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DEVELOPMENT OF A SPIN COATING EQUIPMENT WITH A VACUUM SUBSTRATE FIXING SYSTEM USING REUSED
MATERIALS. This work presents the development of a low-cost spin coater for thin film deposition as an alternative to commercial
equipment that have high acquisition cost. The proposed spin coater uses a brushless motor taken from an unused hard disk, which

is activated through the association of an electronic speed controller (ESC) and an Arduino microcontroller. During deposition, the

rotating substrate is attached with a vacuum clamping system. For the control, the system uses a Hall effect sensor to read the engine
speed. The rotation readings performed by the equipment sensor were validated with a tachometer. Finally, TiO, films were deposited
on glass substrates with ITO (Indium Tin Oxide) and characterized by UV-Vis spectroscopy to obtain the transmittance of the films

at different rotation speeds.
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INTRODUCAO

Um filme fino € uma camada de um determinado material com
espessura nanométrica depositada sobre um substrato. O objetivo
do filme fino € a obten¢do de propriedades que ndo podem ser
alcangadas pelo seu material precursor na sua forma particulada. Uma
das principais caracteristicas dos filmes finos € a alterag@o das suas
propriedades fisico-quimicas conforme a varia¢ao da espessura.' Nas
dltimas décadas, os avangos nos processos de deposicao permitiram a
aplicacdo de filmes finos em revestimentos 6pticos, semicondutores,
dispositivos emissores de luz, células solares e sensores.>®

Dentre os métodos de deposi¢do de filmes finos, o spin coating
¢é rdpido e eficiente, permitindo a obtencdo de filmes com alta
uniformidade.” Nessa técnica, uma solugio contendo um material de
interesse € depositada sobre uma superficie em rotagdo. No processo,
a tensdo superficial do liquido associada a forga centripeta possibilita
a cobertura uniforme do substrato com filmes que variam de alguns
nandmetros até alguns micrometros de espessura.® Esta técnica é
amplamente aplicada para a deposicdo de diferentes materiais a partir
de solucdes, ou suspensdes, contendo polimeros, nanoparticulas
e biomateriais. Além disso, € uma alternativa promissora para a
fabricagdo de células fotovoltaicas de filme fino baseadas em materiais
poliméricos.’

O processo de deposicdo por spin coating pode ser dividido em
quatro etapas: deposicao, spin up, spin off e evaporacdo (Figura 1).

(i)

Spin up

Deposicio

Figura 1. Representagdo da técnica de spin coating"
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Inicialmente, o material ¢ depositado sobre o substrato (i) e em
seguida € iniciada a rotac@o (ii). A soluc@o precursora também pode
ser depositada sobre o substrato jd em rotacdo. Apds um tempo
determinado a rotacdo € finalizada (iii). A distribuicio da solucgdo
sobre a superficie € decorrente da agio da forca centripeta. O solvente
espalha uniformemente o material sobre o substrato e em seguida
evapora (iv). Os principais parametros que influenciam na espessura
do filme sdo: o volume depositado da solu¢@o (ou suspensdo), a sua
viscosidade e a velocidade de rotacdo do equipamento durante a
deposicao. Com relacdo a velocidade, ha uma relagdo direta, onde,
quanto maior a velocidade de rotagdo, menor serd a espessura do
filme.'*!!

Um spin coater pode ser adquirido comercialmente por pregos que
iniciam em US$ 2 mil e quinhentos e podem passar dos US$ 11 mil
dependendo dos seus recursos e grau de sofisticagdo. O alto custo
pode dificultar a aquisi¢do do equipamento e impossibilitar o uso da
técnica de spin coating por laboratérios com or¢amentos reduzidos.
Desta forma, a construcdio de um spin coater a partir de materiais
de baixo custo, ou ainda, de lixo eletronico, pode ser uma excelente
alternativa tanto para laboratdrios de pesquisa, quanto laboratérios
de ensino.”

Os principais componentes de um spin coater sao o motor e o
seu sistema de controle. O motor pode ser obtido a custo zero em
um disco rigido inutilizado, pois os motores empregados nesses
dispositivos apresentam alta velocidade de rotagdo e boa estabilidade.

