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Resumo

A espessura de um filme fino é medida, neste traba
lho, com um erro relativo de 0,4%, que para o filme analisa-
do € da ordem de uma camada atomica. A precisac conseguida &
multo major que a encontrada na literatura.

SBo encontrados valores excepcionalmente bons para
0 erro quadratico medio nas transformadas de Fourier e nas in
tensidades da curva desconvoluciocnada.

Expressoes sao deduzidas para o calculo dos erros
das transformadas e das intensidades da curva desconvolucio-
nada @ se prova que sao independentes dos pontos em que estao
sendo calculados.

E desenvolvido um metodo simples para analisar a
variacao da espessura de um filme fino., Encontrou-se para o
filme finoc analisado, gue em 889,5% de sua extensao ele € uni

forme.



Abstract

The thickness of a thin film is measured in this
work with a relative error of 0.4% which for the analysed
film is of the order of one atomic layer, The precision
attained is then much better than in previous reported
work in the literature. Also the quadratic errors in the
Fourier Transforms and in the intensities in the deconvoluted
profile are much better than usual.

Expressions are deducsd for the erraors in the
transforms and in the finel intensities which are shown to
be independent of the individual points where they are
calculated.

A new and simple method to analyse the variation
of the Ffilm thickness was developped. In the case analysed
it was found that the thickness was uniform over about

89.5% of the surface with the above cited precision,
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Capftulo 1
Introducao

U'interesse no estudeo de fllmes finos tem crescido
na Gltima metede do século, como consequencia de suas aplica
goes cientificas e industrieis, baseados em suas proprieda-
des guimices, mecanicas, cticas, eletricas e magneticas. Uma
de suas aplicagoes mals importantes & em microcircuites ele-
tronicos.

Os recentes desenvolvimentos, no campo de Filmes
finos, téem se tornado possiveis pelo aperfeigoamentc da tec
nologia que ja permite a preparagao de alguns filmes finos,
scb condigoes precisaemente controladas e completamente repro
duzfveis. No entanto, sua estrutura e,consequentemente suas
propriedades, dependem da combinagao de muitos fatores, de
maneira gue o process de nucleacao e crescimentc ainda € um
campo muito etivo de pesquisa.

Variando os fatores gque afetam o crescimeéntoc e =&
nucleagao das filmes {velocidade de evaporagao, temperatura
do substrato, vacuo, condigoes superficiais dgc substreato)l,
pode-se obter, em termos de ordem decrescente de perfeigao ,
filmes com as seguintes estruturas(a):

{1) filmes monocristalinos, continuos & com alto
grau de perfeigao:

{(2) filmes consistindo de mosaicos de graos orien-
tedos, com desalinhamento relativo de um ou dois graus;

{3) filmes policristalinos, mas com um grau signi-
ficante de alinhamente, nos quais a maioria dos graos pos-

suem arientagao quase constante;



(4) filmes policristalincs sem nenhuma orientagéo
preferida;

{5} filmes policristalinos com graos muitoc pegue-
nos, € totalmente desorientados.

'A espessura dos filmes € um parametre muito impor-
tante, tanto para as investigacoes bésicas, guanto para as
aplicacoes préticas, pois sendo ela uma dimensao peguena,com
parada com as outras duas, 8 a responsavel psla diferengs en
tre as propriedades do filme e &s do material macigo de gue
€ feito. Exemplos da variacgao des propriedades de um filme
fino com a mudanca de sua espessura $a0:

aumento da resisténcia elétrica com & diminuicao da
espessura, nac somente pela redugac da area transveral, mes
tambem por efeitos adicicnsis, como guando o caminhao livre
médio dos elétrons de conducao € da ordem ou maior que a es-
pessura do filme. Esse efeito &€ mals notavel em filmes ultra
finos, do ordem de pec.'cas dezenas de Rngstroms, auvantdoe o pra
pric mecanismec de condugac muda;

variacoes observadas nas propriedades de ?ilmesété
cos, téem sido atribuidas & estrutura granular encontrada es
pecialmente nas regices de espessura ultrafina.

Desde que, na maioria das aplicagoes pratices, e
necessario produzir filmes com espessura bem definids, € mui
to importante dispor de teécnicas bastante sensiveis para me-
dida. Existe uma grande variedade de métodos para a medida
da espessura(7]'(14]'{qs] sendo que a escolha adegquade depen
de do filme particular a2 ser medido.

(4),(5)

Paul Croce e outros , usando difragao de

ralios-X, mediram a espessura de um filme de ouro com um erro

' 1
supnstamente inferior a 2%, Seitsonen e Inkinen [1974]t 7)



atraves dc mesmo metodo, usando parem a linhe de difragas cor

rigida pelo método de Stokes, de um filme fino de ouro, com

um desvio padrao da ordem de 1,7%. C.0. Lopes e S, Caticha
E1115(12). neste mesmo laboratorio, fizeram tal medida, sem
desccnvol;cionar v perfil obtido experimentalmente, mas
aprimorando o metodo experimental e usando oS maximos da

curva ao invés dos minimos, obtendo um desvio padrao da ordem
de 0,8%.

Entretantc a espessura de um filme fino nao & uni-
forme, mas varies de regiao para regiao, em forma de degraus,
sendo gue . .os métodos comuns nao detetam tal variacao.Hass
g Thun(?] ddo uma descrigao de alguns métodos sensfveis a
distribuigao da espessura.

Usando a linha de difragac de raios-X corrigida pe
"lo método de desconvolugdo de Stokes, & fazendo-se um ajuste
das medidas pelc método de minimos gquadrados, & possivel -
obter-se informagac sobre a variacéo da espesrfura média com
precisao da ordem de 0,4%, o que para filmes como o us ado

neste trabalhoe represents um erro de apenas uma camada atami

cCa.



2.1-

CAPITULC 2

Difragcao de Raios-X por um Filme Fino

Fator de forma de um cristal paralelepipedico

mada de Fourier de uma fungao ¢IT), que & igual a

0 fator de forma de um cristal finito € a transfor

unidade,

dentro do cristel e, igual & zero, fora dele:

-
ahde H e

+
sgndo a,
-
ta e a¥,
=

> - 2ni t:+

Y(H) = lr) ™ T gy , (2.1)
todo o
espago

um vetor da rede reciproca,

- -

H = ga* +« nb* + gox :

vetor no espego real,

- > -+ >

r = xa + yb + zc R

- > .

b e ¢ os vetores unitarios da rede cristelina dire-

- - -

t* e ¢c* 0s da rede reciproca. Entéo

-

H.; = Ex + ny + tz {(2.2)

dv = v dxdydz (2.3)

dt = v*d&dndi s (2.4)



sendo v e v*, os volumes da cela elementar do cristal e da ce

la reciproca, respectivamente:

+ > >
v = a.bxc R

* Lk Lk L%
v ¥ a .b xc .

Substituindo as Eqgs. (2.2) e (2.3) na Fg. (2.1},

YHE) = v eZMlex +my * 22) vy, (2.5)

onde x, y e z variam de modo gque a integral seja feita sobre
todo o volume do cristal.
Se o cristal tem a forma de um paralelepipedo cem

=

- > -+
N1, N2 e NS celas elementares nas diregoes a, b e ¢ respectl

vamente, o fator de forma sera dado por:

-;—N1 el N, 1
wfﬁJ =y eZﬁlEx dx 2Ny dy’ E2ﬂ1§z az
1 BAY -1
2 N1 2 NZ 2 NS
onde a2 origem foi tomada no centro do paralelepipedo.
Obtém-se facilmente:
sen{mT N_E)sen(m N_nlsen(m N_Z)
P = v L 2 3 . (2.8)

TE ™ Tg

Se €40 €, 8 € sao as distanciaes ao no da rede re-

2z
ciproca, (h,k,£), entao

3

€, = &-h
€, = Tk
€4 = -4



sen {w Niei]

sen{m N ¢ Jsen(m N senlT N_e.)
VR ) = 11 27 33, (2.7

1 N1e1 T N252 ™ NBEB

sendo que a Eg. [2.7) foi obtida multiplicando-se e dividin-

do-se a Eq. (2.5) por N = N1N2N3.
A fungao w[ﬁ-ﬁhkzl so tem valores apreciaveis na
vizinhanga dos nos da rede reciprcca, pols cads termo

tende a zero quando a distancia ao né da rede,

nNiei
si, cresce, para valores prandes de N, e tende a 1, guando
si tende a zeroc.
Fazendo
= .B
ti T EiNi . (2.8)
prnde o subindice i =1,2,3, a Eg. (2.68) se tornara
sen t, sen t_ sen t
A=A )1 = v 1 z 3 , (2.9)
hié t t £
1 2 3

sendo que ¥ & o volume total do cristal.

2.2 Transformada de Fourier do cristal finito

A fungao de rede de um cristal, R(T), &€ defi

nida como sendon

RIT) =-}z 81 ) , (2.10)
p



-> > -
onde r e rp sao vetores da rede direta, sendo que

> -+ - >
rp = ma + nb + pc . {2.11)
- - - - -
sendo m, n e p nimeros inteiros, e G(r-rp] € a fungao

Delta de Direac.
A densidade eletronica de um cristal infinito & a
convolugao da densidade eletronicae de uma cela unitaria do

cristal, com sua fungao de rede, ou seja,

p[;]

I

t[pot?J. RIT)) , (2.12)

> - - . - .
onde pD(r) e a densidade eletronica de uma cela unitaria

do cristal.

A amplitude espalhada pelo cristal perfeito infini

to € & transformada de Fourier da sua densidade eletronica ,
'-)- -

1&HJ, gue e obtida, calculando-se a transformeds de am-

bos os lados da Eg. [(2.12):

TR

T (o™} T{e(p (T), RCP]Y (2.13)

ou

)

It

T [o (1) "T{R(A1])

-
cu, chamandpo-se de F{H), a2 transformade de Fourier da densi-

dade eletronica de uma cela do cristal,

FH) = F(H)LT(R) : ' (2.14)



Usando a expressao de R(T) dada pela Eq.

{2.10), a transformada de Fourier da fungao de rede €, por
definigao,
+00
1 2mi H.7 > o
T(R) = — L 8(r-r ) dv
v P
e P

ou, substituindo dv por sua expressaoc dada pela Eq., {2.3],

2mi .7
T(R) =8 (F) =T e P (2.15)
p

Substituindo, na Eg. (2.14), a expressac de TI(R]
dada pela Eq. (2.15), se tem

b

FAH) = F(R) . 5 2™ H.Tp (2.16)
p

Quando, na Eq. (2.16), & soma se faz sohre todos os

> .
pontos da rede, para um valor gqualguer de H, resultara nuls,
peis se tratera da soma de vetores, de modulo unidade, orien

> -
tadocs ao acaso. Entretanto, se H for um no da rede reciproca,

- =+ = +* -)'* -)-*
H Hhk£ ha™ + kb™ + Rc ’ (2.17)
g entag, das Egs. (2,11) e (2.17)
-+
H.rp = hm + kn + £p = inteiro
-
27i H.r
e todos os numeros complexcs e terao modulo 1

e fase 0, isto €, estardo todos em fase, Consequentemente a
somatoria em p & nula fora dos nos da rede reciproca, e infi

nita sobre os mesmos, o que quer dizer gue somente havera am



.; plitudas espalhada pelec cristal infinito, sohre os nos da rede

reciproca. Pode-se, entao, escrever:

211 H.7T
T
% oe P= 3 atﬁ-ﬁhma ,
P hk#
com D Que se tem:
- 3 >
Fih = Fmd oz s ) €2.18)

hk$

Se o cristal € finito, sua densidade eletronica sera dadz por
_).
p (T} = ¢(r).p(F) _ (2.49)

Para se obter a intensidade espalhada pelo cristal finito,cal

cula-se a transformada de Fourier de ambos os lades ds Eqg.

(2.19) :
T [petr1] =1 [¢(?1.p(?3]
que pelo teorema da convolugao se torna,
T = Tl (M) = c{1[e(D)], Tl(D]} . (2.20)

Usando as Egs. (2.1) e {2.14), pode-se escrever

T = c [pef, Fii]

.{.‘

ou,pela definigao de convolugaon

o0

?ﬂ[ﬁl - w(F-B  Fd g , (2.21)

-



onde dtT' € um elemento de volume no espago reciproco.

Substituindo & Eg. (2.18) na Eg. (2.21), se tem

v Ty = -~ ) '+|, L)
(j;(H ) T ptA-A") FCA*18CH FThHJdT. ,
hkt |_
que, pela Eq. (2.4), pode ser escrita como:
= y* - g
’ﬁ(ﬁ] v, & pd thuy.F(HhH) (2.22)
hkg
2.3. Intensidade difratads por um filme fing

Ja foi visteo na secgao 2.1, gque a fungac w[ﬁhﬁhkﬁl

sD0 possue valores apreciaveis muito perto dos nos hkg da
rede reciproca. Isto equivale a dizer gque a intensidade ne
no hk& nao € praticamente influenciada pela intensidade
de outrc no (que € a hipotese hasica da teoria cinematical .
Pode-se entao, no calculo da intensidade espa.iada perto cdo

no hki . desprezar ops demais termos da soma na Eqgq.

