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RESUMO

O trabalho apresentado nessa dissertagdo consiste fundamentalmente no estudo (projeto),
desenvolvimento e teste de um dispositivo eletronico destinado a obtengdo de parametros
elétricos e térmicos, como resistividade elétrica, bandgap, condutividade térmica e coeficiente
de Seebeck, baseando-se em técnicas de aquisicdo por quatro pontas e processamento digital
dos sinais analdgicos adquiridos. A ferramenta como um todo ¢ destinada a medi¢do desses
parametros sobre filmes finos (nanométricos) semicondutores, especialmente destinados para
analise e desenvolvimento de sensores de gas, ou de termo geradores. O dispositivo permite
uma ampla gama de recursos, possibilitando variagdes de temperatura e pressdo sobre a
amostra, com o recurso da inser¢do de gases especificos (ou misturas) em uma camara selada
dedicada para as operacdes. Detalhes do equipamento sdo descritos ao longo do trabalho, onde
sao relatadas as peculiaridades de uso e tolerancias nas medidas. Testes preliminares, com o
intuito de demonstrar todas as suas ferramentas e especificidades, demonstraram o ERAD-STF
(Electrical Resistivity Analyzer for Semiconductor Thin Films) ser adequado para as aplicagdes
propostas, indicando medig@o precisa das propriedades elétricas de filmes finos, como de In;.
xGaxSb, irradiados ou ndo com ions pesados, de materiais condutores e de semicondutores em

geral.

Palavras-chave: Resistividade elétrica; bandgap; condutividade térmica; coeficiente de

Seebeck; quatro pontas; filmes finos; semicondutores.
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ABSTRACT

The work presented in this dissertation consists fundamentally in the study (project),
development and testing of an electronic device for obtaining electrical and thermal parameters,
such as electrical resistivity, bandgap, thermal conductivity and Seebeck coefficient, based on
acquisition techniques by four points and digital processing of the acquired analog signals. The
tool as a whole is intended to measure these parameters on thin (nanometric) semiconductor
films, in particular those used for analysis and development of gas sensors, or thermo
generators. The device allows a wide range of measurements, enabling variations in temperature
and pressure on the sample, with the possibility of inserting specific gases (or mixtures) in a
sealed chamber dedicated to the operations. Details of the equipment are described throughout
the work, where the peculiarities of use and tolerances in the measurements are reported.
Preliminary results demonstrated the ERAD-STF (Electrical Resistivity Analyzer for
Semiconductor Thin Films) is suitable for the proposed applications, being able to perform
accurate measurements of the electrical properties of thin films, like of In;.xGaxSb, irradiated

or not with heavy ions, or conductor and semiconductor materials in general.

Keywords: Electrical resistivity; bandgap; thermal conductivity; Seebeck coefficient; four-

point probe; thin films; semiconductors.
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1. INTRODUCAO

Resistividade elétrica ¢ uma das grandezas mais utilizadas em dispositivos de
instrumentacgao. Ela representa a carateristica que um determinado material tem de dificultar a
passagem de um fluxo de cargas elétricas através dele'. Sua representagiio ¢ dada no sistema
internacional de unidades como sendo ohm-metro, e o inverso dessa grandeza ¢ conhecida como

condutividade elétrica (unidade mhos/m ou Siemens/m)?.

Viarios dispositivos eletronicos utilizam a variagdo da magnitude da
resistividade elétrica de um material como forma de medir alteragdes ou modifica¢des de
propriedades fisicas, quimicas ou biologicas. Dentre eles, podemos citar os termistores
(temperatura)’, os extensdmetros (peso, dilatagdo), os foto resistores (luz), os pressostatos

(pressdo), e os sensores de gas, de umidade e de concentracao.

Os dispositivos que se baseiam na variagdo da resistividade correspondem aos
elementos mais fundamentais no sistema de sensoriamento eletronico. Eles permitem
“traduzir”, direta ou indiretamente, os fendmenos fisico/quimicos que ocorrem — basicamente
as alteracoes significativas na concentragao de portadores de carga majoritarios (que na maioria
dos casos sdo os elétrons) quando sobre eles atua uma determinada excitagdo externa — € sao
passiveis de serem apropriadamente interpretados e analisados. Idealmente, se esses
dispositivos forem construidos utilizando-se de baixas tensdes e baixas poténcias elétricas, os
chamados LVLP (Low-Voltage, Low-Power), tem-se uma maior adequacao no uso do sensor,
possibilitando, assim, o sensoriamento remoto, com redugdo de seu custo (fatores econdmicos)
€ menor impacto no meio ambiente, o que ¢ sempre relevante no emprego desses dispositivos

e no desenvolvimento de novos projetos®.

Mais comumente utilizados até hoje para sensoriamento de gases estdo,
basicamente, os Cromatografos e os MOX (Metal-Oxide Semiconductor), que se baseiam em
variacoes no parametro de resisténcia elétrica, através de transducdes indireta e direta,
respectivamente. Contudo, suas empregabilidades baseiam-se na aplicacdo de técnicas de

aferi¢do distintas, e s2o muito dispendiosas economicamente e/ou energeticamente.

Os “Cromatografos” sao os dispositivos usados ha mais tempo e que operam em
func¢do da variagdo de condutividade térmica existente entre as moléculas gasosas. Para realizar

a medic¢ao, o dispositivo separa os diferentes gases entre suas colunas (duas ou mais) € mede o
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gradiente térmico existente entre cada uma delas. Como caracteristica desses sensores, sua
medic¢do ¢ feita de forma indireta, ou seja, nesse caso, se faz necessario uma transdugao inicial

de quimica para térmica e, por fim, de térmica para elétrica®.

Ja os dispositivos MOX sdo sensores baseados em semicondutores do tipo metal-
oxido, tais como SnO», ZnO, In,03, WOs3, Fe203 e 0 Ga203, que apresentam alta sensibilidade
na deteccdo de gases (faixa na ordem de ppm). Embora produzidos com tecnologias atuais na
geometria de filmes finos, a partir de depdsito desses materiais em substratos diversos, sua
aplicabilidade depende da adi¢ao de materiais nobres, como platina ou paladio, e da geracao de
gradientes de temperatura na ordem de centenas de graus Celsius, portanto demandando alto
custo e alto consumo energético global do dispositivo, fatores ponderaveis como aspectos
negativos. Por outro lado, como aspecto positivo, sua fabricacdo atualmente ¢ bastante

padronizada dentro da industria da microeletronica’.

Na figura 1, apenas para uma ilustracdo visual, sdo mostrados alguns exemplos

destes dispositivos quando encapsulados.

Figura 1 - Exemplos de componentes sensores de gases com tecnologia MOX e

encontrados comercialmente (fabricante IDT)S.

Para dispositivos LVLP, a mais importante caracteristica ¢ que o material

semicondutor deva estar na denominada ‘“geometria de filmes finos”, quer dizer, um
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paralelepipedo com 4rea de base na ordem de algumas dezenas, ou centenas de micrometros

quadrados (um?) e espessura tipicamente entre 1 ¢ 1000 nanometros’™’.

Quando ¢ possivel obter-se um material semicondutor nesta geometria de filmes
finos, tem-se alguns fatores importantes, sendo bem comprovados: (1) melhor e maior controle
de suas caracteristicas (reprodutibilidade na produg¢ao), (2) menor custo por empregar menor
quantidade de materiais, e (3) melhor eficiéncia energética. Como pode ser visto da literatura,
em periodos mais recentes, houve um aumento significativo no estudo destes semicondutores

na geometria de filmes finos’™.

Para mensurar tais materiais, as medigdes de resistividade demandam técnicas
analiticas precisas — “medida de quatro pontas” — e que sdo utilizadas em dispositivos ja
comercializados, mas adquiridos apenas através de importagcdes. Ha bastante tempo, medidas
de quatro pontas vém sendo utilizadas em medicdes de amostras massivas e policristalinas, e
tem-se mostrado bem adequadas em estruturas que apresentam grande relagdo area de

superficie/volume, como ¢ o caso em filmes finos.

Em particular, esta condi¢gdo de maior area de superficie por volume ¢ mais
imperativa ainda nas denominadas estruturas semicondutoras de espessura nanométrica e
porosas, pois favorece substancialmente as reagdes quimicas de superficie. Como decorréncia,
esse fator caracteristico peculiar pode aumentar consideravelmente a sensibilidade e precisao
de um sensor que venha a ser desenvolvido a partir desses materiais porosos, nanométricos.

Diversas rotas sao descritas atualmente na literatura para produzir o aumento de
porosidade em compostos solidos!®!1415 Dentre elas est4 a técnica de implantagdo/irradiagio
por feixe de ions, a qual foi empregada nas amostras que serviram de teste e caraterizacdo para
o dispositivo construido. Essa técnica consiste, basicamente, em produzir um feixe de ions com
uma determinada energia e fazé-lo colidir com um alvo. O resultado disso gera uma
modificagdo estrutural significativa, devido aos danos causados pelas colisdes de ions
incidentes com os atomos que compdem o material alvo.

J& ¢ conhecido que filmes finos semicondutores de InSb e GaSb, quando
irradiados/implantados por feixes de ions, apresentam uma mudanga dramatica em sua
morfologia, adquirindo uma estrutura porosa que se assemelha a de espumas'®!3. Tais estudos,
embora preliminares, representam promissoras aplicagdes no sensoriamento de gases, ou ainda,
considerando outra area de aplicacdo, em geradores termoelétricos (TEG — Thermoeletric

Generator). A eficiéncia atual dos materiais TEG de mercado fica abaixo de 6%, contudo
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publicagdes recentes, englobando filmes finos de InSb e GaSb, ja demonstraram potencializar

esse parametro'®!”.

Atualmente, alguns fabricantes de equipamentos eletronicos comercializam

dispositivos dedicados para medi¢cdo de resistividade elétrica. Fabricantes como a Jandel

Engineering, a MDC, ou a Ossila, desenvolvem produtos de qualidade reconhecida e com alta

precisdo, mas, além de bastante onerosos, normalmente sdo dedicados para obtencao de dados

em pastilhas inteiras (wafers) de semicondutores, principalmente destinados para controle de

producdo em plantas industriais, ou para uso em geral. Além disto, tais equipamentos nao

permitem medi¢des em funcdo do fluxo de gases, ou de variagdes de temperatura na amostra.
No contexto acima descrito, esta dissertagao consistiu em:

a) Concepcao do projeto, desenvolvimento, confeccdo e completa caracterizagdo de um
equipamento para realizar medidas de resistividade (método de quatro pontas), que
inicialmente passou a ser denominado “Electrical Resistivity Analyzer for Semiconductor
Thin Films”, ou ERAD-STF. Ele foi destinado — nesta primeira etapa — para uso no
Laboratorio de Implantagdo I6nica do IF-UFRGS, permitindo assim uma bem definida

sequéncia de irradiacdo de amostras e posterior medicao da resistividade dos filmes

irradiados;

b) Concepgao de projeto, construgdo e caracterizagao da parte da camara dedicada a injeg¢ao

e mistura de gases;

c) Concepcao de projeto, construgdo e caracterizagdo do interfaceamento para obtengdo e
processamento de todos os resultados gerados pelo dispositivo, sendo eles: resistividade
elétrica, pressao, volumes (ou fluxos dos gases na camara), gradientes de temperatura nas

amostras, condutividade térmica e coeficiente de Seebeck.

d) Medicdo das propriedades elétricas e termoelétricas de amostras de IniGai;xSb que
serviram também para caracterizacao do equipamento ERAD-STF. Cabe salientar que a
analise dos resultados obtidos, quanto a interpretacao dos mecanismos fisicos fundamentais
que resultam na formacdo de espumas nanométricas nas amostras irradiadas, ndo sdo
objetivos desta dissertacdo e por isso ndo sdo apresentadas e nem discutidas no presente

trabalho, mas podem ser vistos nas seguintes referéncias'®!.

A dissertacao foi separada conforme capitulos apresentados a seguir:
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No capitulo 2, CONCEITOS E MODELOS TEORICOS, sio abordados alguns
conceitos basicos, defini¢des, nomenclaturas que sdo usados ao longo dos proximos capitulos:
RESISTIVIDADE, ESTRUTURA ELETRONICA DE SEMICONDUTORES, PARAMETRO

ZT, dentre outros.

No capitulo 3, ERAD-STF: CONCEPCAO, PROJETO E MONTAGEM, sio
descritas detalhadamente a concepcdo, a constru¢do, natureza e fungdes das diversas partes,
controles, mddulos de interfaceamento com computador, e estrutura mecanica do dispositivo
ERAD — STF. Sao relatados também todos os circuitos eletronicos incorporados no dispositivo:
conversores AD para cada uma das medidas, fonte de alimentagdo, aquecimento ¢ medidas de

temperatura, e como cada uma delas se interconecta para aquisi¢ao e processamento dos dados.

No capitulo 4, TESTES DE FUNCIONALIDADE DO ERAD-STF, sdo
apresentados os procedimentos adotados e suas respectivas medidas para testes e certificagdo

da aplicabilidade do dispositivo.

No capitulo 5, CONCLUSOES, sio sintetizados os resultados e, em conjunto

com as defini¢des da teoria fisica, sdo sumarizadas as principais conclusoes.
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2. CONCEITOS E MODELOS TEORICOS

2.1  RESISTIVIDADE - TECNICA POR QUATRO PONTAS

Na figura 2, ¢ apresentado o esquema basico de medi¢do por duas pontas de
resisténcia elétrica de uma amostra semicondutora genérica. Corrente elétrica / e tensdo V sao,

respectivamente, injetadas e medidas pelas mesmas duas sondas.

T o 1

Figura 2 - Disposicao elétrica e geométrica da amostra na medi¢do por dois pontos.

A amostra (camada cinza na figura 2) tem uma seccdo transversal 4 ¢ uma
espessura ¢, e esta depositada sobre uma base de material com caracteristicas elétricas isolantes

(camada branca na figura).

Considerando um fluxo de corrente continua /, a resisténcia total R; em unidade
de ohms, quando medida entre dois contatos separados por uma distancia L e desprezando a

resisténcia nos cabos de medigdo, ¢ dada pela equacao 1:

R, =R+ 2.Rs, + 2.R, (eq. 1)
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R; é formada pela soma de trés termos, quais sejam: 1) resisténcia intrinseca da
amostra (R); ii) soma das resisténcias de espalhamento (Ry), € iii) resisténcia de contato com
os dois terminais de medicao (R.).

Na figura 3 temos, de forma esquematica, as componentes da equagdo 1, cuja

soma resulta na resisténcia total R;entre dois pontos genéricos de medic¢ao.

Figura 3 - Representacido esquematica da resisténcia total, entre dois pontos em uma
amostra genérica (em cinza). Em amarelo, vermelho e azul estdo indicadas a resisténcia

de contato, de espalhamento e intrinseca da amostra, respectivamente.

Experimentalmente, observa-se que medir a resisténcia total desta maneira, ou
seja, medicao por dois pontos, ¢ de certa forma imprecisa. No entanto, nas situacdes nas quais
predomina majoritariamente a resisténcia de espalhamento R,,, a equagdo 1 pode ser
simplificada, eliminando a resisténcia de contato e aumentando, assim, a precisdo. Para tanto,
utiliza-se o denominado método das quatro pontas, o qual representa uma 6tima alternativa para
comparacdo entre amostras diferentes, com tamanhos e formatos que podem ser os mais
variados. Na figura 4 ¢ apresentado um esquema ilustrativo deste método para amostras

compostas por filmes finos.
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Figura 4 - Disposicao elétrica e geométrica da amostra na medicdo por quatro pontos.

A partir dos pressupostos, pode-se considerar a defini¢do de resistividade

elétrica (p):

~ <
o~

p= (eq. 2)

Obedecendo ao distanciamento entre os quatro eletrodos posicionados sobre a
amostra como sendo s;, 52 € 53, € aplicando uma corrente continua / entre as sondas externas,
indicadas na figura 4 como ponteiras 1 e 4, pode-se afirmar que a diferenga de potencial } entre
as duas sondas internas (ponteiras 2 e 3) ¢ analoga a equagdo para apenas duas sondas de
contato, mas agora considerando a injecdo de corrente separadamente da medida de tensao.
Logo, aresistividade elétrica, expressa na equacao 2, pode ser reescrita para a tensao encontrada

na sonda 2 (V2) e na sonda 3 (V3), em relagdo a um potencial terra de referéncia °:

_pl(1_ 1

V2= Z.n'(sl 52—53) (eq- 3)
el (11

V3 o Z.TE. S1+ Sy S3 (eq 4)

a partir do qual pode-se reescrever a equacao 2:

(Vo= Va) 2
p = 213-(1 1 71T 1) (eq. 5)

+
S1 S3 Sp2+S3 S1+S2
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Considerando as quatro sondas posicionadas no mesmo plano e equidistantes
entre si (S = S§; = S, = S3), e V como sendo a diferenga de tensdo entre V> e V3, pode-se

resumir a equacao 5:
p= 2.m.5s.— (eq. 6)

Essa relagdo ¢ essencialmente vélida caso a espessura e a superficie da amostra
tendam ao infinito (bulk). Quando ndo € o caso, um fator de correcdo f deve ser adicionado,
para ¢ menor que s/2

p=2.7T.S.7.f (eq. 7)

Para filmes finos, com espessura do filme (f) menor que a metade do

comprimento da amostra, o fator de correcdo geométrico f pode ser aproximado por:

1
s "2.In(2)

| =

f=

(eq- 8)

Mas esse fator de corregdo so € possivel se os contatos das sondas estao distantes
de cantos e bordas da amostra (zona proibitiva da amostra) em uma propor¢ao de quatro vezes
a distancia (s) entre os eletrodos (podendo, assim, ser considerado como uma amostra de

dimensdes infinitas)?°.

