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~-RESUMO -

Neste trabalho descrevemos a teoria e a construgao de
um Elipsdometro Fotométrico Automitico e a sua aplicacdo a medida
das partes real e imaginaria da constante dielétrica dé um filme
de ouro em todo espectro visivel.

0 instrumento € controlado por um microcomputador que
também & usado para reducgdo de dados.

Incluimos também uma discussio da precisao e sensibili-
dade do instrumento, mostrando também como os.resultados das me =~

didas sao independentes da intensidade da luz incidente.

~ABSTRACT -

In this work we describe the theory and the construction
of an Automatic Photometric Elipsometer and its application to
the measurement of the real and the imaginary part of ' the
dielectric-constant of an Au thin film over the visible spectrum.

The instrument is controlled by a microcomputer which
is also used for data reduction.

We also include a discussion of the precision and the
sensihility of the instrument, showing that the results are inde-

pendent of the intensity of the incident light.



INTRODUGCAD

A elipsometria teve recentemente grande desenvolvimen-
to com a automagac do processo de medida.Existe um grande ndmeroc
de trabalhos publicados, tanto sobrs as aplicagoés'do aparelho
quanto sobre sua otimizagéa.

Pafa uma introdugao 3 slipsomstria, o infcio deste tra
balho d& uma nogdo basica do que seja um elipsdmetro, mostra a
representagac matematica da onda 2letromagnética e dos elementos
dpticos do aparélhu.

Vem a seguir a natureza da medida a ser realizada, a
'instrumentagéo agptica necesséria, a classificagao dos aparelhos
de accrdo com“é optica Que utilizam e uma compéraqéo entre eles.

Temos a anélise da luz polariéada através da Transfor-
mada de Fourisr e a redugao ds dados. Issc para o elipsometro
construidoc : gue tem anaiisadar.rodando; Sao obtidas as eguagoés
elipsometricas,

A descrigao do aparelho acompanha o feixe de luz, mos-

tra a mecd3nica e a eletrdnica envolvidas em cada elemento Gpti-

0 final dé trabaiho mostra a andiise de um filme fino
de guro e os resultadeos obtidos.

As referéncias naoc estao numeradas da maneira usual. A
numeragao mosira a ordem dos trabalhos a serem.lidos por guem de
seje um conhecimento maior deste tipo de elipsometro.

Nao & objetive deste trabalho a aescrigéo minuciocsa da
mecanica ou sletronica envolvidas na construgao. Também nao con-.
tém algofitmos e descrigao profunda da parte.computacional. Esta

descrigao sera feita em trabalho a ser publicado.
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-ELTPSOMETRTIA-

‘0 QUE E ELIPSOMETRIA:

Como definicao grosseira, podemos dizer que a elipso-
metria é uma técnica para medir o estado de polarizacio da luz.
Mais'f definidgmente, podemos dizer que a elipsometria nos da
~a informacdo de como um sistema Optico modifica um estado de po
larizacao.

O principio de funcionamento de um elipsometro esta
na mudahga do estado de polarizacao que um feixe luminoso sofre
quando interage com a matéria.

Se medirmos o estado inicial e final da polarizagao
da luz, quando da interagao entre luz e sistema Optico, podere-
mos chegar a lei de transformacdo da polarizacao (por esse sis-
tema Optico), através da matriz de Joneé (ou ainda de Muller).

Poderemos estudar o processo interno do sistema {ou a
‘mostra) através do comportamento externo que sera obtido com a
matriz de Jones (ou Mullgr)%o

O diagrama do arranjo operacional de um elipsdmetro

genérico &:

Fonte Polari- N Sistema | N Anali- Détetor
zador "I estudado sador

A

Uma fonte produz luz bem colimada, monocromadtica ou
quase monocromatica; a luz passa através de um polarizador, que
nos da o controle sobre o estado de polarizagido que incidirid no
sistema a ser estudado. A seguir a luz interage com o Sistema
estudado, sofréndo uma mudanca no seu estado de polarizagao. En
tao o feixe de luz passa através de um polarizador/analisador e

atinge um fotodetetor.



Assumimos que a interagao da luz com a matéria & 1ing;'
aT e conserva a frequencia. -

A mudanga do estado de polarizagao da luz na intera-
cdo com a matéria ou com o sistema.estudado, podere dar por um
dos seguintes processos ou.combinagéo deles:

a)Reflexdo (ou refracao): quando a luz & refletida -~
(ou refratada) na interface entre dois meios opticos distintos
com mudanga abrupta no estado de polarizagao.

b) Transmissdo: quando ha uma mudanga continua enquan
to a luz atravessa um meio que apresenta anisotropia optica (re
frativa, de absorcao ou ambas).

c) Eséalhamento: quando uma onda luminosa atravessa
meios com inomogeneidade espacial no indice de refracido, causa-
da por centros de espalhamento_como aerosol e emulsoes. Aqui te
mos uma mudanga significativa na colimacao do feixe incidente ,
pois o espalhamento se di num largo range de angulos sdlidos.

Portanto, dependendo de qual dos modos de interacado
acima prevalega na modificacao do estado de polarizagao, tere :-
mos :

a) Elipsometria de superficie ou reflexao.

b) Elipsometria de transmissao. (Polarimetria).

c) Elipsometria de espalhamento.

A Elipsometria de reflexao €, reconhecidamente, uma
técnica importante no estudo de superficies:e filmes finos, des
de o tempo de Drude’'Dentre as muitas aplicaceces da elipsomefré
a.'de reflekﬁo estao: medidas das propriedades oOpticas dos mate
.i- . e sua dependéncia com a frequéncia; os materiais podem es

. na fase liquida ou solida, podem ser isotropicos ou aniso-

tropicos, e até filmes finos.



Podemos estudar os fenomenos de superficie que envol-
vem o crescimento de filmes finos partindo de uma sub camada a-
“tomica ( por oxidagéoﬁ deposicao, adsorgao ou difusdo de impure
zas ou remogao das mesmas); também podemos fazer medidas de fa-
tores fisicos que afetam as propriedades 6pticas tais como cam-
po elétrico e magnético, "stress' e temperatura.

A elipsometria de transmissdo € importante como méto-
do-analitico de fisico-quimical?’Faz medidas o em amostras (gas,
1iquido, sdlido) da rotacdo Optica natural (OR) e dicroismo cir
cular (CD), birrefringéncia linear (LB) e dicroisme linear (LD)
e mals comumente, birrefringencia eliptica (EB), anisotropia op
tica induzida como fotoelasticidade, efeito Faraday),Kerr e /
Cotton- Monton, éntre outros. |

A elipsometria de espalhamentéstem largo uso: Aplica-
¢ao industrial na medida da densidade e distribui¢ao de tamanho
ou pérfﬁnﬂas em SolugaeSVCOléidais e aerosol; aplicacoes meteox

roldgicas; temos também aplicac¢Oes na astronomia.

0 termo Elipsometro comegou a ser usado por Rothen®*
como um instrumento optico para medida de filmes finos por

reflexao de luz polarizada.

FORMULACAO MATRICIAL DE JONES:

Vejamos como uma onda plana TE monocromatica que inci
de em um sistema Optico nac depolarizante, sera modificada por
esse mesmo sistema:

Sejam dois sistemas de coordenadas cartesianas coloca
das, respectivamente, logo antes e logo depols do nosso sistema

t

optico (x, y, z, para antes e x', y', z

, para depois). Estando

o primeiro sistema (x,y) perpendicular ao vetor de Poynting da



onda incidente (k) e (x',y') perpendiculares ao vetor de Poyn-
ting emergente (k').
Teremos entao:

E = T E + T E
x' 11 x 12y

r - o - .
E T T [
x! 11 12 X
E T T B
vy’ 21 12 y
- A e w L -
ou:
- -~
E = T R
X‘ ,y'l X,y

onde T & chamado matriz de Jones do sistema 6ptico,
séndo os elementos Tjj , em geral, complexos.