{2.22) e escrever-se:

2z
> >
F IR
1., o 12 e el Py
hki f  hkR v y
- = =
sendo €, [81.82,53], o pegueno vetor H-Hhkﬂ' desde o
ponto em gque & feita a medida até o nd hk$ .
Usando a Eg. [(2.7), pode-se escrever a expressan

da intensidade difratada em torno de um nd da rede reciproca

de um cristal finito como:



. 2 2

sen (T &, N_isen™(m €_N_)
(e} = I .G.|FtE 1% N2 1.1 22
e hk2

Trkg > .
(m €1N1] (mw EZNZ}
sen2(ﬂ e N
33

2
{mr eaNSJ

onde temos substituido a constante de proporcionalidade por
Ie'G’ sendo que IE representa a intensidade espalhada por um
slétron e G inclue o fator de polarizagdo de Lorentz e os fa-

tores instrumentais.

senz[w eN)

A fungao tende a 1, guande €
{me N)2

fende a zero, e diminui muito rapldamente para valores cres-
centes de €, guando N &€ grande, de modo gue aos fatares gue de

3 so tem valor aprecidvel guando €, € €g4

sap iguais a zero, ou seja, sobre os nds da rede reciproca,

pendem de N2 e N

@ nesta caso podem ser substituidos pela unidade. No entanta,
por se tratar de um filme fino, o nGmere de celas na diregao

€ pequeno, comparado a N, e N g con-

|
de sua espessura, N 2 3°

1]

sequentemente, o fator que depende de £ cai a zero mais

1J

lentamente, sendo gque possue maximos gue satisfazem a relagao

_ o)
t, = tg(t/b] 7[/,‘ ) fﬁﬁﬂl, (2.23)

onde t, & dado pela Eg. (2.8),.

Como se pode ver, a forma do dominio de difragao
depende somente da forma do cristal, sendo que, para o casg
de um filme fino, o dominioc.de difra¢ao & alargado na dire-

gao em que o cristal & fino, ou seja, na diregao da espessu-

ra do filme,



A intensidade difratada por um filme fino, em fun-

gao da disténcia ao no que difrata, pode ser escrita como:

senztﬂ £ N1]

Ile,) = I .G.|F(H ) 5N —1 1 (2.24)
1 e h k 2 Z
00 o (me, N,
1M
ou
2
sen t
Ite,) = I .G.|F(H ) —— (2.25)
1 e h k g
0”D t2

A forma do perfil teorico da distribuigéo de inten

sidade difratads por um filme fino, com espessure constante,

ao longo do vetor reciproco ﬁh K2 (perpendicular & super-
o o o
ficie do filme), em fungao de distancia, €+ @ esse no

(hokuﬂol da rede reciproca, € mostrada na Fig. 2.1.
D primeiro maximo {(maximo principall aparece guan-

do t = 0, ou seja, gquando € £, e €, sao simultaneamente nu

1 72 3
los, o que significa gue o no {hokolo] estd srore a esfera
de Ewald., Os outros maximes {(picos laterais) aparecem em po-

sig¢oes sucessivas para valores de t que iguolmente satisfazem

2
a condigao de méximo,-ﬁ1£33%12-= a, ou seja que satisfazem
dt  t
a Eg. (2.23) e sao dados por
t = Q. (2.26)

onde 0 sub-indice Jj significa a ordem do pico e Qj e uma cons

tante para o pico secundario de ordem j, desde que t também

13

€ uma constante para o j-ésimo pico. Os valores de t1J e Qj

foram calculados para os primeiros olito picos e estao dados

na Tabela 2.1, bem como & relagaoc entre a intensidade do pi-



co principal e cada um dos picos secundarios.

TABELA 2.1

pico j t‘lj Qj Ic/Ij
1 44,4934 1,4303 21,18
2 7,7253 2,4580 60,68
3 10,9041 33,4708 119,860
4 14,0662 4,4774 198,58
5 17,2210 5,4816 287,55
6 20,3713 6,4844 445,449
7 23,5185 7.,4865 554,18
8 26,6661 8,4881 712,08

13 -




"Fig. 2.1 - Distribuigio de intensidade difratada por um fil-
' me fine em fungio da distadncia ao nd da rede reci

oroca.



CAPITULO 3

Teorla da Medida da Espessura de Filmes Finos

3.1. Transformacac de eixos

A expressao para a intensidade espalhada pelo cris
tal prismatico, deduzida no Capitulec 2, estad referida a eixos
dirigidcs segundo as arestas do cristel. 0 filme fino pode
ser considerado um prisma, mas os eixos de referéncia devem
ser escolhidos, de modo gque um deles seja perpendicular a sy
perficie, & os outros dois estejam contidos nela.

Se a orientacao preferencial & hDKDRD, isto &, se

os plancs de Miller, paralelos a superficie, possuem EsSaes

. ) . + >
indices referidos acs eixocs a,.,a

y da cela cristalina, e

-
PR=|

2°73

necessario referf{-los a um sisteme de eixos, qgue satisfaga

as condigoes descritas acima, como indica a Fig. 3.1. Estes

)

r -)! - a -
4t 62‘33' sao obtideos do siste

ma de referencia anterior, pela transformagaoc linear

=
noves eixos, que chamaremos a

-’-l* " >
al a,
-)-' - -> 3.1
a. [aij] a, s (3.1
-+, -+
°3 93
J X )
e devem satisfazer as condicoes de perpendicularidade, de

tal maneira que

A=
MY -

i o

(3.2)

o4+ DY

-
(AR



. ' > + . . . : .
B angulo entre-aé e-aé nag deve . ser nulo, mas pode”

_ser gualquer outro.
0Os indices de Miller dos plancs, nc novp referen -

cial, se transformam da mesma maneira dque os vetores da base:

h* h |
k'l = [qij k- . (3.3)
2 2

D plano'fhokozol, paralelo a superficie, tera, no

:nbvo referencial, fndices (h'0NQ):

.l =:[“ii Ko T o (.37
o % | |
s}

-

- 0s eixos reciprocos em ambos o8 referenciais veri-

:ficam:

ﬂ.+'*w ’.g.. *\
a,s aq .
-+ % -1 1 > *

¥ = . ’ ’ 3.4]

5 13 32 S o s.a)
_)-'* o5 % ' )
%3 %3

h / \ ’

S
>% 4 - ayx 3 :
_61 __Jazxag——————g "éx—a* » . . . (3-56)
' 1°72773
~ COM BXPressoes para a, e a, deduzidas mediante permutagpes

circulares dos sub-fndices. Analogamente: -

-



_.3_7 (3.5b)

Como €& obvio, os volumes das celas no espago direto

estao relaclonados por

fag 51 v ; (3.6)

ndo o, ,!, o dete in te .
s5e | 13' d rminan da matriz |aiJ|

Se d € o espagamento dos planocs [hokoﬂg} que espa-
lham 0s raios-X na nossa medids, este valor de d & obviamen-

- - -+
te independente do referencial, e também o serd, o vetor d¥

no espago reciproco:
(3.7)

- -
Se a%* for substituido segunco a transformagao da-
da pela Eq. {3.4]) e o5 coeficientes dos vetores base, identi

ficados, se obtém:

(3.8)

onde as Aij s@o os menores complementares dos elementos (1ij)
de matriz inversa, Fstas equacoes Jjunto com as Egs. (3.2) e
{3.3') sao as condicgoes necessarias que deve verificar a me-

triz laijl' i



As Egs. (3.8) sao equivalentes as equagGes abaixo:

A = A = A . [3.9]

0s resultados, até aqui obtidos, sao validos para
gualguer sistema cristalinec e para qualgquer orientacao h;&ﬂo
de filme.

Concretizando as equagoes para 0 nosso caso parti-
cular, onde o cristal depositado & clObico e o plano de orien

tagcao preferencial [h0k020] g€ o [111), teremos, das Egs.(3.2}):

"
g0t U0y * Byatse = 0
0'.1104'.31 + (112(132 + 0(130133 = 0 .
da Eg. (3.3°):
= '
u'l’l + 0‘.12 + 0‘.43 g
> (3.10)
a21 + a22 + a23 = 0
Qgq * Gz, * 04y =0
e das Egs. (3.8}
%92%33 T @32%3 T O35%q43 T Uyolaz T
Qqo%23 7 G /

As Egs. (3.10), em nimero de apenas sete, saoc insu
ficientes para determinar os naove aij e h', mas pode-se im-

por mais treés condigoes arbitrarias, desde que sejem campati
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~ vels com as anteriores e independentes em cada caso.

No nosso caso particular, faremos

obtendo-se, entaan

h' = 3
1 11
[aij]= 1 -1 0
1 0 -1

gue verifica todas as condigoes exigidas,

3.2. Calculo da espessura de um filme fino uniforme

De acordo ccem o novo sistema de eixos, decduzido em

3.1., o filme fino tem os planos (hDKDQG] (no antigo referen

cial), perpendicular ao eixo Ea, e as diregoes Eé g ;é sac
paralelas a superficie do filme. Desde que o filme & fino na

- -+ - - -
diregao aa, o numera de celas, N;, nesta diregac & muito me-

+, >

nor do que o numeroc de celas, N, e Ni, nas diregoes a, e az,

respectivamente.
Se o espacamento dos planos paralelos a superficie,

[hckoﬂol. € d, gue pode ser obtido da medida do angulo @b de

Brageg.

d = . S s (3.11)



e a espessura, e, de um filme homogeneo €

|.Na ; : (3.12)

entaoc a espessura do filme sera dada por

Na h' A
6 = A (3.13)

2 sen BB
0 valor de N% serd obtldo dos maximes secundarics
gque aparecem na medida da intensidade espalhada 2c redor do

no (hnkoﬂo}, pois a equegan

sen t t. sen” t
I-16]F |n? 2 3
g ''h kaﬁo t2 t2 t2
o 1 2 3
5 valid £ ial a! &' a',estando os E'N'C' € os e'ele’
e valida no referencial a, a; aj,estando neg 15784
- -> -
orientados segundo a%* aé* aé* respectivamente, sendo que
.agora
. ] ’
ti T € Ni
D maximo de ordem j aparece quando, para i-=1, se tem:
= ' ' =
t_‘j m e” NS an , (3.14)
ou seja,
= roONY . .15
Qj &‘.13 y (3 ]

Substituindo o valor de N da Eg. (3.15%), na Egq.

[}
1 ¥
(3.132) s tem:



Q [ ]
e = —3_ _h' A ) (3.16)

-

€1j Z sen BB

As componentes ENg, assim como E1E verificam a

2%3

mesma lei de transformagaoc que hk® (Eg. 3.3).
Desde gue a varredura escolhida, na experiencia,

foi a 8:20, com o objetive de que [8182633 fosse colinegar

com (thORD]. o vetor incremento no espage terd, no novo re-

ferencial, componentes [Ei 0D 0), tal que

1 1
0 = aij €, , {3.17)
0 63
sendo que
h kK £ :
o] 0 o
pu seja,
€ % €5 7 Eg , fdesde que h0=k0=20=1)
B L
[ = kRt
€, €, * 82 + €4 h €, . (3.18)

Substituindo E% na Eq. (3.16), a espessura fica em
fungac dos incrementos de espago reciproco, segundo um eixo
da cela original, resultando independente de h',

Entretanto, justamenté por se ter escclhido a var-

redura 0:2¢9, o gque Interessa fisicamente € 2 distancia percor



+
ricda no espago reciprocs, ao longo do vetor d*, ou seja, eo

longo de e;. Entao, da lei de Bragg,

*
Ad” . . A0 , (3.19)
*
d tg BB
sendo que
% - v Tk
Ad 81 aj
'é* = R -a’-l* !
1
e portanto
+ g c!
Az . 2 . (3.20)
g* h'

Substituindo a Eg. (3.20) na Eq. (3.419), se tem

m
-3 -

1. . A8
h' tg GB
he A 8

e;,=—--—°j , (3.21)
J tg 8

B

onde A eoj € a separagao angular entre o pico principal e o
j-eésimo pico secundario.
, Usando & Eg. (3.21), se obtém que a expressao para

a espessura do filme fino uniforme

2, A
e = J , (3.22)
2 cos B A 6 |
B 0]
e independente de h'.
Pera cada pico secundario, bem resolvido, se tem

uma equagac independente para a espessura do filme, sendo que



A eoj € obtido diretamente das posicoes do maximo principal

g do j-ésimo maximo secundérioc, e . sao constantes conhsci-
3

des gue fazem maximo o valor da fungao y = senzt/t2 (Tabe-
la 2.1).
3.3. Filme fino de espessura nao uniforme

A Egq. (2.7) do fator de forma de um filme fino

uniforme € proparcional a intensidade refletida pele filme fi
no, no casc tedrico, em que & rede cristalina do filme € per
feita, hipotese gue foi usada na dedugao dessa egquagad. Se,
nc entento, ainda gue a rede cristalina do filme nao possua
defeitos, & espessura do filme nao é ccnstante, se faz neces
sario introduzir modificagoes no fater de forma gue, com a
introdugao de fatores de proporcionalidade adegquados, forne-
cera a intensidade espalhada.

Na realidad-=, as variacoes de espessura nac podem
adotar gualguer valor arbitrarie. Isto & ébvio, no caso de
uma estrutura clUbica de face centrada, como a do ouro deposi
tado ne diregac [(111). Com efeito, cada camada compecta depo
sitade equivale a uma variagac na espessura igual so espaga-
mento interplanar, Ae = d. 0 filme pode ser considerado como
constituido de varias porgoes de diferentes espessuras, jus-
tapostas umas as outras.

Se 8gs 854 wes. B sao fracoes do filme correspon-
dentes a espessuras com N1‘1, N1’2, . N1,n camadas {(onde o
primeiro sub-indice indica gque estamos +tomando N na diregao
da espessural, o fator de forma para um dado ponto da rede

reciproca, €, dedurido no Cap. 2, ficara



1 1
7 V44 2mie, 5 Ng,2 2mie, x 2 Nq,n 2mie,
Ple) = v a e dx + a_e dx+...* a_e dx
1 2 n
1 1 1
7 Nq,1 7 M4,2 3z N
1N2 N
2 21,y 2mie z
e dy e dz '
1 1
7 N 7 N3
ou
i sen {ﬂs1N1’1] sen (T E1N1‘2 ) sen(ﬂanq’n)
Yie) = v{ a,N + a_N +,.,%a_N
11,1 e N 21,2 e N ni,n Te N
17,1 11,2 171,n
sen [ €2N2] sen (ﬂsBNBJ
N N .
2 e, N 3 Te N
2 2 3’3
ODesde que, como foil visto no Cap. 2, os termos de
N2 e N3 g0 tem valores apreciaveis guando Ei tende a zerao, e
neste caso valem 1,
sen (me N ) N sen (me, N !
Wle) = NN.v (a,N 11,07 ., k2 11.2 ...
23 11,1 T €,N 2 T e, N
171,14 4 1,2
sen ['rrE,IN,I ]
+ a N 2 ) . r3,23)
n 1.n e N .
4 1,n
A intensidade espalhada pele filme, em torno de

um no da rede reciproca ser3d



sen t sen t

. 2.2 Z 1,1 2 1,2

I(E) = ION2N3 [61 N1’1 t2 + az N1'2 t2 b
1,1 1,2
- sen2 t1 n
+a N1,n 5 ) (3.24)
t
1,n

ODs termos dos produtos cruzados nao necessitam ser
considerades, j& que sao provenientes de blocos diferentes do
cristal, e entre as ondas espalhadas por eles, nao deve se man
ter a coerencia.