(iii) (iv)

Spin off Evaporaciio
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Além disso, essa classe de motores pode ser interfaceada com um
microcontrolador Arduino utilizando um controlador eletronico de
velocidade (electronic speed controler - ESC), comumente utilizado
por entusiastas de aeromodelismo. O ambiente de desenvolvimento
do Arduino € baseado em hardware e software de cédigo aberto, €
acessivel e de baixo custo, sendo ideal para aplicagdes que envolvem
o uso de sensores e sistemas de controle que nio necessitam de
muitos recursos de processamento. O ambiente de programagio
utiliza uma linguagem baseada em C/C++, e possui vdrias bibliotecas
que permitem o interfaceamento do Arduino com outros hardwares,
permitindo o desenvolvimento de aplicagdes simples ou complexas
em qualquer drea.'

A construcdo de spin coater ja foi abordada por outros
autores,”'>!*18 dentre os quais destaca-se o de Bianchi e colaboradores, "’
onde € apresentada a metodologia para a constru¢io de um spin coater
com sistema de fixagdo a vdcuo, o qual serviu como base para a
elaboracdo do equipamento apresentado neste artigo. O diferencial
do nosso equipamento encontra-se nos componentes utilizados e
no sistema de controle, bem como na estrutura compacta modelada
e impressa em 3D. Assim, o objetivo deste artigo € apresentar os
materiais e os métodos utilizados na construg¢@o de um spin coater
de baixo custo para deposi¢ao de filmes finos. Com isso, espera-se
que os procedimentos possam ser utilizados como um guia para a
construcio desse equipamento em laboratérios de pesquisa e ensino
que desejam produzir filmes finos para construcio ou andlise de
materiais e dispositivos, sem a necessidade de aquisicdo de um
equipamento oneroso.

PARTE EXPERIMENTAL

Para a construcio do equipamento foram utilizados: um motor
do tipo brushless retirado de um disco rigido defeituoso; uma placa
Arduino Nano V3 (microcontrolador ATmega328); um mddulo
sensor de efeito Hall (modelo 3144E); um liquid crystal display
(LCD) (16 x 2 azul); um mddulo adaptador 12C para LCD; um
controlador de velocidade (ESC 30A Brushless com BEC Interno
2 A/5 V); quatro chaves tacteis (6 x 6 x 5) mm de 4 terminais; uma
Protoboard de 170 Pontos; jumpers do tipo macho/fémea; conector
Jack P4 (J4 2,1 mm DC); buzzer 5 V; fonte de alimentacio (DC 12 V
2,5 A); adaptador rosca 1/2 latdo; mangueira de vdcuo em silicone
(diametro interno 4 mm); anel de borracha para vedagio (14 mm).
A Tabela 1S lista os componentes adquiridos comercialmente para a
construcio do spin coater, desconsiderando o custo do frete. Alguns
dos componentes listados podem ser reaproveitados de outros
eletronicos, como a fonte, resistores e o buzzer, reduzindo o custo
total do equipamento.

O diagrama de blocos da Figura 2 apresenta uma visdo geral
da disposi¢do dos principais componentes do sistema. A energia ¢é
disponibilizada ao equipamento por meio da fonte alimentagdo de
12 V que € diretamente conectada ao ESC, o qual alimenta o motor

Eletronic Speed

Fonte de Alimentagao Motor Brusless

Controler (ESC)

Painel LCD 16x2 Sensor de rotagao

Arduino Nano

Buzzer Botdes

Figura 2. Diagrama de blocos do equipamento

Desenvolvimento de um equipamento de spin coating com sistema de fixa¢io de substrato a vicuo 471

brushless em uma conex@o trifdsica. Os demais componentes siao
alimentados com uma tensdo de 5 V disponibilizada pelo conversor
de tensdo interno presente no ESC.