A partir das equagdes 7 e 8, a resistividade elétrica fica entdo definida como:

2mst V

74
p—m.l —453271’ (eq. 9)

Onde a expressao (4.532.V/I) é conhecida como R (resisténcia de folha). A
resisténcia superficial (ou de folha), dada em unidades de ohm/sq, ¢ equivalente numericamente
a medida de resisténcia elétrica de superficie em uma amostra de base quadrada e espessura
infinitesimal. Por ser invariante em fun¢do das dimensdes do filme, possibilita a medi¢do da

resisténcia de diferentes materiais comparativamente, com muito boa precisao.
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2.2 ESTRUTURA ELETRONICA DE SEMICONDUTORES:
CONCEITOS

A resistividade elétrica de um determinado material tem relacao direta com a
estrutura eletronica e respectivos bandgaps entre niveis de energia. Tanto que ¢ possivel
distinguir classes de materiais diferentes, através de comportamentos de resistividade elétrica

distintos, quando submetidos a variagcdes de temperatura (figura 5).

SEMICONDUTOR

RESISTIVIDADE

TEMPERATURA

Figura 5 - Comportamentos tipicos de resistividade elétrica em fun¢io da temperatura

para materiais isolantes, semicondutores e condutores (fora de escala).

Essa condutividade elétrica depende de parametros como densidade de
portadores das bandas de conducao e de valéncia e mobilidade eletronica. Logo, a determinagao
do bandgap de um semicondutor ¢ primordial para que o material possa ser utilizado no

desenvolvimento de sensores.

A condutividade elétrica pode ser definida como um processo termicamente

ativado®?, dado por:

—Eg
g=n.el, + p.ep,= 0ge*sT (eq. 10)
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Onde 0, é uma constante, e é a carga do elétron (1,602x10°"° C), Up € Uy as
mobilidades de lacunas e elétrons, respectivamente, ks ¢ a constante de Boltzmann (8,6x107
eV/K), E; ¢ a energia de bandgap, T ¢ a temperatura (Kelvin), além das densidades de lacunas
(p) e elétrons (n) (intrinsecos e extrinsecos). Considerando os elétrons os portadores
majoritarios de semicondutores intrinsecos, a densidade »n fica diretamente proporcional a
energia de bandgap:

n «< ezksT (eq. 11)

Correlacionando com os dados obtidos por instrumentacdo, pode-se reescrever
a equacdo 10 como funcdo da resistividade elétrica, visto que ela depende estritamente da
densidade de portadores, ou seja:

Eg
p = po.e>*BT (eq. 12)

Ou ainda, apos algumas simplificagdes, onde a resistividade pode ser escrita em

fungdo da resisténcia de folha (Ry):

Eg
2.kg.T

In(Ry) = In(Ry,) + (eq. 13)

Onde R ¢ um ponto hipotético de resisténcia do material em temperaturas

. . 1
extremamente elevadas. Sendo assim, plotando [1(Ry) em fungao de p= tem-se uma curva que

apresenta uma regido linear para altas temperaturas. Desta linearidade, determina-se entdao o

E . - .
valor de (ﬁ), ou seja, o bandgap. Essa condigdo normalmente ocorre para faixas de
kp

temperatura acima de 400 K (127 °C). Nessas temperaturas elevadas, além de possuir energia
suficiente para excitar elétrons a vencerem a barreira de bandgap (E; na figura 6), a
concentracdo de portadores fica estritamente intrinseca (baixa dependéncia com os niveis de
impurezas e¢/ou dopantes) e a mobilidade ¢ dominada pelo espalhamento de rede do préprio
material (todos os doadores vazios e todos os receptores preenchidos). Vale ressaltar que essa

condicdo (equagdes 12 e 13) vale apenas na determinagdo de bandgaps diretos.
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Energia

| Banda de valéncia | s

Figura 6 - Estrutura de bandas de um semicondutor genérico (bandgap direto). Energia

por vetor k.

23 PARAMETRO ZT

Os semicondutores InSb e GaSb, utilizados como amostra para teste e avaliagao
do dispositivo, também tém promissor uso em dispositivos TEG (geradores termoelétricos).
Para se obter um pardmetro avaliativo e comparativo de desempenho entre os materiais
semicondutores utiliza-se a figura de mérito (Z ou Z7). A figura de mérito, por defini¢io?>?*, ¢
adimensional e quantifica a conversao (produ¢ao) de energia térmica para elétrica. Ela pode ser

escrita como:
S2.
7T = T".T (eq. 14)

Onde S € o coeficiente Seebeck, K a condutividade térmica, o a condutividade

elétrica, e T a temperatura.

O Coeficiente de Seebeck vem do efeito Seebeck (efeito termoelétrico), o qual
mostra que aplicando-se um determinado gradiente térmico (47) em um dado material, ocorre

um transporte de uma quantidade proporcional de elétrons da regido mais quente para a regido
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mais fria, produzindo uma diferenca de potencial (41). O coeficiente S (em unidades de V/K)

¢ definido como?>%*:

AV
S = T Sp (eq. 15)

onde o termo S, pode ser atribuido as tensdes parasitas de Seebeck, decorrentes
da heterogeneidade, dos defeitos do material, ou do tipo de material empregado nas sondas de
medigao.

O valor de § relativo, considerando o material empregado nas ponteiras de
medicao, pode ser medido pelo equipamento desenvolvido no presente trabalho. Como precisa-
se obter o valor de tensdo, a aquisicdo de dados necessita de apenas duas sondas. A figura 7
esquematiza o processo de obten¢do de dados para determinar o pardmetro S, onde € possivel
visualizar as massas de aquecimento e resfriamento e os pontos para coleta de dados

(temperaturas T, e Tre suas respectivas tensoes geradas):

Figura 7 - Ilustracao para obtencao quantitativa do parametro S em uma amostra
genérica de area transversal A e comprimento L (cinza). Obtencao de dois pontos de

temperatura e dois pontos de tensao.
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Outro parametro que forma Z7, a condutividade térmica, considera as
caracteristicas geométricas da amostra (area transversal (4) e comprimento (L)), além da
poténcia térmica necessaria (P) para gerar um determinado gradiente térmico (A7). Esse

parametro, dado em W/m.K, ¢ definido como:

P.L
K= m (eq. 16)

2.4 FLUXO MASSICO DE GAS

O fluxo de gases (usualmente em unidades de litros por minuto), pode ser

medido considerando as propriedades extensivas, como a massa € o volume. No modelo de gas

12 sdo correlacionados como:

idea

p.V=n.R,.T (eq. 17)

onde p ¢ pressdo, V' ¢ volume, » nimero molar, R, ¢ a constante molar dos gases,

e T temperatura.

Nas situacdes em que 0s gases reais nao se comportam como ideais, deve-se
incluir um parametro de compressibilidade z, e a equacdo 17 pode ser reescrita, com a constante

universal dos gases especifica:

p.V=zmRT (eq. 18)
com

R, =RM (eq. 19)
onde M ¢ a massa molar (peso molecular) de um determinado gas de massa m.

Considerando um sistema fechado com dois recipientes interconectados, onde

volume e temperatura sdo mantidos constantes, mas a pressao esta fora de equilibrio, a derivada
~ N , . 0m . .
em fun¢ao do tempo da equacao 18 define a taxa, ou fluxo massico rr entre os dois recipientes

fora de equilibrio:
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om oP

E = a.a (eq. 20)

P o . . n . iy
onde 3¢ ¢ @ variacdo de pressdo no tempo e a ¢ um parametro obtido por processos empiricos

de calibracdo e que correlaciona as duas taxas. Logo, ¢ possivel mensurar o fluxo de gas através
da variagao de massa em um dado instante de tempo. Os dispositivos sensores de fluxo utilizam-
se de transdugdes indiretas, obtendo o fluxo massico, a partir de variagdes de temperaturas em
pontos especificos do sensor. Gradientes esses gerados em fun¢do das propriedades térmicas
do gés, principalmente atreladas a condutividade térmica, caracteristica intrinseca de todos os

materiais.

A figura 8 mostra esquematicamente um fluximetro de Thomas?®. A variagdo de
temperatura medida entre os dois sensores, localizados um em cada lado do tubo, conectando
dois recipientes, representa uma medida indireta (transferéncia de calor por condutividade
térmica) do fluxo de moléculas de gas que fluiram pelo tubo de medigado entre os dois volumes.
E possivel medir o efeito térmico nos sensores T; ¢ 7>, indicado na figura 8 em escala que vai
da cor vermelha (mais intenso) a amarela, originado pela presenca ou ndo de um fluxo de gas.
A diferenca indicada de temperatura, multiplicada por uma constante de calibra¢do, ¢ um valor

proporcional ao fluxo de gas que percorreu o tubo de medicao.
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Figura 8 - Diagrama esquematico de um fluximetro de Thomas?® e o efeito térmico do
aquecedor (distribuicio nas cores de amarelo ao vermelho) no sensor de fluxo. Efeito
causado em duas situagoes distintas: sem fluxo de gas (72 igual a 77) e com fluxo de gas no
sentido da esquerda para a direita (7> com temperatura superior a 7;).

2.5 EFEITO HALL

Para validar o dispositivo projetado, foi medida a resistividade de algumas
amostras através do emprego de uma técnica diferente: o Efeito Hall. Além de medir valores de
resistividade em si, esta técnica permite inferir indiretamente caracteristicas intrinsecas do
material, como a relacdo do numero de portadores majoritarios, a facilidade com que esses

portadores livres transitam na amostra (mobilidade eletronica dependente do tempo de
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relaxagdo), além do tipo desses portadores, os quais em semicondutores podem ser elétrons e/ou

lacunas.

Na figura 9 sdo apresentados os parametros basicos desta técnica. Ela consiste
na aplica¢do de campos magnéticos transversais B sobre amostras, as quais, quando percorridos
por uma corrente elétrica continua / de referéncia, deslocam a trajetdria dos portadores de carga,
em fun¢do da forga magnética FT, (ou forg¢a de Lorentz). O desvio de trajetoria da corrente
injetada, apos o equilibrio com a forca elétrica F,; , gera uma ddp (Vian) caracteristico, entre as

faces opostas da amostra. Essa tensao caracteristica pode ser escrita como:

I.B

Vhan = 13 (eq. 21)

onde n ¢ a densidade de portadores majoritarios, g a carga do elétron e ¢ a espessura do filme

amostra. Depreende-se dessa equagdo o coeficiente de Hall, dado por:

1
Rp= —ro (eq. 22)

A mobilidade eletronica 4 pode ser obtida em funcao do coeficiente R, e da

condutividade elétrica o, medida por técnicas auxiliares, como a de Van der Pauw:

u= Ry.o (eq. 23)

6

L Amostra Amostra

Figura 9 - Influéncia do campo magnético B sobre corrente elétrica I aplicada na amostra.
Lado esquerdo: amostra sem presenca de campo e lado direito: sob efeito de campo

magnético.
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Nas medidas de resistividade por Efeito Hall, determina-se quais sdo os
portadores majoritarios na amostra, tipo n (elétrons) ou tipo p (lacunas). De posse desse dado,
e como sendo usual representar a condutividade de semicondutores em fungdo da densidade de
carga dos portadores majoritarios e de suas respectivas mobilidades, pode-se anular um dos
termos representativos (por possuirem influéncia desprezivel) e considerar a resistividade
elétrica como apenas fun¢do dos elétrons, ou das lacunas. Para exemplificagdo, considera-se os

elétrons como portadores majoritarios, ou seja®%:

1 1

1
= — = = eq. 24
P o q.(HeNe+ Up-np) Ne.€.Ue (eq )

Onde e, u, e n, representam a carga, a mobilidade e a densidade de elétrons,
respectivamente. Sendo assim, a resistividade ¢ inversamente proporcional a densidade de
portadores e a mobilidade de elétrons. A densidade volumétrica de elétrons (n) pode ser
estimada considerando-se que a densidade medida na superficie da amostra (Ng) ¢€

aproximadamente constante por toda sua espessura ¢, o seja:

n= Nt (eq. 25)

2.6 FILMES FINOS SEMICONDUTORES

Em geral, a resistividade de materiais semicondutores com espessura
nanométrica possui valores significativamente maiores que os mesmos materiais na forma bulk.
Isto € esperado porque a diminuicao progressiva da espessura do material ocasiona a diminuigao
da concentracao de portadores, oriundos da presenca de defeitos, como discordancias de redes
cristalinas, fazendo assim que ocorram maiores efeitos de espalhamento de corrente elétrica, ou
seja, um efeito de diminui¢do significativa do caminho livre médio dos elétrons (CLM) e,
consequentemente, da mobilidade eletronica®’?®. Na figura 10 sdo ilustrados dois graficos
caracteristicos de um filme de InSb, onde ¢ possivel verificar a dependéncia da resistividade e

da mobilidade elétrica pelo valor dimensional da espessura de filme depositado.
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Figura 10 - Variacao da resistividade e mobilidade elétrica em funcdo da espessura de
um filme semicondutor de InSb?’.

Existem modelos tedricos®® que sdo utilizados para descrever comportamentos
de materiais semicondutores em diversas condigdes, considerando os efeitos intrinsecos destes
materiais, quando os mesmos estdo na geometria de filmes finos, com espessuras na faixa de
poucas dezenas de nanometros. Esses modelos se baseiam, basicamente, na condi¢do que em
filmes extremamente finos ocorre um aumento de resistividade elétrica em fungdo da redugado
do CLM dos elétrons de condugdo (reducao do tempo de relaxagdo e, por conseguinte, da
mobilidade), em funcdo de apresentar um aumento de espalhamento desses elétrons nas
superficies, ou seja, restricdo a passagem direta de corrente elétrica. Em teoria, pode-se
considerar que esse efeito ocorre sempre que o CLM ¢ maior que a metade da espessura do

filme?8.

Tal divergéncia do valor de bulk pode ser explicada, além da redu¢ao do CLM,
por fatores menos relevantes, mas ndo despreziveis, como a ndo-homogeneidade na espessura
do material depositado, aumento de zona de deple¢do (diminui¢do da densidade de estados) e

espalhamentos por impurezas ou rugosidades de superficie.
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3.  ERAD-STF: CONCEPCAO, PROJETO E MONTAGEM

3.1 ERAD-STF - ESQUEMA GERAL

A concepgdo, projeto, construgdo, montagem mecanica, elétrica e
interfaceamento para processamento das medidas do equipamento ERAD-STF, foram
executadas integralmente no Laboratério de Implantagdo I6nica (LII) da UFRGS. O codigo
fonte (ANEXO A) do equipamento foi totalmente desenvolvido para as aplicagdes descritas

nesse trabalho utilizando a linguagem de programacao C++.

A figura 11 mostra uma imagem do ERAD-STF ao lado do diagrama

esquematico do equipamento.

Figura 11 - Diagrama esquematico da estrutura completa do equipamento e foto com as
partes indicativas. (/) eletronica, (I7) base de medicao, (II]) cAmara selada, (7) seletor de
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tensao AC, (2) porta USB, (3) chave liga/desliga, (4) fusivel de protecio, (5) entrada de
sinal e alimentacao auxiliar, (6) botdes de comando, (7) visor LCD, (8) ventilador de
refrigeracdo, (9) ajuste de corrente injetada, (10) feed-throughs, (11) tampa de
fixacao/vedacgao, (12) valvula para medidor e (13) valvula entrada de gas

A base de medigao € uma estrutura interligada por dois conectores feed-through
com a eletronica e preparada para ser acoplada em uma camera selada com tampa de fixagao e
vedacgdo para aplicagdo de fluxo, ou pressdes fixas de gases diversos, possibilitando também
sua aplicagcdo em pressoes negativas (vacuo). A pressao interna da cAmara ¢ obtida com medidor
de pressao do tipo "pirani" dedicado, por meio de valvula manual. Para utilizagao desse tipo de
sensor de pressdo, a parte lateral do equipamento tem conectores de alimentacdao auxiliar e
entrada de sinal. A camara também dispde de valvula de controle para inje¢cao de gases, o qual

pode ser acoplada ao equipamento de inje¢do/mistura dos mesmos.

A figura 12 mostra em detalhes a estrutura para fixagdo de amostras (porta
amostras). Ela consiste de partes, como suporte para fixagdo de amostras e sondas de medicao
de tensdao e corrente. Os dois blocos (massas) posicionados acima da amostra servem como
massa de esfriamento superficial e aquecimento superficial, e o bloco sob a amostra,
aquecimento global. Também estdo dispostos os dois sensores de temperatura de superficie e a

chave seletora de massa de aquecimento.
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Figura 12 - Diagrama esquematico da estrutura para fixacio de amostras. (I) chave
selecdo aquecimento, (2) sondas de medicio, (3) massa de esfriamento superficial, (4)
sensores de temperatura, (5) fixador de amostras, (6) massa de aquecimento superficial e

(7) massa de aquecimento global.

