentidos e verificariamos o valor da corrente detectado pelo copo de
Faraday. Posteriormente, fechariamos um lado da abertura em um dos sentidos, até que
a corrente chegasse a metade do valor inicial observado. Fechando a abertura no outro
sentido, quando a corrente chegasse ao valor de zero, teriamos chegado ao centro da

fenda.
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Ap0s identificar a posicdo central da fenda imagem, as coordenadas “X” e “Y”
dessa fenda seriam variadas em 15 pum para mais e para menos, com intervalo de 5 pm.
Dessa forma, para cada valor “X” e “Y” da fenda imagem uma irradiacéo seria realizada
na amostra e em seguida esta seria mergulhada em uma solucéo corrosiva, a fim de
remover as zonas modificadas pela acdo do feixe. As microestruturas formadas pelo
processo de irradiacdo e ataque quimico seriam entdo analisadas por MEV e

comparadas com as medidas qualitativas feitas no microfeixe.

5.3 Sistemas de focalizacdo

Apos a realizacdo da otimizacdo da fenda imagem, novos valores para a
focalizagdo do feixe deverdo ser estimados, variando assim as correntes associadas as

bobinas magnéticas.

5.4 Alargamentos do feixe devido a fontes externas

Os casos relacionados a vibrages mecanicas, campos eletromagnéticos em
torno do ambiente de trabalho e instabilidade do alvo também sdo fontes externas que
contribuem na irregularidade do feixe e devem ser minimizadas para que haja a reducéo

do tamanho do feixe.

A cémara de irradiacdo e a fenda objeto sdo apoiados, separadamente, em

blocos de concreto para amenizar vibragGes®.

O angulo de incidéncia do feixe recém saido do acelerador também é um fator
que contribui no alargamento do feixe, pois quanto maior o angulo de deflexdo mais

dificil é torna-lo estavel, sem perda de corrente.

Além disso, introduzir em uma linha de microfeixe fendas de boa qualidade
pode resultar em um feixe mais regular. Por esta razdo, deve ser levada em conta a
geometria das aberturas, como também garantir um bom acabamento submicrometrico,
de modo a remover o espalhamento do feixe®. Nesse caso o sistema de microfeixe

possui fendas de 6tima qualidade.

Outros fatores que causam problemas no alargamento sé&o dispositivos externos,

que somados contribuem fortemente na interferéncia do campo magnético associado na
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linha do microfeixe. E o caso dos transformadores, motores de passo, fontes de

alimentacdo elétrica e ventilador em volta do ambiente de trabalho.
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6. CONSIDERACOES FINAIS

Este trabalho de conclusdo de curso teve como énfase averiguar, na linha de
microfeixe, os problemas do feixe causados por diferentes formas de combinagédo de
tamanho entre fenda objeto e fenda imagem com o sistema de focalizagdo do
microfeixe. De acordo com o propdsito, o tamanho e formato evidenciado dos orificios
em amostras de poli (etileno tereftalato) permitem determinar os melhores valores de
aberturas das fendas objeto e imagem no sistema de microfeixe existente no Laboratorio
de Implantacéo de 16nica da UFRGS.

Com um embasamento mais experimental, pode-se apresentar topicos referentes
as partes do funcionamento do sistema de microfeixe de ions, assim como uma melhor
compreensdo sob a acdo das lentes magnéticas na convergéncia do feixe, amplamente

abordada na literatura cientifica.

Em vista do que foi apresentado, serda dado prosseguimento das atividades
propostas, apos a conclusao dos reparos no sistema de aceleracdo. Devido a manutencao
inesperada do acelerador Tandentron, a perspectiva da otimizacdo do sistema de

microfeixe é obter um feixe mais bem definido.
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