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cCAPTTULO -1

INTRODUCAO E OBJIETIVOS

N 0 internesse no estudo de §ilmes finos
vem crescendo cada vez mals nesses idltimos tempos como comse-
quénedia prineipalmente das aptica§5eé em dispositivos eletrd-
nicos, Esse intenesse tem-se regletido no aprimoramento das
diversas tecnicas expeaimentaio'necessikiaé para o edtudo dé
suas propaiedades. | |

Muitos tnabalhos ja foram nealizados
com a finalidade de estabelecer como as cordigoes §lsicas de
fonmacdo do filme §dno influem sobre a esirutura final dos
mesmod . Pon exemﬁto,UNVALA e at"l,(196¢l,uanigicaiam que £Lil
mes §inos epitaxiais de InS cubico,fivres de grdos com estru-
 tuna hexagonal e sem micaogemihada crescem sobre um substrato
de NaC2 apnoxamadamenze a menos de 2259C sempre que este ALti
mo sefa clivado em alto vdcuo. D.M. WILCOX e D.B. HOLT(zl :
(1969),apresentanam o4 nesultados de um estude da ingluéneia/
da onientacdo,temperatura e contamina¢do do substralo sobre a

eat&utuna 5£n4£ de §ilmes {inos de CdS,evaporados em vaeuo



de 107% Tonn. ymeddiante microscopia eletronica de transmissdo.
SUZUKT,SALZBERG ¢ CATICHA ELLIS'3), (1972) mostranam como obter
impontantes infoamagoes sobre a eétnuiuna,onientagio e crista-
tinidade do §itme §ino usande um difratdmetro de pd.D.B. HOLT
e 7.M.w000cock 4] (1970}, estudanam defeitos estruturais de §il
mes {incs de InS evaporados sobare NaCl no vacuo,por transmis--
sdo eletrdondca. | _

£ candczeaibtico no estudo de filmes §4
nos a uaaie&ade de teendicas experimentais que sdo usadas para
esclarecen diferentes aspectos do seu comportamento eletrico ,
otico ou magnEtico,a;ALm como das variagdes estruturnais swngi-
das come consequincia das éondidﬁeé §isicas do chesc.imento.

Existem varios mitodoz de medida da es-
pgééuaa‘de §ilmes f4inocs ,Lals como:

7 - variagdo da frequéncia de oscilfagdo de uma placa
enistalina de quaktzb;

? - pon reflexdo especular de raios-x,atraves daé cun
vas experimeniads uep&eaeniando a uan¢a¢ao do
coeficiente de neﬁtexao-de um §ilme 5¢no,aob in~
cideneia nasante de um fedixe paralefo e monocro-
matico de raios-x em fungdo do angulo de incidén

" eia.P.CROCE ¢ outnos'S), (1972);
3 - atnavis do penfil de Linha de BRAGG, P.CROCE e
‘ ouza04(6},(1962).



0 primeino dos metodos supramencionados &
poteo pnéciéo e necessita uma calibragao bastante rigorcsa.0 se
gundo deles,para se obtenr otimos nesultados,necessario se torna
usar teenicas muito finas,como por exemplo, utilizar uma divex-
génedia angular do feixe de raios-x empregade da ordem de dez se
gundos o que ¢ bastante dificif de se consdeguin.0 altimo, por
sua vez,ndo estava desenvolvido precisamente.Esse desenvolvimen
to e o abjetiuo fundamental deste trabalho de pesquisa.0traba--
Lho feito antexdlormente neste campo por P.CROCE e autaaé(é) ,
(1962),contem €rrnos grosseinos na teoria usadea ¢ Erros de tati-
ca experdimental éue decredcem a sua p&edi&&a.ﬂom efeito, - eles
usaram uma expresddo para a nelagdo entre a espessuna do f4ime
e a separacdo angulan enire o maximo princdpal {posi¢do exata /
de BRAGG] e ¢ primeino mindimo Laténaz,da guncdo de intenfenin--
cia,que ndo inelud o -.nimero de plancs (hhe) contidos na cela e
Lemeniarn,e a madls,mediram a posicao de um minimoe o que expetdi--
mentalmente ocasiona maiores Eaaa&}que no casc de um maximo, cu
' ja estimagdo ndo & facdl. | |

| b gonmalismo matemitico da difracao de
ralos-x por filmes fincs,aqud émp&egado,p&auim de uma aplicagdo
da teonda do espalhamento de naios-x por peguencs cristalssvide
17,8 ¢ 9},0 que_pa&mitiu,doma demonsiramos ,extrain nesultados /
de alta precdisdo para a espessura do 5££ma,u$ando a separagde /

entre o pico principal e 0s maximo Laterais eaqui denominades de

secundarios.



Neste trabalhc nos pnapomoA a desenvolven a

teoria e nealizar a expendimenta¢de necessandia para obitern in

foxmacdo pon medio da difracdo de rnaios-X sobne:

1

Crnistalinidade dos §ilmes §incs;

Cstrutura e ohientacdo do filme sobre o substra

to;

Desenvolvimento de um metodo preeciso de medida

da espessura de filmes finos;

A

Desenvolvimento de um metodo para o estudo d a
textuna, ou sefa, a distnibuicdo angulax dos /

grdoa com nelacdo & normal ao 4ilme.



CAPTTULO-TII

MODELOS DE FILME FINO

N

peﬂ&cuia muditio gina, entre ?OO a 10,000 & , que depositad a
sobre um substrato constitud o §i&me propriamente:dite. 0
substrnate poderd ser um monocnistal ou eventualmente um cox

po anongo.

08 §ilmes finos podem ser obtidos por me~

todos variados tais como: deposicdo em f{ase 2lquida e depo-.

sicao em fase vapoa.

Comumente 04 54£me4 540 cﬂa&&&ﬁ&cado& enm:

1 - Amonfos;

é - Policristalinos (sem gqualquexr ornientacdo defini-
da);

3 ?‘Poﬂiaaibta££n04 com onientacdao preferencial em
nelacdo ao substraio;

4 - Monoenistalinos.

As condicoes §Zsicas de preparagao,  com

nelacdo ac processe de deposigde em vacuo, fals como: Laxa

de deposigac dos Etomo&, tempenatura de evaporag¢do, ZLempena

-

Na §ig,.%, apneéantamoA um esdquema de uma.

o



tura do substrato, estado da supenficie de clivagem do subs -
thato, qualidade do vacuo e variod outros fatores sao 08 que
afetam diretamente a estrutura final do filme. Variando esses
ban&metnoa pode-s¢ oblern fifmes dos diﬁenentea tipos citado &,
entnetanto o mais §requente € o policristalino com cernto grau
de orientacdo, que & obtido s0b condigoes bastante gernais, To
davia, nestfe tipo, poden&b sungin varias onientagses preferen
eiais com nespeito ao plano supengicial do substrato. Por ex.,
na §ig. 2a, o0s centros de nucleagdo na elapa Lnicial do chres-
eimento do §ifme, esitdo dispostos de maneira desordenada com
nelagdo ao p£an£ do éubétnata; porem com uma orientag¢ao phefe
rencial com nespeito da noxmal ao hefernido plano. Fo&mazmaﬁte/
esta estrutura & analoga a de uma {ibra. |

Na pratica ¢ bastante dificil .conseguin-se
{ilmes monocnistalinos, pois T preciso afuétan simultaneamen=
te mattds eondicdes a valores necessarios, 04 quais nem Aém -
pre sao conhecdidos, n&o existindo uma teoria gendﬁ que peami-
ta pneue&.oa nesultados para um coﬁfunta dado de condi¢des §1
sicas de deposd¢ao. Oﬂéé&uamoé de passagem que 0 numero de
pan&metno$ a senem ajustados para fazen cne&cga um §ikme d o
tipo desejado & muito alie, o que explica parcialmente as di-
ficutdades experimentais nesse campo., Contudo, o nosso trnaba-

Lho ndo incluil, como ndo sefa circunstancialmente, o cresel -

mento dos {ilmes ndo nos preocupanemos com a discussdo dessed

parametnos .



filme

substrato

F1G. - 1 - MODELO DE UM FILME
FINO

\ -




FIG.» 2 . a} disposicdo dos centros de nucléagao
ne etapa inicial; b) disposigdo dos centros de /
nueleagdo na etapa final, para o caso de um §ii-
" me monocadlstalino.



CEAPTTUL O ~ 11

. TEORIA DAlﬂlFRACIO POR FILMES
FINOS MONOCRISTALINOS

111.1 - TEORTA

Esta teonia esid baseada nos principios ba

sicos da diﬁnag&a'de naééé-x'e na monﬁotdgia do objeto éﬁ é&

tudo, pois, ¢ sabido que a.geomeikia exteniorn de um canpd ehdld
talino, influi na distribuigdo de intensidades do fedixe difra

tado pelo objeto, na vizinhanga de cada no da #rede neciproca,
atraves do chamado "faton de forma”. Em pmincipiq,to&na-ée /
possivel preven tak distnibudigdo para erisials &e §ormato ex~
tenion didenahte, ja que o fatoxr de foama € a transfonmada de ;Jé_
Fourien da fungdo de‘”Ewatd", dééin&da como tendo 04 ua£oae#/ znci}

& = 1 dentno do volume cnistalino ¢ & = 0 foaa do mesmo.
. : N N - aemmem L nadibat i > {E:j?