Assim expressamos a lei de interacaoc entre uma onda
incidente e o sistema optico:comc uma transformacac matricial
linear da representacgdo da onda de Jones.

A matriz de Jones & fungio:.

(1} do sistema Gpticolem consideragﬁo

(2) da frequencia da onda incidente

(3) ﬁarorientagéo do sistema optico com Tespeito a on

da incidente.

(4) de localizagao do sistema de coordenadas de entra

da e saida z=0 e z'=0 respectivamente.



(5) orientacao azimutal das coordenadas (x,y) e (x',y")
em relacdo a onda incidante e emergente.
(6) da onda que esta sendo observada, se mais !de uma on

da for gerada pelo sistema.

Se ao invés de um Unico sistema 6ptico, tivermos um con
junto deles, faremos o produto matricial colocando, sempre a es -
querda, as matrizes que representam cada sistema Optico, como se-

gue:

_“Al}eracaq de umg onda luminosg por sistemas obtlcos

E; Ef E{ EY EN E,
_— TI o Tz . 3t s E————— Tﬂ-! —_— TN —_—
S, Sy

5, Syt

. 3o os vetores que representam a onda luminosa, S5, sap ©OS
T sistemas opticos e T, sua representagao matricial®
= 3

Einter = T1 Eij

E = Ié Einter = 2 T‘l El
portanto:

Eo = 2} e T2 T1 Ei

Sistemas Opticos Basicos

Veremos agora a interacgao da onda luminosa com alguns
sistemas dpticos basicos e sua representagdo matricial.
| Quando a onda luminosa percorre um espago d dentro de
um:material isotropico, sendo * o comprimento de onda e n o indi-
ce”de refragao do material, ela sofrera um retardo igual a 2mnd/ A
o N 5 Coditonm one
. g3 and/r | rEX

é‘] Zm. Tld/ A

4, y L



Esse sistema é chamado retardador isotrdpico ("isotropic

retarder" ou ''phase plate').

1

Uma eonda luminosa ( ou sua compenente ) atravessa um sis-
tema Optico birrefringente (linear e uniaxialmente), numa diregao
perpendicular ao seu éixo Optico. Se a onda estd linearmente pola-
rizada, numa diregao paralela ao plano de incidencia, experimenta

ra um indice de refracao n_ e viajara com velocidade c/ne , onde

e
c ¢ a velocidade da luz no vacuo. Se a onda estiver perpendicular
a anteriocr, o indice de refracao sera n, e a velocidade c/nO . B

)

o © N sdo os chamados Indices de refracao ordinario e extraordi

nario respectivamente.
~ ‘ .

o3 2 mned/ A 0 ' E

3 2T ngd/ -

- . =

Se nesso sistema Optico absorve parte da intensidade ou
ainda, absorve de maneira diferente a intensidade da componente pa

ralela ao eixo 6ptice do que a perpendicular a ele, temos:

" e 4 . o . . - r‘ o
E_, e~J 27 dng/N ~27 dke/) 0 I' g
X . x
= -3 2 ndn /. -7
Ey\ 0 NS of N g2 mdko/ 2 E,
b . L .J | ]
ou ’
e .. - -
Ex' Py e 1 0 Ex
0 102 E
i B .J




onde: Pl = o2 dke/
; n e-z% dkg/ A
2 ko’ ke sao os coeficientes de
‘ _ extincdo ordinario e extraordi
8 = 2 7wdn./A - . . -
1 el ™ nario, respectivamente.
8 5 = 2 mdng/x

Temos ainda materiais que tem poder rotatdrio optico, por
serem opticamenté ativos. Sendo sua atividade Optica natural ou in-
duzida. |

Sua representacio é:

’cos(@,d) sen( o d)
T = e—j 27 nd/y |
~sen(atd)  cos(o d)

~ -

Polarizadores;

Dentre os materials encontrados na natureza, um cristal
que apresenta alta birrefringeéncia é a célcita. Sabemos entao que
qualquer superficie lisa de calcita & um polarizador. Sempre tere -
mos dois feixes polarizados emergindo do cristal de calcita. A luz
emerge em poﬁtos ligeiramente distintos com luz linearmente polari~
zada com diregoes mutuaménte perpendiculares. Mas, a menos que 0
feixe incidente seja muito fino ou que o cristal de calcita seja
muito gf;nde, os feixes emergentes estardo praticamente superpostos.
E na regiao de superposicao nZo ha polarizacgdo, pois as duas ondas
emergentes somam-se sem relacao de fase sistematica.

Para superar esse problema, podemos utilizar o sistema in-
ventado por Glan-Foucault . Temos duas pecas de calcita em for
ma- de prismas com um angulo de abertura de aproximadamente 38,50.?

Estao cortados de maneira que o eixo geométrico do prisma seja para-



lelo ao eixo Optico. As pecas se unem de modo que o lado maior de

cada pega figue separado por uma camada minima de ar quando forem

raio

colocados juntos. : ordindrio

o

/L

o Diregdo do eixo optico

raio extraordindrio

Temos que, quando um feixe colimado de luz nao polarizaf
da atravessa uma face do prisma (em um ponto.normaly a superficie)
decompoe-se em dois feixes chamados ordinario e extraordinario. Da
do o angulo de abertura esqolhido para o prisma, um dos raios so -
fre reflexao total, enqﬁanto 0 outro atravessa elé transmitiao.Co—
mo a calcité € transparente desde 2.300 R no ultra violeta até 5
microns no infra vermelho, e o polarizador de Glan -Foucault & cons-
tituido somente de calcita, ele pode ser utilizade em uma escala
espectral bastante larga. Tem-se, porém, o inconveniente de que a
luz deve incidir eﬁ um ﬁngu}o maximo de 7° com a normal.

A diferenga entre este polarizador de Glan-Foucault e o
de Glan-Thompson & que o de Glan-Thompson tem um cimento transpa -
rente de Indice de refracao menor ou igual a 1,485, unindo os dois

prismas.

raic
ordill'!drio -
//Aw Balsamo do Canada
o A
n = 4 ] 6 5 5 4
a]

reio extraordingrio
Z e

o Dire¢do do eixo optico

Na figura, a espessura do cimento esta exagerada,

o cimento utilizado € o Balsamo do Canada



Elipsometria: (natureza das medidas, instrumentacio op-

tica, classificacdao e comparacao entre

aparelhos).

0 que iremos medir com a elipsometria & algum aspecto -

( fisico, Optico, elétrico, quimico, etc. ) de um estado, de uma a-

mostra ou sistema 6ptico. 0 que estaremos medindo & a relacdo en -

tre um estado de polarizacao que incide e um que emerge de uma a-

2
mostra.”®

ca:

Existem cinco fases distintas em uma medida elipsométri=

(1)
(2)

(3)
(43

(5

prover um estado de polarizacao incidente.
interagi-lo com.o sistema a ser medido ( reflexao ou
espalhamento ). |

medir o estado de polarizacao que emerge.

determinar o conjunto de parémétros que descrevem 0
estado de polarizagao ( AA,ﬂP ; matriz de Jones ou
Muller )

inferir o estado { fisico, ... , etc. ) do sistema

que estamos estudando.

0 que precisamos entdo para um elipsdmetro € transformar

uma fonte de fotons em um gerador de estado(s) de polarizacao, &

os detetores em detetores de estado de polarizagao. E a maneira

~disso ser

feito € que ird classificar o elipsometro construido.