Os coeficientes ai poderio ser obtidos, ajustando-
-se a curva I(e) pelo método dos minimos guadrados. Para uma
boa determinagao deve-se tomar um nimero de pontos sobre a
curva experimental desconveolucinonada e livre dsa influencia
dos defeitos, da ordem de dez vezes o numero de ESpPessuUras
quantificadas (gue corresponde ao nimero de parametros 3y
a8 serem ajustados).

Dz resultados deste calculo sao apresentados no
Cap. B
4 G
E R
/////'03
ﬂ 0'3
L /a;
. 3> 5 -
Fig. 3.1 - Sistema de eixos a%aé aé,perpendicular 8 superfi-

cie do filme.



CAPITULD 4

Fatcres gue Influem na Curva Experimental

4,1, Introdugao

e acordo tcom a analise feita no Cap. 2, o perfil
deveria ser do tipo apresentado na Fig. 2.1. Entretento ele
€ modificado no processo de medida,devido a fatores instrumen
tais e fisicos, que alargam e deformam o perfil da linha de
difragao pura {(perfil intrinseco deo cristall). E necessaric ,
portante, eliminar estes efeitos, sem o gue nac se tem boa
resolugao dos picos secundarics e, eventualmente, estes pi-

cos podem estar deslocados de suas posigoes corretas.

4,.2. Teorla da Convolugao

A largura angular e a forma do perfil intrinseco
de um cristal dependem de tamanho de grao de que ele € cons-
tituido (no caso de uma amostra policristalina) e da forma
externas do cristal, sendo que, este perfil & mais largop para
angulos de Bragg mais altos.

0 perfil intrinseco de um cristal perfeito {sem de
feitos na rede cristalina e de dimensdes grandes) deve ser
muite estreitc (da ordem de segundos de arcol.

Para um difratometro de pé bem alinhado, os fato-
res-}Wstrumentais que modificam significantemente o perfil
de difragac pura sao;

(I} Largura da fonte de reios-X

(II) Superficie plana da amostira, ao invés de curva
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(II1) Divergencia vertical do feixe de raios-X
(IV) Penetragao do feixe na amostra
(V) Largura da fenda receptora
0 efeito de um aparelho € transformar uma fungao
fl(x) em uma fungao F(x), diretamente cohservavel. 0 teorema
da superposigan assegura que F{x) & a convolugao de f(x)
com 3 fungao peso, wlx), do aparelho.
0 efeito devido a cede um dos cinco fatores ins-

trumentais listedos acims € expresso pela equagao de convo-

lugao:
w
?1[61 = wi[n].fiﬁlfe-n]dn .
p
onde f._, € o perfil antes da agac do i-8simo fator instru--
mentals; Fi € o perfil depois da acac de w, em fi_ls £ e
0 des locamento angular do angulo de Brageg, GB: a varia

vel auxiliar n tem as mesmeas dimensoes de € sendo apenas uma
variagvel de integragao.

0 perfil final sera dado por

Flg) winl).fle-nldn .

-

A fungao pesc w(n) € o resultado total dos diferen
tes efeitos do sparelho, mi[n], sobre o perfil purc, e pode
ser obtida independentemente, pela convclugac multipla de tﬁ
dos os fatcres de I a V.

0 perfil intrinseco € modificado tambem pelo fator
espectral, ou seja, pela largura espectral e pela forma co

espectro da radiagao usada. No caso da radiagao Ka, resulte



um perfil experimental bastante assimétrice, como conseguén-

cia da superposigac dasralas Ko, e Ka

1 27 assim como dos fato-
res 1II, IITI e 1V,

D perfil experimental, h(€), é dado pela convolu-

cao
hieg) = Clg,¥) , (4.1)
ou
+00
hig} = gln).¥(eg-nldn . {4,2)
-0

onde g(nl € uma fungao gue expressa as contribuigces instru-
mentais e espectral, ou sejs, a convelugao de todas elas, jun
to com uma lorentziana para levaer em conta pequenos erros de
alinhamento do aparelho. g(n) pode ser obtida experimentel -
mente determinando o perfil de uma amostrs padrao, constitui
de de graos suficientemente grandes e sem tensoes na rede,

do mesmo material, pera a qual o perfil intrinseco e muito

estreito. Nessas condigoes, o perfil cbtido, hp(e], pera
uma certs reflexao, toincide praticamente com glg) pois f(g)
pode ser considerada uma fungao §. Realiza-se, entao, a ex-
periéncia com @ amostra a ser estudada, mantendo-se todas
8s condigoes experimentais identicas, obtendo-se assim o
perfil h(eg) = C[g(e].f[el], pnde agora a fungso instrumental
gle) é conhecida. Ela pode, entac, ser desconvolucionade ds

hiel),

4,3, ModificagbDes qualitativas do perfil

Como foi visto em 4.2, os fatores instrumentais



alargam e deformam ¢ perfil intrinseco do cristal. As funcoes
que representam estes cinco fatores e mals o fator desalinha
mento estao mostradas na Fig., 4.1, para condigbes reais de
trabalho. Vé-se também como elas modificem o perfil intrinse
co, alargando-o, produzindo assimetria e deslocando o méximo.

(Klug & Alexander, 1954)

4.4, Besconvolugao

Metodo de Stokes

Tomemos as transformadas de Fourier das fungoes

flel, gln) e hie]

T(feed] = Fee (4.3a)
T(etm] = see) (4.30)
T(hee)] = HeE . (4.3c)

entaoc, per definigao

I+w
fle) = FrE) e 2TiEE g (4.4a)
J _o
oo
gln) = cee) e 2TINE 4 (4.4b)
) e
400
hle) = Hig) e 2THEE g . (4.4c)
-

Pelo chamado "Teorema da Convclucac”

-



T[c(g.f}] = T{g).T(F) (4.5)

Pelas Egqs. {4.1) e {4.3] se tem

H(E)Y = GLE),F(E) ,
ou
Frgy = HLE) . (4.5)
GCE)

Se as fungees h(eg), fle) e g{n) saoc representadas por séries

de Fourier

-2mine/a

h{eg) = ¥ Hlnl.e (4.72)
n

g(n) = L G(n').e 2Min'n/a (4.70)
n'

f(e) = L Fin).e 2Mine/a (4.7¢)
n

{191}

& facil ver® gue entre os coeficientes H(nJ, G(n) e Fin),
das séries de Fourier, existe uma relagao analoga a dada pe

la Eq. [4.5):

F{n) = ‘ {4.8)

pois se ftrate simplesmente dos valores das transformadas H,G
e F em pontos de coordenadas gue di%ereﬁ em uﬁ intervalo cons
tante.

A vantagem deste tratamento, que constitue a bhase
do métocdo de Stockes, consiste em que os coeficientes Hi{n)

g G(n) podem ser obtidos mediante a andlise de Fourier das
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curvas experimentais hle) {perflil experimental) e glel (Ffun-

gao instrumental e espectral que € medida como o perfil para

um cristal perfeito, obtido com a mesma configuragac experi-
mentall.

A Eg. (4.B) permite, entao, cbter os coeficientes

de Fourier do perfil intrinseco e mediante = aplicagzao da
Egq. (4.7c), calcular esse pertil, ponto a ponto, numericamen
te. Para isso, € necessaric lembrar gue cada uma das séries
acime tem uma parte real e outra imaginaria. Entado H(R),5(n)

e F{n) podem ser escritas como:

H{n) = H (n) + iH, (n) (4.9a)
r i

Gln) = 6_(n) + 1iG,{n) (4.90)
r i

Fi{n) = F (n) + 4iF,(n) ' (4,.8¢c)
r i

que substituides na Eq. (4.8) dao por resultado

H_G_*K, G,
Fr(n) = ; = 21
G + G
by i
HlGth Gl
F.ln) =
i 62 + G2
T i

Substituindo na Egq. (4.7¢c) as expressoes de Fln) da

das pela Fq. (4.9¢c), se obteéem

.

a/2 Z2TEN 27€E
fle) = = [F(n + 1 F tm).(cos (TN - i sen (FEDY)
r i
n=-a/2 a a
o’z a/?2
Fle) = I F(m ecos (ZE57) -3 I F (n) sen (ZNED,
n=-a/2 ¥ a n=—-a/2 r
a’?2 . a/2
1 T F.(n) cos (G0 » % F.(n) sen (ZEDy
n=-a/? = a n=-a/2



0 segundo e o terceirpg termo se reduzem a zero

pois:

F (nl = F (-0} e sen(n) = -senl-n)
r T
F.In) = -F. (-n)] e <cos(n) = cos(-n} .
i i .
e portanto
\.r 2 {—JF
£le) = I F_(n) cos(Z=0) + 3 F_(n) sen (2TEN,
n. s @ n:§

(4.40)

A Eq. {(4.10) permite calcular numericamente © per-
fil intrinseco de difracao sem gualguer alargamento instru-
mental,

E necesséario medir as intensidades difratadas a pe
guenogs intervalos scobre ops perfis obtidos experimentalmente.
Se o0 calculo vai ser realizado menualmente, fazendo-se uso de
tabelas, € conveniente dividir o intervsalo angular, dentrodo

Qual o pice tem intensidade mensuravel, em B0 ou 120 partes,

e selecionar uma medids artificial, ds modo que, por exemplo,
a = 60 unidades e as medidas de intensidades serac feites em

intervalos Aa iguais a unidade. Neste caso

30

Hr(n] = é% L hfiel cos 2men
€=~ 30 a0
30
.4 27en
Hi[n} 56 ‘z Alg) sen )
g=-30C
(4.11)
30
Gr(n) = é% L gle) cos 2mel
E=-30 60
n 230
Gi(n] = 5%' ) glel sen 27men .
g£=-30 60



Pode ser necessario aumentar o ndmero de incremen-
tos, a fim de que os intervalos de medida de intensidade se-
jam suficientemente pequenos.

Se as curvas experimentais fossem simetricas, . .os
termos em seno, nos calculos dos coeficientes de Fourier, po
deriam ser eliminados. A assimetria nos picos € causads prin

cipalmente pelos perfis das componentes o, & o, do dupleto -

1 Z
K . 0O metodo de Stokes tem a importante vantagem de corrigir
o

o efeito da falta de monocromatizagao de feixe incidente,

C calculo € feito, obviamente, com computador, o
que permite uwsar intervalos bem pegquencs e abter um pertil

muitc bem definido. Oc metcdes seguidos € o programa usado sg

rac explicadeos no Cap. 5.

i JZL _/i _JTL_ e &Q

€ ¢ &E-€0 - £ Q0€E £ 0 € e
()

o

-E0E -€£EQ -8 0€ -£ 0 -£0&e -¢ 0 € £ LO T
=)
Fig., 4.1 - Fatgres instrumentais para difratometros com dis-

positivos velhos [Ale dispositivos ngvos (B}, para

condigres instrumentais tipicas. [Tomada de Klug

e Alexander, 1954[11]].



CAPITULO 5

Método Experimental

5.1. Geometria da difracao de raios-X

5.1.1. Introducano

Um filme fino com textura de fibrs tem os graos
orientedos preferencialmente na diregao da narmal ao subs--
trato, [hokoﬁo], embora possam ser desorientados no plano pa
ralelo ao substrato. Pode haver mais que uma orientaqéo pre-
ferencial, mas os graos pertencentes a famflia de plenos de
cada orientagao preferencial, devem ter, todos, a normal apro
ximadamente perpendicular ao substrato. Na verdade, para a
maioria dos casos, es+tas normais flutuam dentro de um cone,
cujo angulo no vertice pode ser determinado através de uma
varredura @, como serd vistoc no pardgrafo 5.1.2. Isto signi-
fica gque existem graos levemente desorientados aoc redor da
normal, sendo que o grau de desorientagac € dado peloc angule
de abertura do cone formedo pelos vetores reciprocos de cada

familia de planos (Fig. 5.1).

5.1.2, Tipos de varreduras com difratometro de po utilizadas

no estudo_de filmes finos

(a) Varredura 0:29

Fazendo-se uma varredura B8:20, deteta-se tcodas as



orientagoes na diregao [hukogo] existentes no filme.Ademais,
obtem-se informagao sobre a vizinhangca de cada no da rede re

+
ciproca, ou seja, sobre o perfil ao longo do vetor d; K g
0 0O

(Fig. 5.2). O perfil 8:20 é muito afetadc pela variagao espec

tral dos Raios-X incidentes.

(b]) Varredura w

Uma varredursa @ consiste em girar a amostra aoc re-
dor de um eixo paralelc a sua superficie, mantendo-se fixo
o detetor. Esta varredura apresenta informagao scobre a dis -
tribuigac de intensidades ao longe da diregdo perpendicular

-3
ao vetor d: Kk 2 contida no pleno de incidencia. € usada pa-

0 o o
ra medir a dispersao da orientagac dos graos, poils para cada

diferente orientagac de uma familie de planos (hDKDRD], o an
gulo de incidencia muda, & portanto pera cada diferente éngg
io de incidéncia, os planos [hokoﬂol de um determinado bloco
difratam (Fig. 5.3). Desde gue a distribuicgao de intensidade
pode ser aproximada por uma Gaussiana, a largura a meia altu

ra representa a medide da dispersac dos greaos ao redar da

normal a superficie da amostra.

