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RESUMO

Um espectrometro éptico é um equipamento capaz de determinar as caracteristicas de filmes finos, tais
como espessura e constantes épticas, pela sua interagdo com a luz. As constantes épticas descrevem como
a luz é refletida ou se propaga através de um material. Neste trabalho, utilizou-se um espectrometro éptico
portatil (Ocean Optics USB 4000), com o objetivo de analisar a curva de transmitancia éptica em funcdo do
comprimento de onda de um filme fino de carbono amorfo hidrogenado. Esse filme possui alta transmitancia
na regido proxima a 800 nm e baixa transmitancia para comprimentos de onda abaixo de 400 nm. O indice
de refragdo encontrado (ns) foi de 1,513, e a espessura do filme depositado (h), de 2.369 nm.

PALAVRAS-CHAVE: Espectrometro, Filmes finos, transmitancia optica.

ABSTRACT

An optical spectrometer is an equipment capable of determining the characteristics of thin films, such
as thickness and optical constants, by their interaction with light. Optical constants describe how light is
reflected or propagated through a material. In this work, a portable optical spectrometer (Ocean Optics
USB 4000) was used to analyze the optical transmittance curve as a function of the wavelength of a thin film
of hydrogenated amorphous carbon. This film has high transmittance in the region close to 800 nm and low
transmittance for wavelengths below 400 nm. The refractive index found (ns) was 1.513, and the thickness
of the deposited film (h) was 2,369 nm.
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INTRODUCAO

As técnicas Opticas sdo métodos eficazes para a analise de filmes finos, pois sdo exatas, ndo destrutivas e requerem
pouca ou nenhuma preparacdo da amostra. Medidas Opticas podem ser realizadas por meio de transmitancia ou
refletancia’.

Espectros de refletancia medem a quantidade de luz refletida por um filme fino em determinada faixa de
comprimento de onda, com a incidéncia da luz perpendicular a amostra. No espectro de transmitancia, as
constantes épticas e a espessura sdo determinadas pela analise da luz transmitida através da amostra.

As constantes Opticas n e k descrevem como a luz se propaga através do material. O campo eletromagnético, que
descreve a trajetdria da luz através de um material, é dado pela Eqg. 17

E= A.cos(nz—ﬂxj exp[—kz—”xj 1)
A A

Em que A: amplitude da onda eletromagnética; x: distancia percorrida pela luz; \: comprimento de onda; n: indice
de refracdo; k: coeficiente de extin¢do, que é a medida de como a luz é absorvida em um material.

O indice de refracdo (n) de um material é definido como a razdo entre a velocidade da luz no vacuo (¢) e a
velocidade da luz no meio (v), conforme a Eq. 2.
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n=- 2)
y

Segundo o trabalho de Torres et al.?, a transmissdo de luz através de uma amostra, conforme ilustrado pela
Fig. 1, pode ser calculada usando a Eqg. 322 T, indica a transmissdo inicial, e T, a transmissdo final.
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T, transmissdo inicial; T: transmissdo final.

Figura 1: Interacdo da luz com a amostra.

Aexp(kh)

- €)
Bexp(2kh) + Cexp(kh) + D

Em que h: espessura do filme depositado; A, B, C e D: constantes relacionadas com o indice de refra¢do do ar, do
filme e do vidro.

Por meio dessa equacdo, o programa Excel, da empresa Microsoft, determina os valores de espessura e as
demais constantes Opticas utilizando um espectro de transmitancia.

O modelo de oscilador efetivo simples proposto por Wemple e DiDomenico Jr.* é capaz de determinar os
parametros Ed e Em, que sdo medidas da intensidade das transi¢des entre bandas 6pticas®, que podem ocorrer na
faixa de 190 a 800 nm do espectro eletromagnético.

EXPERIMENTAL

Para obtencdo dos valores de indice de refracdo e espessura, foi utilizado um filme de a-C:H, depositado por
implantagéo ibnica e deposicdo por imersdo em plasma (IIDIP).

Antes da deposi¢cdo a plasma, foi realizado o processo de limpeza em plasma de argdnio (Ar) de um
substrato de vidro retangular de microscopia com 1 mm de espessura, para remoc¢do de residuos que
possam eventualmente ter permanecido na amostra. Na limpeza, o plasma foi estabelecido pela aplica¢ao
de radiofrequéncia (RF), (13,56 MHz) ao eletrodo inferior. O eletrodo superior e as paredes do reator foram
aterrados. A pressdo de trabalho, a poténcia e o tempo de exposi¢do ao plasma foram 2 Pa, 70 W e 600
segundos, respectivamente.

No processo de IIDIP, pulsos negativos de -2.400 V com frequéncia de 299 Hz e tempo de duragdo do pulso
de 30 ps foram aplicados no eletrodo inferior, com uma fonte de tensdao RPU 6-20 GBS-Elektronik GmbH. A
radiofrequéncia foi aplicada ao eletrodo superior, e as paredes do reator foram mantidas aterradas. As pressdes
parciais de Ar e C2H2 no reator foram de 6,53 e 4,19 Pa, respectivamente. A poténcia da RF foi de 200 W, e o tempo
de deposicdo, de 9.600 segundos.

Para realizagdo das medidas de transmitancia, foi utilizado um espectrémetro Ocean Optics USB 4000, ilustrado
pela Fig. 2A, capaz de operar em uma faixa de comprimento de onda de 200 a 1.100 nm, em um arranjo de acordo
com a Fig. 2B.
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Figura 2: (3) Espectrometro Ocean Optics USB 4000; (b) arranjo experimental.