Os elipsometros. podem ser:

de zero ( "null ou compensating instrument' }

Fotométricos ( "intensity-measuring instrument" } -

( ou radiométricos, quando opéram fora do visivel ),

Pulsadoes
Spectroscdpico

‘Cutnos
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Assim classificados, vejamos os arranjos possiveis para
a determinacdo do estado de polarizacao. Bstes arranjos tém como
componentes: analisadores; retardadores; moduladores de azimute. ;
moduladores de fase ¢ depolarizadores ( %coherence removers' } qué
juntamente com o detetor}determinam total ou parcialmente o estado
de polarizagdo. A medida de polarizagdo & completa:se medirmos o
- vetor de Stokes S= (S@, S1. Sz, 83) a partir de um inico sinal
detetado. Sendo que SO pode ser medido absolutamente ou nao, depen
dendo da maneira comg_o detetor € calibrado.
Estarémos usando a converngdo proposta na Gltima conferén
‘cia de Elipsometria.”’
.Dentre 0s sistemas que usam elementos Opticos rodando -
{ chamados RE = 'rotating - element'fj,a fim de modular o sinal a
ser detectado, o sistema que tem um analisador rodando ( 'rotating

analiser' ) € o mais antigo e mais simples. A intensidade que atin

ge o detetor, varia com o azimute do analisador segundo a equacao:

21 = a, + a, cos A + ?2 sen 2A

Os tres coeficientes dao uma determinacao parcial do ve-

tor de Stokes:
S={a0,a2,b2,83}

Determinando, portanto, somente tr8s dos parametros de
Stokes; se colocarmos um retardador ( 'retarder' ) com angulo de re
tardamento € , com o eixo ripido alinhado com o eixo de referéncia
x . Dando agora 5, como‘Szcos O Szsen d , uma segunda medida fei

ta com J = 90°, nos di uma determinacio parcial do vetor de Stokes:

=
S:{ao,az,sz,sz
Ndao colocando o retardador, a aplicacdo espectroscopica -

do R.A. & limitada pelas caracteristicas de transmissao do analisa-



it

dor e da sensibilidade do detetor.

Se utilizarmos um analisador rodando e um fixo, teremos
caracteristicas semelhantes a um R.A.; diferindo no fato de ter =
mos duas frequéencias no sinal detetado; dado o segundo polariza -

dor, o detetor vé luz com um inico estado de polarizacao.

2
Al = a, +n§§ ( a,, C€OS ZnA + b2n sen ZnA )

. . - - fs)
Assumindo que o analisador fixo esta colocado a 07 ,

temocs
S ={ao -2y 2 (ay - 2, * 220 0,4 (2 ¢ by, 53}

Uma aplicacac desse aparelho € a espectroscopia (de po-
larizagao) nd infra-vermelho, onde sdo dificeis as medidas de in-
tensidade.

Podemos ter um compensador rodando e um analisadér fixo
( RCFA = 'rotating compensator + fixed ahalyser‘ ) gue nos dardo
o mais simples arranjo, que nos dao a determinacao, de uma SO vez

dos quatro parametros deStokes. Seja C o azimute do compensador:

2
21 = a  * > (azn cos 2nC -+ b, sen 2nC)
: n=1
Se o compensador for uma lamina de quarto de onda e

2
de 21 = ag +n§1 ( a,, cos ZnC + b, sen 2nC )

tiramos: § = iao - a, Za4 , Zb4 i bz}

A determinacao de S fica mals complicada quando o com -

. R is
pensador tem 1mperfelgoes.



Temos a seguir dois quadros comparando os elipsometros
RE , os parﬁmetros determinados e as'caracteristicas, dando numa
idéia do que & hoje a elipsometria. Sdao somente elipsoémetros RE,
e suas iniciais Significam:'

R.A. - Rotacao do analisador - Rotating Analyser

C A
SN N Detector

e ooy

R.A.F.A. - Rotagao do analisador + analisador fixo - Rotai-
ting Analyser + Fixed Analyser
R.C.F.A., - Rotacao do compensador + analisador fixo - Rota-
ting Compensator + Fixed Anﬁlyser
R.C.A. - Rotagao do compensador e analisador ~ Rotating
Compensator + Rotating Analyser
R.C.A.F.A. - o anterior + analisador fixo
Flipsometros RE
A
— Detector R
N ._ o
(a) RA ®J
‘ _ A A '
" Detector ®
— ]
(b) RAFA o | .
C A -
N Detector ¢ o
j @
};] o
{c) RCFA o

[

(d) RCA % L___

C A
VY Detector

NN ] |

(e) RCAFA o

[ -]



Caracteristicas do Elipsometro

Nimero de  Elipsometro Elementos Estado de Sinal processa-
elementos completo Acromaticos  polarizacdo do: analdgico,
varidveis ou autocali  constante digital ou
brados detetada hibrido
RA 1 a, d, h
RAFA 1 a, d
RHFA 1 a, d
RCFA 1 X a, d
RCA 2 X sC a, d
RCAFA 2 5C X a, d
RDFEA 1 a X a, d
OA 1 x a,
OCFA 2 X X a,
OCA 2 sc X a,
PM 1 X a,
DPM 2 X X a,
Nota: A: analisador . H: lamina de meia-onda
C: compensador 0: oscilador
D: depolarizader DPM: PM duplo

PM: modulador de fase R: rodando

F: fixo



ANALISE FOTOELETRICA DA LUZ POLARIZADA

Sabemos que a luz polarizada pode ser definida por um
conjunto de pariametros, por exemplo, os parametros de Stokes; ou
entdo, outros conjuntos.de parametros poderao ser usados, como:
grau de pdlarizagéo, azimute e diferencga de fase. Qualquer con-
junto de parametros pode ser relacionado com o outro conjunto,
ou seja, um conjunto pode ser representado em fungao do outro.

Devemos lembrar também que o estado de polarizagao da
luz mais provavel & o estado de polarizacgao elipticid. Na repre-
sentac@o da esfera de Poincare, os estados de polarizacdo circu-
lar ocupariam os pélos, a linha do equador estaria ocupada por
estados de polarizagao linear, sendo que o restante da superfi-

cie da esfera serd utilizado para representar os estados de pola

. -~ - - 28
rizagao eliptica.

o .
[

e e n,_#-__i_;‘,_,,AA_.__

. ESFERA DE POLNCARF



ELIPSOMETRO FOTOMETRICO AUTOMATICO

Temos dois tipos de elipsdmetros fotométricos, e essa
divisao se faz de acordo com o tipo de deteccao do estado de po-

larizacao refletido, usado pelo aparelho . Uma maneira dessa de-

— . - . . . 28
teccao ser feita e usar um elemento piezzobirrefrigente como mo- /

dulador; outra maneira & utilizar um prisma (polarizador) rodan-
do’ Os dois tipos tem grande precis§o§¥mas o que tem analisador
rodando’é mais simples e relafivamente insensivel ac comprimento
de onda utilizado%’quando se faz a varredura'?

Como as equageoeés eiipsométricas sao complexas, a utili
zagao de um computador para a redugao de dados, assim como a aqui
sicdo dos mesmos, é necessaria para o uso do aparélho. A anali-
se fotométrica ¢ facilitada pelo uso do método da transformada
de Fourier . Veremos a seguir como isto pode ser feito.

A representacdao matematica de uma elipse e algumas re-

lacoes importantes devem ser lembradas:

P S

29

Y
a4y
m_tjl
e
-
- o2
A
¢ =azimute da elipse
2a =eixo mailor
2b =eixo menor
tgh =a2/a = razao das amplitudes
1 ~ . .
tgy =b " /a” = razao dos semi-eixos
g = A ﬁﬂ"vb d;tﬂd @'Y\M
2.2 2 2 ] (ns s gdss
a +b =&, ta, ; ab"“3-13251n
a2+b2= (aima;)c052¢+2a1a25in2wcosﬁ
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Assumindo que o analisador & um polarizador ideal, a

intensidade do feixe que o atravessa & uma funcac do seu azimute

30
%, sendo o azimute medide a partir do eixo X

1 2, 2 22 _
I =3 ( aj wos o + ajsen’q *+ alazsenzucosza}
Que podemos escrever como:
2
I = C1 + Czco§fu - y)
L1, 2.2
onde Ll =5 (a”+b™)
.1 2 .2
Cz“i(a"‘b)

Sendo que Cl’ C2 € ¢ constituem um conjunto completo

de parametros que representam um estado de polarizagdo.