0 nosso problema preliminar consiste em ed  yp,l

tudar o eépaﬂhaménto de naios-X por gfilmes finos monocaisla -
Linos e, dai‘ténzan extrain as devidas inﬁoimaqaeaf Uma conse
quencia debae‘ééxudo'ﬁoi a obtengdo de um método de medida da
espessuna do filme,

No caso de um filme fino o5 dominios de /

nedlexdo ao nedorn de cada nd da nede reciproca se alargam na

rJ



. 10
dinegdo pespendicular ao plano do §ilme paralelo ao substna’

to, devido ao nimero de cefas unitarias nessa direcdo  4ex
muito pequeno com relagdoc ao nimero de celas nas demais di-
regoes. A extensdo dessa negido de intensidade no espago xe
elproco sernd tambim obiida e, mostranemos que efa penmite /
conseguin a espessura do {ilme como veremos a segudr.

| Para as intensidades ebpafhadab peta

gamilia de planos [(hkL} de um §ifme fino, assumimos ques

a - 04 filmes em estudo apresentam aproximada -
‘mente a forma de um pahaﬂe&eprado.aghatado
aoc Longo da dine¢do normal ao subsirato;

b - As celas unitdnias que compoem ¢ filme pro-
priamente dito, em media Aejam identicas em
volume ¢ na sua diaiﬁibué;&o atomica;

e - A abaﬁﬁg&o pelo filme seja desprezivel,

Usando-se o "faton de forma" simboli
: ? ;
zado pon ¥(W) para um cristal na forma de um paralefepipedo,

segundo a expressdo
¢ R
v(f) = quaxp{znm.n)du , (1)
v .

_5endo ¢ a fun¢do de “"Ewald" déﬁiuida antendonrmente , e Lem
brande ogﬁazo ja conhecido, que a intensidade espathada 2 /
proporcional ad'quadaqdo do mﬁduﬁa de "fator de forma",isto
e, 1{H] = IW(EJIZ » consdeguiremos daéie modo estabelecer /[
aquaﬁﬁeb que po&éibititam-ﬁa& deteaminar o5 dominios onde a

intensidade 2 apreciavel,
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. 3 % % _ ‘ ’
aqui, H = gfa + £ a + Esaa Y dencta um velor no espage nre
- a4
elproco ¢ % = xZi * ya, + za , um vefor no espago real,

Assim a eq. (1) pode ser neescrnita, apos
a healizacdae do produto escalar fi.h = glx + gzy + 532 s na

forma abaixo:

y(A) =&jﬁ@expzné( Ex*r &yt iz idy = YIE L€ ,E )

Vchiétm£
Entrnelanto,
x = Xﬁa] y Y = Vﬁul , 2 = ZﬂaL e -
dv = dXad¥ . dI =
-> -> -+ .
=ana .4 dxdydz = v, dxdydz
entao: | B
Ny/2 | N2/Z Ns/2
?(ﬁ) =[ ¢{exp2H£Eledx ¢(exp2nigéy)dy Q(exPZHiasz)dz v, -(2)

H~N112 .*Nz/g ] ‘Na[?

1]

Transladando a origem ao no [(hkt) da rede reciproca, isto E:

\ € =_ El - h
€E = £ - bk
2 2
Es = ga - z .

Dai obtemos que:



IO 4enHaiN senlle N senlle N
YIH - Hypel = v, L, 2.2 . 23, {3)
| Te, Re, e

onde Nl', Hz e N3 s80. 05 numeros de celas unitarias nas dine

- -+ e + . -
¢coes a . 4, ¢ a nespectivamente e v, e 0 volume da  ce-

ta unitaria, -

' -~ R Al -

0s € , € e ¢ 4ao o8 desvios do no da
1 2 3 —_—

rede neciproca ao Longo dos vetones neciprocos do cnistal, 08

mesmos s&0 contados a partin da extremidade do vetor ﬁhkﬂ ,y £

normalmente 80 intenessam valones de €, (4= 1,2 e 3) da ondem

-
de alguns centesimos de ,Hhkt

Escrevendo,
senlle N, denlle N senlle N
¥le ,e ,e ) = v NNN . — I S 2.2 33 (4)
12 3 128 Jeg N He N e N
11 2 2 3 3
e defindindo ; = Heiﬁi ~, consegue-se:

w(elle ,€ l-g ch. dent, deni, éﬁﬂié ’ {5)
' 2.3 Ly £ Ls

l

onde N = NN, N, 2 0 nimeno total de cazaé'unitiniéé. 0 produ
to N_Jc € entdo o volume da amostra iluminado pelo feixe de /
. naios-X incidente,
| A intensidade da onda di{natada z pro -
porcional ac quadrado.do modulo do-ﬁaioa de 6onma; ou sefa a

funcao de {nterfentncia:

12



2
I{al,ez,ea) « (Nucl . —— . (6)

' 0s fatones de proporcionalidade, incluem
a polarizacdo, ¢ faton de Lorentz e fatores insditrumentais re -
presentados por ''G'', o fator de estrutuna Flhke) e a intensi

dade espalhada por um eletron 1,, a eq. {6) aséume a formas

N

| . 2
Ie, e e ) = 1,.6.|F(hke)|? v

A intensidade da onda difrafada pelo {4L
me §ino diminui muito menos aapidamente para a diregds em que
0 nimeno de celas unitarias ¢ neduzido. Em se tratando de §il-

me fino, N, e N; por exemplo, sdo muito grandz2s , em tanto que

'N, 2 relativamente pequeno., A expressdo sen’iieh Lende a

1 quando € tende a zexrg. _ (meN)?

0s ﬁatq&eé que dependem de £, ¢ €, ent&g
40 possuem valores aprecidvedls para_pontos em gque essas varia-
vedls sdao aproximadamente nutlas, em.cufo caso podemos dubstitul
Las pela unidadesEntretanto, o faton que depende de e tem uma
vardiagde que s¢ extende a maior distdneia e o deixamos com a

fonma ondginafl,

A expressdo (7), pode , neste caso, sim-

13



plifican-se:

2
4den .t,

f

.I{e‘,sz,es) = 1,.6 .|F(hee)fPy? | e

que. depende excfusivamente de N, , ou sefa da espessura do f4E

me.

Desta maneira, cada ng {hkl] da rede nrecl
proca do filme ginc ndo & madls um ponto no sentddo geometnrico, /
come ¢ o caso de um monochidtal peanfedito ¢ infinito, porem, pas
sa a ter fonma ¢ volume no espago de Founien, dependendo, muifo
em panticular, da espessura media do {ifme como indica a eql$§),
¢ dos dispositivos expexrdimeniadls, como por eiempto, divergencia
. ¢ Larguna espectral do feixe de naios~X empregade , cuja Linflu~
gneia porem ndo introduzimos aiti agora.

| A fig. 1, nepaébeﬁta o penfil teorico pa-

re a distribuicaoc de intensidade da onda difratada por um fifme

{ino moneccnistalinoe ao Longo do uéxo& reclproco ﬁhki , que 3

peapendiculan E supergleie do filme, em fun¢do da distincda € a
csse no (hkL) da nede nreciproca, conforme a exptessdo {8},

' A fungio (8) possue maximos que, como 2

facil de venificar, cumprem a helagdo:

A 7 fgt . (9)
\ q‘ - ’ - |
0 primedino maximo, ou maxime principal ,
oconne para =0, ou seja; quanrdo €, ,e e €, sdo simulftdneamente

nutos e quando esse no (hkf) estiven sobre a esfera de Ewald,

0s demais maximos secundarios, ou picos

14
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Latenadis, aparecem em posdgoes sucessdivas defeaminadas pela eq.

{9) e cujas Localizagoes estao dadas na tabela 01,

Sendo que a funcdo Aant/IZ encontra-se
estudada em detalhes em muitos Livros de texto, nao ¢ necessa-
nip acnescentan mais Linformacdes sobre a mesma; contudo faze -

mos nofan que ¢ plco principal possue Largura dupla que o8 La-

terals,
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TABE

LA 01
IO}IJ t senltse? OBSERVACOES
1 0 1 Magimo maximohum {Centrak)
21.fs 1.43 0.0472 Primedirno maxime secundario
60.67 2:46 0.01648 | Segundo maxime secundanic
119.90 3.47 Q.00834 fancaikom&ximo 42cun§&nio
198,80 4.48 |- 0.00503 Quarto maximo secundario

4

“Valores notavedis da'gungio 4an22/t2

]

17
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171, 2 - DEPUCAO DA ESPESSURA DO
FILME FINO MONOCRISTALINO

Sefa a equa¢do de Bragg,
\ A = fdhkzéaneg - {10])

onde 04 simbolos tem o4 significados habituais.

'Daqui,
. 28enBy - '
B .
dfpeg « —8 (11)
A
2¢0480,A0
% . B
Adppg 7z)

N N
. _ N |
0 que se venifica para qualquer dinecdo de dff,, ¢ A constan-
te, |
Impomos a condigas de que Adhhz 4eja para-

LeLo ao ueta& dhh£ para usarmod a varredura ©: 20 durante a#

medidas, ou sefa:

%

g ; 190g

{13)
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Por ouiro fLado, :

. - % %
Mfpe = €gaf’ + egap’ 4 egagt
. > g s o e (14)
dfpe = M'EY ¢+ Rtagt o+ L'ag
onde 2?' esta na diregdo do vetox E:ht et
€ =g =0 e 70
2 2 1
e
R' = £' = ¢ ht £ 0
Logo a eq. {14} vem reesendita na forma :
-
Aa*' 6121: . A0
* o “ o:o Ad el B Oj- L
d'« h'ay’ ’ 115)
1 d* Bt .tgGB

Enthetanto, o cnistal estd nefenido aos ed~
104 E;, 32 e 33 , ¢ a nede reciproca aos eixos d?, 2; e E§‘°
Neate GLtimo, o plano paralelo 4 superniieie possue Indices de
Hitlen [(h k L 1, Zais que:

)

&

. * = "’;* -'-I-,. —)-*
Ggur kBT + B,EF + L33
que deve ser igual a expressdo h'ﬁ?‘ , nesultando desta forma:
‘ % . tFer -
hotf + kaaz + zaas h I? .
- Como € édbido, se a matniz de trnansformagao

de coordenadas neciprocas fonr [bji], isto €

{16}

a2t At Ry
PO i

e
Ry By R
LR DM -

3 o
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acarnreta que a relacdo entre os Indices de Millen &:

h! o h
B! = ‘[CJJ k . {17
L' £ _

Se o vaton.&ecfpnoco peapendicularn ao gfilme

z lhokézo) 2 no novo sistema de coordenadas o convertemos em

(100}, entao:

I -1 ho
0 o

ho = ci?
o © 12 B
£, % %13,

_ _Sefam Ny, Ny e hs 04 nimenos de celas uniila
rias nas dinegdes a,'; 32' e 33' que conrespondem aos vetones/
&eczpnogoa E?', E%'Ie Eg' . A eq.(8) € vatida tambem para o
novo nefenencial, e a espessura do {izme baxﬁrenzao:

e, = N,.d N {18}
8 I hohazo' ’ :

sendo n o nimero de espagamentos d, , , contidos nao cela uni~
. o e o
tarnia, ou seja precisamenie:

byl + 1Egl + 121 7

r



Como
. s )
d = — ’
hohoﬂo -2aeneB
entao
e, = Nynd )
ZAenGB ‘

0 valor de N, ¢ desconhecido, sendo que &€
L0 altimo que {alia para conseguiimos a espessura do gitme; ele
dena extrnalde a partin da posicdo dos maximes secundinios do/

perfil da Linha de déﬁnagﬁo, Como mencionames anterioamente,ta

L8 maximos estdo nas posigdess:

L, = He,N, , (L=1, 2 e 3), o
No caso 40 interessa £ = 1, tendo para o4

maximos sucesdivos sobre esse edxo:
Lyg= g | ; (19)

onde @, ¢ uma constante para o plco secund@rio de ordem §, que
s30 as solucdes da eq.{9). |

Assdim,

= = £ty - j
£, an Hs,jN] ou sefar N, - . {20)
. Be | > ] j'

14

Por outra pante, dada a mudanca de coordena-

das feitas no espago neelproco:

21



*y -+ >
-3 ! =
d a, hoaf + koa2 + £oa3
e A" s e oa) (21)
11 4

. * - . -k
pois na varneduna ©:20 wsada, AEM“Q colinean com o vetor d,.,

A netacdo enthre 0s modulos &:

*
ad ,
— * 61=:—éﬂef
d 1gég (22)

onde ZlQﬁ ¢ a separagio angufar entre o pleo principal e o §-
2sdmo bico secundardio,

| 0 e da eq.22 Ztransforma-se ém /
€, quando f§Lcarmos sobre o maximo Lateral de ordem f, e subs
tituindo na eq{20) obtemos:

Qj thggs

N s
1 - (23)

€14 885

A eapessura do §ifme pode entde /

seh expressas ‘ _
n 2.2

°5 . -
. » 24)
2c0493690j .(
ou
(1h] + k] + J2| 1.2
e * . |
2ﬁ0698c A@oj- {247)

Alternativamente a (24} pode ser expressa:

-

22



([h] + [&] + |e] 1.0,.d,
Qrbe ‘

e, - I , %995 | (25)
26, ;

Cada pico § bem nesolvido. fornece uma equacao independente pa-
na 0 que e neceddanio medixn Aeoj e.uzizizan 0 valonr de ﬂj ade-
quado confoame tabela 01.

A expressdao (24) ou (25) permites
nos obter uma medida absofuta da espessura do gilme §ino mono-
c&ibia{ino a pantin da deteaminagdo experimental do angufo de
Bragg Op , do pico principal e da distdncia angular entre es-
se maximo maximorum e 08 pices secundarios (Aeoj}‘

Obviamente a expressdo {24) ou

a sua equivalente {25) deve ser Lindependente. do comprimentof

de onda A da nadiacdo empregada, ou em outras pakavras, a edpes

sura ndo pode depender do A usade na medida.
| a0 . Ad;
of hkt

Observando que,
- _ 190§ dhhe

conﬁinmahoa que a expressdo {25) ¢ independente portanto de X.

| Um detalhe {impontante & que as [
eqs. [24) é"(25], sa0 validas 80 para planocs (hkZ) do fifme {4
no -cufa nonma£-€ perpendicular ao substrato e Zal que Aooj de~
ja pequeno. Sendo que na medida,usamos varredura 6:20 para que
Azzht seja colinean conm o velon Eaht’ gnt&o,deuamoé evitan |/
qualquer contribuicdo cromatica para o penfif de difragao do

§iLme fino. Com efelito, qualquer variacdo AX de A aparede se -

-,

23
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gundo a dirnegaoc do Velor J;Z£ mod{ificando assim o perfil  em

forma indesefavel. Em consequéncda, deverida-se usan nas medi-
das radiacao estritamente monocromatica. Entretanto, se dese-
janmos eliminar completamente a raia Kg » mediante um afusie
enitico de monocromadon e colimadones, tambim produziremos

uma grande perda de intensidade Ky,. (vide Kengoe Tmakuma,Tese) .
Do ponto de vista expenimental pode-se deixan uma centa fra -
¢dc de Key, 0 que, N0 n0ss0 caso produzind uma distonsdo assi
metnica do-diagnama de {ntenferineda, o que ¢ anallisado no pa

ragrafo VIT.1.



171.3 ~ LIMITES SUPERIQOR E INFERIOR DOS
VALORES DA ESPESSURA MENSURAVEIS
POR_ESTE METODO

Na eq.{24) ou (25) a medida direta ¢ a
do intervale angular 80oj enitne o maximo maximorum ¢ o mixi-

mo secundinio de ondem j;
Duas questoes devem agora 6ek-examing
das ) |
1 - LZmiieé de espessura entne o0& quais o méto-

do e aptic&ﬁet;

2 - Influincdia dos ernos experimentadls na medi-

da dessa espessura,

A segunda parie sead tratada no pro -
ximo paragnrafe.
. Como mostramos a segudin a resolugd o

angular do instrumento, para um conjunto dado de condigdes /

experimentais, did onigem a um Limite superior do valor da
espessuna do filme fino mensurdvel pon este metodo. Com efed

to, panra valones elevados de Qﬂ a separagdao angulax A@Oj ou

entre picos secundarios 4uce¢a£uaaldeif dechesce podende ndo

der mais detetada quando goa da ondem da resolugdo  angulanr
do dispositivo experimental usado. Canbzquentemeﬁte, esta
j-nio poderd sen menoxr que'a_neﬁeaidd /
resolugde . que, éhamancmoa de "t " : |

separagdo angular A0,

r



'Aeoj > T ' . {26}
Entao |
@ nA ' .
e & 1 (27]
2T cos0g

Logo, para um dado comprimento de onda
d@ radiacao empregada, consegue-se estabelecer o Limite maxsi~
me da espessura do filme medivel com um cento arnanfo exper 4
menial . . |
| _ Entretanto, as intensidades medidas nos
picos 4ecundikioa,.devem sen sdgnificativamente diferentes dd
background, para que o valor de Aeoj possa ser medido, 0 que

como veremod a seguir, ocasiona um Limiie inferdion para as

edpessunas mensurnavels pelo presente metodo.

Seja
rd
sdentit,
.IL * Io : < ’
) 22 .
e
onde
1 = 1..6 .|Flhee}]? . v? (28)
o e . ‘

¢ 04 demais simbolos tem 04 mesmos significados atribuldos em

. pardgrafos antendiones.

" Deste modo, com o intuito de termos wumm

razao sinal/ruldo apreciavel, toana-se imprescindivel que I,

sefa superion a qo, , onde o, & o desvio padrdo da medida do
P b’ b ac’

background:

26
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1,3 qo0g | (29)

¢ ¢ & um ndmexo que depende do Indice de significacdo desejado..
_Se 0 nameno de pulsos acumulados no background e NB,entﬁa=
GB-V Ny (30)
Selecionemos o padimedixre bico Lateral cufa intensidade &
aphoiimadamente 10/21 (tabela 01),daqud:

I |
I, = "0 3 YN (29')
1 "y q "Ng .

0 volume V da amostra {Luminado pelo feixe de raios ~=x
incidente para ¢ dngulo & de incidéneia e a se¢do transvernsal S
do fedxe verifica:

v . s.eq R (31)

T sen 8

Substituindo-se (31} em [28) e com esse resuliado iht&oduzi

¥

mos na {29'),e encontramos que:

- C 2 7
2 S%e -
1,.6. |r(hu)] . g > 21 q? N

Aene

1, eg ; 21 qgﬂﬁ; sen’e
| 1, 6] Flhee) %s?

: 1/2 '
Logo, 263 send zl-q-Jﬁﬁ_( ' (32)

s.| Flake)l 1,6 _1

A expressao (32) fornece~nos o "Limite inferior”  panra

e mensundvel pelo presente metodo,oniginado pelfa estatistica da

madidq.



I111.4 ~ ERROS DE MEDIDA

vg

Com o propssdite de analisar o4 ennos de me

lida,notawos que um ceato enro Glﬁéojl na afendedo da separacdo /
ingular enthe um pico secundario (§) e o pico principal,dd sungi--
1ento a um erno Aed na espessura do {ifme,dado pon: '
nﬂ‘ AOS(AG ‘)
pef = - —d 24 ‘ {33)

2
2 co‘OB‘(Agoj]

0is 65  constante.
Realizando-se a divisdo de (33) por  (24)

embro a membro,obitemos:

peg, , . Slso, ) - (3¢)
ef 20, ;

"A equacgao (34} &nd&ca -hos que o0 erro naﬁa-
ivo na medida da eépQAAuaa ef ¢ o mesmo que o . enro nelativo come-

ddo na medida da separacao angutan Aéoj.

Considenemos ‘agona a fungde de intenfenén-

S

fa T{z) = I Aenzt » vdsla antendiormente,onde I cozaeApande ao

L
alon max&mo da intensidade difratada na pOALgao corneta do angule

e Bragg [tt 0).