{c) Varredura assimétrica

A varredura assimétrica desenvolvida por S.Caticha

(12) com o difratometro de mono-

Elis e usada por Cesar Lopes
eristal, permite estudar a orientagao de planos naoc parale-

los a superficie do filme, ao redor da normal a mesma, a]

gue, por sua vez, serve gara determinar a distribuicao da



orientacao dos graos ao redor dessa normal.

Na varredura assimétrica, o feixe de raios-X inci-
de na superficie da amostra, sob um angulo Bﬁ, de maneira a
formar o angulo de Bragg com os planos (hk%), nao paralelos
a superfi{cie da amostra, de modo que o angulo de salda do
feixe difratado, 82, sera diferente do angulo de incidéncia,
81 (Fig. 5.4). Fazendo~se a emostre girar em tornc da normal
a sua superficle, ﬁo' o vetaor ﬁ descreverd um cone ao redor

-+
do vetor HD (Fig. 5.51).

Quando o vetor ﬁ corta a esfera de Ewald, ha inten
sidade difratada. No caso em que a normal ﬁo nac € um eixo
de simetria do cristal, se o filme for moncocristalino, o ve-
tor H 36 passara uma vez pela esfera de Fwald, durante uma
revolugao, e neste caso s6 havera intensidade difrataeda para
determinado angule de revolugao. Se o filme tem seus graos
orientados ao acaso no plano da superficie, em cada momento
da revolugao havera graos cujas normais g passam pela esfera
de Ewald e neste caso a intensidade sera uniforme em tode a
varredura. Se o filme tem alguma crientagao preferencial, a
intensidede variara durante a varredura, apresentandc alguns
maximos de intensidade.

0 diagrama polar das intensidades € muito interes-

sante (ver exemplos na fig. 5.6} e possue forgosamente a si-

metrias do eixo ﬁo'

5.2, Analise experimental

5.2.1. Arranjo experimental

0 difratometro de pé foi devidamente alinhade com



um monocromader de LiF curvo, a fim dé se selecionar a radia
gao B do espectro de cobre e diminuir o background (Fig.5.7).
A radiacao B foi egculhida, para que se consegulsse
um diagrama tao simetrico quanto possivel, embora, mesmo pa-
ra uma radiagao monocromatica e um alinhamento cuidadosoc do
aparelho, e impossivel eliminar toda assimetria(S]’(B] para
a gual também contribuem os fatores geometricos instrumentais
(no parégrafo 4.2, identificades com os ndmeros II, III e IV).

A separagao angular, ABO entre os picos secunda-

3°
rios do perfil da linha de difra;én de um filme fino & maior
para maiores comprimentos de onda, pois da Eg. (3.22)
A
ABUJ = k 'EB_B ¥

sendo que, guando A cresce, COS GB diminui, e portanto a rea
zao A/cos BB’ cresce. Isto significe gue guanto maior for o
comprimento de onda da radiagao usada, maior sera a resolu -
gao obtida. No éntanto, o coeficiente de absorgao da radia -
gac pelo ar, u, € proparcional ao cubc do comprimento de aon-
da da radiagédo, e a intensidade do feixe, depois de atraves-

sar uma camada de ar de espessura t, ficard reduzida, - de

acordo com a equagao

onde IcJ € a intensidade inicial do feixe e I € a intensidade
depois de atravessar o percurso de ar. [Para a radiagao Crka,
ao stravessar 47,6 cm de ar, gue corresponde 20 percursoc do
feixe no difratometro com monocromador, ha uma perda de

80% da intensidade inicial). Para que nao se perdesse muita
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intensidade, desde que a linha B tem apenas 1/8 da intensida
de da linha &, foi escolhida & radiagao de cebre, cujo com -
primento de onda nao € tao grande que se perca muita intensi
dade por absorgaéo pelo ar, nem tdo pequeno, gque Se perca mui
ta resolugao. (Neste caso a perda € de apenas 30% da intensi
dade inicial ao atravessar 45,8 cm de ar, que € o percurso
do feixe no arranjo experimental para Cu KR). Tomou-se o an-
gulo de "take-off" de 3% (a0 invés de 6°) pars aumentar a re
solugdo., Com a esceolha de 30, a largura aparente do foco 8
praticamente a2 metade gque sob 6° e vale aproximadamente 0,105
mm, o que visto desde a amostra representa um angulo de
0,0347°., Entretantoc a intensidade & da ordem de 83% daguela
sob 6% (Kiug e Alexander, 1954, p. 168, Fig. 4.4).

Vé-se aqui a vantagem de se usar o foco linear e
nao o pontual que darie uma divergencia de guase uma ordem
de grandeza maior,. Entrétanto o foce linear produzira uma

divergéncia vertical hem maior, ja que esta e igual a

senda f a altura do foco, y, & alturs da fenda de divergen -
cia, e d,, a distancia entre o foco e a2 fenda de divergéncia.
Este efeito contribui bastante para a assimetria do perfil.
Neste medida foi usada uma fenda Scller antes da fenda de di
vergéncia para diminuir este efeito. Conseguiu-se assim uma
divergéncia de 4,68° no plano vertical.

A fenda de divergencia escolhida foi de (1/210 e a
receptora de 0,05 mm. A amostra tinha cerca de 4 mm de largy
ra, o que da, para a reflexao 111 do Au, uma divergéncia

de 0,36° na fenda receptora., 0O feixe com esta divergénciailu

mina®cercs de 1 mm do cristal de LiF curve {plano 200)}, de
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400 mm de raio. Isto resulta em uma resolugao de aproximada

mente 0.,011° em 26,

5.2.2., Determinagao da orientacao preferencial e espessura

media do filme

Foi feita a analise de um filme fino de ourc, depo
sitado sobre a face (100) opu de clivegem do NaCl. Uma varre-
durae 0:26, em toda a faixa sngular, permite determinar a
orientagdo preferencial do filme (diagramas IA e IB). Em to-
da a varredura feita no intervalo 15° < @ < 850, encontrou-se
apenas os pices correspondentes aos indices (111) e (200) as
slm como o de ordem superior (222).

Determinpu-se, pelo calculo das areas integradas -
dos picos, gue 99% do meterial se depositou com a orientagéao
{111) e 1% com {200). Na Tabela 5.1 estac as condigoes de pre
paragao da amostra e na Tabela 5.2, as condigoes de opereagao
para obtencgao dos Diagramas IA, IB e outros.

0 perfil de difracéao dos planos (111) foi obtido
atraves de uma varredura 0:20 por passos de 0310 em 28, sean-
do que o tempo de contagem, em cada passo, foi de 20s. Assim
foram obtidos, em condigdes experimenteis idénticas (Tabela
5.2) os diagramas II e III respectivamente do filme Ffino de
ouro e de uma lamina de ouro de 0,15 mm de espessura. trata-
da termicamente durante 1 hora a SUUDC, para eliminar possi
veis tensoes na rede e aumentar o tamanho dos graos.

A assimetria apresentada nos diagramas € devida a
fatores J& comentedos nos paragrafos 4.2 e 4.3, Em particu -
lar, fazemos notar que o diagrama III apresenta a forma espe

rada (vide Fig. 4.1) segundo Klug e Alexander.
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Os diagrames II e III seraop usados para se sbter
o perfil intrinseco do filme fino, efetuando-se a desccnvolu
gao de ambos pelo método de Stokes, sendo que o diagrama II
representa o perfil experimental (111} do filme fino e o dia
grama ITI, o perflil instrumental e espectral (vide €ap. 4} ,
ja gque o perfil intrinseco, gue corresponde a lamina de ouro
tratada termicamente, € muito fino. No diagrama II, mesmo sem
nenhuma corregao instrumental, ja sao claramente visfveis os
maximos secunddrios, cuja resclugao devera melhorar muito,
apos a desconvolugao.

Posteriormente foram tomados diagramas de filme 1
no (diagrema IV) e da lamina de ourc (diagrama V), cujes con
digdes de operacio estao na Tabela 5.2, com o0 mesmo arranjo
experimental, mas com radiagao CrKg, numa tentativa de melho
rar a resolucgao obtida anteriomente. 0 diagrama V representa
2 convolugao dos fatores instrumentais e do dupleto Crkaq e
Kaz, 0 que modifica ¢ essimetria, fazendo o perfil alongado
do lado dos angulos altcs, em vez des baixos, como € o casg
do diagrama IIT feitec com CuKB.

Como se pode ver no diagrama IV, o lado de angulos
maiores se apresenta quase completamente sem aondulagoes, en-
guanto gque, no lado de angulos menores, os picos secundarios
estao btem resoclvidos. Para gue tal fato acontecesse, era ne-

cessaric que 0s picoes secundarios devidos & radiacgao Ka2 gs-

tivessem deslocados, dos devidos a Ko de uma distancia an-

1°
gular tal cue os maximos de um coincidissem com os minimos

do outro, ou seja, gque a rala- Ku2 estivesse deslocada, da
raia Kaq, de uma distancia angular igual & metade da largura

angular de um pico secundario, de modo & preencher as depres

soes entre os picos (Fig, 5.8), Isto significe que este fil



me fino deve ter, por casualidade, uma espessura tal que

AB = 3(48) ’ (5.1)
01 a1,a2
pois,
largura do pico central = 2%,
largura do pico lateral = %,
_ L
AGU‘] - 3 'é' L]
Mas &/2 deve ser igual a separagao angular entre
Ka1 e Kaz.

Este coincidéncia fornece um meio de se estimar a
espessura do filme, sem se medir experimentalmente a separa-
tao angular entre os picos secunddrios e os pico principal,
ABUj.

Para comparagao, a espessura do filme também foi
calculada, usando-se o0s dados experimentais do diagrama IV.
Os resultados estao na Tabela ;.3. 0 valer 40,, fol obtido
diretamente do diagrama IV; em conseguencia o resultado da
Tabelsa 5.3 € s0 aproximada, sendo gque um valor melhor sera

obtido apos a desconvolugao da curva.

TABELA 5.1

Condigobes de preparagao da amostra

Material Sutstrato| Diregdo normal Temperatura Taxa de_ Vacud
ey ap orado do substrate do ?Hgﬁtrato evaporagen
furo NaC2 100 ambiente<t<295 | 6 a 78/s | 10707




TABELA 5.2

Condigoes de Cperagao

D1 agrama IA IB IT I1r Iv v VI
Radiacao Crko Crko| Cukf | CukB| Crko| Crka Crko
Voltagem {(Kv] 40 40 55 55 55 55 40
Corrente{mA] 20 20 30 30 30 30 20
Fscala (pulsos/s) 10% 2x10° 103 1p° 10° 4x102 10°
£.01v.(®) 1 1 @] @ @ (o)
F. Rec.(mm) 0,2 0,2 0,08 0,05 0,05 0,05 | sem fenda
Velipapel{mm/h) 300 340 300 300 300 300 300
Vel.motor (1/8)%/mm| (1/8) pessos | Dascos| passos passos 1% /min
0,01° 0,019 0,01% {3,019

Tempo de

Contagem (s] - - 20 20 20 20 -
Varredurg 8:20 6:20} 0:20 §:28 9:28 6:20 w
te.Tempo (s) 1 1 1 1 1 1 1

TABELA 5.3
Resultados do velor da espessura
B (%) |(8), 1(“] (881%(01 [Ae}a1’u2(rd] (46),, (rd) e(R) | Observacoes
- 73,087 28,141 0,001 0,003 624,470 Calculado
| Eq. (5.1}
28,18 - - - 0,003 625,033 P9F1g50 dos
naximos

5.2.3. Dispersao angular dos graos ao redor da normal ao fil-

me
Para analisar & dispersao angular dos graos ao
redor da normal ao filime, foi usada uma fenda de divergencla
muito estreita, (1/30]0, durante uma varredura o (diagrama

-

VI), garantindo assim, gue a medida de largura do pico a



meia altura representasse a dispersao angular numa boa apro-
ximagao, e nao a divergencia do feixe. No filme analisado ha
0,8° de dispersaoc de seus graos ao redor de sua normal. Des-
de gue a dispersao angular, em torno da orientagao preferen-
cial, & pequena, o filme analisado tem textura de fibra.
As condigpoes de operagao, para obtengao do diagrama VI, es-
tac na Tabela 5.2.

A largures do piceo € entao o angulo no vértice do
cone da Fig. 5.1 e da Fig. 5.3 com a que ilustramos este me-
todo para medir a dispersao da orientag¢ao preferencial, ou
seja, a distribuigao do angulo entre a direcao (111} do fil-

me fino e a rormal a superficie do substirato.

5.3. Calculo da desconvolucao

Foi programado o calculo da desconvolugao, seguin-
do o método de Stokes.

A precisac na obtengao do perfil intrinseco, a par
tir das medidas experimentais, &€ tanto melher guanto menor
a influencia do instrumento. Ela diminul com o aumento da
largura do perfil instrumental em relacaoc a largura do per-
fil da amostra obtido experimentalmente. Na Fig. 5.9 estao
representadas as curvas experimental e instrumental superpos
tas.

0 programa de cemputagao, feito para desconvolucio
nar as curvas, calcula os coeficientes normalizados ds trans
formada de Fourier do perfil intrinseco, a partir dos coefi-
cientes das transformadas do perfil da amostra padrac e do
Filme fino. Dos coeficientes da transformada de Fourier do

perfil intrinseco sao calculadas as intensidades da curva de
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difragao pura do filme fino (Fig.5.10).Na Tabela 5.4 estao as
intensidades medidas dos perfis (111) do filme fino (diagra-
ma II) e da lamina de ouro (diasgrama III) gue representa a
funcéo instrumental. A Tabela 5.5 contém os coeficlentes das
transformadas de Fourier de ambos os perfis e a 5.6,0 perfil
desconvolucionado ou perfil intrinseco. Observa-se estritase
melhanga qualitativa com o perfil tedrico do tipe senzt/tz.
No primeiro minimo obteve-se um valor negativo (-0,104), on-
de dever-se-ie obter exatamente zero., Comparando-se esse va-
lor com o méaxime de 18,518, vemos gque isto representa um er-
ro de 0,56%, o que € provaveimente representativeo da excelen
te precisao das medidas feitas, assim como do processo de
calculo da desconvolugao seguido. No Cap. 6 sao analisados
criticamente os resultados das medidas.