O aquecimento e resfriamento superficiais geram gradientes de temperatura
(ponto quente e ponto frio) nas extremidades da amostra. As massas responsaveis por esses
diferenciais de temperatura sdo utilizadas para determinacdo do coeficiente de Seebeck e
condutividade térmica. A massa global, localizada sob a amostra, aquece integralmente a
mesma, incluindo seu substrato. Com ela ¢ possivel determinar o comportamento da
resistividade elétrica do semicondutor®!, uma vez que permite a realizacio de medidas de tensdo
e corrente quando a amostra ¢ submetida a diferentes temperaturas, incluindo estimar o valor

do bandgap direto do material.

Na figura 13 ¢ apresentado com mais detalhe o local no equipamento onde

devem ser posicionadas as amostras para realizagdo dos ensaios.
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Figura 13 - Detalhe de posicionamento da amostra. (/,3) Massas de aquecimento e
resfriamento superiores, (2) sondas de medicao elétrica, (4) amostra, (5, 6) sensores de

temperatura Pt-100, (7) massa de aquecimento de base, (8) molas, (9) parafuso de fixacio.

Para a realizagdo dos ensaios elétricos e térmicos no ERAD-STF, as amostras
devem ser posicionadas exatamente abaixo das quatro sondas, sobre a massa de aquecimento
de base, o qual possui involucro isolante de ceramica, e entre as duas massas de aquecimento
superior (quente e frio). A inser¢do de amostra para medicao ¢ feita liberando o parafuso (9 na
figura 13) sob a base até o limite minimo e posicionando de forma que as quatro sondas e os
dois sensores de temperatura fiquem exatamente acima da amostra. Apos, a amostra ¢ fixada
parafusando até o limite méximo (determinado pelos espacadores laterais na estrutura). As
sondas se adaptam adequadamente a espessura da amostra devido a um sistema de molas (8 na

figura 13).

O dispositivo dispde de dois controles de aquecimento para monitoramento de
amostras quando submetidas a diferentes temperaturas. Um deles € o controle de base (inferior),
para obten¢ao de valores de resistividade em fun¢do da temperatura. O controle de superficie
(superior) destina-se a aquisi¢do dos coeficientes do pardmetro Z7. A escolha de qual controle
utilizar ¢ feita por chave seletora do porta amostras (figura 12). Ambos podem ter a rampa de

subida de temperatura (graus Celsius por minuto) configurada conforme a necessidade.
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Figura 14 - Misturador e/ou injetor de gases: (1) conector de saida de gas, (2) porta USB
2.0, (3) botao de reinicio/selecao de gas, (4) visor, (5) sinal de saida, (6) chave liga/desliga,

(7) alimentacao auxiliar, (8) valvula de entrada de gas, e (9) botdes de calibracio.

A figura 14 apresenta os componentes do misturador de gas. O cilindro de gas
deve ser conectado na valvula de entrada, ajustando seu fluxo. O conector de saida ¢ fixado
com mangueira pneumatica de borracha sintética na valvula de entrada da camara selada (13 da
figura 11). No visor sdo indicados o fluxo, o volume inserido de gés, e parametros de calibragao,
os quais podem ser ajustados em botdes do painel. Para logging das informagdes, o misturador
de gases deve ter seu conector de sinal de saida e alimenta¢do auxiliar conectados em entrada

dedicada do ERAD-STF.

32 ERAD-STF - CONDICOES E FAIXA DE VALORES DE
FUNCIONAMENTO

O projeto eletronico do ERAD-STF para medicao da resistividade ¢ no modo de

corrente continua, consistindo em um medidor de tensao (V) e outro de corrente elétrica (1), ou
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seja, baseado na técnica padrao de quatro pontas. Assim, simplifica-se o circuito eletronico,
para obtencao de medidas na forma assincrona e com menor ruido possivel para as aquisi¢des
ADC. Fixadas em uma base propria de medi¢ao, essas amostras necessitam possuir dimensoes
minimas para atender a disposi¢do caracteristica das pontas de prova do equipamento. A area
de cobertura da superficie da amostra, necessaria para que as quatro sondas e os dois sensores
de temperatura estejam em contato com a superficie da amostra, ¢ de 3x4 mm. Sendo assim, as
dimensdes minimas de amostras para aquisicao de todos os dados fornecidos pelo equipamento
sao de 7x10 mm, resguardando, assim, a distancia minima de 4 mm entre as bordas e a regiao
para sobreposicdo das massas de aquecimento com a superficie da amostra. A espessura
maxima dos filmes a serem medidos fica limitada em 500 um, em funcio do espacamento entre
sondas. O valor tipico de espessura de filmes comumente utilizados no laboratorio de

Implantagdo I6nica da UFRGS ¢ menor que 2 um, bem abaixo do valor limite.

Para indicagdo correta da resistividade elétrica no ERAD-STF, a espessura do
filme a ser medido precisa ser inserida no equipamento, através da console do mesmo. A
possibilidade desse ajuste fica entre valores 1 a 1000 nm, restringindo-se a faixa usual das
amostras desenvolvidas para teste € bem abaixo do limite méaximo estipulado pela técnica de

quatro pontas no equipamento (500 pm).

As quatro sondas utilizadas para injecao de / e medigao de V' sdo ponteiras
autoajustaveis, com corpo banhado em ouro e émbolo interno da sonda com tratamento térmico
de berilio, modelo do fabricante P75-B1, especiais para realizagdo de contatos elétricos em
superficies solidas e sensiveis mecanicamente. Apresentam 16,55 mm de comprimento, pontas

de langa cuspide com mola retratil, didmetro de 0,7 mm e resisténcia maxima de 50 mohm.

Outros modelos de sondas (formatos diferenciados para a ponta de contato) e
cola prata epdxi (método conhecido como wire bonding) foram testadas, mas: ou obtinha-se
resultados semelhantes as sondas usadas; ou nao apresentavam bom desempenho; ou ainda
causavam algum tipo de dano nas amostras (riscos, fissuras, contaminacao), impossibilitando a

reutilizacdo delas.

O ERAD-STF como um todo serve-se de uma camara selada, a qual consiste em
uma estrutura preparada para utilizacdo em véacuo de até 5x102 mbar, e em pressdes positivas
até o nivel de 5x10" mbar. Esta estrutura é conectada a uma bomba de vacuo mecanica de
membrana que, com conexao direta do sensor de pressao, permite registro continuo dos valores,

garantindo-se assim a inser¢do de gases em condi¢des de monitoracao da sensibilidade (baixas
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pressodes) e da saturacdo (altas pressdes) para analise de materiais quanto ao sensoriamento de
gases. O recurso da obtencdo de medidas em vacuo permite também aprimorar a leitura dos
parametros que formam o Z7 nos materiais termoelétricos, aumentando o isolamento térmico
entre as amostras € o meio no qual ele esta inserido (aumento do gap térmico). Sendo assim, €
imprescindivel que coeficiente de Seebeck e condutividade térmica sejam adquiridos com

pressdes menores que 1 mbar.

A inje¢do de gases, ou mistura dos mesmos, baseia-se nos conceitos
apresentados na se¢dio 2.4 FLUXO MASSICO DE GAS. Este recurso permite verificar valores
através da indicagao de fluxo gasoso indireto por condutividade térmica (parametro intrinseco
dos gases). Tal dispositivo possui conexdo direta com o sistema de sensoriamento elétrico de

gas, permitindo o /ogging simultdneo com os dados recebidos, através de porta serial dedicada.

33 ERAD-STF - DIGITALIZACAO E INTEGRACAO DOS
CONTROLES DE MEDIDAS

3.3.1 Conversores AD

Em termos de circuito, a medicao de corrente e tensao ¢ feita por dois médulos
conversores analdgico-digital ADC (modelo HX711 da AVIA Semiconductor’!), conforme

detalhado no esquema da figura 15.

Os ADCs sdo de alta precisao (24 bits), entrada com alta impedancia (MQ) e
multiplexada, com ganho ajustdvel em duas faixas seleciondveis (128 ou 64 vezes). A
comunicagao desses dispositivos com o microcontrolador ¢ estabelecida por modo padrao serial

(duas portas digitais, uma de pulso e outra de informagao).

A entrada diferencial de um dos dois modulos estd configurada para ganho de
128 vezes e possui um resistor shunt de 330 ohm de alta precisdo, o qual ¢ utilizado para
determinar a corrente instantanea aplicada nas amostras, e fica conectado em série com as

sondas mais externas da base de medicao.
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O outro modulo ADC, também de mesmo modelo, possui ganho de 64 vezes e ¢
conectado diretamente as sondas internas da base. A medida diferencial entre os dois terminais
define a queda de tensdo sobre a amostra (valores usuais de 0 a 39062,5 uV). Os valores de
resisténcia de folha podem ser medidos até o valor méximo de 1,7 Mohms/sq, o que cobre uma
grande faixa de medidas para os filmes semicondutores em questdo. Tanto a leitura de corrente,
quanto a de tensdo possuem um indicador de saturacio, alertando assim que a corrente injetada

deva ser reduzida.

Em funcao dos conversores ADC utilizados e da faixa estipulada para medigao,
a sensibilidade dos conversores ¢ de 0,6 uV para tensao e 1,8 nA para corrente. Combinando
essas duas medidas, a precisdo de resisténcia elétrica de folha medida no sistema, foco do
equipamento, ¢ melhor que 1,8%. A utilizacdo de componentes discretos na tolerancia de 5%
em outros circuitos, como medida e controle de temperatura, faz com que a precisao global do

dispositivo para ensaios térmicos fique na faixa de 5%.

Esta precisao proxima de 5% foi obtida através das calibragdes realizadas com
os instrumentos DMM4020 da Tektronix**, e o ET-2600 da Minipa, medindo-se resistores
padrdes e ajustando-se incialmente a corrente injetada e, apds, a tensdo lida no equipamento.
As diferencas encontradas com respectivos valores fornecidos pelos instrumentos calibrados
foram incorporadas no software para a correta leitura das informagdes. A resistividade depende
da mesma precisao obtida para a resisténcia de folha, além da precisdo para obtencao da

espessura do filme depositado, a qual ird depender da técnica empregada.
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Figura 15 - Circuito dos conversores AD.

3.3.2 Fonte de corrente

A fonte de corrente que passa pela amostra ¢ de corrente continua (CC), dedicada
e ajustavel, com baixo nivel de ruido e podendo ser configurada entre valores de 50 pA a 50
nA, através de potencidmetro multivoltas localizado na lateral do equipamento. Este circuito

pode ser visto na figura 16.

Com essa faixa de corrente ficam assegurados os limiares de tensdo de entrada
dos conversores AD, definindo, portanto, o alcance de medicdo 6hmica, evitando, assim,

variagoes de medidas em fun¢do da geracdo de aquecimento por inje¢ao da corrente de medicao.

O circuito para tal funcionalidade ¢ formado por um amplificador operacional
com saida conectada na base de um transistor de juncdo bipolar do tipo NPN, o qual produz
uma corrente continua no emissor, proporcional a tensdo aplicada na entrada ndo inversora do

operacional. Essa tensdo ¢ gerada através de um divisor resistivo, com potencidometro

multivoltas, resistor e diodo, para fixar os limites de corrente estabelecidos.
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A aplicagdo de uma carga entre o terminal de alimentacdo e o coletor do
transistor levara a uma corrente continua de emissor (/e), proporcional a corrente de coletor

(Ic), a qual servira de corrente base para medi¢cao no equipamento.
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Figura 16 - Fonte de corrente continua com ajuste.

A corrente de /c gerada na amostra (sondas externas da base de medi¢ao) provém
da fonte de tensao de 3,3 V, e ¢ medida pelo resistor shunt R7 (figura 15). Seu valor ¢ controlado
pelo resistor R9 no emissor do transistor Q1 (figura 16). A corrente continua ¢ gerada por

amplificador operacional com driver de transistor NPN (U5 e QI da figura 16,

respectivamente). Logo, como no amplificador operacional:

Vt=Vv"= Vg, (eq. 26)

A corrente de coletor sera dada por:

V .
I =1, = ;—? (eq. 27)
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0 que possibilita realizar o ajuste fino de corrente injetada através do potencidmetro externo
RV>. Durante a realizagdo das medidas, o valor de Ic ndo necessita ser mantido constante. Seu
valor ¢ obtido a cada ciclo de leitura dos conversores AD, com posterior atualizagdo para
calculo de resistividade elétrica. A corrente ajustada pelo RV, serve como referencial de

magnitude para eventuais repeticdes de testes em amostras.

3.3.3 Controle Térmico

No equipamento existem dois sistemas de leitura e um de atuagdo nos
aquecedores. Os sistemas de leitura consistem em dois resistores de efeito térmico (PT-100 -
termo resisténcia de platina) acoplado fisicamente na superficie da amostra (5 e 6 da figura 13),
e em pontos distintos (lado quente/lado frio). Esses PT-100 fornecem uma resisténcia elétrica
proporcional a temperatura na qual ele se encontra (no caso, como exemplo, conforme tabela
fornecida pelo fabricante Siemens*®, 100 Q para uma temperatura de 0 °C (e confirmados ap6s
ensaios de calibragdo)). Tal componente apresenta dimensdes pequenas (2,5 x 2 x 0,75 mm) e
os dois sensores estdo em alinhamento com as duas sondas externas. Em fun¢ao da sua area de
contato para acoplamento térmico sobre a amostra, a utilizagdo desse dispositivo insere um erro
intrinseco absoluto de 39,4% na aquisi¢do do coeficiente de Seebeck. Contudo, para medidas
relativas esse erro pode ser desprezado. As tensdes desses termistores sdo geradas por divisores
resistivos e desacopladas por amplificadores operacionais com ganho fixo e diferencial de
aproximadamente 93x. As leituras digitais dos valores de temperatura sao feitas diretamente
nas portas analégico-digital do microcontrolador ATmega2560 (Microchip Technology)??,
baseado na plataforma Arduino, com capacidade de resolug@o de 10 bits, mas configurado com
oversampling de 14 bits. Portanto, apresentando uma faixa de leitura de 0 °C a 350 °C, onde a

resolucao ¢ estabelecida em 0,036 °C/bit.

O atuador para aquecimento da amostra consiste em resistor de ceramica de 10
ohms e poténcia de 10 W, ligado a um mddulo driver com transistor de poténcia MOSFET,
canal N, modelo IRF630N, que chaveia a alimentagdo para aquecimento do resistor, conforme
comando enviado pelo microcontrolador (pulsos PWM com ciclos de trabalho de 0 a 100%), o

qual, apds calculo de controle térmico dedicado, define o tempo de acionamento da saida. Esse
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sistema de atuagdo consiste em um controle por malha fechada e ganhos proporcional, integral
e derivativo, conhecido por PID. O algoritmo de controle, presente no codigo fonte no
equipamento, calcula o erro existente entre a variavel desejada e o valor de leitura, gerando um
sinal de controle para o atuador. Essas acdes de controle podem ser utilizadas separadamente
ou em conjunto, os quais calculam uma agdo proporcional ao erro, impossibilitando de anula-
lo (Controlador Proporcional P), eliminam o erro deixado pela agdo proporcional, podendo
trazer instabilidades (Controlador Integrativo I), e introduzem estabilidade dindmica no
processo, antecipando as variagdes no sistema (Controle Derivativo D)*. O sinal de controle
segue um padrdo adotado internacionalmente (padrdo ISA), conforme descrito na funcdo de

transferéncia do Controlador PID abaixo>>:

%= Ky + Kis+ Kg.s (cq. 28)
Onde s corresponde a frequéncia complexa (ap6s transformada de Laplace), e U(s) e E(s) sdo
sinais de saida e entrada, respectivamente. K, K; € Ky correspondem aos efeitos Proporcional,
Integrador e Derivador do sinal de erro atuante. O controle foi implementado adquirindo os
valores proporcionais aos parametros de malha fechada através de ensaios de aquecimento. O
intervalo de temperatura de configuragdo ¢ de temperatura ambiente a 300 °C, ajustavel por

grau, e com possibilidade de sele¢do de rampa de subida de 1 a 10 °C/min. Na figura abaixo

segue o circuito de todas as implementagdes de leituras e atuador.
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Figura 17 - Circuito de leitura de temperatura com atuador PWM.

3.3.4 Exibicao e controle

O sistema de exibi¢do e comandos de painel também ¢ interligado ao
microcontrolador, o qual possui firmware dedicado para as funcionalidades do sistema,
conforme esquema mostrado na figura 18. Os comandos sdo realizados diretamente no painel,
através dos botodes indicativos (+), (-) e (S), escolhendo as opcdes disponiveis. A porta USB
pode ser utilizada para aquisicao de dados sequenciais (intervalo de um segundo) e posterior

analise tanto em programacao, quanto por log de dados para exibigdo grafica. As configuragcdes
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da porta serial para leitura dessas informacgdes sdo baudrate de 57600 bauds, frame de 8 bits

com 1 stop bit. A ativag@o da porta USB ¢ feita diretamente na console do equipamento.