Inicialmente, foi obtido um espectro de referéncia do padrdo claro, ou seja, utilizando-se somente um
substrato de vidro sem o filme depositado, posicionado no centro da plataforma. Para obten¢do do espectro
de referéncia do padrao escuro, foi realizada uma medida com a lente da fibra éptica tampada.

No espectrémetro, o filme depositado sobre a mesma amostra de vidro foi posicionado no centro da
plataforma. O feixe de luz que sai da fibra dptica foi ajustado de maneira que incidisse perpendicularmente a
amostra. Pelo software do equipamento, o espectro de transmitancia do filme de a-C:H foi obtido.

Os dados obtidos por intermédio do espectro de transmitancia foram lancados no programa elaborado com
base no trabalho de Torres et al.2. Em primeiro lugar, devem ser lan¢ados no programa os dados de maximos
e minimos de interferéncia (comprimento de onda e T%, respectivamente) e os pontos de maximo dos dados
de transmitancia (%) do substrato (comprimento de onda em ordem decrescente). Neste trabalho foi adotado
o valor de T % de um substrato ideal, 92%.

Um pico de maximo em T% representa um ndmero par de ordem de interferéncia. Dessa forma, os resultados
de nh (indice de refracdo x espessura do filme) foram estimados, sendo possivel extrair o coeficiente de
extingdo (k) em cada ponto. O programa calcula k nos pontos de maximos e extrapola-os para 0s pontos
de minimos. Segue-se entdo uma série de calculos que recalcula k, n e h.

Os valores de n e h foram obtidos separadamente, e, com base nos valores de k, chegaram-se aos valores
de alfa (coeficiente de absor¢ao) para cada comprimento de onda (ou para cada energia).

Ao final, o modelo de Wemple e DiDomenico Jr.* foi utilizado para ajustar a disperséo do indice de refragdo
com a energia. Com isso, dois novos parametros apareceram nos resultados: Em, que é a energia do oscilador
simples; e Ed, a energia dispersiva. Esses parametros foram importantes, pois foram usados na parte da alta
absorc¢do para extrapolar os valores de n.

A mesma amostra foi submetida a medidas de espessura no perfildbmetro da marca Veeco, modelo Dektak
150, ilustrado pela Fig. 3. Foram realizadas seis medidas na amostra para obteng¢do da espessura média,
obtida por um degrau em razdo do mascaramento da amostra com fita de poliamida durante a deposi¢ao.
O filme cresce na regido desmascarada, e, ao retirar-se a fita, tem-se um degrau proporcional a espessura do
filme depositado. Esse valor obtido pelo perfildbmetro foi comparado com o obtido por espectrometria.
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Dektak 150

Figura 3: Perfildmetro Veeco Dektak 150 para medidas de rugosidade superficial e espessura de filmes finos.

RESULTADOS

A Fig. 4 mostra um espectro de transmitancia do filme depositado a plasma, conforme descrito anteriormente.
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Figura 4: Espectro de transmitancia de um filme depositado por implantagdo idnica e deposicao por imersao em plasma.

De acordo com a Fig. 4, a transmitancia do filme de a-C:H aumenta para maiores comprimentos de onda, sendo
aproximadamente zero na faixa de 300 a 400 nm.

O indice de refragdo (n_) encontrado foi de 1,513, e a espessura do filme depositado (h), de 2.369 nm.

O resultado obtido por perfilometria apresentou valor de espessura média de 1.854 + 42 nm. Os valores obtidos
pelos dois métodos apresentaram diferenca de 22%.

Essa diferenca pode ser explicada pela imprecisdo no ajuste do /aser perpendicular a amostra. Os valores
de espessura obtidos por espectrometria Optica podem ser considerados mais precisos do que os obtidos
por perfilometria, pois a primeira técnica calcula os valores levando em conta a média de uma regido maior da
amostra. Na segunda é utilizado apenas um ponto para obtencdo dos valores. Além disso, o degrau da amostra
para determinacdo da espessura por perfilometria pode apresentar defeitos. Os resultados por espectrometria
também podem ser vistos como mais confidveis, pois os dados obtidos sdo utilizados em equac¢des que devem

ser plenamente satisfeitas. No perfilometro essas medidas sdo obtidas mecanicamente, 0 que pode causar
maiores imprecisdes.
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CONCLUSAO

De acordo com os resultados, a transmitancia do filme aumenta para maiores comprimentos de onda, sendo
aproximadamente zero na faixa de 300 a 400 nm.

O indice de refragdo (n) e a espessura do filme (h) obtidos por espectrometria foram, respectivamente, 1,513
e 2.369 nm. Por perfilometria, o valor da espessura média foi de 1.854 + 42 nm. A espessura determinada por
espectrometria apresentou diferenca de 22% em relacdo a obtida por perfilometria. Esse resultado mostra que
podem ocorrer diferencas entre os resultados obtidos pelos dois métodos, fato explicado por possiveis diferengas
entre as amostras, distintas areas analisadas e preciséo da técnica.

Portanto, foi possivel a obten¢do de bons resultados de indice de refragdo e espessura, mostrando que a
espectrometria Optica é eficiente. Ainda sdo necessarios alguns ajustes, como melhora na precisao da incidéncia do
feixe de luz (realizada manualmente) e mais estudos dos dados obtidos pelo programa Excel, como as intensidades
das transi¢8es entre bandas dpticas (Em e Ed), que ndo foram consideradas neste trabalho.
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