Departamento de Fisica

PRODUCAO E CARACTERIZACAO DE FILMESFINOSPARA
SENSORES OPTO-MAGNETICOS

Aluno: Rafael M endes Barbosa dos Santos
Orientador: Marco Cremona

I ntroducéo

Atualmente tornouse muito importante o uso de displays em equipamentos €l etrdnicos.
Com isso, diversas pesguisas vém sendo realizadas com a finalidade de desenvolver e estudar
estruturas e materiais adequados a criacdo de fontes luminosas em miniatura bem como
componentes fotdnicos e optoeetrénicos mais compactos. A optoeletrénica vem se
desenvolvendo répida e constantemente, mostrando ser uma tecnologia estratégica para o
progresso tecnolégico do pais, assim como uma promissora aea de investimento
internacional. Acompanhando uma crescente evolucdo dos dispositivos de imagem e
percebendo a necessidade de maior leveza, baixa poténcia, grande angulo de viséo e
dispositivos de comunicagdo manuais portateis, a industria de telas planas voltou seu foco
para os displays conhecidos como Organic Light Emitting Diodes (OLEDS), os diodos
organicos emissores de luz [1]. Estes dispositivos sao feitos de heteroestruturas que consistem
de um substrato de vidro sobre o0 qual séo depositadas finas camadas de material orgéanico
entre dois el etrodos, conforme ilustrado na Fig. 1.

O Laboratério de Optoeletronica Molecular (LOEM) da PUC-Rio vem redizando um
intenso trabalho de pesquisa nessa nova tecnologia, onde se pode destacar a producéo e
caracterizacéo de OLEDs [2] e também a producdo e caracterizacdo de novos e etrodos que
podem ser utilizados na producdo de OLEDS, tais como ITO (6xido de indio dopado com
estanho) e novos materiais ferro-magnéticos como por exemplo o Fe/B/Si para a producéo de
OLED com propriedades optico- magnéticas..

Além das atividades de pesquisa, o laboratorio LOEM sob orientacdo do professor
Marco Cremona se propde a formacao de recursos humanos, através de bolsas de doutorado,
mestrado e iniciagdo cientifica. Essa iniciativa tem sido de grande importancia e
aproveitamento tendo em vista que o auno de IC tem a oportunidade dce entrar em contato
com trabal hos cientificos e a0 mesmo tempo colaborar com as ativi (gl
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Fig. 1 — Estruturatipica deum OLED.
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Objetivos

Os objetivos a serem realizados neste trabalho séo produzir e caracterizar filmes finos
com propriedades opto-magnéticas para sensores, como também auxiliar na producéo e
caracterizacdo de OLEDs, FOLEDs (Flexible OLED) e TOLEDs (Transparent OLED) em
nossos laboratorios.

M etodologia e Resultados

Para a realizac8o das deposicdes de filmes finos com propriedades opto- magnéticas €
necessario o completo dominio da técnica de deposicdo conhecida como “rf magnetron-
sputtering”, cujo esquema esta representado nas Figuras 2 e 3.

Figuras2 e 3 — Esquemadesistemaderf sputtering — 1— Campanula; 2 — Saida para bomba véacuo; 3 —
Chuveirinho; 4 — Porta-substrato; 5 — Canhéo de plasma; 6 — Alvo; 7 — Saida para medidor de presséo;

Sendo assim, durante esta primeira fase do projeto foram realizadas uma série de
deposicdes de filmes finos de ITO e Silica, para a obtencdo do dominio da técnica, com
orientacdo e supervisdo do professor e de seus aunos de pdsgraduacdo que trabalham em
nosso |aboratorio.