Todas as conexdes de alimentagdo e sinal analégico/digital
necessdrias para a escrita e leitura dos dados no display, sensores,
botdes e buzzer sdo apresentadas no diagrama elétrico do equipamento
na Figura 1S. A conexdo do display com o microcontrolador se da
por meio de um médulo conversor com protocolo 12C, o qual utiliza
apenas dois fios (SDA e SCL) para a comunicacdo. Entretanto,
o display poderia ser conectado diretamente ao Arduino, neste
caso, seria necessdrio o uso de um nimero maior de condutores e
portas de comunicac@o. Os botdes de navegagdo foram conectados
ao microcontrolador seguindo a configuragdo pull up, utilizando
resistores de 4,7 kQ (1/4 W). O sensor de efeito Hall utilizado para
medir a rotacdo possui saida digital e analdgica, para o projeto em
questdo, utilizou-se da saida digital.

O acionamento do motor € realizado através de um sinal do tipo
PWM gerado pelo Arduino e enviado para o ESC, com pulsos que
variam de 1000 a 2000 ps, sendo o pulso de 2000 ps o sinal onde o
motor atinge sua maxima rotagdo. A leitura da velocidade € realizada
através da contagem do nimero de vezes que um ima passa pelo
sensor magnético em determinado intervalo de tempo. Para isso, um
ima de neodimio (1 x 4 x 4) mm foi aderido a superficie inferior do
disco rotativo, de modo que o campo magnético acione o sensor ao se
aproximar, enviando um sinal digital “1” (Ligado - préximo do ima)
ou “0” (Desligado - afastado do {ma) ao microcontrolador.

Além do controle preciso da rotagdo, € essencial que durante
a operacdo do equipamento o substrato permanega preso no rotor
para evitar possiveis acidentes durante o processo de deposicao.
Desta forma, para garantir a fixagdo do substrato, foi desenvolvido
um mecanismo que emprega vicuo. Para isso, o eixo do motor foi
perfurado com uma furadeira de bancada utilizando uma broca de aco
de 2 mm de diametro. Entdo, foi inserido um terminal na parte inferior
do motor, que possibilita a conexdo de uma bomba de vdcuo externa
por meio de uma mangueira de silicone. Assim, quando a bomba ¢
ligada, o substrato sera pressionado sobre o rotor devido a diferenga
de pressdo entre as suas superficies. A bomba deve permanecer ligada
durante todo o processo, e deve ser desativada apds a interrupgdo da
rotagdo. Para evitar que a solu¢io remanescente da deposi¢do fosse
espalhada pelo equipamento e bancada de trabalho, um recipiente
plastico cilindrico foi posicionado sobre o disco rotativo e sua parte
inferior foi perfurada com uma serra copo para criar uma abertura
para a deposicdo da solugd@o sobre o substrato. O recipiente também
atua como barreira de prote¢do no caso de mau funcionamento do
sistema de fixag@o do substrato. A Figura 3 apresenta um modelo 3D
elaborado no software Fusion 360 (Autodesk), ilustrando o sistema
de fixacdo descrito e a posicdo do ima e do sensor de rotacao.

A programacao do spin coater foi desenvolvida em linguagem C++
no software de cédigo aberto do Arduino (IDE), utilizando scripts
integrados na biblioteca do programa para os sensores e controladores
propostos. As funcdes programadas permitem a atuagio simultanea
do Arduino como tacometro, crondmetro e controlador do motor.
A Figura 4 apresenta o fluxograma de operag¢do do equipamento, o
qual resume a 16gica utilizada no cédigo para estabelecer o sistema
de controle do motor.

No fluxo de operagdo, apds a inicializa¢do do equipamento,
¢ solicitado que o usudrio pressione os botdes de navegagdo para
selecionar a velocidade e o tempo de rotagdo desejados, os quais
variam respectivamente de 2000 a 8000 rpm e 15 a 120 s, com
incrementos de 500 rpm e 15 s. Estes intervalos podem ser alterados
no cédigo de programacao conforme a necessidade do usudrio. Apds
ainsercio dos dados, o sistema percorrerd um vetor contendo o sinal
associado a velocidade de rotagdo selecionada (Tabela 2S). Esses
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Figura 3. Vista detalhada do rotor, sensor de rotagdo e sistema de fixa¢do a vdcuo
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Figura 4. Fluxograma de operagdo do equipamento