Com tres medidas de intensidade relativa, para trés
azimutes difdrentes do polarizador, teremos tres equacoés e tres
. e ¢.
10 G @ ¥
Podemos tomar também uma série de medidas da intensida

incognitas, um sistema de equagoés que pode nos dar C

de relafiva, cada uma para um valor diferente der§ (azimute do
polarizador), de onde iremos tirar os valores de nossas incogni-
tas pela analise de Fourier ', que & equivalente a um '"fitting"
por minimos quadrados,

Reescrevendo a equagao acima, teremos:

I. = k., + k,cosZod. + k_senZa. , o.= 100, ZUO, e 188O
i 0 1 i 2 1 i
Qnde kO = C1 ou C1 = k0
% 2 2.1/2
= X =
k1 Czcosw ou C2 (k1 + kz)
¥ 2¢ "= k. /%
k, = C,serfo ou  tgle = 2/ 1



As constantes de Fourler - ki podem ser obtidas por so-
ma direta ( soma simples) do sistema de equacgoés indice i, da

pagina anterior

n
kg =% % I
i=1 1
1 n
kl =5 ‘f Iicoszai
i=1
1 0 '
Ko Tw ETaTemRey ey - g0, Ll 1s0”.

Como tg2¢ = tg2( ¢ + n/2 ), temos duas soluc¢oes para ¢.
Devemos escolher aquela para a qual o maximo de intensidade rela
tiva € medide.

Assim poderemos determinar os parametros de polarizagao
necessarios para o nosso sistema.

Devemos observar que se dividirmos toda a equagao por
kO (que representa a intensidade média medida), estaremos normali
zando os coeficientes de Fourier ; desta maneira deixaremos de de
pendér da intensidade relativa da medida.

Como ja podemos analisar o estado de polarizacac da luz,

vejamos como determinar as equagbes elipsométricas.
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Reducao de dados:

Queremos calcular p , razao de reflectancia , onde
p=r,; /1, , de uma superficie refletora. 0 que temos sao os coefi-
cientes Fourrier ( ja normalizados ), que foram tirados da fase e

amplitude que incidiram em nosso detetor.

Vejamos como era nosso estado de polarizacao inicial, co

mo a polarizacgao iniciél foi alterada e como devemos té-la. deteta-

do:

Lembrando esquematicamente o nosso arranjo:

DETETOR

opolarizacao inicial

N

- polarizagao final

o]

- fonte

- polarizador
analisador |
- detetor

g > Yom o
1

- sistema Optico {(amostra)

mr'Seja XAO o estado de polarizacao gue atinge o analisador
A . Quando rodamos o analisador de um angulo A, a polarizacgao que

emerge X, esta relacionada com Xy DpOT:

'+ - 0 analisador estd girando no sentido anti-horaric quando olhamos contra o
sentido do feixe, '

18



tgA + §©
X, = : - (R.1)
1 ~(tgA)XAO

Se I, & a intensidade do feixe que sai do sistema Opti-

co S e esta no estado de polarizagio X,, temos que a intensidade

detetada Ip sera:

el XO XO XA XA + Xd XA + XO XA + 1 R 2
0 "0 A TA o o A TA

*

onde:. X & o complexo conjugado de X
k & a transmissao maxima do polarizador { quan-

do XO = XA )

Entao poderemos determinar X, pela variagao do azimute
do sinal detetado quando giramos A. Substituindo na equagdao ante-

ricr o valor de XA:

In. = 1

D (} + X.cos 2A + 8 sen 2%)_ { R.3a )

b

6 oo (1- 1Xo‘2)( 1 "~'XA012) + 4Re (X,) Re (Xp5)

1+ X901+ |x +4Im (X)) Im (X

{ R.3b )

Aolz) o)

Re (X)) (1 - [Xpo|®) = 2Re (Ko ) (1 - {X| ) (.R.3c )

= (1 +}x \2)(1 + }X |2) + 4Im (X)) Im (X )
0 AO 0 AO
- 1 (1 X501+ |x %)+ 4Im (X)) In (X ,4)
Tp= i-k' IO ¢ AO 0 AOQ
Z 2
(1 [ %] D@+ gl
( R.3d )
Ip - intensidade detetada
o € B - coeficientes Fourier
Vejamos um exemplo: -
X a0 = - estado de polarizacao linear com o analisador

cruzado.



2
1 -1X ‘ 2 Re (X))
X = I o, (u 0,2, ( R.4 )
1+ ] x| L+ | %ol |
0 qﬁe implica que:
- 8 '
X | = Ql———ﬁL) e Re (X)) = ———— ( R.5)
l ol 1+ a ° 1 +a

podemos escrever X, como: _ |
+ . 2 12 2
X, = Re (X)) -] .{‘xo' B [Re (Xo)] J 1/ - ( R.6a )
que nos da:

Xg = {s r 5 -al -2} | ( R.6b )

1 +a-
0 que nos mostrd novamente que com este sistema PSA niao
*
podemos distinguir estados XO de Xo,-pois eles nos dac os mesmos

coeficientes Fourier-. Isto ira implicar na indeterminagao do si-

20

nal de E ( dngulo de elipticidade ). Essa indetefminag&o, confor

me dito anteriormente, . .pode ser levantada com a inclusdo de um
compensador no sistema. |
Vejamos como obter p a partir de nossos dados: devemos
ter a intensidade como funﬁéo da posigdo do azimute do polariza -
dor e do analisador.
1 = I (A,P)
i Temos que a luz que atravessa um cristal:de atividade

optica 7Y , tem como modos normais:

Eu = Eu ( X, * i'yA yA') , ( R.7a )

EV = Ev ( Ya * i YA Xp ) _ { R.7b )

7, = coeficiente de atividade optica

Sendo que 7y ,> 0 para cristais com atividade optica a

direita e 7 ,«< 0 para cristais com atividade optica & esquerda ,

~ -iwt
quando usamos a convengao e .
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- 0,0010 -B¥ | hw 8 a energia do féton.
A _ eV

Podemos tomar como referéncia para A, o azimute do pola
rizador, a referéncia mecanica ou uma reféréncia no programa do
Computador.

Seja A; o azimute do analisador tal que seu eixo iA es-
teja paralelo ao plano de incidéncia; seja a = razdo entre o eixo
menor € o maior da elipse e Q o azimute dessa elipse Que represen

ta o estado de polarizagao incidente no analisador.

I o EZ ( R.8 )
E 1 -1 v,l] cos (A-Q) sen (A-Q) 1 N
E=| Y| = | ' E
' Ev _ 0 0 -sen{A - Q) cos (A-Q) ‘ia
Tendo sido usada a representacgao de Jones20 ., O

que implica:

- 2
I=1+ (2 -2a") Q- 7,) (cos2Q cos2A + sen2Q sen2A)
' 2
(1 + a7+ (a + 7)) ( R.9 )
=1+ 4 cos 2ZA + f sen ZA ( R.10 )

onde"g e § sao os coeficientes Fourier. obtidos anteriormente e
~ . : . ' - - A
que serao determinados experimentalmente. Temos, entao, os;parame

tros a e Q determinados a partir de «x e 8
| )
S 2y + (- D) @ - R
a = - , - : ' ( R.11 )
(1 + £) - KA 1-%)

Q - %tgd(_ﬁ__) + __2"_ u (=) sinal ( 8)  (p 371
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sinal (x) = -1, se x €0

1, se x 20
- ( 2 +32)1/2?’ 0

através de a e Q poderemos obter X, e com a informagao de X5
obteremos g .