+5Wcc

COMANDOS

ARDUINO P8 <}
ARDUINO P9 =}
ARDUINO P10 =}

=
=
O
o 5
=
-
E
=
O
jw) -
[=2] (=}
—
ol
! [
00600 ~J

VISOR

ool =t |en]e

[88548

A
I uF 1N4007 i T
| 7 7 "
7
J10

SIL-100-05 SERIAL +15Vi

RV3
1k

J2

J3
J4
4 BNC 1
ARDUINO +5V [——————— VCC 2 3
ARDUINOUSBD+ [>———— I+ o e EN DS
ARDUINO USB.D- Br———— D-
ARDUINO GND [—————— GND ARDUING P19 i SIL-100-03
s

USBCONN g g

o]

ARDUINC P4

ARDUINO P5

ARDUINC P&
™

1
ARDUINO GND [
ARDUING +5V [>—8 §
ARDUINO P2 [———] 4
5
N [
ARDUINO P3 .
8—
9
[
1
F]
3
ARDUINO P7 [ 14 17

Figura 18 - Circuitos de exibicio, botdes de controle, entrada de sinal e alimentacio do

medidor de vacuo.

3.4.5 Fontes de Alimentacao

A fonte de alimentacao de todo o equipamento (esquema mostrado na figura 19
abaixo) ¢ bivolt em corrente alternada CA (chave manual para 127 V, ou 220 V), com
transformador bipolar com tensdo de 12 Vac e 3 Aac de corrente maxima, € com circuitos
reguladores de tensdo continua lineares de +15 Vce, +12 Vee, +5 Vee e 420 Vec (Vheater), as
quais sdo restritas para uso nos circuitos internos. O equipamento possui também sistema de
ventilagdo forcada para refrigeracdo dos componentes de maior poténcia, sistema de prote¢ao
para sobre corrente (fusivel) e sobre tensao (varistor). A poténcia maxima no funcionamento
do equipamento ¢ de 30 W, ou seja, enquadrando-se como equipamento de pequeno consumo

energético, como ¢ desejavel para dispositivos LVLP (Low-Voltage, Low-Power).
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Figura 19 - Fontes de alimentacio de uso interno do equipamento.
3.4.6 Injetor/misturador de Gases
3.4.6.1 Descriciao Geral e Circuitos eletronicos
Um diagrama esquematico da estrutura montada para mistura gasosa ¢ mostrado
na figura 20.
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Figura 20 - Diagrama esquematico do misturador de gases controlado. Indicados no
diagrama estido: valvula de entrada (1), juncoes/emendas Tee (2), medidor de fluxo

massico (3), manometro (4), valvula de alivio (5), processador (6) e exibicio (7) e controles

8).

O equipamento ¢ microcontrolado com o ATMEGA328P (Microchip

Technology)*¢

, utilizando-se da plataforma Arduino, e com exibi¢do digital de todos os dados
em seu visor. O codigo fonte desse dispositivo (ANEXO B) foi desenvolvido utilizando
linguagem C++. O botdo reset e os dois botdes de calibragdao (incremento e decremento de
corrente), estdo posicionados no painel superior do equipamento, além de serem conectados
diretamente ao microprocessador. As conexdes externas (entrada e saida) sdo do tipo espiga,

ideais para uso em mangueiras pressurizadas.

Os gases sdo inseridos na valvula de entrada e a sua saida, ap6s valvula de alivio,
¢ conectada em entrada propria, com valvula dedicada, diretamente na camara de medig¢ao
elétrica do ERAD-STF. As duas jungdes Tee derivam e conectam a tubulagado interna de géas no

equipamento com o medidor de pressao, valvula de alivio de seguranca de 7 bar, e saida de gas.

A valvula de entrada de gas, modelo GRA-1/4-B da FESTO?’ é do tipo
estranguladora, ou agulha, com funcdo reguladora de fluxo, unidirecional, com valvula de

retengdo e suporte de pressoes de 0,1 a 10 bar.
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A medigio de pressdo absoluta do sistema ¢ feita pelo dispositivo MPX5700%
(Freescale Semiconductor), o qual compreende de um transdutor monolitico piezo resistivo,
combinando técnicas micromecanicas através de pequenas membranas, e filmes finos resistivos

metalizados.

O fluxo maéssico ¢ medido através de um componente com tecnologia MEMS
(Micro Electro Mechanical Systems), o qual apresenta uma sensibilidade consideravelmente
maior que dispositivos macroscéopicos. O dispositivo empregado para tal aplicagdo ¢ o FS1012,
da RENESAS (IDT)*, que se encontra no grupo dos TMFS (Thermal-Mass-Flow-Sensors),
possuindo um sistema microscopico, composto por aquecimento resistivo (heater) e por dois
sensores térmicos (termopilhas), com alta precisao e baixo consumo. A leitura digital dos dois
sensores do FS1012 ¢ realizada por um ADC de 16 bits e de dois canais AD7705 (Analog

Devices)*.

Os circuitos eletronicos referentes ao fluximetro desenvolvido estdo
apresentados nas figuras 21 a 23. Detalhes do circuito para compensagao de erros, visualizado

na figura 21, e valores para correto funcionamento serdo descritos na préxima segao.
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3.4.6.2 Compensacio de erros, condi¢oes e valores de funcionamento

Em funcdo das dimensdes diminutas dos dispositivos MEMS (caminho livre
médio das moléculas de gas ¢ compardvel as dimensdes do sensor), tem-se um efeito de
aumento decorrente da pressao de gas de trabalho e mecanismos de corregdo devem ser
empregados para diminuir tal efeito. Métodos tém sido propostos para reduzir essa influéncia e
inclusive modelos numéricos ja foram desenvolvidos*!, os quais apresentaram bons resultados
na faixa de 5 kPa a 100 kPa, onde distor¢des da ordem de 22% passaram a ser apenas de 3%,

para gases como argdnio € nitrogénio.

A ideia dessa compensacao consiste basicamente de um sistema realimentado,
no qual se obtém o valor de pressdo atual do sistema, e com ele atua-se no mecanismo de
aquecimento do transdutor (keater), diminuindo ou aumentando a poténcia térmica aplicada.
No presente projeto, a poténcia nesse componente ¢ alterada por uma fonte de corrente ajustavel
por meio de controle digital, através de um conversor digital analégico de 16 bits, o MCP4725
(Microchip Technology)**. Como o equipamento ¢ calibrado para diversas pressdes e fluxos,
obtendo-se, assim, os coeficientes da curva de atuagdo, a qual é utilizada para corrigir as

informacdes lidas pelo sensor.
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Para garantir um funcionamento mais preciso, outro fator deve ser considerado
na aferi¢do do fluxo de gés. O fato de que esse dispositivo MEMS utiliza-se de dois sensores
térmicos (termopilhas), os quais dependem diretamente da temperatura ambiente em sua juncao
de conexao (pinos 1 € 2, 5 e 6) do circuito integrado FS1012 (figura 21), faz com que a variagao
de temperatura obtida pelos sensores seja relativa a temperatura ambiente. Essa singularidade
torna necessaria uma medi¢do de temperatura interna do dispositivo, proximo ao FS1012, e que
essa informacao seja utilizada para corrigir o desvio de medida causada pela variagao da

temperatura ambiente.

Para tanto, um sensor resistivo do tipo NTC de 100 kohm e 1% de precisao
(RT1) foi posicionado, com uma amplificacdo analdgica do tipo diferencial. Seu sinal de saida
¢ conectado na porta ADC de 10 bits do Arduino, o qual foi utilizada para captar a temperatura

do dispositivo. Detalhes desse circuito podem ser vistos também na figura 21.

O equipamento foi calibrado para alguns gases usuais (ar, oxigénio, nitrogénio e
argonio). A afericdo da concentracao de gés ¢ feita inserindo gas padrdo na valvula de entrada.
Mas como para diferentes gases sdo obtidos valores diferentes para o mesmo fluxo, uma vez
aferido o volume de gas inserido, prossegue-se com a insercdo do gas reagente na mesma
valvula, controlando a sua entrada até o valor desejado de concentracdo. O valor de
concentracdo ¢ dado pela razao simples de volumes inseridos. Outra forma de utilizagao € por
adicao de fluxo continuo de géas na camara, e pode ser estabelecido simplesmente controlando

o fluxo pelo valor exibido no visor do equipamento.

O equipamento desenvolvido para a presente dissertacdo suporta operagdes com
fluxos de gés de até 10 L/min, pressdo de camara com variac¢do de 15 até¢ 700 kPa e volume de
10 litros. A temperatura de operacdo compreende a faixa de 0 a 75 °C. Caso seja necessario
ajustes posteriores no dispositivo, o intervalo de corrente aplicavel para calibracao segue a

especificagdo do fabricante do sensor, ou seja, de 10 a 20 mA, em passos de 8,3 HA.
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4. TESTES DE FUNCIONALIDADE DO ERAD-STF

41 AMOSTRAS

As amostras de Ini-xGaxSb, empregadas nos testes, sao filmes depositados por
processo de magnetron sputtering, as quais foram produzidas no Laboratorio de Conformacao
Nanométrica (LCN) da UFRGS, sobre substratos de Si com camada isolante de SiO; e com
pressdo constante e temperatura 420 °C. Para a fabricag@o de filmes ternarios, foram utilizados
alvos de InSb e GaSb, variando a concentracdo relativa de indio e galio de 0 a 100%. Como
para calcular a resistividade € preciso conhecer a espessura, foram realizadas medidas de
microscopia eletronica de varredura (SEM - scanning electron microscopy) no Centro de
Microscopia ¢ Microanalise (CMM) da UFRGS, através do microscopio Carl Zeiss Auriga
FEG-SEM, equipado com detector de elétrons secundarios em sua lente. A partir das imagens

SEM, foram obtidas a espessuras das amostras, com incerteza de 10% (tabela 1).

Como mencionado no capitulo 2, as amostras de In;xGaxSb, quando submetidas
a irradiacdo por feixes de ions, apresentam mudanga dramatica em sua morfologia, adquirindo
uma estrutura porosa que se assemelha a de espumas'®!3. No acelerador Tandetron de 3 MV do
LII, do fabricante HV Engineering, trés amostras foram irradiadas com ions de ouro, energia
do feixe de 16 MeV e fluéncias entre 5x10'® e 2x10'*ions/cm?.

As amostras de filme fino de Pd (condutor) ¢ de filme de GaAs (semicondutor)
foram depositadas no mesmo laboratério (LCN) e pelo mesmo procedimento (magnetron
sputtering). Ambos os filmes foram depositados com pressdo constante de 2 mTorr e
temperatura ambiente de 21 °C. Na amostra de Pd o substrato ¢ silicio, € na amostra de GaAs o
substrato ¢ de Si0,. Os filmes apresentam espessura de 10 nm (Pd) e 200 nm (GaAs), medido
através de SEM (tolerancia de 10% na medida da dimensao). A amostra condutora foi escolhida
para mensurar faixas mais baixas de resisténcia, testando os limites de saturacdo do
equipamento. A amostra de GaAs, assim como a de InSb, foi escolhida por ser um semicondutor
com propriedades bem conhecidas e empregado em diversos dispositivos eletronicos,
principalmente em transistores para alta frequéncia. Os resultados podem ser facilmente
encontrados na literatura (como energia de bandgap, resistividade elétrica, condutividade

térmica*’) e comparados com os obtidos pelo equipamento para analise de erro.
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Para uso no ERAD-STF as amostras precisam atender as dimensdes minimas
estipuladas em projeto. As dimensdes das amostras escolhidas para realizacdo dos testes
preliminares estdo listadas na tabela 1, a qual se refere a figura 24a, indicando a posig¢ao de
medida adotada e os eixos dimensionais. Paquimetro digital, com exatidao de £0,02 mm, foi
utilizado para obter as informacdes de comprimento e largura. Na mesma figura 24, sao
apresentadas imagens tipicas por microscopia SEM de algumas amostras utilizadas nos

experimentos.

Figura 24 — a) Ilustracio com indicadores dimensionais de amostras com geometria

retangular (em cinza). L é o comprimento, H a largura e ¢ a espessura da amostra. Em
verde é representada a dimensao minima de amostra, enquanto 77 e 72 sao os sensores
de temperatura de superficie. Figuras obtidas por microscopia eletronica de varredura
das amostras nao irradiadas de b) Ino.sGao.2Sb, ¢) Ino.cGao.4Sb e d) Ino.sGao.sSb, mostrando
a secao transversal das amostras, a partir do qual foi possivel medir a espessura dos

filmes.
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Tabela 1 — Dimensdes das amostras utilizadas para testar o funcionamento do
equipamento (¢ - espessura, L - largura e H - comprimento). A incerteza na espessura ¢ ¢

10%, a incerteza em L e H é 0,02 mm.

AMOSTRAS t (nm) | L (mm) H (mm)
InSb 320 7,30 19,85
Ino.sGao.2Sb 440 9,90 10,60
Ing.6Gao.4Sb 320 8,26 10,24
Ing.5Gao.sSb 310 10,22 19,02
GaAs 200 7,01 10,57
Pd 10 7,53 11,18

AMOSTRAS IRRADIADAS | t(nm) | L (mm) | H (mm)

Ino sGao2Sb (5x103cm™?) 440 | 10,06 14,28

Ino sGao2Sb (1x10'*cm™2) 320 7,16 16,19

Ino.sGao2Sb (2x10cm™) 310 10,09 17,38
4.2  RESISTIVIDADE DE SEMICONDUTORES EM
TEMPERATURA AMBIENTE

Finalizada a montagem do sistema ERAD-STF, tanto na sua parte mecanica,
como no interfaceamento dos componentes eletronicos, foram realizadas varias sequéncias de
ajustes, corregoes e calibragdes, medindo a resistividade das amostras apresentadas na tabela 1,
por Efeito Hall e pelo equipamento descrito no presente trabalho. As medidas utilizando-se de
parametros fornecidos pela técnica de Efeito Hall foram realizadas no Laboratério de

Microeletronica (LuE) da UFRGS.

A resistividade na medida por Efeito Hall foi calculada conforme descrito na

secdo 2.5 EFEITO HALL (equagdes 24 e 25), cujos resultados estdo exibidos na tabela 2,
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juntamente com valores medidos pelo sistema de quatro pontas do equipamento desenvolvido

nesse trabalho.

Tabela 2 - Dados obtidos por técnicas de quatro pontas e Efeito Hall. R, representa a
resisténcia de folha, # a mobilidade de portadores majoritarios, o a resistividade elétrica,

Ns; e n sao a densidade superficial e a volumétrica de portadores majoritarios,

respectivamente.
. EFEITO HALL ERAD-STF
Fraciao
AMOSTRA| de N n # p R, p
Oxizeéni 1 1 cm? " (ohm> "
n . .
xigénio (cm2> (cm3) Vs (ohm.cm) sqr (ohm.cm)

InSb 10% |3.2x10"3 1,00x107'8| 24 | 2,62x10" | 9129 | 2,92x10"
InosGaoaSb | 25% | 1,8x10"13 [4,09x10%17| 49 | 3,15x107' | 7714 | 3,39x10"!
Ino.¢Gao 4Sb 15% |2,5x10""2|7,81x107'| 27 | 2,94x10° | 94979 | 3,04x10°

Nenhum fator de correcdo adicional f foi empregado nos calculos nas medidas
por quatro pontas, visto que na aplicacao dessa técnica foram respeitadas as distancias minimas

de borda e canto das amostras, conforme indicado na figura 24a.

Os resultados mostrados na tabela 2 sdo coerentes, pois ¢ conhecido que a
estrutura de rede cristalina de InSb se altere com o aumento da concentragdo de Ga nos
compostos ternarios, tendo mais defeitos e por consequéncia menor densidade de portadores
que contribuem para a passagem de corrente, ou seja a diminui¢do do CLM. Isso ¢ observado
na tabela 2, onde a densidade de elétrons n ¢ inversamente proporcional a resistividade. Estudos
tém indicado que a mobilidade eletronica parece estar atrelada diretamente a quantidade de
oxigénio presente na amostra, a qual ¢ notavelmente menos afetada, embora os efeitos oriundos

do tamanho do grio em filmes finos policristalinos possam influenciar ambos os parimetros'®.

Calculando a variacdo percentual da resistividade entre as duas técnicas,
observa-se que na maioria das amostras as medidas comparativas entre as duas técnicas
mostraram resultados proximos (diferenca menor que 11%). Amostras com resistividade menor
apresentam uma diferenga percentual maior. Essa constatacdo pode estar atrelada a uma

eventual saturagao na medida de tensdo na amostra, ou a uma nao linearidade dos conversores
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ADC. Duas constatagdes precisam ser feitas a respeito dos dados coletados. Uma delas ¢ a de
que, com relagdo a regido de medicao e as dimensdes das amostras apresentadas na tabela 1, a
técnica por quatro pontas exige que todas as medidas sejam registradas sobre varios pontos da
superficie da amostra, variando-as na maior extensao possivel. Isso aumenta a confiabilidade
dos dados e permite uma melhor amostragem daquilo que estd sendo medido, incluindo outros
efeitos no valor medido, como variagdes na espessura nanométrica, variacdes na superficie do

substrato, além da propria qualidade do filme semicondutor produzido.

Um exemplo desse procedimento pode ser visualizado na figura 25 abaixo, com
relacdo a amostra InSb, a qual possui area de superficie de 144,91 mm?, e, nesse caso,
subdividiu-se em oito regides de amostra, resguardando cantos e bordas. Testes com o
equipamento (e apresentados nos proximos capitulos) apresentaram dispersdes na ordem de
15% nas medidas ao longo das amostras. Tal situagdo ilustra a necessidade do procedimento de

aquisicdo em varios pontos da amostra, a fim de mitigar erros nas suas leituras.