parametros foram obtidos empiricamente, sendo estimativas que
permitem a redugdo do tempo de acomodacao do sistema. Em seguida,
o sensor de efeito Hall € utilizado para determinar a velocidade de
rotacgdo real do equipamento e calcular o erro da velocidade lida em
relac@o a velocidade desejada, ajustando o sinal quando necessario,
visando um erro relativo menor que 1%. Apés a estabilizacdo da
velocidade de rotagdo, o sinal € mantido constante e o c6digo
emite um sinal sonoro no buzzer e aguarda o usudrio pressionar um
botdo para iniciar a contagem regressiva, o qual deve ser acionado
apods a deposicdo da solug@o precursora do filme. O processo serd
finalizado quando a contagem regressiva atingir t =0 s, ou o botdo de
cancelamento for pressionado. Durante todo o processo a velocidade
de rota¢do medida € apresentada no display do equipamento, assim
como a contagem regressiva, logo ap0s a estabilizagdo e acionamento
do temporizador.

O gabinete do spin coater (Figura 2S) foi projetado no software
Fusion 360 (Autodesk). O projeto possui as perfuracdes para os cabos
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e espaco interno suficiente para acomodar todos os componentes
eletrdnicos, com exce¢do da fonte de alimentacdo e da bomba a
véacuo, os quais sdo externos. A peca modelada foi impressa em uma
impressora 3D (modelo Ender 3 V2), utilizando filamento do tipo
PLA branco (1,75 mm de didmetro).

A validacao e a calibracdo do sistema de controle do motor foram
realizadas através da leitura da velocidade de rotagdo, utilizando
um tacometro digital comercial modelo DT-2234C* com precisdo
de + 0,05%. O tempo de acomodagdo do sistema, a velocidade de
rotacdo lida pelo sensor de efeito Hall, o fluxo do cédigo e o erro
para cada iteraciio foram monitorados através do monitor serial do
Arduino, que permite a impressdo de dados na tela do computador
via conexdo USB. Os dados coletados foram importados e analisados
no software OriginLab®.

A simulagdo da operacdo do spin coater e avaliagdo do seu
desempenho foram conduzidas a partir da deposi¢do de filmes de
TiO, sobre eletrodos de vidro com ITO (6xido de estanho e indio) de



Vol. 46, No. 5

dimensoes (20 x 20 x 2) mm. A suspensao precursora foi preparada
com base na metodologia proposta por Johnsen e colaboradores,*
os quais utilizam uma suspensdo de TiO, nanoparticulado em 4cido
acético, empregando detergente neutro como agente surfactante.
Assim, foi utilizado 150 mg de TiO, nanoparticulado (Degussa P25),
3 mL de dcido acético glacial (99,8%, Neon), 0,05 mL de detergente
neutro e a homogeneizagdo da suspensao foi obtida apds 15 min no
ultrassom. Para garantir a aderéncia e a uniformidade do filme, os
substratos foram lavados no ultrassom com acetona e etanol por
10 min. Posteriormente, os substratos foram fixados sobre o eixo
rotativo com vdcuo e a rotacdo foi iniciada. Quando a velocidade
desejada foi atingida, foram depositados 0,05 mL da suspensdo
sobre o substrato, o qual permaneceu em rotacdo durante 30 s para a
evaporacio do solvente. Em seguida os substratos foram posicionados
sobre uma chapa de aquecimento para o tratamento térmico do filme
auma temperatura de 350 °C por 30 min. O mesmo procedimento foi
aplicado para todos os filmes obtidos. Por fim, a transmitancia dos
filmes foi analisada em um espectrofotometro UV-visivel da marca
Even com faixa de leitura de 190 a 1100 nm. O equipamento foi
utilizado com o intuito de verificar a variagdo da transmitincia dos
filmes em fun¢@do da velocidade de rotacdo durante a deposi¢do. As
velocidades de deposicao avaliadas foram de 2000 a 8000 rpm, com
incrementos de 1000 rpm, totalizando 7 deposicdes.