Essa técnica consiste em pulverizar um avo feito do material que se desga depositar,
em um ambiente de alto vacuo. Nessa deposi¢do um gas de trabalho (em nosso caso argdnio)
€ionizado e acelerado pelo capacitor, atingindo o alvo e fazendo com que pequenas particulas
se desprendam e cheguem até o substrato. A espessura do filme depositado é controlada pelo
tempo de deposi¢cdo. Em nosso caso os parametros de deposicéo utilizados foram extraidos do
resultado obtido de outro trabalho de iniciacdo cientifica desenvolvida em nosso laboratorio.
[Tabela 1]
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Tabela 1- Parametros de deposicéo dos filmesde ITO e SiO,

Alvo Poténcia Tempo Pressdo de Ar Espessura
ITO 6W 2h 8,0.10* torr 1000 A
ITO 20W 40min 1,4.10° torr 1500 A
SO, 100W 16min 1,2.10™ tor 900A
SO, 50W 30min 6,5.10* torr 1800A

Simultaneamente, foi necessario passar pelo processo de aprendizagem de caracterizacdo dos
filmes finos de ITO produzidos através da utilizagdo dos seguintes equi pamentos:

- Perfilometro (Lab-Sem/CETUC): usado para medir a espessura dos filmes. A
observacdo das amostras pela camera do aparelho também foi Util para observar-se a
morfologia dos filmes.

- Bio-Rad (Lab-Sem/CETUC): usado para determinar a resistividade, a mobilidade e o
numero de portadores.

Contudo, logo no inicio das atividades de aprendizagem de deposicéo de filmes finos
por sputtering tivemos um problema com a bomba que produz o vacuo necess&rio as
deposicdes, 0 que retardou 0 processo de desenvolvimentos dessas atividades porque foi
necessario mandé: la ao conserto.

Com isso os trabalhos de deposi¢cao por sputtering ficaram suspensos por algum tempo
e foi dado um grande foco as atividades de auxilio na producéo e caracterizacéo de OLEDs.
Para isso foi necessé&rio iniciarmos um trabalho sistemético das atividades de producéo e
caracterizacdo dos OLEDs utilizando outra técnica de deposicdo denominada Deposicéo
Térmica Resistiva, cujo o sistema pode ser visto na Figura 4.

Figura 4 — Univex 300, onde realizamos as deposi¢des de matérias organico paraaproducgédo de OLEDs.
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Nessa técnica 0 material a ser depositado € aquecido através de efeito Joule pela
passagem de corrente através do cadinho que o contém. Com esse aquecimento, o material
evapora ou sublima chegando até o substrato de maneira controlada em um ambiente de ato
vécuo. A espessura do filme depositado € monitorada durante a deposi¢éo por um cristal de
guartzo localizado dentro da cAmara de vacuo, cujos parametros e gjustes sdo inseridos a um
controlador externo. Contudo, para a utilizacdo dessa técnica foi necessario novamente um
periodo de aprendizagem, através de uma série de deposicbes com materiais organicos
utilizados na producéo de OLEDSs, tais como: Algs, NPB, CuPC, complexo organico de Eu
[Eu(bmdm)s(tppo)2], Ygs e Lags. E mais recentemente, um novo materia Eu(btfa); 4,4’ -
Bpy.EtOH acompanhado do professor responsavel ou de seus alunos de pés-graduacéo.

Para a producao destes dispositivos é necessario cumprirmos basicamente trés etapas.

Na primeira etapa fazemos a preparacdo dos substratos e logo em seguida a litografia sobre o
ITO, na segunda etapa comegamos um rigoroso processo de limpeza para por Ultimo, terceira
etapa, realizarmos as deposi ¢des desejadas.

i) Preparacéo dos substratos e Litografia

Em gera a preparacdo dos nossos substratos se da através do recorte de uma placa de
ITO comerciad em dimensdes desgjada, em seguida € colada sobre o substrato uma fita
adesiva na qual desenhamos o formato do dispositivo [Figura 5].

Apobs 0 desenho passamos uma solugdo de agua destilada e zinco em pd, esperamos
secar, e logo em seguida mergulhamos 0s mesmos em uma solugdo 7:3 congtituida de &gua
destilada e é&cido cloridrico, depois verificamos se a corrosdo foi bem sucedida e damos
continuidade ao processo.
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Figura5. Formato tipico dos dispositivos e processo de corroséo do ITO

i) Limpeza

Apbs de mergulhados em solugdo de acido, os substratos sdo transferidos para um
Becker com solucéo 9:1 de dgua destilada e detergente industrial. Essa solugdo € aguecida até
que se inicie fervura, e logo em seguida é transferida para o ultra-som onde permanece por
10minutos. Terminado isto, transferimos os substratos para outro Becker com &gua destilada e
novamente é aquecido até a fervura; esse processo se repete algumas vezes até sair todo o
detergente e depois transferido para o ultra-som por 10minutos.