A seguir € apresentado um diagrama de blocos do
programa de computagao para desconvolugao. 0 programa bLasea-

17}

de num de Seitsonen & Inkinen , esta no Apendice,



C INICIO )

3

Leia AD{Z2), AD(3],
AD(C4), AD{5],
AD(BY, ADL7).
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S

Leia comprimento de

onda, angulao 260.
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Leia n® de passos e

n® de harmonicos.
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NAD
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Leia os fatores de espalha-
SIM |mento atcmico e faga as cor

regoes angulares.

Saida das intensidades

ADL7) corrigidas do background

e/ou angulo.

=
pel
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NAD

Calcule os coeficien-

tes das transformadas

de Fourisr. i

Saida dos coeficientes de

L Fourier.
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[ NAD

Calculo e saida dos
coef. normalizados de
Fourier p/ corregao de

Stokes.

t
-y
m
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NAQ
AD(4)

SIM

Saida das intensidade

corrigidas por Stokesf
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TABELA 5.4

- Intensidedes experimentais do Filme Fino e da amosira padrao

Filpe Fing _Amostra padrao Filme Fino | Amostra padréo
£ Ile) Tt-¢) | Ite) ] 1r-e) € 4 1e)] I(-e) | 1(e) | 1(-€)
8 | 4108002 184272 31 | 2166 2042 153 | 370
1 | 107274 | 405888 | 18928 | 18353 3z | 2027y 193 137 | 379
2 | 104128 | 100445 | 16695 | 165385 33 | 1883} 1817 150 | 321
3 g7693 | 93228 | 43729 | 14221 34 | 1783| 1759 110 | 274
4 89331 | 84583 | 9980 | 12120 35 | 1887] 4891 133 | 257
5 80101 74633 | 7025 | 10367 36 | 1510| 1446 137 | 250
B 59436 | 63523 | 5428 | 8850 37 [ 1329 . 1293 148 | 210
7 59480 | 53187 | 3648 | 7680 38 | 1242( 1487 110 | 197
8 43098 | 43544 | 2588 5412 39 | 1098} = 1024 107 | 180
g 39420 | 34358 | 2102 | 5547 40 | e77) 10413 110 | 168
10 34840 | 27066 | 1720°f 4878 41 | 38g4| 835 411 145
11 24836 | 21020 | 4386 | 4147 42 1 gos| gos 94 130
42 18300 | 16810 1100 | 3588 43 840 935 98 139
13 15338 | 43461 993 | 2979 44 | goal  gz20 s3( 123
14 42833 | 11283 808 | 2520 45 | 8331 877 85 | 4127
15 10558 9971 728 | 2132 45 | a32{ 923 96 | 132
18 5275 8203 BOS 1853 47 ! 33| 908 103 | 108
17 8593 8288 295 | 41812 48 | 786 773 117 | 112
18 7769 7748 475 | 1428 49 7331 742 91 108
19 7137 7244 382 | 1280 50 | 805|724 a3 | 425
20 5630 6535 362 | 1879 51 554| 656 85 { 106
21 5874 5948 308 | 1010 52 | 544l 638 87 | 428
22 /5382 5370 317 873 53 | 584] 567 78 g
23 5374548 4575 272 807 54 | sozf  sv2 70 108
24 | . 3882 3732 235 720 55 | ssa)  sa3 85 g0
25 * 3422 3238 211 658 56 | 554 580 103 g0
26 2874 2696 239 812 57 | 512 578 76 90
27 2607 2502 185 581 58 | 508 558 82 85
28 2420 2237 203 547 59 435 549 78 | 100
23 2232 2203 180 533 60 | 508] 540 91 88
3/ | 2143 2087 132 428 61 | 451| 18 82 80
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continuagdo da TABELA 5.4

Filme Fino Amos tra padrao Filme fFino{ Amostra padrao
e | Ie) 1-0) | Iel | 1l-e) el T(e)] Tt-e)l 1)} 1t-g)
62 478 491 72 a5 gz} 221 201 80 60
63 392 422 76 ag 93| z210] 213 56 73
84 402 401 72 - 90 94 192} 283 78 68
65 361 390 77 83 95| 222] 237 531 67
66 351 405 g7 g5 96| 201| =zao 71 63
57 386 355 71 1 401 87 218 229 80 58
168 86 371 80 100 gs| 87| 238 59 74
BY 361 416 80 82 aa| 188! 229 56| a0
70 343 387 88 85 100|189} 225 53y 77
174 362 403 78 | - 80 104 190 200 af 75
72 3a8 370 73 80 102} 173} 209 g 76
73 348 347 80 70 1 | 103 188f 207 ay 76
74 291 356 83 86 04} 1ss{ 207 52 82
175 307 370 91 - 90 108| 478|184 60 85
75 318 318 58 76 18| 187| 215 60 78
77 276 | 314 75 70 107 177] 200 78 85
178 257 | 298 85 62 108{ 189 19| = 4o g2
79 260 279 86 78 08| 485l 202 85 51
80 279 269 67 79 10|  1ea}] 181 50 58
X 238 311 75 77 1 1111} 1ez| 187 60 90
82 280 301 85 | 104 112}  167]  1e0 56 77
83 266 - 279 76 80| 113l 4qes] 179 60 76
84 (263 279 78 63 112} 178] 202 50 80
| 85 ! 208 257 68 70 415} 185] 185 72 52
8 | | 233 270 57 | - &9 116 08| 181 &7 75
87 " 258 291 B0 57 117] 108l 178 73 70
.68 275 274 77 73 118| 156 183 52 64
o | 23 252 67 - 82 11| 128 130 B0 74
30 196 216 60 82 1200 178 160 9 B6
91 . 220 238 83 80 ‘
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TABELA 5.5

Trensformadas de Fourier

n 6 () H_(n) F_(n) : F_(n) Ttsezzt] R
. corrig.
1 10,153 17,500 1,000 " 4.0145 1.0145 | 0.9775
2 10,020 17,083 0,967 08.9815 0.9594 G.8775
3 9,652 15,481 0,810 0.9245 0.8042 0.8780
4 9,124 43,794 0,857 0.8715 0.6490 0.9742
5 8,518 12,085 0,804 0.8185 0.7940 0.5701
5 7,898 10,458 0,751 0.7655 0.7388 | 0.9651
7 7,298 8,351 0,595 0.7085 0.6837 0.9636
8 6,727 7,578 | 0,638 0.6525 0.6285 | 0.9632
g 6,187 6,327 0,580 0.5945 0.5734 0.9645
10 5,674 . 5,208 0,520 0.5345 0.5183 0.9887
11 5,186 4,218 6,461 . 0.4755 0.4631 0.9739
12 4,727 3,351 0,402 0.47165 0 4080 0.9796
13 4,297 2,587 0,341 0. 3555 0.3529 0.8927
14 3,898 1,934 g,281 0.2955 0.2977 1.0076
15 3,524 1,371 0,220 0.2345 D.2426 1.0345
15 3,175 0,501 0,161 0.1755 0.1875 1.0881
17 2,848 0,525 6,104 0.1185 0.1323 1.1168
18 2,545 0,230 0,051 - 0.0855 0.0772 1,17 85
19 2,266 0,033 0,008 0.0225 0.0221 10,9822
20 2,013 | -0,048 -0,013 | 0.0015 9 -
21 1,775 -0,051 0,016 -0.0045 0 -
22 1,551 0,041 -0,015 o 0 -
23 1,345 -0,087 | -0,045 0 0 -
26 1,181 -0,036 -0,017 0 0 -
25 0,999 -0,027 -0,015 8 0 -
26 /0,855 -0,013 | -0,042 0 0 -
27 ' 9,724 -0,018 -0,013 0. 0 -
28 . 0,605 ~0,047 -0,016 s 0 -
22 " 0,500 -0,018 -0,02 0 o -
30 0,411 -0,018 -0,02 0 0 -
31 0,334 ~G,007 -0,01 0 0 -
| 32 0,285 -g,007. | -0,01 3] 0 -
33 0,206 -0,007 -0,02 o 0 -




Intensidades do perfil intrinseco

TABELA 5.6

£ I{g)
0 18,518
1 18,181
2 17,200
3 15,658
4 13,685
5 11,441
6 9,100
7 6,622
8 4,780
9 3,047
10 1,681
11 0,710
|12 0,140
13 -0,104
14 -0,104
45 5,054
18 0,277
117 0,499
|18 0,666
19 g,749
| 20 0,744
24 0,655
22 0,517
73 0,358
24 0,208
25 0,093
26 0,023
27 . 0,003
28 0,027
29 0,079
130 0,143 -

—

€ I(e)
31 0,203
32 0,244
33 0,259
34 0,247
35 0,243
38 0,164
37 0,113
38 0,067
39 0,036
40 0,023
44 0,027
42 0,045
43 0,070
44 0,086
45 0,116

48 0,124
a7 0,121
48 0,108
49 0,683
50 0,057
54 0,033
52 0,015
53 0,007
54 0,008
55 0,617
56 0,031
57 0,047
58 0,080
59 0,068
60 0,068
61 0,062




continuagao da

£ Ile}
52 0,050
63 0,036
64 0,022
65 0,040
66 0,004
67 0,003
68 0,008
69 0,016
70 0,026
71 0,035
72 0,039
73 0,041
74 D,039
75 0,031
75 0,022
77 0,011
78 0,002
79 -0,002
80 -0,005
81 -0,003
82 0,002
83 0,008
84 8,016
85 0,022
86 0,025
87 0,025
88 0,022
89 - 5,016
80 0,810
91 0,003

TABELA 5.5

£ Ilg)
92 -0,004
93 -0,004
g4 -0,004
g5 ~0,002
98 0,001
97 0,008
g8 8,010
99 0,013
100 0,014
401 0,013
102 0,009
103 0,005
10 4 0,001
| 105 - -0 ,002
106 -0,005
107 -0,005
108 -0,003
109 0,000
110 0,004
111 0,008
112 0,010
113 0,041
114 6,010
115 0,007
116 0,003
117 -0,001
118 -0,008
118 -0,008
120 -0,009
L
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— filmea fino

— substrato

Fig. 5.1 - Filme fino com texturs de fibra.

—> deotetor

/ax

7=

— 4 0
8 .7 |
fiXe holtolo
Fig. 5.2 - Geometria da difragac de raios-X numa varredura

5:29.
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X

«~— detetor fixo

Fig. 5.3 - GCeametria da difragao de ralos-X numa varredura

w.



'ﬁ' feixe de R~ X
difratado
feixe de R - X
Q
[hK2]
-

" {,:’/;;;/2%://’/i;/’”w——WHmc

«—sybstrato

Fig. 5.4 - Angulos de incidencia, 6,., e de difragao, 6,, dos
raios~X numa varredura assimetrica.
deteter
"
R-X
difratads = N
/ﬁ
R- X
incidenie
Fig. 5.5 - Geometrla da difragao de raios-X numa varredura

assimeétricsa.
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360°

A

o

e
Fig. 5.8 - Diagrama polar das intensidades gquando o eixo H

possue simetriz trés, para um filme monocristali-
no (A}, um filme com uma orientagaoc preferencial
. (B} e um filme policristalino sem nenhuma orienta

gao prefarencial (C).
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foco linear de R-X
l fenda de divergéncia pré-fenda

Fig.

fenda receptora

divergencia

most X

amosira do feixe
na fenda
receptora

5.7 - CGeometria de foceslizacao dos raios-X,

difratado.

crlsfol curvo (LiF)
(200)

\

o <<— detetor

divergéncia do feixe
detetado

usando um monocrcmador curvo de feixe
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s
320

Fig. 5.8 - Esquema do perfil de difragao das linhas qu

da radiagado, por um filme fino cuje espessura
tal gue A801 e tres vezes [Ae}a
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Fig. 5.9 - Distribuigao das intensidades difratadas pelo filme fino e pela amostra pa-

drac em fungao do deslocamento angular, cbtida experimentalmente.
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CAPITULD B

Andlise do perfil desconvelucionado

E.1. Comentarios

Obtivemos no Cap, 5, o perfil desconvolucicnado da
reflexao (111) do filme fino de ouro, istc €, o perfil 1i-
vre das distorgoes introduzidas pelas aberragaes instrumen-
tais. 0 resultado esperado era de se obter um perfil fle)
essencialmente andlogo a fungao sent/t2. Qualitativamente
esse perfil, (vide Tabela 5.6 e Fig. 5.8 ) cencorda com Q
esperado no seu aspecto geral, diferindo apenas um pouco gua
litativamente. Com efelto, a largura do pieco central do per-
fil desconvolucionado (0.43°%) & aproximadamente o dobro da
largura des picos laterais (de 0,065° a 0,07°), como & previs
to pela teoria, que a fun;éc senzt/t2 deve ter o maximo cen-
tral com o dobro da largura dos maximos laterais. No entanto,
na Tabela 6.1, vé-se que a altura dos maximos secundarics &
sistematicamente menor na curva experimental do que na curva

tedrica, & que a relagao I cresce tem t, isto

teéricu/lexp.
6, 0s maximos secunddrios experimentais vao se achatando mais,
a medida que se afasta dao méximo central.

Este fato poderia ser devido & duas razoes diferen

tes, agindo juntas ou separadamente:

2a) o perfil intrinseco da amostra padrao nao € tao es-

treito cocmo esperado, o que poderia ser corrigido com uma
convolugac adiclonal: ou entao
b) a espessura do filme finoc nac & uniforme.