AMOSTRA

Figura 25 - Exemplo para correta medi¢do com a amostra de InSb. Em cinza, a amostra

de filme, em amarelo as oito regioes de medicao e, em vermelho, a zona proibitiva.

A outra constatacdo ¢ que os valores de variacdo na tabela 3 ndo condizem
necessariamente a valores de erro absoluto com relagdo ao ERAD-STF. As medidas por Efeito
Hall também apresentam incertezas e erros, intrinsecos ao equipamento € ao processo de
aquisicdo dos dados dessa técnica, ou seja, as variagdes apresentadas nao representam um valor
absoluto de erro do equipamento ERAD-STF, mas apenas um valor comparativo e avaliativo

entre as técnicas empregadas.
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43 COMPARATIVO ENTRE DADOS MEDIDOS

E MODELOS
TEORICOS

A verificagdo do funcionamento e precisao do equipamento pode ser feita

também medindo a resistividade de filmes finos de materiais condutores e comparando com
modelos fisicos conhecidos®.

Como mencionado na seccdo 2.6 FILMES FINOS
SEMICONDUTORES, ¢ bem estabelecido que a resistividade nominal de um material em

forma bulk ¢ diferente se 0 mesmo estiver na geometria de filme fino. Por exemplo, Pd (bulk)
tem resistividade de 0,108 pohm.cm, enquanto na forma de filme fino tem o comportamento
mostrado na figura 26, onde sdo apresentados pontos mesurados empiricamente e retas que
descrevem matematicamente o comportamento medido para filmes finos de Pd. Desta

referéncia pode-se obter que, para espessura de 10 nm, a resistividade do filme de Pd ¢ 60
pohm.cm?.

103+

10° 10

Figura 26 - Resistividade de filmes finos de Pd depositados sobre substrato de vidro?.
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Utilizando o ERAD-STF, o valor médio da resistividade elétrica para as
amostras de filme nanométrico de Pd com 10 nm de espessura foi 63 pohm.cm. Ou seja, uma

diferenca de 5% com relacao ao valor mostrado na referéncia.

44  RESISTIVIDADE EM FUNCAO DA TEMPERATURA

Uma vez testado o equipamento ¢ demonstrado sua precisao para medidas de
resistividade a temperatura ambiente, a proxima etapa foi testd-lo quanto as outras

funcionalidades desenhadas no projeto.

A figura 27 mostra a medicao da resisténcia de folha em fun¢do da variacao de

temperatura, para InSb e GaAs, na faixa de temperatura de 293 K a 493 K.
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Figura 27 - Resisténcia de folha de amostras de filmes de GaAs e InSb em funcio da

temperatura.
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Apresentando os resultados da figura 27 com o logaritmo do eixo vertical
(resisténcia de folha) em func¢do do inverso da temperatura no eixo horizontal tem-se o grafico

mostrado na figura 28.

GaAs
— InSb
— Ajuste linear GaAs
—— Ajuste linear InSb

2.2 24 2.6 2.8 3.0 3.2x10°
T (K)

Figura 28 - In(Rs) em funcio de 1/T para os semicondutores GaAs e InSb.

Ampliando as regides lineares, ou seja, regides com temperatura entre 464 K e
483 K, tem-se a figura 29. Nela, ¢ possivel verificar de forma mais significativa que as linhas
sdo exibidas em degraus. Isto representa a quantificagdo da taxa de atualizacdo do equipamento
para o processamento de todos os dados medidos, incluindo a temperatura e a resisténcia
elétrica. Ou seja, o tempo que o equipamento leva para adquirir, processar e transmitir os seus

dados. Tal caracteristica ndo afeta a integridade e a qualidade dos dados.
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Figura 29 - Regifo linear do grafico de In(Rs) em funcio de 1/T para os semicondutores

GaAs e InSb.

Conforme discutido na secdo 2.2 ESTRUTURA ELETRONICA DE
SEMICONDUTORES, as regidoes lineares da figura 29 fornecem os parametros para
determinagdo de bandgap de cada material. Considerando a equagdo 13 da secgao 2.2, foram
obtidos os valores de 1,53 eV para o GaAs e 0,17 eV para o InSb. Os valores previstos desses
dois materiais sdo de 1,44 eV ¢ 0,18 eV na temperatura usual de 300 K, respectivamente**. Isto
significa uma diferenga em relagdo aos valores medidos da ordem de 6,25% e 5,56%,
respectivamente. Tal diferenga encontra-se dentro das precisdes consideradas na secao 3.

ERAD-STF: CONCEPCAO, PROJETO E MONTAGEM.
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45 PARAMETROS TERMOELETRICOS

O equipamento ERAD-STF também permite realizar medi¢des de propriedades
termoelétricas em filmes semicondutores. Amostras de Ini.xGaxSb (tabela 1) foram aquecidas,
sob pressdo menor que 2x10"! mbar, até 200 °C, gerando gradientes térmicos na extensio da
amostra de até 40 °C. Para geracao das curvas comparativas, os graficos foram padronizados
em fun¢do da temperatura absoluta na regido mais quente da amostra. A obtencao do parametro
ZT, conforme discutido na secdo 2.3, depende do conhecimento dos parametros de
condutividade térmica e coeficiente de Seebeck. Entdo, apds inclusdo da fragdo da poténcia de
aquecimento por variagdo térmica, claramente se v€ nas figuras 30 (amostras nao irradiadas) e
figura 31 (amostras irradiadas) que a condutividade térmica diminui exponencialmente com o
aumento da temperatura de medicdo para todas as estequiometrias e fluéncias de irradiagao.
Depreende-se entdo que nio existe uma clara relagdo deste decaimento exponencial com as
concentracoes atomicas relativas de In-Ga, ou ainda com relacao as fluéncias de irradiagao. Isso
provavelmente se deve a influéncia de outros fatores importantes. O tamanho do cristalito, por
exemplo, ¢ de aproximadamente 42 nm para a amostra InogGao2Sb, enquanto as outras trés
estequiometrias exibem tamanho do cristalito em torno de 30 nm !°. No entanto, os filmes
Inp.8Gap2Sb exibem os maiores niveis de porosidade na irradiacdo (em comparacdo com as

outras estequiometrias irradiadas nas mesmas condi¢des)!*!3

, 0 que serve como uma indicagao
de defeitos pré-existentes que facilitam a amorfizacdo e formacdo de porosidade, e também

podem atuar como centros de dispersao para condugdo de calor.
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Figura 30 - Condutividade Térmica de semicondutores InixGaxSb nio irradiados. As
incertezas dos pontos medidos sio menores que 1,2%, sendo no grafico menores que os

simbolos representativos das curvas.
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Figura 31 - Condutividade Térmica de semicondutores InosGao.2Sb irradiados com
diferentes fluéncias. As incertezas dos pontos medidos sio menores que 1,2%, sendo no

grafico menores que os simbolos representativos das curvas.

Diferentemente da condutividade térmica, o coeficiente de Seebeck (S) registrou
um aumento consideravel com o aumento de temperatura a partir de temperaturas proximas a
400 K. Conforme discutido na se¢do 2.3, o coeficiente S foi obtido a partir da geracao de tensao
ocasionada pelo gradiente de temperatura. Como se observa nas figuras 32 e 33, a amostra
Ino,8Gao2Sb mostrou-se a mais dependente do gradiente térmico, gerando tensdes maiores com
temperaturas absolutas menores. Como ja descrito, o Coeficiente de Seebeck contribui de forma
quadratica sobre o parametro comparativo ZT. Entdo, este comportamento ¢ muito relevante na

avaliagdo dos dispositivos TEG.
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Figura 32 - Coeficiente de Seebeck de semicondutores InixGaxSb nao irradiados. As
incertezas dos pontos medidos sio menores que 2,5%, sendo no grafico menores que os

simbolos representativos das curvas.
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Figura 33 - Coeficiente de Seebeck de semicondutores InosGao2Sb irradiados com
diferentes fluéncias. As incertezas dos pontos medidos sio menores que 2,5%, sendo no

grafico menores que os simbolos representativos das curvas.

Além das medidas de condutividade térmica e coeficiente S, também foram
obtidos os valores para a condutividade elétrica das mesmas amostras. Estes resultados estdo
mostrados nas figuras 34 e 35. A amostra IngsGao4Sb (ndo irradiada) tem uma muito forte
dependéncia com a temperatura a partir de 440 K. Com relagdo as amostras irradiadas, ndo ¢
possivel verificar uma influéncia térmica significativa na condutividade elétrica entre as
fluéncias. Contudo, ¢ verificada, comparativamente, uma diminuicdo consideravel de
crescimento da condutividade elétrica dessas amostras em temperaturas superiores a 420 K.
Tamanho do cristalito, defeitos estruturais e diferentes niveis de porosidade, originados pelo
processo de irradiagdo idnica, podem ser alguns dos fatores que determinaram esse

comportamento.
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Figura 34 - Condutividade Elétrica de semicondutores InixGaxSb nao irradiados. As
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simbolos representativos das curvas.
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Figura 35 - Condutividade Elétrica de semicondutores InosGao:Sb irradiados com
diferentes fluéncias. As incertezas dos pontos medidos sio menores que 5,2%, sendo no

grafico menores que os simbolos representativos das curvas.

A partir dos resultados mostrados nas figuras 30-35, pode-se obter o parametro
comparativo de interesse, o Z7, conforme os embasamentos tedricos da segdo 2.3,
principalmente quanto a equagao 14. Abaixo seguem as duas figuras, referindo-se ao conjunto

de materiais irradiados e ndo irradiados.
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todos os pontos sao menores que os simbolos representativos das curvas.

Pode-se dizer inicialmente que nd3o hd uma relagdo explicita entre as
concentracdes atomicas relativa de In e Ga e as propriedades termoelétricas dos compostos
ternarios, regidas pelo parametro Z7. Conforme relatado anteriormente, os maiores valores de
coeficiente de Seebeck absoluto foram observados para os filmes IngsGao2Sb, que também
exibiu o maior valor de ZT (0,53 a 450 K) nas medi¢cdes com o ERAD-STF. Esse mesmo
material, apds irradiagio com ions Au*’ de 16 MeV, foi transformado em nanoespumas, e 0s
valores de ZT obtidos para as amostras irradiadas com fluéncia total de 5x10'3 ions/cm? (1x10'
ions/cm?) diminuiram substancialmente, atingindo o valor de 0,23 (0,12), provavelmente
ocasionados pela agregacdo de defeitos estruturais pela incidéncia de ions de massa atomica
elevada, o qual pode comprometer substancialmente as ligagdes atomicas do material alvo.
Viarios trabalhos tém sido relatados sobre as propriedades termoelétricas dos compostos InSb e
Ini.xGaxSb, e o valor ZT na faixa de 0,2 - 0,3 sdo os mais recorrentes para temperaturas de

medi¢do em torno de 450 K*, ou seja, valores significativamente inferiores aos obtidos
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experimentalmente nesses ensaios. Avaliacdes mais aprofundadas, com respeito aos efeitos
fisicos responsaveis pelas medidas apresentadas nessa se¢do, ndo foram incorporadas no texto
por ndo representarem o objeto principal de estudo desse trabalho apresentado. Contudo, os
dados fornecidos pelo equipamento desenvolvido permitem executar estudos mais
aprofundados ndo s6 das amostras apresentadas na secdo 4.1, mas de qualquer outro futuro
semicondutor que venha a ser estudado, visando, nesse caso, a empregabilidade em dispositivos

TEG.
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5. CONCLUSAO

O sistema ERAD-STF consistiu em um projeto de construcao eletronico-
mecanico de caracteristicas proprias, fundamentado em técnicas de obtencdo de dados
altamente precisas e consolidadas no ramo de instrumentacao eletronica. O desafio base de seu
desenvolvimento compreendeu a inclusdo desse conjunto de técnicas adotadas de aferi¢do
(resistividade elétrica, bandgap, condutividade térmica, coeficiente de Seebeck, ZT) de forma
que atendesse toda, ou a grande parte das demandas para verificacdo em ambiente laboratorial
das propriedades elétricas e/ou térmicas mais relevantes nos tipos de amostras semicondutoras
que vem sendo desenvolvidas e analisadas no Laboratério de Implantacdo I6nica da UFRGS.
O equipamento foi desenvolvido especialmente para atender as caracteristicas das amostras de
filmes semicondutores comumente utilizadas no laboratorio, de espessura nanométrica, €
possibilitando a realizacdo de medidas de maneira simples e confiavel.

A parte mecanica que compde o sistema de aquisi¢do, formada por cdmara selada,
bomba mecanica de membrana, medidor de baixo vacuo e injetor de gases, tem por finalidade
originar uma estrutura propicia a analises dos materiais desenvolvidos com tecnologias mais
modernas e com grande potencial de aplicagdo em sensores de gas, através da verificagdo de
seus comportamentos elétricos mais usuais nesses tipos de sensores, como resistividade, sob
temperatura ambiente, ou superior, podendo chegar no controle térmico do equipamento a 300
°C, e sob pressdes de gés (até o maximo de 7x10"° mbar) ou vacuo de no maximo 2x1072 mbar.
O controle de corrente inserida nas amostras para medicdo via técnica de quatro pontas, na faixa
de 50 pA a 50 nA, ¢ considerado também um recurso fundamental para evitar satura¢des no
equipamento e/ou vencer as barreiras de potenciais para difusdo da corrente elétrica em
amostras que apresentem caracteristicas resistivas mais elevadas.

O controle instantaneo de fluxo (ou volume) gasoso permite determinagdes de
parametros importantes a esses dispositivos sensores, como sensibilidade e saturacdo, sob a
utilizagdo de diferentes tipos de gases adsorvidos nas amostras. O sistema de vacuo visa
também melhorar o desempenho do equipamento quanto ao isolamento térmico entre regioes
espacadas da amostra, aumentando o gradiente térmico (até faixas de 40 °C) sobre essas regioes,
e, por consequéncia, aumentando os potenciais elétricos gerados na extensdao das amostras, o
que ¢ determinante na obteng¢do da eficiéncia de materiais que apresentam comportamento

promissor no uso como TEG. Abrangendo todas as possiveis ferramentas de geracao de dados,
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o sistema eletronico, composto por conversores analogico-digitais de alta resolugdo e
processamento digital programado com firmware dedicado, gerencia ciclicamente todos esses
dispositivos, permitindo que a monitoragcdo seja concentrada em apenas um fluxo de modo

sequencial, englobando todos os dados na porta de comunicagdo com computador.

Como caracteristica estipulada em projeto, o ERAD-STF ¢ um equipamento
considerado de baixo custo nos padrdes de mercado atuais. Seus componentes, tanto
eletronicos, quanto mecanicos, sdo facilmente encontrados no mercado nacional, ou produzidos
por fresagem, facilitando possiveis substituigdes em manutengdes, ou até mesmo upgrades no
sistema. Apesar do custo reduzido, o equipamento atendeu as propostas de desempenho
estipuladas em projeto, verificado através dos testes apresentados na se¢do 4 para determinagao
dos parametros de precisdo do dispositivo. Considerando processos comparativos com outras
técnicas, o equipamento alcangou variagdes que vao desde 5,00%, em ensaios baseados em
modelos matematicos, € 5,56%, na determinacao de bandgap, a 11%, considerando técnica por
Efeito Hall. Mesmo com essa ponderagdo de maior valor, o resultado mostra-se excelente e

atende perfeitamente a finalidade para a qual o equipamento foi projetado.