Na vizinhanca de um maximo,

. p \
.Y 2 —i- Y (A.tjfj. (35}
. 2
at Lmax
esde que
{ d1 .0
HE e



Poa outre Lado, pode-se mostrarn sem mudi-

ta dificuldade, que:

2 I. cosl,
1 [d°1 . L . ST Loz .
zmax ti <
pois t?l 21 {10 maximo)
assdm,
Al ; .i- iil . (At}z = 1.4 At)z = xl (37}
2 \ de? 1§ A 14 L ?

t#ti

N

sendo 1 0 enrno estatistico nefativo na confagem de IL' ou
seja,

YN+ /ﬁ% ]
H = —— . {38}
N - NB .

onde N € o nmero de pulsos negdstrados nessa posigdo, Ny

o numero de pulsos do "background” e Al o erho na POsLEAO
do maxdmo. \

Da eq.(37) conclui-se que
(82}, = r (39)
Ja vimos que

y = ey Nl ¢ que

'é er‘ ' £090 »

.0 By

Ty e !

j-- *“Ellj. MI

e, 4acilmente consegue-se

-»

ad*
t,j‘ N'T'e" ) 140}

assim sendo,

79



(a2) 7 v A4 (_*’-i) PR

éﬂ;ﬁ._ﬁ_ﬂ__-)t&n d*.d:“'
nad® ef wed

ef Ad*
sef nd.g6p
g N —————— {41)
ef TefAg.
. ol
pois ‘
ad* . AGel
de ° tgeg:

Substituindosse (25 em (4f), obtem-se

Deg , /2~ (42)
%5 uﬂj
A equagdo (42) mostra a conveni€neia de se usar
maximos Latenait de ondem elevada e de acumulan um afto nimero de
pulsos na contagem, para obten ernnos nelativos badixos.
Iden{&ﬁ&cando as eqs. (34) e (42) temos:

slas. .} & - L2~ | A6
o4 L $Y] 04

i

que {ndica o erno angular esperado na detenminacdo da posigao do
maximo §, quando a nadiagao usada ¢ eAt&&tamenze manoc&omataca

2 | (43)



CAPTTULO - 1V

TEORIA DA DIFRACKO POR FILMES FINOS COM
ESTRUTURA DE FIBRA '

Neste tipo de §ilme fino,ja refendido no cap.

I1,as celas unitinias estio di&pO{tdé desordenadamente no pla-

no do substrato e a Zenceira dirnegde ondlentada preferencialmen

te perpendicular a 4u§eaﬁZcie do substrato,vide {ig.2a do cap.
I1.

. Para o cdlculo da distribuicac de intensida-

des difratadas por uma 5am1££a de ptanaé'{hokbtol,panateza a

supenficie do substrato,do §ilme {ino com estrutura de fibra ,

continuaremos mantendo as mesmas suposicoes {a,b e c¢) meneiona

.das no pak&giaﬁo 11T.1 paha 08 fifmes 4inos monocristalinos,

A §ig.1 nepresenta a geometria da ;”déﬁnaqio'

uaadaipana §ilmes §inos monoc&i&taﬁinba,ou para §ilmes  finos
com estrutura delﬂibna;e ela ajudar-nos-& a estabelecer as
equacdes . que possibilitardo predizen o penfif 6:20 da Li--
ﬂha de Bragg,na vizinhanga de cada né da nede neciproca,isto ¢
0 pe@5££ ao Longo do vetoxr é}akoto perpendiculan ao plano su-

penficial do substrato.

31



FIG.- 1 - GEOMETRIA DA DIFRACAO DE RAI0S-X
- POR FILMES FINOS MONOCRISTALINOS OU COM ES
TRUTURA DE FIBRA.

32



Se considenarmos o0 espaco neclprhoco da estru-
tura de §ibra do filme com uma 40 orientacdo preferencial,entdo
a diregdo d& noxmal lhoko£o)aa substrato send constante nesse /
espaco.Pelo contrandio,outra dikegdo qualquen (hkL) foamard  um

7.0

dngufo B = axrc cos| ) eom a diregdo nonmal ,ou sefa,que pa-
ra 04 ghdos deao&ialzﬁiol ao redon da nowmal,cada 6aﬁZ££a (hke)
de planos da origem no espaco reciproco a um circulo perpendieu
Lan' @ dinecdo {hkyt, ), Em consequéncia,a intensidade da negle-
xdo (hohoﬁo);e§tan& negida por fonmulas identicas as do caso do

filme {ino monocnistalino.

Sefa:

. : . z
I - > ?2 2 sen"%,.
hoky Ll 83} - Ig.G! FIH,) | ’VA' i (1]
sendo z,f a varidvel: ~Te-:

. 1§ , .
Na mesma forma que para ¢ fifme monocrisia--

N,,zomada ao Longo do vetor (ﬁai

Lino a eq.[1} que dd as variagdes de intensidades sobre o ve--
,tonu{hokoﬂa) pode sen dg;enminada gxpezimentaﬂmentt mediante [
uma varredunra 0:26 e geometﬁia simetnica,onde 08 maximos secun
danios fornecendo a infoamacdo da eépébQ&&a do 4ifme confor me
a gormula (24) ou (25) que & tambem équi pernfeitamente valida.
| Se observarmos a {ig.?,notaremos que a geome
Enia simetnica de varnedura 6:20,que possibifita explorar a in
tensidade ao Longo do vefor normal ao subsitrato,permite desco-.

brin se sobre essa noxmal existe mais de um pento

33
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ho ko lo

hlkl'ln-/

FIG. 2 - ESPACO RECIPROCO DE UM FILME
FINO COM ESTRUTURA DE FIBRA.



35
do espago keciproco ou em outnos téxmos, se existe mais de uma-

ornientagdo pheferencial, o que send estudado em detalhes no pa
raghafo V.4. |

Observa-se tambem que uma varredura ¢ com
geometnia assimétrnica peamitind , como mostramos no parigrafo
V.4, determinan a distnibuicdo da onienitdedn dos gracs ao hre-

dor da noamal ao {ilime.
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caAaPITULO -~ V

EXPERIMENTACAQ

V.1 - DISPOSITIVOS E ARRANIOS EXPERIMENTAIS

AY

V.1.1 - DIFRATOMETRO DE PO

| Esta tZcnica obedece @ geometria j& conhecdda,
Bragg-Brentano, vide fig. 1. A amostra 2 colocada no centro do
goniﬁmét&a ¢ génada por um angulo o em tonno do eixe w do gonio -~
metno contide no plano Aupeagiciaz da amostra, 0 deteton estd aco

plado a ginar de um Enggto 20. ? |
0 diﬁiat&met&o de po empnegada estd constitul-

do pon:

Gerador de R&ios-X |  {Phitips)

Goniometro Honizontal (PhiLips)

'3£Atam¢ de contagem e regidtro (Phildips)

S o oo >

Monoeromador curve {LALF) (ARM)

As figuras 2 e 3 mostram nitidamente duas monta

gens diferentes, A primeira € uma simples, a mais usada em traba -

- .

Lhos de identificacdo de substincias, medidas de espagamento inter -
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pzananea; ete. Porem, a Segunda € que foi neafmente adotada, dg'
vide a necessidade de minimizan a contnibuledo da zaia.Ka, do
espectro de raios-X no perfil da Linha de difragdao, empregando-
se um monocromadon de geixe difratado de LLF cuxrvo.

Com o emprego deste equipamento, tornou
se posslvel como demonsiramos, obter medidas muito precisas da
espessuna de filmes finos, com esirutura de fibra, Zrabalhando.
se com uma nadiacdo de foco Linear, {endas de difracdo e uma /
divergénecia ﬁngutan do feixe, selecionadas, de modo a se conde
'qui& uma nesolugdo angular efetiva do Linstaumento muito peque-
na, N S . A

~ De acordo com as consideragoes feitas no
paragrafo 111.3 a resolucdo angulan do instrumento deve den
bem menor que a separagdo angufar entné'&z'méximoa secundandios.
Sendo'que, para um §i€me de Au sobre NaCl de espessuna da on -
dem de 1200 & , usando CoK,y » essa separacdo 46,, na Linha
(111} ¢ da oﬁdém de 11!, e a resoclugdo angular ,nas condicdes/
~exﬁéaimanzdia ulada, fodi. de 1', ou sefa de uma ordem de grande
za, menor que a4 separacdc que se tratava de pon em evidéncia.
Essa zEcnica-§ekia especialmente adequa
da para efetuar uma analise das porncentagens das diferentes /
‘okientaQEQA'doA graos panalelos ao substrato em fun¢de das econ
digsea §Zsicas de deposicao; a teondia ﬁeqzéaikia para essa de-

ténminagdo & detalhada no pardgrafo VI,7,.



CIFCUI.O detetor
/ focalizante

—

)/
umosiru

eixXo w

FIG.~1 - GEOMETRIA DE BRAGG~BRENTANO
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fonte de RX " fenda
com - esp.
foco linear fenda

detetor

| /-fendo div.

amostra ~ €iX0 w

FIG.- 2 - ARRANJO CONVENCIONAL DO
DIFRATOMETRO PE PO, -

fonte de RX monocrorrlav
com ¢ dor LIf .~
I—foco linear

FIG.- 3 - SISTEMA DE MONOCROMATIZACAO DO
FEIXE DIFRATADO ACOPLADO A0 S18
TEMA CONVENCIONAL
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V.1.2 ~ DIFRATOMETRO DE MONOCRISTAL

Sao usados o0s seguintes componentes:

Gerador de Rdios-X - Rigahu-Denki modelo {D-10C)

Goniometno Hoalzontal - Rigaku-Denki, mod. S.G.-8B

Gondiostato de 4 eixoa.(w,x,m,ZGl

Sistema de Contagem e registroe (Rigaku-Denki)

- X G T m
1

Monoenomador (LiF, planc} de fedixe ineidente

A fig. 4 _dilustra a configuragdo experdimenial emprega
da. _ |

A sua utiﬁézqg&a se dguasao fato do me}mo possuir melos
 para oniantanld erdlstal com pneciaio; cabega*goniamit&ica e gondios
tato de 4 eixoa,-aendoipo£4, po&&ZueL realizan um atinhamento i
dimensional preciso da amostrna. Essas possibilidades permitinam o
desenvolvimento da téenica de varredura aqaimétmica det&ﬂhada' no
parighado VIi4  , & que peumitiu estudan a distribuicdo de .

intensidades dos planos (533) ao nedon do eixo \f.
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a-Fonte de RX (tubo molibidénio)
b-Colimador de entrada
c-RX-inc.

d-Cristal Lif. plano

e-Colimador de saida
f-Amostra

g-RX -dif.

h-Detetor

FIG., - 4 - DIFRATOMETRO DE MONOCRISTAL
ARRANJO EXPERIMENTAL EMPREGADO.