‘A luz refletida pelo sistema Optico pode ter seu estado

de polarizagdo representado por um produto de matrizes de Jones ,

tal que: _ _
E, 5, 0 cos (P - P,) -sen (P - B.) 1 -
= | 7 E
Ey | 0 T4{ |sen (p - Pg) cas (P - P 17p
1
( R.13 )

onde L € a atividade optica do polarizador, P & o angulo de azi
mute de ip (eixo principal ‘do polarizador), P & o andlogo do A,
para o polarizador.

Da equagao R.9

=
1

= E'[cos (Q- A:S‘) - ia sen (Q - AS)] ( R.14 )

E [sen (@ - A)) + ia cos (Q - Ag)] ( R.15 )

T
1]

onde E' & fator de escala.

teremos entao:

= f_/z._ = t Jr ia
P Ty & ©
(cotg (Q - A) - ia) {tg (® - B) + iv )

( R.16 )

=(; + ia cotg (Q - ADY1 - 1 7, tg (P - PS‘))
a=a( o, B_)

Q=Q( a,p )

Portanto teremos P calculado a partir dos valores de .«
e P e dos valores B. ¢ A, obtidos da calibragdo. como veremos a

- seguir.
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Calibragﬁo%

Para calibrarmos o nosso .aparelho temos que determinar

AS e P, o0s azimutes definidos pelo plano de incidencia da super-

-ficie‘reflétha S.

Suponhamos, inicialmente que A = P, & 0. Os sistemas
que tem analisadores girando ndo podem ser calibrados por métodos
qﬁe dependam diretamente da fase, como nos elipsometros de zero ,
que usam ajustes independentes do azimute do polarizador e anali-
sador. Entdo, o método utilizado € tal que faz uma medida indire-
ta da dependéncia da fase, hantendo algumas caracteristicas da ca
libragao de elipsometros de zero.

Para um sistema ideal, a luz refletida pela superficie
de um meio absorvente eétaré linearmente polarizada, se o vetor »
polarizagao da luz qué incide, estiver paralelo ao planmo de inci-
déncia, sendo entao detetada uma modulacdo de 100% (a componente
ac € igual ao dc de background). Essa modulac¢do de 100% nao acon-=
tece quando a polarizagao incidente nao & paralela ao plano de in
cidéncfé:“tendo-se, portanto uma modulacao menor que 100%. Assim
a posicao do polarizador, P, pode ser encontrada quando um certo
azimute d5 100% de modulacao; tendo-se entao:

-1 8

o s

P=Ps (ouP=Ps+1r/2eAS=tg

Na pratica, % nao pode ser deferminado dessa maneira ,
pois a atividade oOptica dos polarizadoregsmuda o azimute de maxi-
ma (agora ndo necessariamente 100%) de modulacao do valor R}.:Te-
mos também,que o nivel de modulacdo depende quadraticamente de P
nas vizinhangas de %;, e esse funcional & fraco para dar sensibi-
lidade suficiente.

Poderemos remover a primeira dificuldade calculando a

relagdao entre %5 e o azimute de maxima modulagao observada. A se-
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gunda & removida fitando-se a fungEO quadratica que da P em fun -
¢ao da modulacdo. Faz-se, entdo, medidas da modulagdo em fungao

da posigao do polarizador em torno da modulagdo maxima. A funcio
modulagdo da amplitude usada é residual, estando definida em ter-

mos dos coeficientes medidos aeg .

, 16
R(P) =1- o - 872 (R q)

quando R (P) tende a zero a modulacdolaproxima-sé. de 100%.
Podemos calcular R (P) em funcao de P na vizinhanca do

miximo, através da matriz de Jones do nosso sistema:

Eu } 1 —i‘TA cos{A - AS) §en(A - Ag) _rll 0 .
EV 0 0 -sen(A - As) cos (A - AS) 0 ry
cos (P - P -sen(P - P.) 1 -
X 5 s E
- . - Y
sen(P 2;) cos (P PS) i'p
~ ( R.17 )
Usando I G‘(Eu)z para primeira ordem em YA e ?P
T 1+ a'cos Z(A- A+ B' sen 2(A - Ag) { R.18a )
oy F (tgz ¥ cosz(P - PS)'— senz(P - PS)) /D ( R.18B )
B8 =(tg Ycos A sen 2(P - Pg) - 27 B sen Q)/D { R.18c )
_ 2 2 2 : v A
D = tg” ¥Ycos™ (P - RS) + sen”(P - B.) - 2 Ty tg sen & X
X sen 2(P - K ) _ ( R.18d )

Tomando as equacdes acima juntamente com as equacoes
R.9 e R.Llba

R(P) = 1 - a'> - B2 ( R.19 )

Préoximo ao miximo de modulagao temos ]P - Ps|<l< 1, ex-

pandindo em segunda ordem:



R(P) = 4(P - B.) cotg2 Ysend (P-P) - 2(r Ath? +7 _ cosA )
P=P S s P
s
( R.20 )
Seja P; o ponto para o qual P - P, , onde a modulagio &

maximizada, isto €, onde R(P) tem um minimo. A equagido anterior
fica:

PP ( R.21 ¥

que € o que queremos: uma relacao entre P, e B

Temos ainda:

Al = ..1'.. tg—l ._'B..._
2 0 P = P ( R.22 )
Ag = Ay - ( Tp cotg ¥ o+ LN cosd )/ sen A . . ( R.23)

Para o caso P = P + 7 /2, definimos (PZ + 7. f2) como

sendo o valor de P tal que P =P. + 7/2,

S
Teremos:
P =P, + (1, cotg ¥ + yv_ cos A)/ sena
s 2 A R PP+ 7/2
{ R.24 )
Ay E A2_+ ( L tg ¥+ 7, cos A )/ sen A ( R.25 )

Devemos USaT um Processo estatistico para fitar a curva

R(P) para encontrar seu minimo e dai Py e A;.
i - .
Sendo que o processo escolhido foi fitar através de mi

nimos quadrados, pois a funcdo &€ de segundo grau e muito suave.

25
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Temos na figura a fungédo R(P) x angulo de azimute do
polarizador. A fungano €& bastante suave quando estamos prdximos ao
zero de azimute. Ainda deve ser levado em conta o efeito da ativi
dade dntica do polarizador, o que irad deslocar levemente o valor

“de'PS (minimo da curva) .
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Uma maneira alternativa € calcular AS e PS diretamente

dos valores Al . Pl . AZ e P2

p = P1 *t P + 71 cotg 2 ¥

s —_—— A
: 2 sen A
_ AL+ A _ . cotg V¥

AS 1 2 Yp
- 2 sen 4

¢ teremos:

o
i

[(Pl - PZ) cos A - (A1 - Az] cossecZW] /D1
D, = 2 2a - 2y
1 = (cos cossec )

Vamos analisar agora como transformar os valores medi I-
dos experimentalmente (aé e bz) nos valores O . e B que usaremos
em nossos calculos. |

A intensidade detetada, conforme explicado anteriormen-
te, foi transformada em voltagem, que foi convertida em sinal di=
gital. Esse sinal foi reg;strado a cada pulso do sincronismo mecd
nico.

Devemos entao levar em conta a atenuagado do sinal ac da
voltagem digital registrada em relacdo ao sinal ac da intensidade
incidente. Chamemos essa atenuacao 1/7- (atenuacdo relativa). Te-
mos que considerar também o angulo de atraso entre esses componen
tes devido ao processamento do sinal pelo sistema.