Respaldado pelos dados apresentados em todos os ensaios iniciais da se¢do 4,
estabelecidos para comprovacdo da aplicabilidade das funcionalidades disponiveis no ERAD-
STF, ficou comprovado que o sistema como um todo (equipamento e ferramentas) apresenta
precisao e recursos suficientes para analisar amostras de materiais semicondutores, produzidas
em tecnologia de filmes finos e com uso potencial tanto para sensores de gas diversos, quanto
para termo geradores elétricos. Os limiares de medi¢cdo do equipamento, e ferramentas para
prover tais dados, aqui incluindo o dispositivo para mistura de gases, mostraram-se adequados
aos propositos, englobando as necessidades para fornecimento dos parametros necessarios para

futuras andlises e desenvolvimentos de projetos em ambientes de laboratorio.
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ANEXO A

Codigo fonte ERAD-STF

//FIRMWARE DE FONTE DE ALTA TENSAO, CONTROLE DE TENSAO, MEDIDAD E CORRENTE E ATUAGAO E
MONITORAMENTE DE TEMPERATURA DE AMOSTRA

//DATA PRIMEIRA VERSAO

//DATA: 13/05/2019

#include <LiquidCrystal.h>  //Biblioteca display lcd arduino
#include <TimerOne.h>

#include <PID_v1.h>

void TIMER_CLOCK(void);

void CONTROL(void);

void SHOW_DATA(void);
unsigned long READ_HX711_1();
unsigned long READ_HX711_2();
void MEDE_TEMPERATURA();
void atualiza_tela();

void show_serial(void);

void serialEvent1();

void BLANK_ARRAY(void);

//DEFINICOES DE PORTA PARA ARDUINO

//DISPLAY

#define rs 2 //Constantes para display LCD
#define en 3

#define d4 4

#define d5 5
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#define dé6 6

#define

LiquidCrystal lcd(rs, en, d4, d5, d6, d7);

d7 7

//CONVERSOR AD HX711

#define

#define ADSK_1
#define ADDO_2

#define ADSK_2

ADDO_1 A3 //PF3 //Data Out
conversor AD //http://www.sharetechnote.com/html/Arduino_BasicInfo.html

//CONVERSOR AD uC

#define

#define TEMP_SAMPLE_ANALOG Al

//CONTROLE

#define PWM 13 //PB5

#define MENOS 10 //PB4
#define SELECT 9 //PH6
#tdefine MAIS 8 //PH5

//Definicdes de limites e valores fixos

#define
#define
#define
#define
#define
#define
#define
#define

#define

TEMP_HEATER A0

[_OUT_MAX 999999
I_LOUT_MIN 0
V_OUT_MAX 99999
V_OUT_MIN 0
R_OUT_MAX 999999
R_OUT_MIN 0
r_OUT_MAX 999999999
r_OUT_MIN O

MAX_PRESSAO 9000

A2 //PF2 //SCK //TRoca de porta diretamente na funcao
A5 //PF5 //DataOut

A4 //PF4 [/SCK

//func¢des otimizadas para diminuir tempo de leitura do
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#define MIN_PRESSAO 0
#define MAX_K_THERMAL 99999
#define MIN_K_THERMAL 0
#define MAX_SEEBECK 999

#define MIN_SEEBECK 0

#tdefine MAX_TEMP 300

#define MIN_TEMP 50

#define TIME 300000 //1000000 = 1seg *alterado com o pwm

#define R_SHUNT 339 //Adicionado 07/10/2019 =calibrado com minipa et-2600
#define MAX_INC_T 999

#define MIN_INC_T 1

#define KP 0.0001

#define Kl 0.0015

#define KD 0.0025

#define L_SAMPLE  0.00296 //Distancia entre sensores de temp. em metros
#define POT_MAX 16.333333 //Em Watts

//INICIALIZACAO DE VARIAVEIS
unsigned int temp_serial=0;
unsigned int temp_enable=0;
unsigned int turnoff_enable=1;
unsigned long set_temp=100;
unsigned long set_temp_temp=100;
unsigned int slope_temp=1;
double resistividade=0;
double V_OUT=0;
double I_OUT=0;
double V_OUT_AD_ANT=0;
double |_OUT_AD_ANT=0;

double K_TERM=0;



double SEEBECK=0;
double POT_ATUAL=0;
float V_OUT_BUFFER[40];
unsigned int nn_V_OUT=0;
float |_OUT_BUFFER[40];
unsigned int nn_|I_OUT=0;
float TEMP_BUFFER[40];
unsigned int nn_TEMP=0;

float TEMP_S_BUFFER[40];

unsigned int nn_TEMP_S=0;

float K_BUFFER[40];

unsigned int nn_K=0;

float SEEBECK_BUFFER[40];

unsigned int nn_SEEBECK=0;

double R_OUT=0;

double VALOR_CORR_V=0;

double VALOR_CORR_I=230;

double VALOR_CORR_R=0;

double VALOR_CORR_TEMP=13;

ET 2600+termopar

//Adicionado 06/12/2019 =em uV Calibrado multimetro ET-2600

//Calibrado a 25°C (alteragdo direto naférmula) Multimetro Minipa

double VALOR_CORR_TEMP_S=-8; //Calibrado a 25°C (alteragdo direto na férmula)

Minipa ET 2600+termopar
float TEMP=0;

float TEMP_ANT=0;
float TEMP_SAMPLE=0;

float TEMP_S_ANT=0;

float DELTA_TEMP_KELVIN=0;

unsigned int inc_ohm=0;
unsigned int inc_t=300;

int num_global=0;

unsigned int habilita_serial=0;

long TEMPO = 0;

Multimetro
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long TEMPO_ATIVO=0;

long TIME_TO_TURN_OFF=0;

int converge_temp=0;

double pressao_mbar =0; //Do medidor de vacuo
double pressao_mbar_teste = 0;

double pressao_mbar_1=0; //Do medidor de vacuo
double pressao_mbar_2=0; //Do medidor de vacuo
double pressao_mbar_3=0; //Do medidor de vacuo
double pressao_mbar_4=0; //Do medidor de vacuo
long recebeu_serial=0;

long recebeu_serial_ant=0;

int sequencia_serial=0;

unsigned int time_to_send_serial=0;

unsigned int data_serial_ok=0;

unsigned int validador=0;

//PID BASICS

//Define Variables we'll be connecting to
double Setpoint=0;

double Input=0;

double Output=0;

//Specify the links and initial tuning parameters
double Kp=0;
double Ki=0;
double Kd=0;

PID myPID(&Input, &Output, &Setpoint, Kp, Ki, Kd, DIRECT);

void setup()

{

//Inicializagado de portas



pinMode(PWM,0UTPUT);
pinMode(MENOS,INPUT);
pinMode(MAIS,INPUT);
pinMode(SELECT,INPUT);
pinMode(rs,OUTPUT);
pinMode(en,OUTPUT);
pinMode(d4,0UTPUT);
pinMode(d5,0UTPUT);
pinMode(d6,0UTPUT);

pinMode(d7,0UTPUT);

pinMode(TEMP_HEATER,INPUT);

pinMode(TEMP_SAMPLE,INPUT);

pinMode(ADDO_1,INPUT_PULLUP);

pinMode(ADSK_1,0UTPUT);

pinMode(ADDO_2,INPUT_PULLUP);

pinMode(ADSK_2,0UTPUT);

//PWM: Zera saida
analogWrite(PWM,0);

delay(200);

//nicializacao Display LCD
lcd.begin(20, 4);
lcd.leftToRight();
delay(200);

lcd.clear();
lcd.setCursor(0, 0);
lcd.print("  ERAD-TSF  ");
lcd.setCursor(0, 1);
led.print("  INIT... ");

lcd.setCursor(0, 2);

//Escrita texto da esquerda para direita
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led.print(" ");
lcd.setCursor(0, 3);
lcd.print(" ");

delay(1000);

//Inicializacdo conversor AD: referEncia 5V

analogReference(DEFAULT);

//Limpeza de parametros
atualiza_tela();

BLANK_ARRAY/();

//Configuragdo inicial HX7111e 2

/1

PORTF = PORTF | BO0O001000; //set ADDO_1 to high
PORTF=PORTF &B11111011; //set ADSK_1to low
/12

PORTF = PORTF | BO0100000; //set ADDO_2 to high

PORTF =PORTF &B11101111; //set ADSK_2 to low

//PID BASICS inicialization

//turn the PID on - Modo Moderate
Setpoint=0;

Kp=4*KP; //Moderado

Ki=4*KI,

Kd=4*KD;
myPID.SetMode(AUTOMATIC);
myPID.SetSampleTime(50);

myPID.SetTunings(Kp, Ki, Kd);
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//nicializacdo da Fungdo Timer
Timerl.initialize(TIME); // Inicializa o Timer1 e configura para um periodo de 0,25 segundos ou 4Hz

Timerl.attachinterrupt(TIMER_CLOCK); //Configura afuncdo callback() como a fung¢do para serchamada
a cada interrupgao do Timer

//Inicializa serial RX para recebimento de dados de outros equipamentos. Configura Porta RX1 para
interrupgao

Seriall.begin(57600, SERIAL_8N1);

attachinterrupt(digitalPinTolnterrupt(19), serialEvent1, HIGH);

void BLANK_ARRAY(void)

{unsigned int nn=0;

do{V_OUT_BUFFER[nn]=0;
I_OUT_BUFFER[nN]=0;
TEMP_BUFFER[nN]=0;
TEMP_S_BUFFER[nN]=0;
SEEBECK_BUFFER[Nn]=0;
K_BUFFER[nn]=0;
nn++;

lwhile(nn<=39);

nn_V_OUT=0;
nn_l_OUT=0;
nn_TEMP=0;
nn_TEMP_S=0;
nn_K=0;

nn_SEEBECK=0;

void loop()
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{

int exit_loop=0;
int val_mais=1;
int val_menos=1;

int val_select=1;

do{

//ESPERA PRINCIPAL - LEITURA DE BOTOES E ESPERA DE COMANDOS GERAIS
do{ val_menos = PINH & B00100000;

val_mais = PINB & B00010000;

val_select = PINH & B01000000;

}while(val_mais>0 & val_menos>0 & val_select>0);

Timerl.stop();

delay(250);

if(val_select==0)

{exit_loop = 1;}

if(val_mais==0 & num_global<6)
{num_global++;}

if(val_menos==0 & num_global>1)

{num_global--;}

if(num_global>0)
{
lcd.setCursor(0, 0);

led.print(" ");

lcd.setCursor(0, 1);

led.print(" SET ");

lcd.setCursor(0, 2);
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lcd.print(" TEMPERATURE ");
lcd.setCursor(0, 3);
led.print(" ");

lcd.setCursor(0, 2);

switch (num_global)

{

case 1:
{led.print(" TEMPERATURE ");
break;}

case 2:
{lcd.print(" TEMPERATURE SLOPE ");
break;}

case 3:
{lcd.print(" ON/OFF TEMPERATURE ");
break;}

case 4.
{lcd.print(" AUTO TURN OFF "),
break;}

case 5:
{led.print(" RESISTIVITY ");
break;}

case 6:
{lcd.print(" USBSERIAL ");
break;}

default:

{break;}

}while(exit_loop==0);
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exit_loop =0;

if(temp_serial==1)  //Desabilita serial

{Serial.end();}

switch(num_global)

{

case 1:

lcd.setCursor(0, 1);

led.print(" TEMPERATURE ");
lcd.setCursor(0, 2);
led.print("(+)(-)Adj (S)Exit");
lcd.setCursor(0, 3);

led.print("  Tp: ");

do{
lcd.setCursor(9, 3);
lcd.print(set_temp_temp);

led.print(" C");

//Leitura dos botoes

do{val_menos = PINH & B00100000;
val_mais = PINB & B00010000;
val_select = PINH & B01000000;

lwhile(val_mais>0 & val_menos>0 & val_select>0);

delay(100);

if(val_mais==0 & set_temp_temp<MAX_TEMP)

{set_temp_temp++;
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lelse{
if(val_menos==0 & set_temp_temp>MIN_TEMP)

{set_temp_temp--;}}

twhile(val_select>0);

set_temp = set_temp_temp;

Setpoint = set_temp;

break;}

case 2:

lcd.setCursor(0, 1);
lcd.print(" TEMPERATURE SLOPE ");
lcd.setCursor(0, 2);

led.print("(+)(-)Adj (S)Exit");

dof

lcd.setCursor(0, 3);
if(slope_temp==0)

{led.print(" SMOOTH ");}
else{

if(slope_temp==1)
{lcd.print(" MODERATE ");}
else

{lcd.print(" AGGRESSIVE ");}}

//Leitura dos botoes

do{val_menos = PINH & B00100000;
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val_mais = PINB & B00010000;
val_select = PINH & B01000000;

lwhile(val_mais>0 & val_menos>0 & val_select>0);

delay(200);

if(val_mais==0 | val_menos==0)
{if(slope_temp==0)
{slope_temp=1;}

else{

if(slope_temp==1)
{slope_temp=2;}

else

{slope_temp=0;}}

}

lwhile(val_select>0);

//Reconfigura pardmetros PID
if(slope_temp==0)
{ Kp=2*KP;
Ki=2*KI;
Kd=2*KD;
}
else{
if(slope_temp==1)
{ Kp=4"KP;
Ki=4*KI;

Kd=4*KD;

else
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{

1

m

Kp=8"KP;
Ki=8*K;

Kd=8*KD;

yPID.SetTunings(Kp, Ki, Kd);

break;}

case 3:

{ lc

d.setCursor(0, 1);

lcd.print(" TEMPERATURE ");

lcd.setCursor(0, 2);

led.print("(+)(-)Adj (S)Exit");

dof

lcd.setCursor(0, 3);

f(temp_enable==1)

{lcd.print("  ON ");}

else

{lcd.print("  OFF  ");}

//Leitura dos botoes

do{val_menos = PINH & B00100000;

val_mais = PINB & B00010000;
val_select = PINH & B01000000;
lwhile(val_mais>0 & val_menos>0 & val_select>0)

delay(200);

if(val_mais==0 | val_menos==0)

)
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{if(temp_enable==0)
{temp_enable=1;}
else

{temp_enable=0;}}

twhile(val_select>0);

if(temp_enable==0)

{//Zera PWM (sem corrente)

}

set_temp_temp =set_temp;

set_temp =0;

//PID BASICS: CONTROLE

//initialize the variables we're linked to
Input =0;

Output =0;

Setpoint=0;

myPID.Compute();

analogWrite(PWM,0);

else

{//Seta PWM (com corrente)

set_temp =set_temp_temp;
//PID BASICS: CONTROLE
//initialize the variables we're linked to

Setpoint = set_temp;

break;}

case 4:
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{ lcd.setCursor(0, 1);
lcd.print(" AUTO TURN OFF ");
lcd.setCursor(0, 2);

led.print("(+)(-)Ad] (S)Exit");

do{
lcd.setCursor(0, 3);
if(turnoff_enable==1)
{lcd.print("  ON ");}
else

{led.print("  OFF  ");}

//Leitura dos botGes

do{val_menos = PINH & B00100000;
val_mais = PINB & B00010000;
val_select = PINH & B01000000;

lwhile(val_mais>0 & val_menos>0 & val_select>0)

delay(200);

if(val_mais==0 | val_menos==0)

{if(turnoff_enable==0)

{turnoff_enable=1;}

else

{turnoff_enable=0;}}

lwhile(val_select>0);

break;}

case 5:

)
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{ lcd.setCursor(0, 1);
led.print(" RESISTIVITY ");
lcd.setCursor(0, 2);
led.print("(+)(-)Adj (S)Exit");
lcd.setCursor(0, 3);

led.print("  t: nm ")

do{
lcd.setCursor(9, 3);
if(inc_t<100)
{lcd.print(" ");}
if(inc_t<10)
{lcd.print(" ");}

lcd.print(inc_t);

//Leitura dos botdes e medi¢oes

do{val_menos = PINH & B00100000;
val_mais = PINB & B00010000;
val_select = PINH & B01000000;

lwhile(val_mais>0 & val_menos>0 & val_select>0);

delay(100);

if(val_mais==0 & inc_t<MAX_INC_T)

{inc_t++;}

if(val_menos==0 & inc_t>MIN_INC_T)

{inc_t--;}

lwhile(val_select>0);



break;}

case 6:
{ lcd.setCursor(0, 1);
lcd.print("USB SERIAL BR:57600");
lcd.setCursor(0, 2);

led.print("(+)(-)Ad] (S)Exit");

dof
lcd.setCursor(0, 3);
if(temp_serial==1)
{lcd.print("  ON ");}
else

{led.print("  OFF  ");}

//Leitura dos botGes

do{val_menos = PINH & B00100000;
val_mais = PINB & B00010000;
val_select = PINH & B01000000;

twhile(val_mais>0 & val_menos>0 & val_select>0);

delay(200);

if(val_mais==0 | val_menos==0)

{if(temp_serial==0)
{temp_serial=1;}

else

{temp_serial=0;}}

lwhile(val_select>0);
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if(temp_serial==0)
{//Desabilita serial
habilita_serial=0;
Serial.end();

}

else

{//Inicializa serial

Serial.begin(57600, SERIAL_8N1);

Serial.printIn("REMOTE ACQUISITION SYSTEM\r\n");
Serial.printin("BAUDRATE: 57600");

Serial.println("CONFIG: 8-bit, 1-bit stop\r\n");

Serial.printIn("|Rs[Ohm/sqr]|Po[ubar]|Th[°C]|Ts[°C]|V[uV]|I[nA]|ro[uOhm.cm]|k[W/K]|s[uV/K]|P[mW]|t[s][\r\n\r
");

habilita_serial=1;
}
break;}

default:

{break;}

if(temp_serial==1)
{//Habilita serial
Serial.begin(57600, SERIAL_8N1);

}

atualiza_tela();
delay(250);

Timerl.start();
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num_global=0;

void atualiza_tela()

{//ATUALIZA TELA EXIBICAO
lcd.clear();
lcd.setCursor(0, 0);
lcd.print(" ");
lcd.setCursor(0, 1);
lcd.print(" ");
lcd.setCursor(0, 2);
led.print("T: ~ P: ")
lcd.setCursor(0, 3);

led.print("k: st ")

void MEDE_TEMPERATURA()
{
float TEMP_TEMPORARIO=0;

unsigned int nn_temp=0;

//TEMPERATURA HEATER - CONVERSOES AD

nn_temp=0;

TEMP_TEMPORARIO=TEMP_ANT;

do{ TEMP_TEMPORARIO = TEMP_TEMPORARIO + analogRead(TEMP_HEATER);
nn_temp++;

twhile(nn_temp<255);

TEMP_ANT = TEMP_TEMPORARIO/16.0; //Oversampling

TEMP_TEMPORARIO = TEMP_ANT;
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//PT-100
//TEMPERATURA NA AMOSTRA

TEMP =TEMP_TEMPORARIO*0.03084 - 228.2; //Converte em Resisténcia (R 22000 em série) com corre¢do.
(5V/16384 x Coef A) - B (oversampling 14-bit)

if(TEMP<=0)
{TEMP =0;}else{
if(TEMP>=400)