Esta Gltima possibilidade foi analisada, ajustendo



~se ao perfil desconvoluciopnado, a fungao (vide Cap. 3):
I = f ay — 35— . (3.24)

onde 0s ti corresponde as espessuras e, de um filme fino em

i
degraus .,

A segulr faremos ambos estudos, para tenter resol-

ver gqual dessas,pu em gue medida essas hipoteses saoc verda-

deiras.
TABELA 6.1
Intensidades dos maximos experimentais e teoricos
1 Iy I,
Maximo Intensidade| Intens.exp. |Maximos de Abscissa R = —
Ne e(?) exp. relativa senzt/t2 Max.Tedrico:t/7 f
0 0 18,518 100 100 0 1
9 0,19 0,744 4,02 4,72 1,43 1,474
Z 0,33 0,257 1,39 1,85 2,46 1,187
3 0,45 8,122 0,67 0,83 3,47 1,239
4 C,B0 0,068 D,37 0,50 4,48 1,351
5 0,73 0,041 0,22 0,336 5,482 11,5273
5] 0,865 0,024 0,13 0,24 E,484 1,B462
7 1,00 0,014 0,076 0,18 7,488 Z2,3884
B 1,13 0,011 0,058 0,14 Bg,488 22,3729

B.2. 0 perfil desconvolucionado como perfil de um filme fino

com degraus

No paragrafo 3.3 obtivemos, na Eg. (3.24), a expres

sao geral pare c¢ perfil de um filme fino em degraus. Os coe-



ficientes ag foram determinades mediante um ajuste pelo métg
do dos minimos guadrados, onde 84 representa a porcentagemem

volume da parie iluminada do filme com espessura de N cama

i
das. D valer médio da espessura, encontrado previamente, cor
responde a to, com No camadas, e faram tomadas no calculo as

gspessuras com

...ND+1D
camadas .

Ercontrou-se o resultado apresentado na Tabela
6.2. Esse resultado mostra que 89,5% do filme possul & espes
sura média calculada e gque, em consequéncia, o perfil nao Bx
perimentou uma mudanga apreciavel devido a esta causa.

TREELA 6.2

Coeficientes da curva I=a_+ La senzt./t2
o} i i° 71

N?® de camadas Coeficientes linha de baseg

a a
i o

-0,0173

256 60,0948
257
258
258
260
261
281
262
263
264
265
266
267
288
269
270
271
272
273
274
275
276 -
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BE.3. Analise do efeitc do perfil intrinseco da amostra padrano

Para analisar isto, lembramos gue

h{e) = perfil experimental do filme fino,
f(e) = perfil intrinsecc do filme fino,
g(€) = fungao instrumental,

sendo que essas tres fungoes estao ligadas pela conwlugaao
(Eq. 4.1)

hie) = clfle),glel] :

Definimos sgora:

Ple)

perfil experimental da amostra padrao,

ple) perfil intrinseco da amostra padrao.

Obviamente,

I

Ple) = ¢ [plel.gle)] , (6.1)

No calculo feito no Cap. 5, fol feita a hipdtese de
que ple) = 8(g), uma fung2e delta, isto €, de que o perfil in

trinseco da amostra padrao tem uma largura completamente des
prezivel, e nesse caso P(e) = gle), o que justifica o calcu-
lo feito.

Ve jamocs agora o gue aeconteceria no caso em gue a
largura de pf{€) nao fosse desprezivel.

Pelo teorema da convolugao as Egq. (4.1) e (6.1]

se cohRnvertem



T[h) = 1(¢]. T(s] . (6.2)
)

Tpr) = 1[p]. T{e

. (6.3]

0 que foi obtido no Cep. 5, em vez de f(e), foi en

tido realmente

T(n] . oxlel.tle] | 1lr)

{6.4)

te]  tle).tle)  1(e)
relagao a qual foi aplicada a uperacéo T_q. obtendo-se:

ereey = 70 ITEELE 4o : (6.5)

T(p)
Para recuperar f{e) escrevemos:
T[{-"] = l—&]— ,
T(p]

ou seja,

T(#) = 1{p).7(¢") , (6.6)
o gque significa que

ste) = cfp, ) . (6.7)

onde presumivelmente p(€) € uma lorentziana ou uma gaussiana
muito estreita (a2 primeira com meior probabilidadel. Entre -
tanto naoc fazemos nenhuma hipotese sobre qual seja ple),pois
devido ao fato ja comprovado de gque a espessura do filme &,
com muito boa precisao, uniforme, sabemos gue f(e) = A senztﬁg,
também com muita precisao.

Sendo gue conhecemos ©s valeores de T[?'] {vide Ta- -



bela 5.2) e os de T[f] sao faceis de calcular, obtemos dire-

ramente

T[p] -

~§—
—Hj-h

apds o que, 80 resta comparar esses valores com os de uma
lorentziana e os de uma gaussiana,

As transformadas de Fourier T[f] e T[F'] estao re-
presentadas graficamente na Fig. 6.1 e os valores de T[pl
aparecem ha Tebela 5.5,

Na Fig. 6.1 podem ser observadas vérias caracterfs
ticas interessantes:

a)l Na parte reta da T[senzt/tz], a concordancia ponto

a ponto de T[f] e de T[F’] esta dentroc de um erroc nao supea-
rior a 3,5%, cem excessao dos pontos inferiores, n < 20, on-
de T[p] € obtido como o quociente de dois ndmeros muito pe-
guenos, o gue significa gue um pequene erro absoluto num de-
les, conduz a um erro muitﬁ grande no resultado.

bl A transformada, T[?’]. cbtida experimentalmente, apos
a anulagao num pontc 18 < n < 20, pressegue com valores nega
tivos pequenops, guase constantes, até n = 33, sendo
- 00,0145 o valor médio nesse intervalo.

c) A transformada obtida T[p], varia multeo lentamente ao
redor do valcr unidade, com afastamento de ate 3,5%, exce-
to nos pontos de valores baixos de T{f] e T[f‘]. como ja foil
gdito acima.

Essa transformada nan pode ser assimilade nem a
uma gaussiana, nem a uma lorentziana, j& que ela possue valo
res menores gue 1, perto da origem e superiores a t,longe da

mesmea, voltando & 1 assintoticamente. Pode-se dizer, gue se



aproxima bastante bem a transformada de uma fungao delta, que
é constante.

Isto significa gue a aproximagac feita inicialmen-
te de que o perfil intrinseco, p, da amostra padrao € de lar
gura desprezivel, & uma boa aproeximagao.

D fato observado em b} acime, indica um deslocamen
to da transformada experimental ao longo do eixoc de ordena-
das. Isto e devido a que o célculo & feito usando-se um nime
ro finito de pontos discretos e nao a integral, como foi mos
trado tecricamente por Pines e Sirenko(zaj. Por esse motivo,
no calcule final de T[p],T[F] e T[F'], o eixo de ordenadas -

fol transladado de - 0,0145,

B.4. Comparagao com outros metodcs

Usandec-se o método de medida de éspessura atraves
da separagao angular c7s picos secundarios, como descrito no
Cap. 3, encontrou-se aproximadamente o mesmo valor para o
calculo feito com as medidas do perfil observado experimen-
talmente,e eguele feito com as medidas do perfil desconvolu-
cionado, porém este (Gltimo foi mais precise. como se pode -
ver nas Tabelas 6.3 e 6.4,

Do perfil observado experimentalmente encontrou-se
o valor de (634,80 + 20,9)R pars um nfvel de confianga de
cerca de 55%; do perfil descornvolucionado, o valor da espessura outide
foi (625,7 t 3,008, para um nivel de confianga de aproximadamente  62%,
ou (625,7 + 5,7)R, para um nivel de confianca de 90%.

(15)

Para comparacao, foi estimado o tamanho das particuies,

na direcao da normal so filme, da seguinte maneira:



onde

onde

tragando-se a tangente & curva de F

d¥ aH

(—EE][M (——di—lnzg - -2, (6.8)

Fn = i-ésimo coeficiente de Fourier do perfil in-
trinseco,

HD = i-€ésimo coceficiente de Fourier do perfil de
linha do tamanho de particula,

D = n.d., sendo que

d - A - A . (6.9)

4{sen Bo-sen 82] 4(sen 91-sen eD]

60 = angulo de Bragg correspondente a posicgdo do ma
ximo ne distribuigdc de intensi-ades,

91.92 = angulos de Bragg correspondente as posigdes
onde a intensidade alcanga o background (a de-
terminagao de 81 e 62 esta suvjeita a erros im-
portantes):

A = comprimento de onda usado,

P

= tamanho de particula na diregao considerada.No
caso, sendo os planos de reflexao paralelios a
superficie do filme. Deve-se esperar que p = e

(espessural,

D tamanho de partficula é determinado graficamente,

g 8m fungac de O, em



D =0, e &€ igual ao seu coeficiente angular.

Tomando-se os valores dos coeficientes de Fourier
da curva desconvolucionade {(Tabela 5.5), fel tragado o gréfl
cec de F X D (Fig. 6.2), sendo gque o tamanho de partficulas es
timado, na diregao da normal ac filme, fol cerca de §28 R.
em bom acorde com o valor da espessura. 0 acordo parece até
demasiado bom, j& que este metodo € pouco preciso, pela difi

culdade mencionada de se determinar 91 B 82. Se a imprecisao

em se de determinar 81 for 661 = 0,20,

AD cos 81&6,1

T sen & -sen B = 35% ?
0 1

para o angulo de Bragg de 17,19°, da reflexao 111 do ouro.

Usando-se a formula de Scherrer

D,89A%
A'(28) cos GB

onde A'(28) & a largurs a mela altura do pico principal, se
obteve e = B14R,

Conclui-se gue,tanto o meétodo classico de Scherrer
usado para determiracdo de tamanho de grao em diagramas de
po,como o métedo de Pines usado por Mitra e Misra, forneceu
resultados da ordem de grandeza da espessura, sendo que o}
mais simples € obviamente o de Scherrer. 7

C método desenvolvido neste trabalbo € de alta prg
cisao, sendo neste aspecte superior a qualquer outro ja

usado ate a] presente. Sendo o seu erroc da ordem de uma



camada, poder-se-ia fazer uso deste fato para decrescer ain-

da mais a margem de erro deduzida pelos métodos normais de

calculo de erros.

TABELA 6.3

Medida de espessura do filme finoc dos dados do perfil observadao

picos laterais Aeojlc] Q3 e(R) | Valor médio=534,0f
19 0,09 41,4303 | 663,5| Dispersac = 46,88
2¢ 0,165 72,4590 | 622,2| Variancia = 437,58
39 0,235 3,4709 | 616,6 | Desvio padrac=20,9A
49 8,295 4,4774 | 633,56
TABELA 6.4

Medida da espessura do filme fino dos

dados do perfil observado

picos laterais Aeoj(ol 23 e(R)
1° 0,095 1,4303] 628,56
2% 0,165 22,4580 622,72
3¢ 0,230 32,4708 630,0
4¢ 0,300 4,47741 £623,1
5¢ 0,365 5,48164{ 627,0
6¢ 0,435 6,4844| 622,3
7¢ 0,500 7,4865]1 625,1
8¢ 0,565 8,4881| 627,2

Valor médio=625,7R

n

Dispersac 7,88

8,88

Variancia

Desvio padrio=3,0R
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CAPTTULO 7
RESULTADOS E CONCLUSDES

7.1, Erros

7.1.1.Precisan estatistica de medidas de contagens

Desde gue os fotons de ralos-X, gerados pelo anodo
de um tubo de raios-X, sao emitidos aleatoriamente em rela-
gac a diregao e ao tempo, as medidas feitas, num determinade
intervalo de tempo, do ndmero de contagens da radiagdo difra
tada por um cristal, num difratometro de raios-X, estao sujei
tos a uma flutuacédo estat{stica, cuja grandeza depende somen
te do numero tetal de fotons contados. Para eventos aleato-
rios em relagdo ao tempo, o desvio padrao do numero de even-

tos observadas, N, do ndmero médioc real, No’ € dado por
o, = N (7.1)
e o desvio padrao relativo é

“Nerel) - N N * (7.2)

Se o background € apreciavel, o desvio padraoc rela

tivo na altura do pice e dade por

1/2
[NT+NB]

- (7.3)
NT NB |

Ip

onde NT € o nimero total de contagens, marcado no topo do pl



co {incluindo o background), no intervalo At, e NB € o nume-
ro total de contagens do background durante um intervalo,
At, igual.

Como se pode ver das Egs. (7.2) e (7.3), guantao
maior € o nUmero de contagens, menor € o erro relativao, sen-
do pois conveniente, na pratica, fazer medidas de cantagens
altas, o gue se consegue acumulando-se contagens por um in-

tervalo de tempo suficlentemente grande para se obter o me-

nor que um valor predeterminado segundeo a precisao desejada.

7.1.2. Efeito de erros experimentais na sintese do perfil in-

trinseco

Se gle) e hle) sao, respectivamente, es curvas ins
trumental e experimental observadas, os erros provaveis nas

suas respectivas componentes de Fourier G(n) e H(n) podemser

obtidos mediante um tratamento inspirado no trabalhao de
Stnkes[18]. Se Aglel é o erro em gle), entao o erro em
G{n) é:
AGIn)=a | I Agle) exp(2mien/a) . (7.4)
£

onde a € o numero de pontos onde foram feitas as medidas, e
|A6(n)|% = AG(n).AG(n)*
se torne

Ag(E}Ag[E’]exp(ZWi-% (e-£'))

-

lacm|? = S rx
a € g



Se € ¥ £€' a somatdria dupla na equagac acima e
igual a zero.

Se € = g':

las(n 17 = %5 1 agle)? (7.5)

a £

gue é independente de n, isto &€, o errc provavel € o mesmo
em todos os pontos de transformada.