No difratometno de monoeristal consegue-se rea

- Lizar o5 seguintes tipos de varnedura:

-6, 2
-

v

hY

T W M e
k

- X

-

Entrnetanto, no digratometro de pd somente  as
e ; 206 e w sac permitidas, muito embona pode-se tambem  gi

rRak a amostra no seu proprio plano.

VARREDURA o ; 26

_"J
Durante a analise, o ecnistal e b detetor man -
£&m um movimento notatirio acoplado em torno do eixo w, com Ae
Lagdo de velocidades angulares de 1:27, o que " permife exploran

S
‘pontos ao Longo do vetor reciphoco det , vide g4ig. 5

- VARREDURA o

Nesta varreduna, o detetor peamanece estaciona
rio em uma dada posicdo 20, enquanto o cristal & girado ac redor
do edixo w. Daqui, pode?ae analisan a diétnibuicio de intensdida ~

+
des numa dinepgdo do espaco reciproco peapendicular a d;kt ’

P N F N ")
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E. EWALD

FIG,~ 5 - VARREDPURA 9:290
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E. EWALD

| FIG.. - 6 - VARREDURA w
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VARREDURA ¢

Se 0 cnistal ¢ montado de modo a fazer coincdi-
dir a dinegdo do eixo y com o vetor de difusdo § , entao um
gire ac nedon de ¥ faz firan o plano (hkL) em torno de sua  préd
pria normal o que, a menos de vardiagoes de intensdidade ocasiona-
das pela difracdo miltipla {S: Caticha ELLLs ('0), 1969} , deve~
ria deixan a intensidade I,,p constante independentemente do pa
rametro azimutal a condi¢do de que o alinhamento sefa perfeito .
No proxdimo paragrago ¢ descrito em detalhes o uso desta fionica

para realizar o alinhamento  preecido do crlstal,

45



V.1.4 - METODO DE ALINHAMENTOS

¢ fitme com o seu substrato apos sen colocado
em uma cabega goniometrnica € conectado no goniostato de 4 eixos
v , x , w, 20), de um difratometro de monoechistal, vide §4
gura 1 .

Em seguida E.éeito um alinhamento prévio com
uma Lupa,de sorte que o plano superficial do §ilme toane-se per
pendicitlar (gaoa&ai&amehtel ad dinegdo ¢ , L{sto € ﬁ; pa&dﬁg
Lo ao eixo ¥ , onde o subindice § neferne-se ao §ifme ¢ o subin-
dice & ao substrato. |

lima vez obtide essec arnanfo, selecdiona-se 0

46

angulo de Bragg adequade para ¢ plane cristalinoe do filme caracle

rizado pela diregdo ﬁ; e pelo comprimento de onda usado; apds
tenmos consegudido que o feixe difratado penetre na fanela do
détezdm;-a que se consegue mediante ajustes dos ances da cabe-
o goniomét&ica e do eixo w, passa-se a efetuar o ajuste  fino
utifigando-se do eixo ¢ -

| Com efeito, nonmakmente, eomo ilustra d §4ig.

-. - ) vl *
§ , 0 vetoalﬁa gformarne um angulo nao rulo com o edxo Y , de

- . - > ’ - »
modo que quando este gixar, o veioxn Ho nealizana um movimento

de precessdo, o que Zem por resultado ne espgeo reciproco fazen
com que o ng {h k£ ) descheva um circulo que cortard a esfera
de "Ewald" em dois pontes. A vardacdo da intensidade medida

pelo detetox tend ¢ aspecto mostrado na 529. 9.a.

o
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detetor

FIG, - 7 - MONTAGEM DA AMOSTRA NO GONTOSTATO
DE 4 EIX0S .



AMOSTRA

= EIX0 X

A
J

FIG. & - ANGULO FORMADO PELA DIRECAO H
E 0 EIX0 ¢
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Quando através de afusies sucessdives consegue-se
que o vetor ?% coineida com o0 eixo V¥, ndo ha variagde tedrica de
intensidade, vide §4g. 9.b. com relagdo ao pardmetro azimuital. Nes
4e caso o no (hyk L } peamanece todo o tempa sobre a esfera de
%watdf Se fon feita uma varredura com baixa velocidade de notagdo
do nedor deste eixo, e, de ele possuin boa precisdo meednica,
consegue~4e bé£164£moa diaghamas de difracao mEﬂiip&a {S. Caticha
ereis 1O pose, c.BiR:-Panente e s. Caticha Eteis (111975 o s,
Caticha ELLLS “*’:’&9_\74, etc. ) ,

0sVNdetathes dos procedimentos de ajuste encon -
trham-se disecutidos exaustivamente na tese de Doutoramento de Kengo
makume. 13V qusp, 2973). |

Vepois de nealizado ¢ afuste prneciso do {itme, ¢
possivel realizan as medidas usando as tienicas de varredura simé-
trica e assimitrnica, que sendo discutidas nos parnagrafos VI, 3 e
VI/4,com o objetive de extrain Lndohmag&o refernente d espedsunra e

4 distnibuicedo &nguzaa_doa graos ao redon da normal ao f4ifme.



V.2 -  PREPARACAO DE AMOSTRAS

\
v.2.1 - DESCRICAO

Utilizamod pana'ﬁzna de obtengdo de

§ilmes 6£no$ um evdﬁonadon do tipo HITACHI modefo (HUS-4GB},0
qual &ibpamaa nesse Laboratonio.

| Ne §4ig.10, podemos observar um esque~

ma do mencionade evaporador, que contim 04 seguintes efemen -

Los: _

| - 05 tenminais (1) e {2) conectdm o basket ponr

onde passa uma corrente eletrica para aque -

cern o matenial escolhido para a evaporaedo;

- 08 teaminais (3] ¢ (4), nesse caso, 5onam:££
gados a uma resitineia (R} de niquel-cromo ,
‘pgza‘quat ci&cﬁza uma corrente que.ebquent a
a caixa metalica {C), o que possibilita vari
ar a tempeRatura do substrato. 08 nefenido &
terminais sdao Ligados aos teaminadis de um -/
trnansformadon toanando assim possivel o con-

~thote manual da diferenga de potencial dese~

jada;
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. ~ FIG. - 10 - ESQUEMA DA CAMPANA DO EVAPORADQR
le e T34 - tenminais ; B -basket; S - substrato ; J- campana;

C - caixa metalica; R - resistincia elitnica .



- Caixa metdlica (C), feita de cobre, de for
\

ma netangulan e dimensdes {4x3xI.5 Yem®;

~ Basket, foamado por um §io de tungsiénio /

cufo didmetno vale 0.5mm na foama de um co

ne truncado;
- Substrnato (monoeristal ou vidrol.

Com taf sistema, muito simples possus
indo vicuo de aproximadamente 1077 Tonn., nealizamos vanias /
evaporagdes de cobre e ours, wutilizando como subsirato monocris
tais de NaCl clivados no anr. i

Este aparelho nde peamite o controle /
dos parndmetros envolvidos na deposigdo, 0s quals §& foram men
cionados no capltulo I1 como sendo responsaveis pela uniﬁonm£4 
dade estritunal do filme. Alguns deles puderam ser controlados
em forma xelativamente grosseira.

| - Assim sendo, o nosso Ainteresse concen~
. tn&u-ae apenaa!no eazugq por difracdo de nraios-X dos fifmes §4i
nos fonmados sem poden efetuan corrnelagies enire as proprieda-
des medidas e as qand£¢6¢4'§ZAica4 de deposdigao. Face a que 04
5iﬁmeé de cobre sobre NaCL , num inianuaio de apenas um dia,
§onmavam camadas de Cul. e CuZO, condenthamo-nos 5undamenia£meg
te nos filmes finos de ouno sobre NaCl para estabelecer a meto
dologia das teenicas que desenvolvemos nesta Tese. |
| De fate, o problema de oxidagdo ahne -

sentado pelos {ilmes de cobre & intenressante, ¢ , poderd  sen
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dnvestigade postendionmente empregando-se 05 métodos aqui desen

volvidos.
Na Tabela 02 damos as condigoes apnoxi'
madas de uma experilnela tipica de preparacdo dos filmes {inos

de ocuto.



TABELA NOOZ
‘CONDICOES  DE  EVAPORACAD

NO ESPECTIFICAGQOES

o1 Material evaporado (ouxo) 110mg

(1§ Substrato a#cofhidb NaCt

03 CLivado an

04 Diregcao ncamal ao substrato 100

05 Tipo dé dneidéncia noxméﬂ

06 Arnea supernficial do aub&t&ata‘ 1em?

07 Espessura do substrato 3mm

08 Véeuo 10757

09 .vistincia\Baaket-bub;tnato 5.6cm

10 | Densidade do ouno I?gn/cm3

¥ Témpo de duragae da edaponag&o 1804;9

12 Temperatura do substrato '200-300°C

13 Tempo de aqueeimento 2honas

14 Tensdo nos tewminadis Tsyg 400

15 Espessuna eazcﬁada pkgaomet&La da o
Campana o 1469 A
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CAPITULO VI

METODO0S EXPERIMENTAIS PARA 0 ESTUDO
DOS FILMES FINOS

VIi.1 - INTRODUCAD

Neste capltule desenvolvemos o0s metodos
experimentais de medida por difracao de raios-X de -diﬁanentaé
grandezas dos §ilmes g4inos. 0 meétodo que denominamos de sime -
' ggégg ndo apresenta novidades com nelacdo aos usados normalmen
te em difratometria convencional, po&im,o.u;o qaé fazemos dede
e diferente, o que nos obrigou a esiudi-ta cuidadosamente para
extrain o maxime do méémd no referente a resolfucdo angular.Es-
se metoda ¢ desendito no proxdimo pa&agaaﬁo .