RESULTADOS E DISCUSSAO

O equipamento desenvolvido neste trabalho pode ser visualizado
na Figura 5(a), onde se destaca o seu design compacto, o qual é
simples e eficiente, otimizando o espago necessario para sua operagao
em uma bancada. O recipiente pldstico transparente ao redor do
disco rotativo atua como barreira de seguranca e evita o respingo
da solucdo durante o processo de deposicéo dos filmes. Além disso,
na Figura 5(b), destaca-se a posi¢do do terminal para realizacio da
conexao do spin coater com a bomba de vicuo.

-1
-,

(a)

Figura 5. (a) Vista frontal e (b) Vista lateral do spin coater construido

A velocidade de rotag@o desejada em relagdo a velocidade de
rotacdo real, medida com o sensor de efeito Hall e com o tacOmetro
comercial, podem ser observadas na Figura 6(a). No gréfico, € possivel
perceber que os pontos estdo sobrepostos, evidenciando a boa precisao
da leitura realizada pelo sensor implementado no equipamento. Além
disso, os pontos podem ser aproximados por uma linha de 45° em
relagdo ao eixo horizontal, ou seja, a velocidade real € muito proxima
da velocidade desejada. O erro percentual da velocidade desejada
em relacdo a velocidade medida € apresentado na Figura 6(b). No
gréfico € possivel perceber que, independente da velocidade desejada,
o erro associado a velocidade atingida/medida € sempre menor que
1%, o que era esperado, tendo em vista que o sistema de controle
visa atingir um erro inferior a 1%. De modo geral, considerando uma
aproximagao linear do erro em fungdo da velocidade desejada, o erro
fica em torno de 0,7%, apresentando uma leve tendéncia de reducio
com o aumento da velocidade de rotag@o.
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Figura 6. (a) Velocidade desejada vs velocidade medida; (b) Erro percentual
da velocidade desejada em relagdo a velocidade real

A velocidade de rotagdo e sua variacdo no tempo durante o
acionamento do motor para diferentes velocidades alvo pode ser
visualizada na Figura 7(a). No gréfico, percebe-se que a resposta
da velocidade de rotagdo ao acionamento do motor ndo apresenta
sobressinal e possui um tempo de subida que varia de 15 a 20 s.
Ap0s isso, o sistema de controle realiza um ajuste fino até que o
erro seja tolerdvel, aumentando o tempo de ativagdo e estabilizacio
da velocidade do motor, o qual pode chegar a até 153,7 s, conforme
pode ser visualizado na Tabela 1. Cabe mencionar que nesta etapa o
substrato ja estd posicionado sobre o rotor, de modo que a variacao de
sua massa pode influenciar no tempo de estabilizacéo do equipamento.
Entretanto, apesar da varia¢@o no tempo, a velocidade de rotagao final
em relac@o a desejada apresenta erro menor que 1%. Assim, como
a deposicdo deve ser realizada apds a estabiliza¢do da rotacdo, as
discrepancias no tempo de acomodacio ndo influenciam na deposigio,
uma vez que a velocidade € mantida constante apds a deposigdo
da suspensdo/solugdo precursora. No equipamento proposto ndo ¢
possivel controlar a acelerac@o, ou definir uma rampa de velocidades.
De modo que apenas a técnica de deposicao no substrato jd em rotacio
pode ser utilizada.

A Figura 7(b) apresenta a transmitancia dos filmes obtidos com
o equipamento desenvolvido em diferentes velocidades de rotagao.
No gréfico, em um primeiro momento, € possivel constatar que a
transmitancia do substrato sem deposicio € maior que a daqueles que
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Tabela 1. Tempo de acomodagdo

Velocidade desejada (rpm) Tempo de acomodag@o (s)

2000 60,2
3000 355
4000 1389
5000 41,1
6000 30,1
7000 153,7
8000 22,2

possuem o filme de TiO,. Posteriormente, ao observar os substratos
contendo os filmes, percebe-se que a transmitancia sofre um aumento
proporcional a velocidade de rotagdo. Esse aumento era esperado,
tendo como base o fendmeno fisico que rege o processo de formagao
do filme, onde a espessura € inversamente proporcional a velocidade
de rotagio, ou ainda, quanto maior a velocidade de rotagio, menor serd
a sua espessura. Dessa forma, a espessura pode ser relacionada com a
transmitancia, pois quanto menor a espessura do material depositado,
maior serd a quantidade de luz que consegue atravessar o filme.