O proximo passo é transferi-10s para um Becker com acetona PA e leva-1os ao ultra-som
por 15minutos, e por fim coloca los em um Becker com dcool iso-propilico e leva-los ao
ultra-som por 15minutos.
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iii) Deposicoes

Apoés a limpeza os substratos estédo prontos para serem utilizados na fabricacdo dos
dispositivos.

A fabricacdo dos OLEDs acontece da forma explicada a seguir.

Primeiro é depositado sobre o ITO (anodo) um filme fino que possui a caracteristica de
injetor de buracos, em seguida € depositado o filme orgéanico eletroluminescente, depois o
filme que possui a caracteristica de injetor de elétrons e por Ultimo o catodo, que em nosso
caso € 0 Aluminio.

A caracterizacdo fisica dos filmes depositados e dos diversos dispositivos
desenvolvidos é realizada utilizando diferentes equipamentos.

- Perfildmetro: usado para medir a espessura dos filmes.

- Espectrofluorimetro: usado para medir o espectro de emissao dos OLEDs produzidos.

- Espectrofotdmetro; utilizado para medir absorbancia do filme.

-Fonte programével tensdo-corrente (Keithley 2400) utilizada para medir a curva
caracteristica tensdo- corrente dos dispositivos.

Dentre os materiais organicos citados acima vale a pena destacar o dispositivo
produzido com o Complexo de Eu [Eu(bmdm)s(tppo)-], que possui a seguinte configuragao:

ITO/NPB (400)/[Eu(bmdm)s(tppo). (450)/Algs (200)/ Al (1500), onde os numeros entre
parénteses indicam as espessuras em A.

Nesta configuragdo foram obtidos bons resultados. Porém os melhores resultados foram
obtidos com os dispositivos feitos somente com duas camadas:

ITO/NPB (400)/ [Eu(bmdm)s(tppo). (450)/Al (1500)

Este dltimo, também, possui uma emisséo eletroluminescente na regido vermelha do espectro
eletromagnético com um pico predominante no comprimento de onda de 612nm (vermelho)
com uma banda bem estreita, quase monocromética (Figura 6). Este dispositivo teve um bom
desempenho mostrando-se um 6timo candidato na fabricacéo de OLEDs.
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E importante ressaltar que as atividades de producZo de filmes finos com propriedades opto-
magnéticas ja comecaram utilizando um alvo de Fe (77.75%)/B(15%)/Si (7.5%) (pureza de
99.9%). Nesta fase preliminar, estamos determinando as melhores condic¢des de deposicéo e
também de analise do comportamento do material para que, em seguida, possamos dar inicio
a caracterizacao dos filmes como também a producéo de OLEDsS com a seguinte estrutura:

Camada magnética / camada injetora de buracos / composto orgéanico eletroluminescente /
ITO.

Conclusdes

A Iniciagdo Cientifica me permitiu ter contato com técnicas e métodos de andlise de
atividades experimentais, nas quais através da orientagdo do professor e de seus alunos de
pOs-graduacao, posso participar ativamente. Por isso estou apto para realizar deposi¢oes tanto
pela técnica ‘tf magnetron-sputtering” quanto pela técnica térmica resistiva. Com isso 0s
trabalhos de producéo e caracterizacdo de filmes utilizando o alvo com propriedades opto-
magnéticas tiveram inicio, contudo € preciso mais estudos e investigages para que possamos
obter maiores resultados.

Com relagdo ao apoio dado as atividade de producdo e caracterizacdo de OLEDS,
temos trabalhos em andamento com o Eu(btfa)s 4,4’- Bpy.EtOH, na producdo de OLEDs e
ZnO:Eu, 0 que me traz maior experiéncia e também é importante para o desenvolvimento do
laboratdrio.

Os trabalhos que desenvolvi nesta iniciacdo cientifica foram muito importantes para o
meu crescimento académico, pois pude ver na prética, certas coisas que até entdo sO havia
visto na teoria, dém de exigir uma organizagdo e compromisso para efetuar as pesquisas.
Além disso, a minha participacdo efetiva nas atividades laboratoriais estd sendo muito
importante para a realizac&o de trabalhos em artigos e participacdo em conferéncias nacionais
e internacionais.
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