. 0 método que denom&namoa de aéé&mﬁtk&co

Z um mitodo novo ideatizado no nosso Laboratorio e cuja aplica
cdo detalhada f§oi desenvolvida neste trabalho como & desernito

no pardgrafe V1.3,



VI. 2 - METODO SIMETRICO

VI..2.1 - DESCRICAC

A geometnia deste método & essencial-
mente a que‘ae usa comumente no digratometro de po, vide fig.
0!. Neste caso, ambos 08 feixes incidente e difratado forma m

a todo momento da analise aAngulos iguais com a superflcie _do

f4ilme , e, somente picos de difragdo ocasionados pefos planos

(hokdﬁa} , paratelos ao plano superficial do-substrato, pode-
rao . sex detetados. | |

© Com'a medma geemetria e varhedura O 3
20 cbinsegue~se extrain importantes informagoes tais como: a)

espessura de filmes finos moncenistalinos ou com estrutura de

 gLbralvide capS.III-e IV); b) orndentagdo do {ilme com respei-

to ao plano superficial do substnato; c) no case de mais de
uma orientacdo prederencial, podemos medin a proporgde de ma-

terndia depositada em cada uma dessas dinegdes.
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FI1G. 01 - GEOMETRIA SIMETRICA
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' VI,2.2 - ANALISES DO PERFIL DE LINHA
DE_DIFRACAO .

_ | Nwem diﬁnaiagmama,obtido expenimentalmen
te,de um §ilme §ino depositado sobre um mqnbcaiétaﬁ,genaﬁmenze/
oconren picoé'piovenienzeé da ' fitme finc propriamente dito (F,,
Fyovrnl,e do substrato ($,S,,...),vide §ig.02. - T
' | ACadg'um.doalpicos Fi,eatﬁ assocdlado a um
. Engu£o(08) de difrnacdo e anicgé.de M£££en'é&aac#ﬁandeniab ague
La familia de pﬂan&bugk£62a£inaé.A drea embaixo do pico depende
de varios faiones conhecidos,assim como,do volumé de matinia /
com essd oaiantagio,o’qae-pcnmite medi&_a porcentagem da mesma.

700m-e5e££o,aa §49.03 3éduz£maé que o vo
Lume de material iznadidda_peta'éaixe de nadios-x Linedidente vem

dado pox:

v- S.e lsene | (1

Substrato

FIG. (03 - ESQUEMA DO
VOLUME IRRADTADO PELO
FEIXE DE RAIOS-X.
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onde,zé hepresenta a espessura media do §ifme,S a secdo trans-
versal do geixe incidente de naios-x e Oy o dngulo de espalhg
mento.

A intensidade integrada medida,vem ex--
pressa,no caso em que podemos desprezar a absorede. (o que sem--

pre & valido para filmes §inos ou pode sen 5aci£mente'ca£ca£aﬁa

do) ponr:
-+ >
. z (2}
upw‘tl NG FIH T o VL el
-onde,
'(h4&4£4}
F(ﬁ) ~ fatoxr de_gét&utuaa
G - fatores instrumentais,polarizagdo e Lorenitz
v - volume de amostra znnadiddc pelos fedixe de Raios-X
a - 5atah de escala

a(H }~ nazdo da quantidade de matinia depa&¢£ada na orien-

tagao H com respedo a0 totai.

Para um d&ﬁme 54no com toda a matea&a /
depoaatada com a OALentagao H o @ &nten4¢dade teonica senrla -~

teon{H ), de tal modo que a (2) ficar

IexP(HL’ f nu!H be Itaan&aa(ﬁ;| ' (3]
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Considenamos por simplicidade, ¢ caso em que

tenhamos somente duas orientagoes prefenenciais, entio:
alf, ) + o} = 1 (4]
o z
Se as intensidades integradas .medidas ori

ginadas pelas duas onientacdes preferenciais b&o.I(ﬁ,) e 1(H,),

entao
1H,) F(E) |
1,0 R, |

G v «
R R R TS
G, Vy,

onde, como fa foi ditoe acima, desprezamos a ingluincia da abson

¢ao, Observa-se que a eq. (5] & independente do faton de-escala,
nn, ja que 08 dois picos relacionados sdo obtidos na mesma ex
periencda, sob condigfes ddinticas. Usando a eq.(5) temos:

sens,

v
I (6)
v

9 dene,
A nelagdo G,/6, ¢ tambim funcdo dos dngulos
6y ¢ 0,, e como fod advertdide no Cap. 1V, tratando-se de ne
'6£ex5e4, cujos vetores’ reelprocos ficam sobre a normal, o fatokr

de Lorentz para eles, € 0 mesmo que no caso de um monocrnistal ,

ou 4eja:
El ) dend, cos 0, . (7)
G, sene,; cos 6, '
Sefa
R = ;152 ]fi. (&)
2 I

Substituindo-se (6), l?l e (8§}, em (5), obtemes para a relagdo

p das anreas dos picos:

cos 8 | o
2 2 . I , (9}

IFdL 2 senla
2 - . - |
| FIR, ) sen‘p 08 g 1o
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que peamite obten 08 valones de oL, e oy da & proporncoes de
matendia depaaitada em ambas dinecoes.

A generalizagao. da eq. (9} ao caso de mais

de duas onientagdes ¢ 4Imediata.
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V1.3 - METODO ASSIMETRICO

Neste paragrafo apredentamod ¢ dedcrevemos um
metodo oniginal que tem .por objetive {undamental, edtudar a dis
thibuigdo angu£dn dos graos do fifme ao nedor da noamal do
“dubstrate |(vide fig. 04). _

Nossa contrnibuicdo neside na neformulacdo e
na nealizacio expenimental de medidas em casos neais.  Para
{880, fazemos o uso do difratometro de mohoc&i&ta£ com‘manackg
mador de feixe incidente, c&natnuzda eépeciazmanta.‘Paaa'eOL -
tar a complicacdo de conversdo poxr _{nteh#idade Ka, nemanente
Quando se pretende usar a radiacao Ka, pois a corkecdo de
Rachinger , naoc ¢ apfic&ueﬂ dado. que Ia,/faz # 2, prefeni -
mos udar a radiagao KB do Ztubo -4@ moLibdé nio. Eéta.técnica_ei
ta sendo cada - vez maia.aceita pelbé cxpeaimentadoae#,‘aeguindq
uma proposta feita poi B. Post e Caticha ELLis [1967) {ndo publi
cado}. _

A anatise do annanjo angular dos grdos do 4L
me' com nelagdo 4 noamal ao substrato, € feita a partin da  dis-
 tnibudicdo de- intensidades em funcdao do angulo azimutal y.

0 ‘metodo assimetrnico foi Anicialmente phro-
posto poir Suzuki,' Salzbeng e Caticha ERLLLS (3] {1972). Consdis-
te na utilizaca o de teenicas difratemetnicas com geometria assi-
métrnica, disto 2, o anguﬁa formado pelo {4eixe incidente ¢ @
superflceie da amostra, em toda a analise , ¢ difenente daguela

formada Ipaﬂo'geixe d{ﬂﬁatadu com a mesma duperficdie le, F o,
vide §4ig. 05.

0 {iLme alinhado com a normal ﬁo coinciden
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—filme

substrato

FIG., 04 - NORMAIS DOS PLANOS (hokoeo} E (hke)}

" SUBSTRATO

FIG. 05 -

GEOMETRIA ASSIMETRICA
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te com o0 edixo y recebe o feixe dincddente s0b um dngulo o, com
relagao a superficie, sendo 0, o angulo de salda do feixe d<
drnatado pelos pzanab. hyky2; nao paratelos d supenficie do §it
me. Quande o cndistal. gira ao redorn do edxo ¢, 08 vetores
(hyk;2;) correspondentes aos grdos do  filme ;ex&a 06 4eus ex
tremos sobre o circulo ¢ lﬁiguaa' 06). 0 espaco reciproco gira-
rd  ao nedon do veton ﬁo a.oé diferentes pontos do clnculo pas
dardo Auceéaiuamenté pelo ponto P, 0 detetor sdituado em U da

ra ‘@ varlagae de 4intensidade Ih,k,ﬂ, associada a variavel azdi

N -

‘mutal . , , -, ,
m v A §4ig.07 LLusina 08 casos teoricos seguintes;

ma hipitese de que o veton Hyg nio & um edixo. de simetria do enis

tal;

CASO 1 - Nesie caso, a distaibuigdo de Antensidades apanece
constante durante toda a revolugdo, em outras palavras, 05
graos do filme que ocasionanam esse perfil estao arnanfados

desordenadamente com nelagdo a4 diregdo perpendicular ao filme.
Baseado nessas informacoes, dizemos que o filme possue estrutu
ra de fibng 4sem onientagdo prefenencdial ao nredor do eixo da

mesma.

‘CASO 11 - Eaza; por sua vez, apresenta uma disiribuigao angulaxr
unidirecional ao nedon da noamal . Tnata-éé de um §ilme {ino mo -

noeristaling.

CASO 111 - Representa o caso mais comum, m ostrando a pre -

senga de.-ceﬁtab onientacoes preferenciais.
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F1c. -0¢ . GEOMETRIA ASSTMETRICA

A varredura Y peamite medir a distribui¢ao de intensd-
dade sobre o elneuto C onde estdo distnibuidos os extremos dos

vetones reelprocos f:f-;p dos planos (h,kit.',\. ;
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{hkL} NAO PARALELOS A0 SUBSTRATO, EM FUNCAO DO ANGULO AZIMUTAL.



VI.4 - CONDICOES DE APLICACAO 90 METODO
ASSIMETRICO

A primeinra cond&ga e que o &ngu£o en-
- — .
trne os planos (Ho) e (HI} , A8%0 & 06 H 1§ " B, verifi -
que a desigualdade:
B <0, (10}

sendo 85 o angulo de Bragg de ﬁ;g' A condigao (10) & obvda

apss considenragoes da §ig.08. ELa impde restnicies na selecdo:

da reflexdo secundaria sendo que ne caso analisado da deposi-

¢ao de ouho sobrne cloneto de 4od¢o fAu/NaCt} 40 fodi possivet
fazern as medidas para o4 p£anoé(533l
~. A segunda condiedo 2 imposta pela geo-
metnia do goniostate, vide {ig.V-7 e 6£g.VIf9, onde nesulia
que: . i
. . 0 '
Y =90 - (65+8}> ¥,

orde v = anc g {L/D), sendo L e D as dimensGes indicadas
0 _ ‘

ra §4g.9.
Sefa,
. 0
fg ‘+ B <907 -y, (11)
assim como pela (10} obtemos: B -6g<0 (10"}

Somando (10') e (11} tem-se: 0
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F16.-§ - GEOMETRIA USADA PARA 0 ESTABELECIMENTO
DA 1% CONDICKO IMPOSTA PELO METODO ASSIMETRICO.