Velocidade de rotagao (10° rpm)
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Figura 7. (a) Variagdo da velocidade de rota¢do no tempo, (b) Transmitdncia
dos filmes depositados em substratos de vidro em diferentes velocidades de
rotagdo
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A construgdo do equipamento e a realizacio dos testes a partir da
deposicao de filmes de TiO, indicaram que a utilizagdo do motor de
disco rigido € promissora e eficiente. Ao passo em que o motor € de facil
controle, e por se tratar de um motor do tipo brushless (sem escovas)
com eixo fixo, permitiu a implementa¢ao do sistema de fixagdo a vicuo.
Além disso, este tipo de motor apresenta vida ttil muito longa, alta
estabilidade e permite um controle preciso da rotagdo. Entretanto, por se
tratar de um motor trifdsico, para o seu acionamento, hd a necessidade
de utilizagdo do controlador de velocidade ESC associado a um gerador
de sinal PWM. A utiliza¢@o dessa configuragio permite que o motor
atinja altas velocidades de rotagdo, sendo que para o equipamento
proposto, foi possivel atingir 8500 rpm. Segundo o fabricante do disco
rigido, a velocidade nominal de operacdo do motor utilizado € de
5400 rpm. Assim, a utilizacdo do ESC permite uma maior versatilidade,
elevando o intervalo de trabalho do motor.

CONCLUSAO

Neste artigo foram apresentados os procedimentos aplicados no
desenvolvimento de um spin coater para deposi¢do de filmes finos
baseado em materiais de baixo custo e grande facilidade de obtengao.
O motor utilizado apresentou boa estabilidade e facilidade de controle,
de modo que as velocidades de rotagdo mensuradas apresentaram um
erro relativo a velocidade desejada inferior a 1%.

A implementagdo do sistema de controle com o uso de estimativas
para o sinal inicial de ativacdo do motor, associadas a correcéo
utilizando o sensor de efeito Hall, se demostrou eficiente, pois, 0 motor
apresentou um tempo de subida relativamente pequeno, sem a presenga
de sobressinais. Além disso, as leituras da velocidade de rotacdo
obtidas com o sensor magnético foram muito semelhantes as medidas
realizadas pelo tacometro comercial, validando a precisdo do sensor de
rotagio desenvolvido. A andlise da transmitancia dos filmes depositados
permitiu a verificag@o da operagdo do equipamento, pois, 0 aumento
da velocidade de rotag@o ocasionou um aumento na transmitancia dos
filmes, o qual estd associado com a reducdo de suas espessuras.

Cabe mencionar que a estrutura do equipamento poderia ser
construida utilizando uma caixa plastica, madeira ou outro material
de facil aquisicdo. Entretanto, a modelagem e impressdo em 3D da
estrutura do spin coater resultou em um corpo compacto e resistente,
onde a inser¢do dos suportes e perfuracdes durante a etapa de
modelagem do soélido facilitou o processo de montagem. O sistema
de fixacdo do substrato utilizando vacuo € eficiente e seguro, além
de permitir a utiliza¢@o de substratos de tamanhos variados. Porém,
¢é essencial que a bomba seja ativada antes do inicio da rotagido do
motor e desativada apds a sua finalizacao.

Por fim, conclui-se que o objetivo proposto para este trabalho
foi cumprido com éxito, ao passo em que foi obtido um spin coater
funcional com boa precisdo e fixagdo do substrato a vicuo, com
um custo inferior a R$ 215,00 (Tabela 1S). Esse custo é muito
baixo quando comparado ao custo de um equipamento disponivel
comercialmente.

MATERIAL SUPLEMENTAR

As Figuras 1S e 2S e as Tabelas 1S e 2S citadas neste trabalho
estdo disponiveis em http://quimicanova.sbq.org.br, na forma de
arquivo PDF, com acesso livre. Além disso, também € disponibilizado
o link para download do arquivo contendo o modelo 3D da estrutura
do equipamento e o cddigo de programacgao.
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