0 erro quadratico médio tera, em conseguencia, 0
mesmo valor dado pela (7.5):

2 2
s Aple)” _ A (7.6}

|a6tn1 [P=|a6(n) |%=a 2 tagle)=a - -
€

£

onde A € o errc quadratico médio de glel:

2
22 o ¢ logted ] . (7.7)

e a
Analocgamente

2. -2

|aHCn) | 2= aHCn) |%=2

2
1 Ah(a]=ég_ (7.8)

£ Ante)?=a ' 1 A
£ €

D erro quadratico de cada medida nao ceincide neces
.sariamente com A pois para que A seja o mesmo em todas as me
didas € necessario fazer contagens com ndmero de pulsos fixao.
Entretanto nossas medidas foram feitas pelo métddo de tempo

fixo, de modo gue cada medide possue um valor

diferente, e



2
A N
Az = I 7% = I 1} , (7.7'")
i i
entao
[86(n)]% = % 2 N : (7.9)
i
a i
e analgogamente
lantnd 12 = 5 1w : (7.10)
a 1
Cesde gue
AF(r) = AlE) - [HAG] » [GaH] . (7.11)
|51
o erro gquadratico médio em F(n) sera dado por
2,.2 .2,,,2
|aFtm |2 = HHAGI“lGﬂHJ}Z..: (HAE *C , (7.12)
( 2 4
G G
onde admitimes que, sendo AH e AG independentes, a media

HG.AH.AG - 0.

AGIn)? e AH(n]2 sado dados pelas Eqs. {7.B8) e (7.8),
sendo a = 241 em ambas as equacoes. Entretanto A e A', os
erros quadraticos médios de gl(e) e h(g), nac sao necessaria-

mente iguais, mas estao determinados pela Eq. [(7.7). Em con~

sequencia nao podemas assumir AH2 = ABZ, como faz Stokes[181.
Observamos ainda gque A e A' sao independentes de
n, istoc é, possuem o mesmo valor sobre qualguer ponto das

transfaormadas 6(n) e H(n) respectivamente, so dependendo da

-estatistica do conjunto de medidas.

Podemcs entao escrever a Eg. (7.11) na forma



AF(ny = JHAG]+[G.aH] | 1 H.A + G.Af
|GIZ Ya |G[2

(7.13)
A Eq. (7.13) mostra que o erro em F(n) depende de n
o que nao acontece com AH e AG:; ele & maior quande 6(n} & pe

quena, 0o que acontece para os valores altos de n.

0 erro relativo serd expresso como

_F.__Vg,[..G.+-T_|_]. {7.14]

0 erro quadratico médio dado pela Eq. (7.12) fica:

—— . 7
preny]? = 1 feB . (-LH—!?J.AZ
|G | |G|
ou
n n
max max 2
® Mmax ]G(n]|2 |G[n]|4
n=1 =1
{7.15)

A Eq. (7.15) mostra que as maiores contribuigoes ao
erroc em F(n) provém dos valores altos de n. Esta caracteris-
tica, inerente ao método de desconvolugaoc de Stokes, mostra

que, para nao se obter erros muito altos, € essencial Gque

quando |G(n}| seja pequeno, tzmbém o seja IHtn)], de modo gue
os termos, nos gueis G{n) € menor, possam ser negligenciados

na sintese final. No casc que esta sendo analisado, e sinte-

se foi feita com n_. = 48, pois H(18) € aproximadamente
maximec

Zero.

Os valores incertos de F, para n grande, introduzi

rac componentes senoideis extras, de comprimento de onda cur



to, na sintese final, de modo que variagoes locais serac de
pequena significancia, ou seja, a curva de fle) serd aproxi-
madamente carreta, maes os detalhes de alta frequéncia, irre-
levantes.

Uma linha larga da componentes de Fourier caindo
mais rapidamente, com o aumento de n, que as linhas estrai-
tas (vide Tabela 5.5). Para gue HMIln) caia rapidamente a zero
camparado a GIn}, de modo que se possa negligencliar componen
tes que sac divididas por valores pequenos de G{n}, € neces-
sario que gl{e) seja estreita, comparada a hl{e). Portanto, a
linha gle) gue representa o alargamento instrumental e espec-
tral deve ser tao estreita quanto possivel, guando comparada
a gue representa a difregio da amostra em andlise, se se de-
seja obter resultados relevantes para a forma & largura da
curva corrigida por este método.

Com o propodsito de se-estimar 0O erro na curva caor-
rigida forem calculadeos os erros AF(n) e IAF[“]IZ (Tabelsa

7:.1). Esses erros foram comparadeos com o afastamento da

. - 2
transformade F(n), a transformada da curva tearica seﬂt/t2

2
T(k? 22E) -k (1 - Lol , (7.16)
K

que fol analisada no Capftulo 6.
Usande a Eg. (7.7') faram calculados A e A' das in
tensidades observadas normalizadas, da amostra padrao e do

filme fino, respectivamente [(Tabela 5.4) e sesus valores £ao

A = 0,050 . A = 0,224



A? = 0,078 s A' = 0,281 .

Para se calcular os erros AF(n)/F{n), & necesséario
se levsar em conta os fatores de escala, pols, aoc se normali-
zar as curvas de intensidade, multiplicou-se por fatores de
escala diferentes, Eg e Eh, 2s intensidades da a2mostra pa-
drao e do filme fino, respectivamente, Ademais, nos calculos,
foi deixedc de ledo um fator multiplicative, 1/a, em H(n) e

G(n); portantc, se chamarmos de H' e G' os valores que deve-

riam ser obtidos:

H'(n)

1/a HIln)

It

G'(n) 1/a G(n) .
onde H e G s3o os valores obtidos pelo cdlculo de computagao.

A expressao para o calculo do erro serd entao:

1/2 1/2
AE A' E
AF(n) - ’/-a g2 . h
Fin) Gln) H(n}

Da mesma maneira, na expressao do erro quadratico

médio deverao aparecer alguns fatores de corregao:

2 3
E ' 2 E 2
|aF () | - —2 | BB 2+_§Azzrm_ .
‘ max | h £{G(n)| E n Gin}
n
Para se calcular os erros de ajuste a reta

T senzt/tzl X n, os valores de F{n) cbtidos foram multiplica

dos per um fator de escele, E, de tal maneira que

2

L IF' (M) - minimo ;

n

Fteérico



ou

LIE Ftn) - |[1- n /KH2 = minimo
n

o gue significa que

I (1~ |n|/K)
E = n

L Fln)
n

0 erro provavel na curva desconvolucionada sera:

2 +*
|afied | Afle) . Aflg) ,

n

ou

|afe) |?

1 |AF{nJ|2 )
a

que & independente de g.

Como se vé na Tabela 7.1 os erros nas transforma -
das, dzdo em valor absoluto, os quais so dependem da preci-
sao das medidas e do método de cdlculo, mostram que ambos as
pectos sao amplamente satisfatorios. A comparagao de trans -

formada de origem experimental, F(n), ctom a transformads teé

rica pare um filme de espessura uniforme, também mostra um
excelente acordo. O erro experimental %; resulta globalmente
da mesma ordem de grandeza que o desvio da reta teorica. 8]

erro relativo experimental cresce em forma monoténa com n sen
do muito menor gque 1% sobre os dois primeiros tergos da cur-
"va: a discrepancia com a curva tedrica €, nessa mesma re-

-

giao, menor do que 2%.



TABELA 7.1

Erros nas Transformadas, FI{nl, e na intensidade, fle).
Fteor.[x] Fn) Fteor_F&B%m. AF (n) VﬂAF[n]]z fqﬂ?[ellé
n Norm. teor F(n)
0,6262 0,0017

0 1,00800 0.9824 + 00,0178 0.0032

1 0.94E6 0.8501 - 0.0048 0.0033

Z 0.8913 0.8848 - 0.0G40 0.8634

3 0,8340 0.8436| - 0.0079 0.0037

4 0.7826 0.7823 - 0.0124 C.0040

5 0,7283 0.7410, - 0.0174 0.0C44

B 0.5739 C.6868 - 0.0181 0.0049

7 0.51S86 0.6316 - G.0924 C.GC5%

8 0.5657 0.5755 - 0,0182 0.00&81

9 G.5109 0.5174 - B.0127 0.00ES

10 0.4565 0.4603 - 0.0083 0.0080

11 0.4022 0.4032] - 0.0025 0.0092

12 00,3478 0.3441 + 00,0106 0.0108

13 0.2935 C.2861 + 0.0252 0.0132

14 0.2381 0,2270] + 0.0506 0.0168

15 C.1848 0.1639 + 0.0BGB 0.0226

16 0.1304 0.1147 + 00,1204 0,0340

17 0.07861 0.CB34f + 0.16B9 0.0675

18 0.0217 0.0218| - 0.0046 D.4135%*

18.4 0.,0000 -
(*) teor = " 6.054348 no+ 1
FN = 10,0265 E = 8.7059 _ 0.3580
ooy = 97059 10,0265

(**) Valor com grande incerteza.




7.1%.3. Erros na medida da espessura

A fim de se analisar o erro relativo na medida da

espessura de um Ffilme finb[12}. calculou-se a expressao de

um erro Ae na espessura devido a um erro S(QBOj] na posicdo
do j-eésimc maximo.

Q.A8A8 )

J 0

Ae = - § »

2z
2 CDSGB(ABOj}

ou seja, 0 erro relativo provavel no velor de e calculado a

partir de medida de um maximoc €:

(A8 )
be | _ o3 (7.46)
e AB
oJ

A equagac acima mostra gue um erro relativo na me-

dida da separacao angular, A8 acarrete um erro relativo

oj’
igual, em ceds medida da espessura, sendo gque realizamos uma
medida independente para cada maximo secundario obtido scbre
o perfil intrinseco do filme.

Tomando-se & expressac da intensidade tedrica,

sen2t
I(t} = I —/—= .
0 2

o desvio ATl em I, na vizinhanca de um maximo, sera dado por

2
AT = |4 (821 (ALY 2, , (7.17)
2z dt2 £ 13
max
d1 )
desde que (E¥] = 0.

max

Efetuando-se a derivagac de segunda ordem da inten



'sidade, se chega a equagano: -

2 3 .2 t i 2
dt t £
] 3 3
I t2
ou, substituindo-se o valor de IU por ] j.
: sen .
G 1 2
E‘——2='I.['—2'—2+' 5 - 1 » £f7.48)
dt J £ sen‘t, t.t t,

3 Jed

onde I, et sao respectivamente, a intensidade e a posigao
correspondente ao j-ésimo maximo.

Substituindufse'tj na Eq.'f?.iB), por seus_valoreé
numéricos. que satisfazem a cendicgao ﬂe gue I seja um maximo,

t=tgt, se obtem:

[N g
H
]
| o]

e entao
2 . y
AT = - I.(AY3, : . : (7.19)
13 o }
';EntretantDIU'erra na intensidade pode ser dado em
fungao dq'errd estat{stico relativo nes contagens da intensi
dade, Gp; dado pela Eg. (7.3), e neste casc
AT =0 I, |, | | I (7.20)
pJ . ' : _

" Das Egs. (7.20) e (7.18) se tem -

-_tat} . ='ﬁ§ . ' ' o (7.21)



ﬁesde gue

..'='.l |
t1j wfeij N1

e de acordo ccm a Eq; {3.20)

Ad*  Big
“d¥  Th” ’
entap
: . Ad*
= ’ [
tyy T Th' Sge N .
e da Eg. {3.12]
= (AR ‘
& = hINIdy « g ,
0O 0O 0
.se ohtém
o rAg% S |
‘t13 TAdT e .
Portanto
(At), . = mha*(2®) ¢ = /oo o,
- de oﬁde;
. tef
Ae °YB .
2= = —_— .2
e Crp d Teld _(7 2)

- Substituindo-se na equagao acima a expressao de e

- dada pela Eg. (3.22), obtém-se o erro relativo em e, em fun-



gac do erro estatf{stico relative nas contagens de intensidade:

Yo
bde _'p_ :
= 7 . (7.23)

Da Eq. [7.23), se conclui que erros menores sao co
metidos na medide da espessura, gquando se toma pilicos secundé
rios de ordem mais alts, desde gue QJ € maior, mas se faz ne
cessario acumular um grande nimero de contagens, para que o
erro estatistico, Up' seja desprezfvel. Por esse motivo a Ta
bela 7.2 mostra exatamente a tendencia contraria.

Os erros relativos cometidos na medida da espessu-
ra, atraves des medidas das posicgoes de cada pico lateral ng
ram calculados pela Eq. (7.23) e estao listados na Tabela

7'2.

0 erro gquadratico médio é dado por

n 2
g, e
|ae |2 = DN N | , (7.24)
3 -1 2 7
5=1 Qj m

onde n € o nimero de picos secundarios em que foram feitas as
medidas.

Para o5 cinco primeliros picos o erro guadratico mé
dio relativo na medida da espsessura e 0,37% e o0 erro absoluto,
2,3 ﬂ,que € da ordem de uma camada atomice (2,355 R) e para
os oito primeiros picos o erro relativo € 0,41% e o erro absc
luto é 2,580 R.

E interessante observear que a vantagem, que a pri-
meira vista, pareceria ser obtida, aumentandec o nimero de mé
ximos secundérios observaveis, € na realidade perdida por
causa da baixfssima intensidade dos Oltimos maximos, o gue

leva a uma péssima estat{stica de contagem neles,piorando a precisao.

- 89 =



TABELA 7.2

Erros relativos no_célculu da espessura

picos laterais ele
1¢ 00,0026
2¢ 0,6030
3¢ 80,0033
49 ¢,0037
5¢ 0,0038
g° 0,0045
7¢ 40,0046
B¢ 00,0047




7.2. Conclusoes

(1) A espessura de um filme fino foi medida, neste
trabaslho, com um erro relaetive de 0.4%, que para o filme usa
do, & da ordem de uma camada atomica. Esta precisac e muito
maior que aquela encontrads ne literatura, em medidas de es-
pessura por qualguer outro método, mesmo os gue tem alguma se
melhanga com o usado neste trabalho.(ql'(17] Isto fol devido
a optimizacac das condigdes experimentals, tanto do ponto de
vista das condigoes de medida, como da estatistica de conta-
gem, resultando numa curva experimental com resolugao muito
maior que a dos trabalhos supre citados, e ainda, a excelen-
te precisac obtida na curva desconvolucionada {vide Tabela -
7.1).