Entao temos:

= IO (1 + g cos 2A + B sen ZA) : f////

kvo[l + 7a, cos 2(A + AF) + nab2 sen 2 (A + AF)]

—

7

it

onde k & uma constante de proporcionalidade e Vo g€ o valor médio

do sinal. Portanto:
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a=-f(azc052AF + bzsenZAF)

g = ﬂ(—azsenZA + bZCOSZAF)

F
Para obtermos » usamos os dados obtides na calibracao,
quando temos 100% de modulacao, entdo:

R(P) = 1 - a° - g2

] - = - 2 — 2 . . - -
Seja : T 1 as; sz ; uma fungao residuo,
onde o indice j indica a j-&sima posicdo do polarizador e a2j e

sz sao os coeficientes Fouriér.

r(P) =1 -%"2(%24—3%

2y + aT%R(P)

=(l«-'n~
quando Pj" PS R(P} > 0

-2
r . =1-

min "

De onde poderemos tirar o valor da atenuacao 7.

Para o analisador, temos:

1. -1/ b
(Al + AF) = 5 tg ( 2
a2 / p=p

entao:
(AS + AF) = (Al + AF) - 7Pcotgw' * 7 pC0s A)/ sen A

alternativamente para A,:

(Ag + AF) = (Az % AF) + (‘@tg W + 7 508 A)/ sen A



levar A

F

e =¢ +1 € =
1 2
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Lembremos agora alguns resultados importantes que devem

em conta:
@+ Ay =3 tgt P2 4 1 u(-ay) sinal(b,)
. a, 2
a= ~2v,tr -ra-ols s -ria-
E = n(ag + b§)1/2

Portanto témos finalmente que

iA

p = tg¥ e

H

(cote @+ ap) - (ag +ap) - 1a)eg® - p) +iv )

(; + ia cotg (Q + Ag) - (A, + Ap) )(i - irptg(P;Rsﬂ

Temos entdo a fungdo dielé€trica complexa dada por :

:gp 2
1 P A

sen“® tg2¢ + sen’®

1 =p

Onde ¢ & o angulo de incidéncia.



CONSTRUCAO DE UM ELIPSOMETRO E SUA OPERACAQ

A construgao do aparelho pode ser dividida em quatro par
tes principais, estando obviamente todas elas interligadas. Estas
partes sdo: Optica, mecdnica, eletrdénica e computagdao. Faremos a
deécrigéo da parte oOptica acompanhando o feixe de luz, e a medida
que forem aparecendo (com a parte Optica), as demais partes serdo
descritas. (Veja esquema ﬁa proxima pagina)

Inicialmente temos a fonte de luz, que & uma lampada de
filamento:de tungsténio de 150 Watts de poténcia, que possui um re-
fgetor. Esta colocada num "housing" preparado para operar com lam-

padas de Xe de alta pressao, inclusive.

Ty

0 feixe de lux atravessa a seguir um monocromador, que

fabricado pela "SPEX", com arranjo tipo Czerny-Turner ,
P jo tip |

i

de um metro de comprimento, sendo que a luz percorreria quatro me

tros no seu interior, o que nos da uma resolucdo de 16 angstrons.

A seguir temos o primeiro polarizador, montado coaxial.:
mente numa coroa que tem 250 dentes (fios). Essa coroa & movida por
um motor passo-a-passo através de um parafuso sem-fim de um fio,
sendo necessario 48 pulsos para que o motor realize uma volta com-
pleta: o que nos.dé uma redugao da ordem de 12.000 pulsos por vol-
ta completa do polarizador. Isso nos da uma resolucdo de 0,03° que
€ equivalente a pouco menos de 2' (dois minutos de grau), no azimu
te do polarizador. |

Os pulsos de controle do motor (sentido de giro e quanti
dade do-avaﬁgo) sao gerados pelo microcomputador, como veremos m . .
mais a frente.

Através de um teste externo, usando um laser dé He-Ne,
verificamos que o conjunto voltava a mesma posic¢io inicial (mesmo
azimute do polarizador), quando comandado pelo computador a reali-

zar trés voltas completas. Isso garantiu um Otimo controle no azi-

30



Esquema do FElipsdmetro Fotometrico Automdtico
Fonte
=D
L]

Monoccromador

Polarizador

Amostra

Analisador

Fotomultipiicadora

conversor -
— angidgico i
Computador digttal i
Saida de
dados

i
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mute do polarizador.

Continuando, o feixe de luz quasi-monocromatico e agora li-
nearmente polarizado, incide sobre a amostra com um angulo de 700,
angulo este que esta acima do angulo de Brewster.

O.conjunto polarizador + porta amostras, esta apoiado (fi-
x0) na mesma base, cujo posicionamento sobre uma mesa de ago & garan
tido por bases (pés ) magnéticas. No porta amostras a amostfa
fica apoiada em dois parafusos micrométricos que permitem o ajuste
fino do alinhamento.

Agora a luz com seu estado de polarizagdo alterado iri atin
gir o anaiisador. 0 analisador esta montado coaxialmente a uma roda
dentada, conformg esquema abaixo. O apoio do conjunto & feito em um
rolamento, que facilita o seu giro. E tracionado através de uma po-
lia por um motor ac, a 1800 r.p.m.., O motor foi escolhido de manei-
ra a ﬁéo introduzir nenhuma vibracdo no sistema. Sua alimentagdo &
feita de maneira a nao introduzir ruido elétrico no microcomputador.

0 contrdle do azimute do analisador & feito por um sistema
de detecgao, sensivel aos dentes da roda onde esta colocado. Os de-
tectores sao constitufaos dé um diodo emissor de luz de um lado e de
um t:ansisitor sensivel a essa luz, de outro. Quando temos a passa-
gem dente-buraco (veja esquema), ¢ emitido um sinal pelo transistor

ou seja, ha uma transig¢do no nivel de saida do sistema .

[ B

T

20— -0 3
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Temos um dente a cada 10 graus, ou seja, 36 dentés para uma
volta completa, o que nos dard 36 pulsos de indicac@o de uma transi-
¢ao dente-buraco.

A roda tem ainda, um dente mais comprido que os demais, e
um detector ( semelhante ao primeiro ) colocado de maneira a contar
voltas completas. Uma medida s6 & considerada completa e correta, se
tivermos 36 pulsos do primeiro detector entre cada pulso do segundo

detector. Esse contrdle € feito por uma subrotina de aquisigdo de da

dos.

Detetor

Detetor

\

Esquema da roda dentada, onde esta colocado o analisador.

Podemos tambem observar o posicionamento do¢ dois detetores. 0O ana

lisador esta colocado no lugar do eixo, e o apoio do corjunto se

faz num rolamento colocado externamente.
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Finalmente, a luz que fol analisada atinge a fotomultipli-
cadora. E uma fotomultiplicadora "R.C.A.”., 320 ; trabalha normalmen
te com tensods da ordem de mil voits, que di uma saida de 50 microam
péres em meédia. |

A corrente que sai da fotomultiplicadora & transformada em

tensao através de um amplificador operacional.

il
LIE

: AN
Fotomult. oo e -
/ ,\ Conv.
{ — Anal,
' —I/ Nig. j ) =
i micro-,
o =~ compu-:
tador
§
I
b ¥
Fonte
Tensao _ .
Terminal]
i
- o i

e,

Essa ~tensdo € transformada num niimero digital através de
um conve;sor analégico/digifal de 12 bits; isso nos da uma resolugdo
na conversao de ordem de uma parte em 4 mil. Essanconversao & fei
ta a cada pulso vindo roda dentada que tem o analisador. Este niimero
€ armazenado numa certa posigéo da meméria do microcomputador, o con
versor envia um pulso indicando ac micro que a conversao foi feita ,
€ o micro armazena.