{TEMP =400;}}

//Filtragem com valores anteriores

TEMP_BUFFER[nn_TEMP] = TEMP;

if(nn_TEMP>=20)

{nn_TEMP=0;}

else

{NN_TEMP++;}

nn_temp=0;

do{TEMP = TEMP + TEMP_BUFFER[nn_temp];
nn_temp++;

twhile(nn_temp<=20);

TEMP = TEMP/22.0;

//TEMPERATURA SUPERIOR DA AMOSTRA - CONVERSOES AD

nn_temp=0;

TEMP_TEMPORARIO=TEMP_S_ANT;

do{ TEMP_TEMPORARIO = TEMP_TEMPORARIO + analogRead(TEMP_SAMPLE_ANALOG);
nn_temp++;

twhile(nn_temp<255);

TEMP_S_ANT = TEMP_TEMPORARIO/16.0;  //Oversampling

TEMP_TEMPORARIO = TEMP_S_ANT;
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//PT-100
//TEMPERATURA NA AMOSTRA

TEMP_SAMPLE = TEMP_TEMPORARIO*0.02968 - 216.6; //Converte em Resisténcia (R 22000 em série) com
correcao. (5V/16384 x Coef A) - B (oversampling 14-bit)

if(TEMP_SAMPLE<=0)
{TEMP_SAMPLE = 0;}else{
if(TEMP_SAMPLE>=400)

{TEMP_SAMPLE = 400;}}

//Filtragem com valores anteriores

TEMP_S_BUFFER[nn_TEMP_S] = TEMP_SAMPLE;

if(nn_TEMP_S>=20)

{nn_TEMP_S=0;}

else

{NN_TEMP_S++;}

nn_temp=0;

do{TEMP_SAMPLE = TEMP_SAMPLE + TEMP_S_BUFFER[nn_temp];
nn_temp++;

twhile(nn_temp<=20);

TEMP_SAMPLE = TEMP_SAMPLE/22.0;

void show_serial(void)
{//EXIBI(;AO NA PORTA SERIAL DE DADOS OBTIDOS (Sequéncia)
char data[55];
long temp_R_OUT=R_OUT;
long temp_pressao=1000*pressao_mbar;
long temp_TEMP=TEMP;

long temp_TEMP_SAMPLE=TEMP_SAMPLE;
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long temp_V_OUT=V_OUT;
long temp_|_OUT=I_OUT,;

long temp_resist=resistividade;
long temp_k = K_TERM;

long temp_s = SEEBECK,;

long temp_pot = POT_ATUAL;

long temp_TEMPO=TEMPO;

//https://arduinobasics.blogspot.com/2019/05/sprintf-function.html
//http://www.farrellf.com/TelemetryViewer/

sprintf(data,"%ld,%!ld,%!ld,%!ld,%ld,%ld,%ld,%ld,%ld,%ld,%ld" ,temp_R_OUT,temp_pressao,temp_TEMP,
temp_TEMP_SAMPLE, temp_V_OUT, temp_I_OUT, temp_resist, temp_k, temp_s, temp_pot, temp_TEMPO);

Serial.println(data);

}

void TIMER_CLOCK(void)
{
MEDE_TEMPERATURA();
SHOW_DATA();

TEMPO_ATIVO++;

if(habilita_serial==1 & time_to_send_serial>=4)
{

TEMPO++;

show_serial();

time_to_send_serial=0;

}

if(temp_enable==1)

{CONTROL();}
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time_to_send_serial++;

}

void CONTROL(void)
{//Controle de temperatura amostra

unsigned int compute_pid=0;

//PID BASICS: CONTROLE
Input=TEMP;

compute_pid = myPID.Compute();

if(compute_pid==1)

{analogWrite(PWM, Output);}

if(turnoff_enable==1){
//***VERIFICA CONVERGENCIA DE TEMPERATURA E DESLIGA ATUADOR APOS 10s (Automatico turn-off)
if(TEMP>=set_temp & converge_temp==0)
{TIME_TO_TURN_OFF =TEMPO_ATIVO;
converge_temp=1;}
if(TEMPO_ATIVO>=(TIME_TO_TURN_OFF+300) & converge_temp==1) //Espera 10s para desligar
{//Zera PWM (sem corrente)
set_temp_temp = set_temp;
set_temp =0;
Input = 0;
Output =0;
Setpoint=0;
myPID.Compute();
analogWrite(PWM,0);
temp_enable=0;
converge_temp=0;

1

104



void SHOW_DATA(void)
{//Exibe valores atualizados
unsigned long temp_print=0;

unsigned int nn_temp=0;

//CONVERSOES AD
//********************************CONVERSGES ADC DE TENSAO E CORRENTE********************
nn_temp=0;
V_OUT=V_OUT_AD_ANT;
I_OUT=I_OUT_AD_ANT;
dof
V_OUT =V_OUT + READ_HX711_1();
I_OUT =1_OUT + READ_HX711_2();
nn_temp++;

lwhile(nn_temp<9);

V_OUT_AD_ANT =V_0UT/10.0;

|_OUT_AD_ANT =1_0UT/10.0;

// Tensdes: Conversdes binario e divisor resistivo

V_OUT =V_0UT*0.000465661287307739; //Nm = ((0,0390625/8388608) /10) G:64  *1000000
(escalau)

//Corrente

I_OUT =1_0UT*0.232830643653869628; //VNm = ((0,01953125/8388608) /10) G:128 *1000000000
(escalan)

//Corrente

I_OUT =I_OUT/R_SHUNT; //Caso usar resistor de X ohms saida fonte de corrente
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//CORREGOES: CALIBRACOES POR EQUIPAMENTOS EXTERNOS (TEKtronix - DMM4020)

if(I_OUT >=VALOR_CORR_I)

{I_OUT=1_OUT - VALOR_CORR_I;} //Adicionado 06/09/2019
if(I_OUT<=10) //VALOR MINIMO EXIBIDO
{I_oUT=0;}

//Filtragem com valores anteriores

V_OUT_BUFFER[nn_V_OUT] =V_OUT;

if(nn_V_OUT>=28)

{nn_V_OUT=0;}

else

{nn_V_OUT++;}

nn_temp=0;

do{V_OUT =V_OUT +V_OUT_BUFFER[nn_temp];
nn_temp++;

twhile(nn_temp<=28);

V_OUT =V_0UT/30.0;

I|_OUT_BUFFER[nn_I_OUT] =1_OUT;

if(nn_l_OUT>=28)

{nn_I_OUT=0;}

else

{nn_I_OUT++;}

nn_temp=0;

do{l_OUT =1_OUT +I_OUT_BUFFER[nn_temp];
nn_temp++;

twhile(nn_temp<=28);

_OUT =1_0UT/30.0;

//Resisténcia de folha (superficial)

if(1_OUT>0)
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{R_OUT =4532.0*(V_OUT/I_OUT);} //Fatorde multiplicacao para resistencia de superficie : *1000 (I em nA)
else

{R_OUT =R_OUT_MAX;} //Limite de medicao R

//****************RESIST'VIDADE*******************************

resistividade =inc_t*R_OUT/10; //Fungdo: /10 =t em nm e exibicdo em uOHM.cm

//****************PARAMETROS TERM|COS*******************************
DELTA_TEMP_KELVIN = TEMP - TEMP_SAMPLE;

POT_ATUAL = 1000*POT_MAX*(Output/255); //Duty cycle. pot_atualem mWw

if(DELTA_TEMP_KELVIN=>0)

{K_TERM = 1000000*(POT_ATUAL*L_SAMPLE)/(inc_t*DELTA_TEMP_KELVIN);  //exibi¢io em MW/K (inc_t
tem g ser em nm)

SEEBECK =(3300 - V_OUT)/(DELTA_TEMP_KELVIN);}
else
{K_TERM = MAX_K_THERMAL;

SEEBECK = MAX_SEEBECK;}

//Filtragem com valores anteriores

K_BUFFER[nn_K] = K_TERM,;

if(nn_K>=30)

{nn_K=0;}

else

{nn_K++;}

nn_temp=0;

do{K_TERM = K_TERM + K_BUFFER[nn_temp];
nn_temp++;

twhile(nn_temp<=30);

K_TERM = K_TERM/32.0;
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SEEBECK_BUFFER[nn_SEEBECK] = SEEBECK;

if(nn_SEEBECK>=30)

{nn_SEEBECK=0;}

else

{nn_SEEBECK++;}

nn_temp=0;

do{SEEBECK = SEEBECK + SEEBECK_BUFFER[nn_temp];
nn_temp++;

twhile(nn_temp<=30);

SEEBECK = SEEBECK/32.0;

//************************EXIBICAO**********************************

//*************************TENSAO*************************************

//Verificacao de limites
if(V_OUT <=V_OUT_MIN)
{V_OUT =V_OUT_MIN;}
if(V_OUT >=V_OUT_MAX)

{V_OUT =V_OUT_MAX;}

lcd.setCursor(0, 0);
temp_print=V_OUT;

lcd.print(temp_print); //uv

lcd.write(0xE4); //MICRO
if(V_OUT<10)
{led.print("V ");}

else{

if(V_OUT<100)
{led.print("V ");}

else{

if(V_OUT<1000)
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{led.print("V ");}
else{
if(V_OUT<10000)
{led.print("V ");}
else{
lcd.print("V");
if(V_OUT>=39000)
{lcd.print("s");}
else
{led.print(" ");}

i

//************************CORRENTE**********************************

//Verificacao de limites
if(I_OUT <=1_OUT_MIN)
{I_OUT =I_OUT_MIN;}
if(I_OUT >=1_OUT_MAX)

{I_OUT =1_OUT_MAX;}

lcd.setCursor(0, 1);

temp_print=1_OUT;

lcd.print(temp_print);

if(l_OUT<10)
{led.print("nA ");}
else{
if(1_OUT<100)
{led.print("nA ");}
else{
if(1_OUT<1000)

{led.print("nA ");}
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else{
if(1_OUT<10000)
{led.print("nA");}
else{
lcd.print("nA");
if(l_OUT>=55000)
{lcd.print("s");}
else
{lcd.print(" ");}
i

//****************************RES|STENC|A*********************************

//Verificacao de limites
if(R_OUT <= R_OUT_MIN)
{R_OUT =R_OUT_MIN;}
if(R_OUT >= R_OUT_MAX)

{R_OUT =R_OUT_MAX;}

lcd.setCursor(11, 1);
temp_print=R_OUT;

lcd.print(temp_print);

lcd.write(0xF4); //OHM
lcd.write(0x2F); // BARRA

lcd.write(0xDB); //SQUARE

if(R_OUT<10)
{led.print(" ")}
else{
if(R_OUT<100)

{led.print(" ");}

//Ohm/square
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else{
if(R_OUT<1000)
{led.print(" ");}
else{
if(R_OUT<10000)
{led.print(" ");}
else{
if(R_OUT<100000)

{led.print(" ");}11}}

//****************************PRESSAO********************************

recebeu_serial = TEMPO_ATIVO - recebeu_serial_ant;

lcd.setCursor(8, 0);

if(recebeu_serial<300) //Tempo para indicar ndo recebimento do dado

{//Indica no sensor caso com comunicacao

if(data_serial_ok==1)
{
//Condicionamento do valor recebido

pressao_mbar_teste = pressao_mbar_1 + pressao_mbar_2*256 + pressao_mbar_3*65536 +
pressao_mbar_4*16777216;

pressao_mbar_teste = pressao_mbar_teste/10000.0;

if(pressao_mbar_teste<=(pressao_mbar+100))  //Filtro

{pressao_mbar = pressao_mbar_teste;}

//Verificacdo de limites
if(pressao_mbar <= MIN_PRESSAO)

{pressao_mbar = MIN_PRESSAO;}
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if(pressao_mbar >= MAX_PRESSAO)

{pressao_mbar = MAX_PRESSAOQ;}

if(pressao_mbar<10)
{led.print(" ");}

elsef{
if(pressao_mbar<100)
{led.print(" ");}

else{
if(pressao_mbar<1000)

{led.print(" ");}}}

//Exibe no display
lcd.print(pressao_mbar,3);

lcd.print("mbar");

lelse

{//Exibe no display
lcd.print(" no sensor");
pressao_mbar = 0;

}

//****************************TEM PERATU RA********************************

//HEATER
lcd.setCursor(2, 2);
temp_print=TEMP;

lcd.print(temp_print);

led.write(0x2F); /"
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//SAMPLE
temp_print = TEMP_SAMPLE;

lcd.print(temp_print);

if(TEMP_SAMPLE<100)
{led.print("C");}
else{

led.print("C");}

//****************************lNDlCADOR DE CONTROLE TEMPERATU RA*************************
lcd.setCursor(13, 2);
temp_print=POT_ATUAL,;

lcd.print(temp_print);

if(POT_ATUAL<10)
{led.print("mw ");}
else{
if(POT_ATUAL<100)
{led.print("mw ");}
else{
if(POT_ATUAL<1000)
{led.print("mw ");}
else{
if(POT_ATUAL<10000)
{led.print("mw ");}
else{
led.print("mW"); 11}

}

//****************************CoEFlClENTE CONDUTIV'DADE TERM|CA****************************

//Verificagdo de limites
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if(K_TERM <= MIN_K_THERMAL)
{K_TERM = MIN_K_THERMAL;}
if(K_TERM >= MAX_K_THERMAL)

{K_TERM = MAX_K_THERMAL;}

lcd.setCursor(2, 3);
temp_print=K_TERM;

lcd.print(temp_print);

if(K_TERM<10)
{led.print("W/K ");}
else{
if(K_TERM<100)
{led.print("W/K ");}
else{
if(K_TERM<1000)
{led.print("W/K ");}
else{
if(K_TERM<10000)
{lcd.print("W/K ");}
else{

led.print("W/K"); 11

[[rrrrsssrsx s s s s sk COEFICIENTE DE SEEBECK**¥** ¥ ** ks kxs tx xx xxxs
//Verificacdo de limites

if(SEEBECK <= MIN_SEEBECK)

{SEEBECK = MIN_SEEBECK;}

if(SEEBECK >= MAX_SEEBECK)

{SEEBECK = MAX_SEEBECK;}

lcd.setCursor(13, 3);
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temp_print = SEEBECK;

lcd.print(temp_print);

lcd.write(0xE4); //MICRO
if(SEEBECK<10)
{lcd.print("V/K ");}

elsef

if(SEEBECK<100)
{led.print("V/K ");}

else{

led.print("V/K");}}

//LEITURA CONVERSOR AD HX7111
unsigned long READ_HX711_1()
{

unsigned long Count = 0;

unsigned char i;

//funcdes otimizadas para diminuir tempo de leitura do conversor AD

//http://www.sharetechnote.com/html/Arduino_Basiclnfo.html

while((PINF & B00001000)==8); //Leitura porta F.3 (ADDO_1)

for(i=0;i<24;i++)

{ PORTF = PORTF | B00000100; //set ADSK_1 to high
Count=Count<<1;
PORTF=PORTF &B11111011; //set ADSK_1 to low
if((PINF & B00001000)==8) //Leitura porta F.3 (ADDO_1)

{Count++;}
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PORTF = PORTF | BOO000100; //set ADSK_1to high
Count = Count”0x800000;

PORTF =PORTF & B11111011; //set ADSK_1 to low

PORTF = PORTF | BOO000100; //set ADSK_1to high

PORTF =PORTF &B11111011; //set ADSK_1 to low

PORTF = PORTC | BO0000100; //set ADSK_1 to high

PORTF =PORTF &B11111011; //set ADSK_1 to low

//Reconfiguracdo inicial para préxima leitura

PORTF = PORTF | BO0O001000; //set ADDO_1 to high

if(Count>8388608)
{Count =Count - 8388608;} //complemento de 2
else

{Count=0;}

return(Count);

//LEITURA CONVERSOR AD HX711 2
unsigned long READ_HX711_2()

{
unsigned long Count = 0;

unsigned char i=0;

//funcdes otimizadas para diminuir tempo de leitura do conversor AD

//http://www.sharetechnote.com/html/Arduino_Basiclnfo.html
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while((PINF & B00100000)==32); //Leitura porta F.5 (ADDO_2)

for(i=0;i<24;i++)

{ PORTF = PORTF | B00010000; //set ADSK_2 to high
Count=Count<<1;
PORTF =PORTF &B11101111; //set ADSK_2 to low
if(PINF & B00100000)==32) //Leitura porta F.5 (ADDO_2)

{Count++;}

PORTF = PORTF | BO0O010000; //set ADSK_2 to high
Count = Count”0x800000;

PORTF =PORTF &B11101111; //set ADSK_2 to low

//Reconfiguracdo inicial para préxima leitura

PORTF = PORTF | B0O0100000; //set ADDO_2 to high

if(Count>8388608)
{Count =Count - 8388608;} //complemento de 2
else

{Count=0;}

return(Count);

//Recebe comunicacao com o medidor de vacuo ou com outros instrumentos

void serialEvent1()

{unsigned char buffer_serial=0;

while(Seriall.available())
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buffer_serial = Seriall.read();

switch(sequencia_serial)
{
//Cabecalho do protocolo de comunicagao
case 0:
{if(buffer_serial==170)
{sequencia_serial=1;}
break;}
case 1.
{if(buffer_serial==85)
{sequencia_serial=2;}
else
{sequencia_serial=0;}
break;}
case 2:
{if(buffer_serial==255)
{sequencia_serial=3;}
else
{sequencia_serial=0;}

break;}

//Dados Uteis da serial

case 3:

{ pressao_mbar_1=buffer_serial;
sequencia_serial=4;
break;}

case 4:

{ pressao_mbar_2=buffer_serial;

sequencia_serial=5;
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break;}

case5:

{ pressao_mbar_3=buffer_serial;
sequencia_serial=6;
break;}

case 6:

{ pressao_mbar_4=buffer_serial;
sequencia_serial=7;

break;}

//Validador

caseT:

{ validador=buffer_serial;
if(validador!=129)
{data_serial_ok=0;}
else
{data_serial_ok=1;

recebeu_serial_ant=TEMPO_ATIVO;}

sequencia_serial=0;

break;}

default:
{ data_serial_ok=0;
sequencia_serial=0;

break;}
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ANEXO B

Codigo fonte Misturador/injetor de gases

//FIRMWARE DE MISTURADOR DE GASES CONTROLADO COM INDICADOR DE PRESSAO FINAL E
CONCENTRAGOES

//DATA PRIMEIRA VERSAO

//DATA: 18/12/2019

#include <LiquidCrystal.h>  //Biblioteca display lcd arduino
#include <TimerOne.h>

#include <AD770X.h>

#include <Wire.h>

#include <Adafruit_MCP4725.h>

#include <math.h>

void TIMER_CLOCK(void);

void SHOW_DATA(void);

void atualiza_tela(void);

void CALC_FLOW(void);

void CALC_PRESSURE(void);
void CALC_VOLUME(void);

void CALC_I_HEATER(void);

void CALC_TEMPERATURE(void);
void SHOW_SERIAL(void);

void BLANK_TP(void);

void serial_TX(void);

//Inicializagdo de tensdo de referéncia AD (+/-2,5V (5V)) com offset de 2,5V e OV
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ADT70X ad7705(2.5); //Removido R7 (resistor para ground) do médulo da Sunrom para modo bipolar no
canal l

//www.sunrom.com

//Inicializacdo de objeto DAC do MCP4725

Adafruit_MCP4725dac; //Cria Objeto DAC

//DEFINICOES DE PORTA PARA ARDUINO
//CONVERSOR AD AD7705

//INDICACAO DE PINOS NA PROPRIA BIBLIOTECA

//DISPLAY

#define rs 2 //Constantes para display LCD
#define en 3

#define d4 4

#define d5 5

#define dé 6

#define d7 7

LiquidCrystal lcd(rs, en, d4, d5, d6, d7);

//CONTROLE
#define RESET_COUNTER Al //RESET DE INTEGRAQAO PARA CALCULO DE VOLUME
#define MENOS 8

#define MAIS 9

//Definicdes de limites e valores fixos

#define MAX_VOLUME 9999  //mili litros

#define MIN_VOLUME 0

#define MAX_FLOW 9999  //mili litros por minuto
#define MIN_FLOW 0

#define  MAX_PRESSURE 900 //kPa
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#define MIN_PRESSURE 0

#define MAX_TEMPERATURE 100  //°C

#define MIN_TEMPERATURE 0

#tdefine TIME 145000 //1000000 = 1seg ->ajustado para melhor desempenho

#define  MAX_DAC 2310  //20mA //Valor maximo saida DAC é 2V, ou 20mA para fonte de corrente
(MAXIMO DO DAC => 12BITS: 4095 (3.36V))

#define  MIN_DAC 1100 //<10mA //Resolucdo de 8.1uA

//INICIALIZACAO DE VARIAVEIS
float PRESSURE = 0;
long PRESSURE_long =0;
float TEMPERATURE=0;
long TEMPERATURE_long=0;
long FLOW = 0;
long VOLUME = 0;
long VOLUME_AD_ANT = 0;
long VCM =0;
long TP1=0;
long TP2=0;
unsigned long TP2_BUFFER[15];
unsigned int nn_tp2=0;
unsigned long TP1_BUFFER[15];
unsigned int nn_tp1=0;
float lastTime = 0;
unsigned int select_function=0;
unsigned int DAC=0;
unsigned int DAC_ANT=0;
unsigned int GAS_SELECTED=0;
unsigned int measure_ok=0;
double temp_serial=0;

char temp_serial_1=0;
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char temp_serial_2=0;
char temp_serial_3=0;
char temp_serial_4=0;
long temp_conv=0;

unsigned int time_to_send=0;

void setup()

{

unsigned int nn=0;

//Inicializacdo de portas
pinMode(RESET_COUNTER,INPUT);
pinMode(MENOS,INPUT);
pinMode(MAIS,INPUT);
pinMode(rs,OUTPUT);
pinMode(en,OUTPUT);
pinMode(d4,0UTPUT);
pinMode(d5,0UTPUT);
pinMode(d6,0UTPUT);

pinMode(d7,0UTPUT);

//Inicializacdo DAC MCP4725

TWBR=12;

dac.begin(0x60); //Endereco do DAC (ou 0x62)
DAC=2110;

dac.setVoltage(2110, false); //1280=3V, 2110=5V, 2310=5.5V
TWBR=12;

//nicializacao Display LCD
lcd.begin(16, 2);

lcd.leftToRight(); //Escrita texto da esquerda para direita
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delay(200);

lcd.clear();
lcd.setCursor(0, 0);
lcd.print(" GAS MIXER ");
lcd.setCursor(0, 1);

led.print("INIT...");

Timerl.stop();

//Inicializacdo conversor AD: referEncia externa 2.5V

ad7705.reset();

delay(500);

ad7705.init(AD770X::CHN_AIN1 LADT70X::CLK_DIV_1 ,LADTT0X::UNIPOLAR LADTT70X::GAIN_16
LADT70X::UPDATE_RATE_60); //Fluxo: Canal 1

delay(500);

ad7705.init(AD770X::CHN_AIN2 LADT70X::CLK_DIV_1 ,AD770X::UNIPOLAR LADT70X::GAIN_16

LAD770X::UPDATE_RATE_60); //Fluxo: Canal 2
delay(500);

atualiza_tela();

//Inicializacdo conversor AD: referEncia 5V

analogReference(DEFAULT);

BLANK_TP();

//Inicializacdo da Fungao Timer
Timerl.initialize(TIME); // Inicializa o Timer1 e configura para um periodo de 0,25 segundos ou 4Hz

Timerl.attachinterrupt(TIMER_CLOCK); //Configura afuncdo callback() como afunc¢do para ser chamada
a cada interrupgdo do Timerl

//nicializacao Serial

Serial.begin(57600, SERIAL_8N1);
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}
void BLANK_TP(void)

{unsigned int nn=0;

do{TP1_BUFFER[nn]=0;
TP2_BUFFER[nN]=0;
nn++;

lwhile(nn<=14);

nn_tp1=0;

nn_tp2=0;

void atualiza_tela(void)

{//ATUALIZA TELA EXIBICAO
lcd.clear();
lcd.setCursor(0, 0);
led.print(" ");
lcd.setCursor(0, 1);

led.print(" ");

void loop()
{

unsigned int val_select=1,;
unsigned int mais=1;
unsigned int menos=1;

double time_to_exit=0;

//ESPERA PRINCIPAL - LEITURA DE BOTOES E ESPERA DE COMANDOS GERAIS
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do{val_select = PINC & B00000010; //Pino Al arduino

mais = PINB & B00000001;

menos = PINB & B00000010;

time_to_exit++;

if(time_to_exit>5000)

{//CALC_I_HEATER();

time_to_exit=0;}

//Pino Al arduino

//Pino Al arduino

lwhile(val_select>0 & mais>0 & menos>0);

Timerl.stop();

delay(150);

//PARA USO EM CALIBRACAO
if(mais==0 & DAC<MAX_DAC)
{

DAC++;

dac.setVoltage(DAC, false);
}
if(menos==0 & DAC>MIN_DAC)
{

DAC--;

dac.setVoltage(DAC, false);

//PARA USO OPERACIONAL
if(val_select==0)
{

lcd.setCursor(0, 0);
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lcd.print(" RESET AGAIN ");
lcd.setCursor(0, 1);

lcd.print(" TO SELECT GAS ");

delay(1000);

//ESPERA PARA SELECAO DO GAS

time_to_exit=0;

do{val_select = PINC & B00000010; //Pino Al arduino
time_to_exit++;

lwhile(val_select>0 & time_to_exit<100000);

if(val_select==0)

{
time_to_exit=0;
lcd.setCursor(0, 0);

led.print(" SELECT GAS ");

dof
switch(GAS_SELECTED)
{
case 0:f
lcd.setCursor(0, 1);
lcd.print(" AR ");
GAS_SELECTED=0;
time_to_exit=0;
break;
}
case 1:{
lcd.setCursor(0, 1);

led.print(" OXYGEN ");
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GAS_SELECTED=1;
time_to_exit=0;
break;

}

case 2:{
lcd.setCursor(0, 1);
led.print(" NITROGEN ");
GAS_SELECTED=2;
time_to_exit=0;
break;

}

case 3:{
lcd.setCursor(0, 1);
lcd.print("  ARGON ");
GAS_SELECTED=3;
time_to_exit=0;
break;

}

default:{
lcd.setCursor(0, 1);
lcd.print(" AR ");
GAS_SELECTED=0;
time_to_exit=0;
break;

}

}
do{val_select = PINC & B00000010; //Pino Al arduino

time_to_exit++;
twhile(val_select>0 & time_to_exit<500000);
if(val_select==0)

{GAS_SELECTED++;}
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delay(500);

twhile(time_to_exit<500000);
}

delay(1000);

//Zera valor de fluxo, integral De volume e pressao
FLOW =0;

TP1=0;

TP2=0;

PRESSURE = 0;

VOLUME = 0;

VOLUME_AD_ANT =0;

VCM=0;

BLANK_TP();

lcd.setCursor(0, 0);
led.print("  RESET ");
lcd.setCursor(0, 1);
lcd.print(" ");
delay(1000);
atualiza_tela();

}

Timerl.start();

void TIMER_CLOCK(void)

{
CALC_PRESSURE();

CALC_TEMPERATURE();
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CALC_FLOW();
CALC_VOLUME();
SHOW_DATA();

SHOW_SERIAL();

if(time_to_send>=5) //Evio a cada 0.7s
{serial_TX();

time_to_send=0;

}

time_to_send++;

void CALC_FLOW(void)
{//FLUXO: CONVERSOES AD
unsigned int nn_temp=0;
double x_1=0;

double x_2=0;

double x_3=0;

double x_4=0;

double x_5=0;

//TERMOPILHA 1
TP1=ad7705.readADResult(AD770X::CHN_AIN2);//DESCARTADO. ERRO NA PRIMEIRA LEITURA

TP1=ad7705.readADResult(AD770X::CHN_AIN2);

//TERMOPILHA 2
TP2 = ad7705.readADResult(AD770X::CHN_AIN1);//DESCARTADO. ERRO NA PRIMEIRA LEITURA

TP2 =ad7705.readADResult(AD770X::CHN_AIN1);

//TP1

//CORREGCAO TEMPERATURA AMBIENTE
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TP1=TP1-103.25* TEMPERATURE +2042.5;

TP1_BUFFER[nn_tpl] =TP1;
if(nn_tp1>=14)

{nn_tp1=0;}

else

{nn_tpl++;}

nn_temp=0;

do{TP1=TP1+TP1_BUFFER[nn_temp];
nn_temp++;

twhile(nn_temp<=14);

TP1=TP1/16;

//TP2
//CORRECAO TEMPERATURA AMBIENTE

TP2=TP2-100.85*TEMPERATURE + 1995.5;

TP2_BUFFER[nn_tp2] = TP2;
if(nn_tp2>=14)

{nn_tp2=0;}

else

{nn_tp2++;}

nn_temp=0;

do{TP2=TP2 + TP2_BUFFER[nn_temp];
nn_temp++;

twhile(nn_temp<=14);

TP2=TP2/16;

//DIFERENCIAL
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FLOW =TP2 - TPL;

//ABSOLUTO

VCM =TP2+TP1,

void CALC_PRESSURE(void)

{//PRESSAO: CONVERSOES AD

// Calculo DA PRESSAO (em mbar)
PRESSURE =0.7656*analogRead(A0) - 31.03;
PRESSURE_long = PRESSURE*100;

measure_ok=1;

void CALC_TEMPERATURE(void)

{//PRESSAO: CONVERSOES AD

// Calculo DA TEMPERATURA (em °C)
TEMPERATURE =-29.59*|og(analogRead(A2)) + 213.8;

TEMPERATURE_long = TEMPERATURE*100;

void CALC_VOLUME(void)
{//VOLUME: integral no tempo

float deltaTime = (millis() - lastTime)/60000.0;

lastTime = millis();

//Célculo do Volume
//if(FLOW<0)

//{FLOW=0;}
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VOLUME = VOLUME_AD_ANT + FLOW*deltaTime;

VOLUME_AD_ANT = VOLUME;

void CALC_I_HEATER(void)

{
unsigned int REF = 0;
float teste_vcm =0;

unsigned int teste_dac=0; //Funcdo de correcdo: x*(TP2+TP1) - Iref

//teste_vcm = REF - VCM;

//teste_dac=2110-0.012*teste_vcm; //Funcdo de correcdo: x*(TP2+TP1) - Iref

//teste_dac =-1.829*PRESSURE +2279;

teste_dac=0.01"PRESSURE*PRESSURE - 7.381*PRESSURE + 2724.5;

//Verificacdo de limites
if(teste_dac <= MIN_DAC)
{teste_dac = MIN_DAC;}
if(teste_dac >= MAX_DAC)

{teste_dac = MAX_DAC;}

if(teste_dac!=DAC_ANT)

{

DAC =teste_dac;
dac.setVoltage(DAC, false);
DAC_ANT = DAC;

}
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void SHOW_SERIAL(void)
{//ENVIO DE DADOS SERIAIS

char data[30];

//https://arduinobasics.blogspot.com/2019/05/sprintf-function.html
//http://www.farrellf.com/TelemetryViewer/
sprintf(data,"%d,%ld,%ld,%ld,%I|d",DAC,TP1,TP2, PRESSURE_long, TEMPERATURE_long);

Serial.println(data);

void SHOW_DATA(void)
{//Exibe valores atualizados

long temp_print=0;

lcd.setCursor(7, 0);

lcd.print(DAC);

s s TEMPERATURA EQUIP* 554 F65 X1k xx okt ok kx4
//Verificacao de limites

//if(TEMPERATURE <= MIN_TEMPERATURE)

/H{TEMPERATURE = MIN_TEMPERATURE;}

//if(TEMPERATUREOW >= MAX_TEMPERATURE)

/{TEMPERATURE = MAX_TEMPERATURE;}

lcd.setCursor(13, 0);
temp_print = TEMPERATURE;
lcd.print(temp_print);

lcd.print((char)223);

//*************************FLUXO DE GAS*************************************
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//Verificagdo de limites
//if(FLOW <= MIN_FLOW)
//{FLOW = MIN_FLOW;}
//if(FLOW >= MAX_FLOW)

//{FLOW = MAX_FLOW;}

lcd.setCursor(0, 0);

lcd.print(FLOW); //ml/min

if(FLOW<10)
{led.print(" ");}
else{
if(FLOW<100)
{led.print(" ");}
else

{led.print(" ");}}

//*************************VOLUME DE GAS*************************************

//Verificacao de limites
//if(VOLUME <= MIN_VOLUME)
//{VOLUME = MIN_VOLUME;}
//if(VOLUME >= MAX_VOLUME)

//{VOLUME = MAX_VOLUME;}

lcd.setCursor(0, 1);

led.print(VCM); //ml

led.print("ml");

if(VCM<10)

{led.print(" ");}
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else{
if(VCM<100)
{led.print(" ");}
else

{led.print(" ");}}

//*************************PRESSAO DE GAS*************************************

//Verificagdo de limites
if(PRESSURE <= MIN_PRESSURE)
{PRESSURE = MIN_PRESSURE;}
if(PRESSURE >= MAX_PRESSURE)

{PRESSURE = MAX_PRESSURE;}

lcd.setCursor(7, 1);

lcd.print(PRESSURE); //mbar

led.print("kPa");

if(PRESSURE<10)
{led.print(" ");}
else{
if(PRESSURE<100)

{led.print(" ");}}

void serial_TX(void)

{
//PROTOCOLO PARA COMUNICACAO SERIAL: TRANSMISSAO
//Envio de dados pela serial

temp_serial = PRESSURE*100000.0; //aumento de casas decimais. considerar ponto flutuante.
Converte de kPa para mbar
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temp_conv = temp_serial;
temp_serial_1=temp_cony;
temp_conv =temp_serial/256;
temp_serial_2 =temp_conv;
temp_conv =temp_serial/65536;

temp_serial_3 =temp_conv;

temp_conv =temp_serial/16777216;

temp_serial_4 =temp_conv;

//Cabecalho: trigger de dados
Serial.write(170);
Serial.write(85);
Serial.write(255);
//DADOS
Serial.write(temp_serial_1);
Serial.write(temp_serial_2);
Serial.write(temp_serial_3);
Serial.write(temp_serial_4);
//Validador
Serial.write(129);

//FIM DE PROTOCOLO

}
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