(2} 0 valor médic quadratico ds transformeda &
0.,026,incluinde os Gltimcs pontos gque contém implicitamente
erros altos. Excluine>y os Gltimos seis G(Gltimos pontes. esse
erro € de apenas 0,025, 0 erro médio quadratico da curve des
convolucionada € de 00,0017, e se excluimos os seis (Gltimos -
pontos obtemes 0,0016. Estes valores podem ser ccnsiderados
como exXxcepclaonalmente bons.

(3) Encontramos expressoes para o calcule dos erros
das trensformades e das intensidades da curva desconvoluciona
da e provamos que sao independentes dos pontos em gue estao
sendo celculadas.

{4) Foi desenvolvide um método simples para arali-
sar a variagao do nimero de celas na diregao da espessura do
filme. Fica estabelecido, assim um novo métodec de medida de va
riagao de espessura de um filme fino. No caso analisedoc en-
controﬂ—se gue o filme fino era uniforme em 99,5% de sua ex-

tensaoc (vide Tabela 6.2).



APENDICE

Programa para desconvolugado pelo método de Stokes

COMPLEX K(6903,4¢500),YIS(6203,RNS5(609)

CaYpPLEX A(ﬁQOJpﬁfbﬂﬂ),F(&JOJ,gtﬁoo)

COMPLEX ESPY,E5P2

REAL £RC6YI) oKI(5IN)LHR(HBIN)HI(600)

REAL wl(b0d)

REAL TA(H630),TH(630),7C(600),TD(600),IF(600)

REAL TE(690),TG(693),Td(H00)

FAUIVALENTE (K(202),TA(200),Tp(b00) ), (HIE00),TC(HI0),TD(H0G))

EQUIVALENCE (KI50600),T2(n03),TF(H500) ), (RNS(620),TC(020),TH(60D))

LOGICAL¥1 an(?)

TUTEGER KeX1,iit, Y10y

KROJY,, ARCII2THTENSIGAUES DE ReX DIFRATADAS,MEDIDAS

EAPERIVERNTALMSN PR, PaRa ANSULOg MFHUORES P MATORES SUE TO,RESPECTIVAMENTS
| TUMALNDO - SP A DRIACM NO 4AXTIAQ DE DIFRNCAQ,
| XIS(4) £ BNS{AYaTABSEFOIMAUAS OB FOYRIER pO FILUE FINJ PARA

VaLUOREZS ANGULNICE #MzHIRES £ MaIO0RES Q'8 T0,RES5PECTIVAAUEATE

BLH}LB0(HISTRAJIF, U8 FOJRIER pa AMOSIA pADRR]D, PARWAE VALQEES

AdGULARLES MlJRES B MAIORES QUE TOLRESPECTIVAUENTE,

F(H)3CHISCARFICTIINTES DE STNRES PARA VALGRLS

D AZIGULOS AFORES © JAIORES QUE TO,RLSPECTIVAIMENTE,

ASNUSZRO TOTAL OF IJSTIRVALOS xhA cukvh DA AMOSTRA CoLU=dpprvEDd,

X1=H04ERO TOTAL DE INTERVALDS Wb CURVA Da AMOSTHA PAURAD,

0U SEJALNU%ERY DR IRTORVALDS ATE ATINGIE @ BAKGROUND,

N1=JUSFERO DE HAAMONICUS, ‘

ALECOMPRIMEAT) DR ONDA DA RADTACAD USibr,

IT=URVEY DO DIC J€ OIFRACAQ (HKL),

TOSANZULO PE BRAGGCORRESPUNDERTE A pOIICAC DO PICD

DA vtsTRIuUICAu DI THTIENSIDANE,

T1,T2=22:680UL03 DF RRAGG CORURESPONDENTE A8 poSICHOES NA DISTRIBIICAN

DA IHTENSIDADE ONDE ATINGE O vALOR pE RACKGROUND,

DENMIZA*Ad, 0UDE ANSAL/Z{4¥ (3T4(T72)=3100T0) )

A1,AD,R2=FATIRES DE ESPALUHAMEYTO ATOMICOD.

PI=3.1415995

ARITE (6,5900)
00 FOWRAAT (2X, '"FAZ-3E CORRECAD nE STOXKESZ (T 0U FY?')

READ (5,5901) ADCIY,ADC2),AD(3),A0C4) ,AD(5)Y,AD(6),AD(T)
01 FJRHAT (TL1)
| WRIIE (6,3002) Ap(l)
;oz FORMAT (6X,L1)

L1=y
READ (5,5903) #L,IT,Ti.70,72
04 FURMAT (¥3,.5,14,3F8,3)
; READ (5,5903) X,X1,31,82
04+ FORMAT (4I)
Ti=T14PI/180./2,
TORTO®PI130,/2,
} T2zT2%Pi/180./2,
} AA=AL/C A (STN(T2)=SIN{TO}))
; Y=y /2+1
| IF(R.E0.X1) GU IO 119
Yi=X1/2+18
Y=Y1
9  WRITE (6,5095)
05 FURGAT(2X,"AS304F«SE ST4ETRIA (T QU F)??)
WIRITE (68,5032 an(2)
Nd wdon Ts1,Y,4
READ (5,5300) KROID,KRCI+1),Kp(I+2),Xu(T4+3)
‘Ou CONTTUE
IFCeNUT AD?2)Y GO TQ 200
no 6902 l=at,¥

| ez -



HRIII=KR(T)
002 CINTINUE
GO T0O 202
no CONTINUE
D1y 6031 I=t,¥,4
READ (S5,5900) HRCeI)Y, HROI+§)Y,AR(I+2),HP(I+3)
01 CUNTI:HIE
2 CoONTINUE
W0  FORJAT (4F7,0)
DO 61 I=1,Y

KI(I)=0,
HI(1)=0,
Al CONTIHUE
: 00 bR2 I=1,Y
; K(I)sCHMELX(RR(T)LKICTI))
HOI)=CHMPLICAR(T) »HICI))
#? COdTINIE
WRITE (b,5037)
*07 FORYAT (2%, 'FaZ=3F COARRECAg DE BaCHGROUND (T 0U F)?')
1 WARITE (6,58922) ad(5)
- IF (.490T.ADCS)Y GJ Td 205

CALL 32999 (X1,Y,R,neKe,XI,dR, HI)
5 WRITE (n,3008)
03 FORMAT (24, 'Fa2=SFE CORRECAQ GEQWMETRICA (T DU FI?2')
) WRITE (H,5002) an(s)
i I¥ (0T .ADRCRYY <0 TO 229
’ CALL 52709 (TiaTO, T2 X0 e D1;00,D2,K,B,¥F, KI,HR,HT)
§9 CONTINUE
: IF (30T.an(?))Y 3 10 210
8 CALL 3320(Y,H,%,A0)
0 CALL 3500 (H,KeaD, Y, X XI5, BN, N1,AN, D)
0 Li=L1+!l
. I¥ (Li. GY. 2) gn Tg Y52
!o CONT TUYE
Dg 7932 J31,91
A¢dysxIscen)
’ B(J)=Ry3(I)
%2 CUNTIUNE
GO T 60
-% WRITE (6,500%)
Q? FURMAT (2X,'CORRICAD DE STOKES 1Y)
5 WIITE (6,3010)
pu FORMAT (33,'A,G 15X e 'L{ANGSTR)"»5Xe2C'COS + 12X, 'SIN',12X))
1 D3 975 U=zt.Hl
' Flay=XI15C3y/a(¢4)

j  GINYSRNSCUY /A (V)

' IF(H,6T.1) GO TI 3975
B F1=F(1)

6 CONTINUD

FIN)=F(Y/FL
G(uy=GI/ri
T=l=~1

WRITF(6,5012) YT»DCHY,F(N) ()

;E FOPMAT (24, 13,2%,2(534.7,24))
CONTIUY
4 WRITE (6,50113) .
%J ' FORMBTL2X, ' 38R TATENSIDADES CORRIGIDES POR STORKES(T DU FY?T")
; WRITE (%.5202) ADCH)
IF (G01Y,abgayy oo TQ 2289
ku WRITE (6,5011)



FORAAT (SK, ' I o134,V IAT(D) T, 25X Y INT(Z) )
Dy 2270 J=1,7
K(J)=(%.,2,)
H{J)=(0,,02.)
D3 2219 H=2,N2
ZIFLOAT((i"1)4(J=1))
ARGs2 ,#PIZ/FLNDAT(X)
ESPLI=CHMPLLI(COSLARG) ,,SINCARGY)
ESP2=CHPLX(COSCARG)Y =5 (AR:))
K(J)=K{II+F (1) #C8P2+G(N)I*TSDL
H(J) =i (J)Y+F (H)#ESPL+G(4)*TSp2
CINTIANE
K{Jd)=rk{s+F(1)
H{J}=d{J)1+5(1)
JT=J=1
WRITE (56,5015 J7,X(J0).40J)
FORHAAT (24, T4,20.4(R14.7,2X))
ConTILJdYE
SToR
Eib
SUMRROUTIVE 8300(Y,H,%X,AD)
CUMPLEY K{620D)Y e ,H(820)
LOGICAL*®1 AD(T)
I9TEGER Y
FORSAT (2X,3(214.7:2%))
WRITE (6,109) _
FORMAT (24, YQUFR 3AIDA DAS THNIENSIDADES COPRPRIGIOAS (T U F3?')
WRITE (5,101) ADCY)
FUORSAT (8X,1:1)
WARITE (6.102)
FORMAT (SXs'J3V,134,'T4T(D)?, 25X, "INTCEY ")
Hi=ii(1)
nag 385 J=14,Y
K{J)y=x¢Jy s:d4
H{J)}sd(JY/HY
JraJe-l
WRITE (0,104) JT,R0J),4H{J)
FURAAT (2X,1I4,4¢c14_7,2X))
COuTIHUE
RETIHH
EXND
SUBROUTINE S5509(3,K,hD,7,X, 513, RNS,41,AK,D)
CALCULD DA TRANSIFORHMADA
I4VPEGER 7
INTEGER K,d1
COMPLEX k{640),:1{00),XI5(603),RNS(L00)
CUMPLEX FiPlses502
REAL D(6IM
LOGICaLsl An(7)
INTEGER ¥
PI=3.14159324
DI 837 M=1,:M1
XISCNIZ(0,00.)
RiS(NIZ(0,.+0.)
D{NI=(H=1)eas
D3 160 J=2.7Y
ZEFLOAT( =] )wcJd=1))
ARG 2, &PTwZ/FLDAT (X))
ESPYI=CMPLX(CUSCARG),SIN(ARGY)
EuP2=CHPLAI(CO3CARGY,, =311 ARGY)

-~ 94 -



XIS(N)=XTI3CU)eK(J)#SSPi+H(JIYy#ESP2
RNS{N)ISRNS () +K(J)HRESP24H{J)*ESP Y
%0 CONTIHUC
XIS{NI=SXISt:D)+¥ (1)
KNS(NIZHRNS () +d4( 1)

130 CONTINUE
WRITE (5,100)

10 FOR4AT (2X,*2UFR 3AINDA DAS TRAHSFOR 'ADAS (T OU Fy*)
WRITE (5,1041) aD(3)

1 FORMAT (6X,L1)

IP (.A0T.aD(3)Y GO T 30D

DO 359 =i, it

NT=zi|=1

WRITF (o0,103) NT,00N ,XIS(NYLRASCN)

34 FORAAT (2X,32,.(834.702X)44(E143.7,2X))
;0 CONTIHUE
LT CONTIAUE
: RCTUR:
Enl
SUBROUTINE $2590 (X1,Y,Ked,KR,KI,HR, HI)
CUMPLEL ¥(00))ati(a03)
TAaTEGer ¥y
REAL KR(622),UR(£00)
REAL KI(603),4T(63M)
REAL r5,H5,115,475
! TRTIZGER ¥
. RZAD{ 3¢ 3YDIKS, A5
jo  FoRMAT (2%
: A= (K5=5) /¢
1 MOs(KS5+:15)/42.
7 No 2531 I=1,Y
I0=I~={

KACIYSRH{II»LA5¢5+4.15)
HREL)=dR{T)={45=A5213)
IF(RR{I).LT,De) KR(1)=0,

IC(AR(CT) .[JT.Q'.‘ HN(I):G.

! K(L)=CHULXCKRC(Y) »RECT))
¥ HOT)=CANMLACHRCT) e HICTY)
81 CONTINUE

RETJRN

EqD

SUBRUUTINEG 52700 (T1,7T0,T2,XYeD1,D0,22,X,H,KR, KT, HR,{])
COMPLEX H(600),X(nd2)
REAL KR(60D)KI(60D) s IR(60DY,HI(690)

REARD (3,190) Al1,Ad,a2
" TATEGEP X

THTEGEZR ¥

0 FORAAT (3F19.3)

. DI=A w28 (14 (COSCTIY Y42 2) /7 (3IN(TL) )Y 2,

DOSADE®2% (14COS(TNI%22YI/(STInLT0)) /2,
D2=SA24x ¥ (1P (CNS0T2))xu2Y 2 (gIN{T2))/2,
WRITE (0,191
it FORUAT (23, 'FATORES DF Z0aRgCAD AYGILRER')
WRETE (5,102 21,00,D2

R OFURAAT (28,'D3=2',6£14.742K,'00="+EL19,.7,2%, D234 ,E14. 1)

‘ Do 2415 T=t,¥

I5=f=)

KRCTISKRO(II/Z(LU4T5#(D1=Di)#2/y)

: HROLI=SHH{IY (O T34 (D)2 /)
KCIISCMPLACKE L) XI(T )

; H{IYSCUPLLCHRCT) 4 HICI))

CONTIJUE : )

RLTUR
Eq0
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