% L

ey

/> .

FIG., - 9 - GEOMETRIA USADA PARA O ESTABELECIMENTO
DA 2% CONDICAO IMPOSTA PELO METODO ASSIMETRICO.
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As desiguatdades (10) e (12) devem sen
simultaneamente satisfedltas.
_ Obsenve-se de passagem, que sendo o edixo
prefernencial de depobig&a (111) um edxo teranario,a distribui -
gao de intenéida&aa.(533),quando ginanmos ao redor do edixo ¢,
colinear com a dinecdo Cﬁjiy, deve possusir simetrnia ternaria. O
6ato.de que a curva experimental, vide §4g.VII-8, nao mostrar
essa simetnia, indica que eiiétcm condi¢oes suplementares na
experdimentacao que ﬁ&o {onam atendidas na sua - realizagdo. Essas
condicies sde analisadas no Apendice A,

0 método tedrico idealizado na §4ig~ 06
'ueniﬁica;ae em foama rdgorosa quando a dinegdo dos eixos ﬁ:g
(111 neste caso) dos diferentes grdaod do {ilme sao extritamente

paralelos. Num filme neal Jisto ndo acontece assim, havendo ge

natmenté uma diApeaaio angulan dos vetores §:5" no caso estuda
do, essa dispensdao fod medida em ﬁpnqximadamente 20.

! No Apendice A, mostramos que o diagrama
Ipo£an de Lntenéidad26{§;6(533l em fungac do 3ngu£o_az£muta£ Y
perde a simetfria do eixo ﬁ;ﬁ, devido a dispersdo angular  dos

" mesmos, quando a fenda receptora usada supera um cento walon L4

. mdite.



CAPTTULO - Il

RESULTADOS E CONCLUSDES

V11,1 ~ ORIENTACAO PREFERENCIAL E DE%ERMTNACKO

L

DE _ESPESSURAS

v Efetuamos -a analise dos {ifmes de ouio depo
sitados sobre NaCE, vide tabela 02, obtido neste Laboratoniv de
Cristalogragia com a ajudd daévaa;.Sonoko Tsukahana.

Panra nealizanr. essa analise, 08 §ilmes foram
colocados no suponte da amosina do di{ﬁdfametno de po, da mesma
forma que uma amostra noamal, com modificacoes e cuidados, 'j&
detathados na parte experimental. |

| w Analisamos alguns filmes de ouro, deposita-
dos sobre as faces (200) de cLivagem do NaCZ, empregando varredu
ra ® 328 e geometria Aiﬁﬁtnica. Constatamos que 05 mesmos apre-
sentavam uma orientacao prefenencial ao redon de 99% de substin-
¢cia depositada no subsirato que correspondia & diregdo [ill] do
Au, 0 1% restante de matéria estava depositado na dinegdo [100/,
sendo que o© pico.detetado §oL 0(200) que & penmitida.peta aede: 0
penfil de Bragg da Linha (111) foi entde anatisadoe cuidadosamen-
te, objetiuaﬁdo detetar a presenca dos picos Laterais ou secundd
rios, que peamitiniam a medida de espessura do filme conforme a

teonia explicada no Capltulo 111.

- Mediante a varnedura 6 :26 e geometria sime
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trica fonam obtidos, sob condigoes pouco difernentes, refenidas na
Tabela 03, 08 difratogramas numerados de | a 3 aqui reproduzidos.
A optimizagao das diferentes condigoes da medida, tais como a ex
trema finura da fenda receptora (0,05 mm), a baixa velocidade de
varredura {(1/8° /min ib), baixa constante de tempo (1 seg), e
todas as demais precaugoes usadas permitiram detetan claramente ,
nZo 86 o primeino pico secundanio, como tambem outros picos conse
cutivos ate a 4% oxdem, embora a deteaminaglo higonosa de suas
posi¢oes ndo chegou a satisfazer-nos plenamente.

\ Com o intuito de nefinar a deteaminagao das
posicoes dos plcos Secundﬁniaé, usamos o sisfema de varredura porn
passos {step scanning), que como 2 sabido, peamite bbta& muito me
Lhor precisao no :posicionamento dos picos. 04 passos usados foram
de 0,01° {26] com Ltempo de éonzagem de 20 segundos em cada ponto.
0 nesultado obtido desta vez, neproduzide ne difratograma 4, mos
tra a notavel nesolu¢do conseguida, que supena a todas as experiin
cias feitas aiE o momento em qualquert outre Labornatordo.

- Csmo mostramos no CapZtuto-IV, a posicdo
dos maximos fornece uma medida absoluta da espessuna media
do {§ifme com uma precisdo que g funcdo dos ennos estatisti-
‘cos de eontagem, _ |

Um efeito observado no diagrama 4, ¢ a
existéneia de asimetria a que atnibuimos ao fdato de nao tenmos
eliminado - totatmente a radiagdo Ku, , o0 que sdignifica que o
pergil expenimenial obtido (se naoc considerarmos o efedito ins -
thumental que & quase assimilavel a uma funcdo delta) & uma

funcao da . forma:

(}D Aen2£, . Aenztt,- )
= AI '?-—— + A 7 - (?)



‘onde o primeiro termo & ondginado pela radiagdo Ky, ¢ o segun
do pelo nemanente da Ky, e; estd deslocado em vy do primeiro .
08 maximos sdo entdo deslfocados em quantidades praticamente
constantes, de modo que a diﬁeaénqa de posdicdo angularn de pi-
cos de dgual ondem & a mesma que se Ky, tivesse sido elimina
da totafmente. Pon esse moitive, na Tabela 04 usamos para o
caleuto da espessura media as distdncias entre picos de igual
ordem. As medidas independentes assdm obtidas, possuem uma

dispensao menox que 1%., vide Tabela 04.
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DIFRATOGRAMA :02 - DISTRIBUICAC DE INTENSIDADES EM

FUNUAO D0 ANGULO DE ESPALHAMENTO @ . PLANO {111} DO

"FILME FINO DE Au/NaCl.
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PIFRATOGRAMA 104 - DISTRIRUICAO PE INTENSTIDADES EM

. PLANO (111} DO

FUNCEQ D0 ANGULO PE ESPALKAMENTYO @

L 0.01° em 10,
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V11.2 - DISTRIBUICAO DOS GRAJUS A0 REDOR
DA NORMAL A0 FILME

Panra anatiéan.a distnibuigao angular dos grdos
ao redon da nommal ac filme, {izemos o usc de um difratometnro de
monocristal como mencionado no pardgrago V.1.2.

Todos 08 procedimentos de ajustes e alinhamen-
tos do ganiaﬁetau e da amostra respectivamente, §a foram descrd
Los no parnagrafo V.1.4,

Efetuamos as etapas acima citadas, ajustando-
se 0 crhistal nos ancos hondzontal e uen;icatuda cabega goniome-
trnica, assim como o dangulo de BAagg-9}}1.co&ae4poudente a dine
¢ao peapendicular ao fizme. Neéta#p04£gia o velor ﬁ;ﬂ (111) no
caso) do {ilme, coincide, dentro dos ernros experimentadls, com
a diregdo do eixoy do goniostato., ’

A f4ég. 6 mostna o nesultado de uma varredunra
ac aedor do eonchom o detetor {ixo na posd¢aoc 20, (111} ¢ a
amosira iﬁiﬁme fino} fixa em 6,97+ Eose diagkdma expenimenta L
. pode~se comparar com a §ig. 9-b , que da o diagrama teordico /
conneépondehte ao caso de alinhamento perfeito. Observamrse /
ainda variacdes da ondem de 5% na intensidade, o que ndo abn;5
“guimos melhonar apesar dos esfongos feitos. .Quande se trata
de alinhan um ecnistal macico de distribuicdao mosaico nazod -

vel {algumas déeimas de grau), € possivel obter resuftados

bem meLhones com este mitodo. No caso do §ilme §ino verifica

-

§1



mos posteriormende no ajuste que a normal ao substrate tinha
. 0 ‘

uma dispensdo do redon de 2 , o que faz eom que no ajuste se

fa necessario contentan-se §icando o . madis pento possi

vel do maximo da distribudlcedo.

Tratamos de selecionar uma familia (hkL] e que
cumpnrisse as condigoes geoméznﬁcaé requenidas pelo metodo assimg
trico, discutidas no panigaaﬁovr.4,(u£dg §igs 08 ¢ 09}. 0 anic o
ptano que verificou essas condigies e que tinha uma intensidade/
‘apnecdavel foi o (533), sobre o qual realizamos as medidas. |
0 esquema experdimenial empregado para Zal estu

do, € 0 da §48 . 5.

CPUNE .
B € o dngulo foamado entre as noamais [’533}eﬁl?‘;
9 ¢ 0 dngulo fonmado pelo feixe incidente com a supenficie
do {ilme;

b

6, ¢ o dngulo formado peto feixe difratado com a neferida /
Aapen54c4e, .
0z g o dngulo de Bnagg para a neﬁzexaa {533},

Obtem entde que:
(2)

05 valores encontrados experimentalmente paaa

08 angulos acima encontram-se na Tabela 06.

.



Assim, rnealizamos uma varnedura em ¢ ,
geometnia assimétrica, onde essa nevolucdao foi feita de 4 em 4°
manualmente, As intensidades medidas, na forma de diagrama po -
Larn , apanecem na §ig.%.

| Essa distnibuigdo serd  analisada
no paragrafo seguinte.