E neste Gltimo conjunto de transformagaes que aparecem o a-v
traso de fase na medida e a atenuacgao do sinal. O primeiro ocorre do
atraso que existe entre o tempo de o dente passar pelo detetor e a
conversao do sinal. O segundo acontece durante a transfor-
magio corrente-voltagem-digital, sendo a corregao dos efeitos destes
fatores feita na redugao de dados, com dados tirados da calibragao.

Estes dados corrigirdo os valores medidos dal em diante.
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0 microcomputador utilizado foi desenvolvido no prdprio
Instituto de Fisica, assim como a interface que permite a aquisicao
de dados.

0 programa do computador foi dividido em subrotinas com
funcoes especificas, facilitando e otimizando o seu uso.

Podemos, através do programa, controlar o niimero de.voltas
do analisador que utilizaremos para a aquisicao de um dado. E obvio
que quanto maior o nlmeroc de voltas, melhor € a estatistica da medi-
da. Podemos oﬁtar entre uma e duzentos ¢ cinquenta e cinco rotagodes.
Trabalhando com as 255 rotacoes, o tempo necessario para uma medida
sera de, no maximo, 9 segundos. Esse tempo sSera tanto menor quanto
menor for o numero de rotagdes; isso torna o aparelho otimo para me-
didas dinamicas de processos fisicos ou quimicos. Por exemplo, moni-
torar oxidagoes.

0 angulo de incidéncia & fator de mixima importancia, sendo
67 graus o valor mais encontrado na literatura. A medida deste &dngu
lo deve ser feita com a mixima precisdo possivel, pois o resultado
da funcao dielétrica vai com o quadrado da tangente do angulo de in-
cidencia e um erro de 1 graﬁ implicaria ﬁum erro de 10% na medida.

A condigéo para um bom alinhamentoﬁdo sistema & dada pela
simetria embutida no aparelho. A cada rotacdo de 180° do polariza -
dor voltamos a gerar o mesmo estado de polarizacgao anterior, ou seja,
temos uma simetria de 180°, Entdo exigimos que a medida de intensida
de relativa entre pontos que difiram um do outro por uma rotagdo de
180° do polarizador ou do analisador, seja menor do que 0,1%.

Voltando 3 programacao do computador, temos uma subrotina
preparada para mostrar os resultados de uma medida. Assim poderemos
comparar cada medida com a que esta 180° depois, e iremos verificar
se a condicdo de bom alinhamento & satisfeita.

Outra subrotina faz a transformada de Fourier dos dados ob

tidos , guardando os valores a, € b2 da transformada.
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Temos uma subrotina que tira dos resultados de uma medida ,
0s efeitos da luz residual (do ambiente); a chamada corrente de escu
ro. Essa medida & feita fechando-se a entrada do monocromador, sendo
entdo registrados os valores da intensidade residual para cada uma !
das trinta e seis posigoes do azimute do analisador, sendo esses va-
lores subtraidos quando se.faz uﬁa medida.

Ha umé subrotina que cuida do azimute do polarizador, ﬁodeg
este ser girade no sentido horario ou anti-horario, de acordo com o
comando dado. Durante o processo da medida, faz-se com que o giro se
de no mesmo sentido, evitando assim o efeito de folgas mecanicas.

A calibracfo € feita por uma subrotina que usa algumas das
subrotinas ja citadas. Nossos resultados serao mais exatos a medida
que aumentarmos. © nimero de pontos para ¢ processc de minimos qua -
drados da calibragao. Tomaméélentﬁb 200 pontos entre -3 graus

e +3 graus em relacdo ao possivel méximo de modulagdo.

15,9 - 6,6
Au - 285 K
o
~
o oL
t T
NO §
- o~
O
14,0 6,3

-3 0
Existe também uma subrotina que faz a corre¢do da atividade

optica dos polarizadores. Se deixarmos de usa-la, iremos introduzir

um erro da ordem de 1%, no maximo, na medida.
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A dltima subrotina faz calculos elipsométricos, realiza

uma medida e da como respostas: a funcao dielé&trica complexa, e =e, He

e as variaveis elipsométricas A e ¢, podendo tambeéem dar o iﬁdice de
refragao n e o indice de absorgdo k .

Pa&a redlizar uma medida precisamecs medir a corrente de es
curo e a seguir fazer a calibracgao. Para iniciar a calibracao dever
mos encontrar o maximo de modulagdo da intensidade relativa. Vejamos
um esquema de como varia a modulagao com o estado de polarizacido e
com o azimute do analisador.

l

x

Intensidade x posigao do azimute do polarizador (o).
a) luz depolarizada, b) luz polarizada, c¢) luz polarizada com

100%Z de modulagao.

Entdo para encontrar o maximo de modulacdo, conectamos a -
saida da fotomultiplicadora a um osciloscopio; variando o azimute do
polarizador, iremos procurando o maximo de modulagdo. SO quando o en

contrarmos & que comegaremos a calibragdo propriamente dita.




A AMOSTRA E SUA MEDIDA

Para a verificacdo do funcionamento do instrumento
construido e de seu desempenho, foi feita a medida da fungao die
létrica complexa, de um filme fino de ouro. O filme foi feito
por evaporacdo do ouro sobre uma superficie de vidro.

A escolha do filme de ouro deveu-se & nac oxidagdo do
mesmo, permitindo que a medida fosse feita sem a necessidade do
controle da atmosfera e a grande literatura sobre filmes de ouro.

Alguns dados sobre o filme de ouro: o fio evaporédo ti-
nha pureza da ordem de 99,9999%; o substrato estava distante da
-fonte de evaporacgao, para maior uﬁiformidade do filme e para li-
vra-lo de tensoés. A evaporagao foi feita a 5 X 10 °torr. e sufi-
cientemente rapido para evitar a interacgdo do material evaporado
com a atmosfera residual.

A medida da fungao dielétrica do filme foi feita a tem-
peratura ambiente (ZOOC); o angulo de azimute do polarizador era
de 300, sendo este valor utilizado : i) pela alta intensidade do
sinal medido, ii)por estar distante do valor zero deste angulo, 6
que torna sua tangente diferente de zerc. O angulo de incidencia

era de 67,5°, que esta acima do dngulo de Brewster. Como o angu-
lo de incidéncia mais o de reflexdo somam 1350, o feixe de luz in
cidente sera desviado 45° em relagio a projecdo da direcdo ini-
cial; este fato permite uma medida externa deste ﬁngulo'com pre-
cisdo ( temos um triangulo isoceles ).

A calibracao foi feita a 5.800 angstrons, estando este
ponto no meio do espectro a ser medido. Isto por que o feixe de
luz que sai do monocreomador, sofre um pequeno desvio na sua dire-

¢ao, entre o menor e ¢ maior comprimento de onda utilizado, € o
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estara prejudicado se a calibracao for feita num dos extremos do
espectro.

Outros fatores sao importantes .na calibracdo, como a
obtencao de cada um dos duzentos pontos utilizados no "fitting".
Cada ponto e tirado da funcao residuo, que depende da transforma
da de Fourier dos 35 pontos medidos, um a cada 100, numa volta
completa do analisador.Podemos ter flutuagoés durante a medida&,
errcs que vao aparecendo ao acaso. Pamque isso nao interfira na
medida, devemos fazer uma média entre varias medidas . Tomamos
255 rotacgoés mecanicas ( 510 rotagoés do polarizador, pois cada
rotagdo do polarizador equivale a meia rotagiZo mecanica) e entdo
fazemos uma média dos valdres encontrados para cada ponto e dal
a transformada de Fourier. Na pagina 40 esta o valor médio da
intensidade para uma medida tipica, a cada 10° de azimute do a-
nalisador; assim como os valores da transformada de Fourier. Na
pagina 41 temos uma tabela com os valores correspondentes. Sao
255 rotacoes, com 36 medidas cada, 9180 medidas que dao A, € B,
a cada nove segundos.