A Tabela 05 registra as condigies expe

rimentais usadas para a obtén¢£o dos diaghamas 06,07 e 08.

§3



FIG. 5 - ARRANJO EXPERTMENTAL PARA 0 ESTUDO
DE DISTRIBUICAO DE INTENSIDADE DOS  PLANOS
(533] NUMA VARREDURA \}/ .

54
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CHAKT NO R OF 11

-

e ey

PIFRATOGRAHA 3 OF - DISTRIBUICAD PE INTENSIDADES EM

FUNQAO DO ANGULO DE ESPALHAMENTO ¢, PLANO {111}

FILME FINC DE Au/WNacCl,

%



490°

FIG.- 8
Distribuigfo de intensidade
difratada pela familia (533)
em torro da familia (I11).

Escale : 10 mm. —1{p/segq.



"TABELA

¥

VALORES EXPERIMENTAIS NA VARREDURA (533) ASSIMETRICA.

GRANDEZA

45,518 ¢

CALCULADO MEDIDO
Cd{111) 2,355 A¢Q 2.359 AQ
0g1117) 7.718 ¢ 7.704 ¢
a do fitme 4,0789 A9 -?.0859 AQ
B . 14.418 ¢ —

65 (533) 30.56 ¢ 30,51.0
d(533) 0.622 A¢Q 0,623 A9
9, ' 15.842 ¢ 16,092 ©
9, 44,928 ¢

§9
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V11,3 - DISCUSSAQ D0S RESULTADOS

No presente thabdalho descrevemos wum méto-
do absoluto muito preciso para a determinagdo da espessura de §il
mes f4inos,baseado nos principios 5uﬁdamenzai4 da difracao de
raios-x ponr pequencsd crisiadis.

0 princlpio desenvolvido neste Ztrabalho,
fa fora uéada'pon Croce et aﬂfé}{1962).EAée trnabalho porEm contém
dods ennos grosseiros,;a) no uso de uma formula enrada para a ed-
pessura,onde foi omitido o faton n,ou seja,o nimexo de planos /
enistalogrdgicos (hkl) que intersectam uma cela unitaria;e b) “.no
enno de tdetica experimental toda vez que elfes medem a posicdo de
minimos em vez de maximos o que obviamente conduz a maicres ernos
estatisticos. B

| 0s nesuttados da medida de espessunas con
sigrados na Tabela 04,para cujo caleulo foi usado o método desend
o0 no paragrafo v11.1 mostra que usandc-se pares de picos simetni
cos de mesma ordem,os a&aoblexpénimenzaié ccasdionados pela elimi-
nagdo incompleta da Linha K, , sao praticamente eliminados. Na
avaliacdo do exno da medida o cnizénfb usade §od o mais pessimis-
ta,isto €,de admitin como enﬂo o valor da di&pgna&o da medida ao
nedon da media., Meamo asssim essa dispensao fod menon -que [ %,

nesultado que podemos considerar excelente.



Trata~-se pontanto,de um mztodo muito mais
paéciéo que 0s comumente empregados,como pox exemplo,variacao da
frequencia de oscilacao de uma placa cristalina de quantze,nefle-
xdo total a baixo dngufo ou Linterfernéncia otica. |

 Quanto ao mitodo assimitrico a sua aplica
¢do parna o detenminacde da distaibuicdo angular dos grdos ac re--
don da nonmal ao §ifme requer a aplicagde das condigﬁeé menciona-
das no pa&&g&aﬁo VIi.4,0 que ndo aconteceu nas medidas plotadas na
§ig.8&.A 5£guné A, do Apéndice A mostra o conte da esfera de
Ewald segundo o plano peapendicular (11]) que passa pelo extre mo
do vetor (533). Pana que ndo haja perda de informacdes tais como:
a} intensidades difratas pelos ptanéb H’ﬂ; b} distoncao da sime--
tria do diaghama polar de intensidades, por exemplo,vide fig VIT-8
¢ necessanio em prinelpio que a fenda &ecéﬁtona tenha uma £augdna
muito superior aa'u¢£aifda diépeAQEo dos vetonres HO& normais  ac
gilme. Um diagrama polan da distribuicdo de intensidade obtido ex
pe&{mentaﬁmante geixanﬁ transpanecen a simetrdia de um edixo Hoﬁ
perpendicular ao filme quando for satisfeita esta eondigdo. Face
a esia obsenvacdo,o nosso diagrama(fig.ViI-8) perdeu iotatmente a
4Lmé£n£a tennandia por causa do valonr 4a R.8. {fenda recepiora) em
pregada,sen muito menor (0.6 mm) que a dispersdo angular dos veto
nes (111) nonmais ao fifme.

h Em consequéncia a §4g.8 ndo representa «a
disiribuicde angular procurada e esta nao pode sen obtida dela /
por cdleulo nenhum fa que houve penda neal de informacdo.Com éaie
obfetive a expeﬁiéncia devera sen nepetida,uéahdo 04 valores ins-

trumentais adequados analisados no Apéndice A.
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VIT.4 - POSSIVETS DESENVOLVIMENTOS SUSCITADOS
POR ESTE TRABALHO

As téenicas desenvolvidas neste trabalho
possuem gnande.genenatidade sendo pontanto susceptiveis al de
sen extendidas em novaé'din245eé obtendo seja. resultados novos
seja . aprimoramentos dos ja obtides,e b) de sen desenvolvidas no
sentido de se rnedlizan aplicacfes prdticas a casos de outros il
mes f4inos de Lnte@eé4e cientifico ou industnial.

a) Extensdes previstas

Dentre aa;extenaEéb imaginadas para es--
tes estudos desefamos salientar as segudintes:

.1} Possibitidade do estudo das variagoes
da espessura de um filme real.Com efeito,a cspessuna de um §ilme
fino varia em degraus e a medida que obtivemos neate trabalho &
. a média sobne a ‘superfiede ituminada{da amostna,
| ' Sendo que a vardacdo de espesdsura produz

variacoes nas posicoes dos maximos secundarnios,um fifme de espes

suna vardiavel em degrauds produzing uma curva de  intenferincda

que difenird da cunva tedrdica:h senlt ,valida 80 para o caso de
edpessuna uniforme., . .

‘A curva expendimental poderd ser ajusiada
_ 9 ' .
por uma ordem de termod A, sen-t, onde 04 valores dos coefi-
_t‘z.* .

cientes A, sendo proponcionais * as fragies de gilme com dife--

renfes espessunas.
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2) Vendifdicagdo experimental das vaniacoes
dos pandmetnos da rede da 4ubdtanc£d do f{ifme ém funcdo da espes~-
suna do substrato ¢ outnras condicdes de deposigao.

3} Esfudo expenimentﬁt-da faton de Debye
Wallen em filmes mudlto finos onde se espera um'compoatamanto dige
rente que para o cadlsial macdicgo.

4) Estudo de {ifmes de multlicamadas.

5) Estudo de reagbes quimicas superfd ---
cials, tais como oxidagdo do §ilme fino.Por exemplo,durante o estu
do de filmes de Cu sobre NaCl fod obsenvada a @pan£¢&o das fases
Cul e Cu,0 cuja cintica pode sen seguida usando ticnicas simita-
res as desenvolvidas aqui.

6) Possivedls aplicagdes no estudo de catd

Lise.
b) Aplicacoes a outros fifmes
A natuneza quimica do §ifme fino foxrmado
ndo £ nelevante no contexto desta pelquiéa.Abbim sendo podemos

anabisan §ilmes metdlicos,como o caso de Au,que dada a facitida-
de de prneparacac de amostra,fod usada neste trabalho,ou filmes se
micondutones,que deram a motivacgae onigindﬂ deéic trabalho.

| Entretfanto,exisiem processos supenficiais
indusiniadis tais como diferentes Zipos de cementado ou de recobrnd
mentos susceptiveis de sen analisados por estes métodos . No mesmo
caso enconi&a;ée a cornosdo ,assim como diversos outrod procesdosd

de difusao de curto alcance.
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" APENDICE A

Obsenvando a §ig. A-1, vemos que todos os
pontos extremos dod vetores H’ﬂ possivedis estdo dentro de um anel
de nados

a = Hyp sen B+ §,)
e b = H16 sen g

A figuna A-2 mostra aquela distribui ¢ao
en perspectiva.

Para que a simetrdia ao aadan do aaxq H06
ndo sefa perdida ¢ necessirio que Zodos 04 pontos da distribui--
eao dessesd extremosd possa cortan a esfera de EFwald quande reali-
zamos o giro ao nedon do eixo P . A fonma de conseguir iss0 con-wh
siste em: _

1) Alinhar o eixo \p de modo a passanr pazd”canzao_do ein~
culo edreunsenito a diétaébuigio dos Hog’

2} Alinhar o enistal em nrelagdo ao fedixe de naios-x de
modo que a eigé&d de Ewald passe pelo ponto P,ou se--
fa,seja tangente ao airculo interno do anel.

Vemos entdo qie uma vez verdificadas as
duas cond£¢32§ anteniones todos os pontos da diét&ébuig&a do do
anef contando duas vezes a esdfera de Ewatd,uma.entka A e P_e-ou-
ira entre B e P. Basta entdo ten uma fjanela angulan W que cub@a

0 areo AL ,ecujo caleulo,obtem-se facitmente da fig. A-3.
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Pode-~4¢ mostran que:

0P = 1 -_1

A
a = H’ﬂ Aen{B+Go]

b = H’ﬁ senB

Mostra-se facilmente que a Largura minima angulax W da janela &:

cos W = ~52+ (ns5)%- of
tn (n+b)
W= janela minima -
No nosso caso:
6y = 30.56 ¢ B = 14.42 ¢

/

Cn s 1,518 Ag-]

Ga' 29 : sen (B+ 60) = 00,2826
sen B = (,2490

f

Hygo 0.622 Aol a * 0.175 A9~
' -1

b= 0.1548 A9

At b= 1.673
cos W= 0.99759
W 3,90

A faneta usada nas medidas pLotadas

§4g.VII-8 fod de 0.émm Zotalmente insuficiente.

na
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