Uma vez feita a calibragao, leva-se o monocromador
até o comprimento de onda desejado.

Para o filme de ouro foram obtidas as curvas mostradas
no grafico da pagina 42. Deve-se observar que o erro estatistico
niao esti registrado neste grafico, por ele ser muito menor que
a largura da linha utilizada. O erro estatistico esta registra-
do na figura da pagina 43. Estes dados, tomados a 5.800 angstrohs
mostram oS parametros envolvides em uma medida completa. Sao 13
conjuntos de medidas, feitas sob a mesma condigao, dando uma i-u
déia do erro estatistico tipico encontrado na medida. Como pode
ser observado, este erro ndo é significativo, mas temos ainda os

erros sistematicos>
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A figura mostra o gfafico obtido em uma medida proxima
aa maximo de modulagéot Este grafico pode ser obtido para qual-
gquer medida, 8 & fsito por uma subrotina do programa do‘elipsﬁmg
tro. A medida 6 feita a cada 10° de azimute do analisador. Os va
1ores AZ e B2 sao se valdres da Transformada de Fourier deste da

dos.



RESULTADG DA HEDIDA DE 36 PONTOS
PONTO  HEDIDR  MEDIDA NORMALIZADA

{90233, 0000 4, 4059
2 64365, 0000 3.1428
3 40162.0009 1,9610
& 209270000 1,0218
5 8392, 0000 L4098
6 4104, 0000 (2002
7 8437, 1000 L4120
8 20669, 8000 1,092
9 39386, 0000 1,9231
10 §2406.0000 3. 0472
i1 §7381, 0060 4.2667
2 111224, 0000 5.4309
13 130995, 0000 6.3918
14 144649, 0000 7.0615
15 149960, 1000 7,3223
16 146246. 0000 7.1409
17 134008. 0090 §.5434
19 114410, 0000 © 5.5864
9 89913, 0000 §,3903
20 64059, 0000 1.1278
20 39974, 0009 1,9547
22 20794, 0008 1. 0148
23 8159, 0000 . 3984
24 4058, 0000 1981
25 §405, 6000 e
26 207136000 1,0114
27 39492,0000 1,9283
28 62320, 0000 3. 0430
29 §7349,0000 4,2654
30 114152.0000 5.4273
3 131018, 0000 §.3974
32 144649, 0000 7,0629
33 450048, 0060 7.3254
3 146446.0000 7.4507
35 134089, 0600 6.5473
36 114527, 0600 5,5924
A2: 18275569 B2 -, 94490147
A2: 18203932 Ba: - 94682622

? RE

A tabela mostré-os reéultadas do gr&fico da pagina an-
- terior. A primeira coluna tem o nimero do ponto medido [ temos
- um ponto a cada 10 graus J, a ssgunda coluna tem o valor acumula

do em 255 rotagoés e a Jltima coluna tem a média das 255 rotas

goés, ja& normalizada.




10— Dieletric function of vacuum-evap.
Ay thick film
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Funcao dieletrica de um filme fino de Au, a 293°K,

em fungao da energia do foton incidente. €

1 & a parte real e

€, 2 parte imaginaria.
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Estes grgficos ﬁgéﬁr;m as medidas dos principais péfg:
metros envolvidos em uma medida elipsométrica. Uma serie de 13
medidas, no mesmo comprimento de onda. A, e B, sao o0s valdres
da transformada de Fourier, A g ¥ sio as constantes elipsomé
tricas, E-‘—-E,'%ieza.funggo dieletrica complexa e.\ﬁ'é. o Indice de #

refracao e k o fator de extingao.



Como observado anteriormeﬁte, um ponto muito importan-
te na medida € a obtencdo do angulo de incidéncia com precisio.
Este angulo & medido a partir do desvio sofrido pelo raio de luz
( raio incidente) quando colocamos a amostra em sua posigao. Es-
timamos que o erro na medida seja de 3 minutos de grau, o que da
um erro de 0,5% na medida. Isto podera ser diminuido no futuro
‘com a colocacgdo de uma cabeca goniométrica, o que ira facilitar
¢ melhorar a medida deste angulo.

Qutro errc sistematico decorre da colocacdo do polari-
zador em sua montagem. O que seria ideal & que o feixe de luz a-
travessasse sempre a mesma parte do polarizador, e isso nao acon
tece por dois motivos : o polarizador vem montado(de fabrica)
dentro de um cilindro de aluminio,.que tem furos laterais (para
saida do feixe de luz desviado ) e nao podemos garantir que es-
te polarizador esteja bem centrado e livre de folgas mecanicas .
dentro deste cilindro; como o analisador esta rodando, seja pelo
motivo acima ou pela vibracao transmitida pelo motor ( que o faz
girar}, nao teremos o-fei;e'de luz atravessando a mesma porcao
doé polarizadores. Esses efeitos podem ser diminuidos usando-se
diafragmas para eliminar as bordas do feixe de luz, restando so-
mente ¢ centro do feixe onde esses efeitos sao menoreé.

No inicio desta Qltima parte, dissemos que quando ©
filme fino foi feito, o substrato se enconfrava distante da fon-
te de evaporagao, para tornar o filme mais uniforme. Isto porque
o ouro quando evaporado, distribui-se em todas as diregoés,.for-
mando uma simetria esférica; como o substrato & plano, quanto
mais distante ele estiver da fonte de evaporacido mais a casca da
esfera de evaporagao se aproxima de um plano; isto faz com que a
superficie do substrato seja uniformenmente atingida . Outro fa-

‘tor @& que estando o substrato proximo da fonte de evaporacao,
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- este também vai ser aquecido; durante o seu resfriamento { em es
pecial se este for brusco ) criara tensio no filme, dada a dife-
renga no coeficiente de dilatacao dos dois materiais.

Temos na pagina 46 um grafico, das partes real e imagi
ﬁéria, da constante dielétrica de 3 filmes de ouro. A diferenga
entre eles € a distancia dos substratos a fonte de evaporacio,
quéndo foram feitos. Podemos observar as diferengas entre as cur
vas, o que ilustra a sensibilidade’ do aparelho. A linha cheia re
presenta a medida de um filme fino, cujo substrato se encontrava
a mais de 15 cm da fonte de evaporacao. Come pode ser observado
na pagina 47, o espectro de raios X, mostré através das intensi-
dades relativas dos picos, que este filme tem uma diregdo prefe-
rencial (1 11 ). Este filme, o mais uniforme dos tres, ficou
24 horas dentro da camara de evaporacgao, a mesma pressao que foi
feito, para que pudesse resfriar lentamente; com issc foi evita-
do o problema com tensdo.

Os dois outros filmes, foram submetidos a refrigeragao

brusca, estando o substrato de um deles a 8 cm da fonte de eva-

poragao ¢ o outro a menos de 5 cm. Com isso, houve uma cristali-

zagao brusca do filme, diminuindo a cristalizacdo em uma diregao
preferéncial, como pode ser observado na pagina 47. HA que se
ter algum cuidado para a analise destes graficos; ndo se pode
tirar alguma conclusao direta, dado os filmes serem de espessu-
ras diferentes. Para o filme representado nos graficos por circu
los, podemos ter ouro evaporado sobre ouro {(pela espessura da ca
mada ) e isto ird mascarar o resultado obtido. Uma analise cuida

dosa do assunto serd feita em um trabalho posterior.

45



10
€a
o
o
s L —
0
|
o
o
-5 - _
~10 |-

| l

de 3 filmes finos de curo.

da no texto. A linha cheia

tem diregdc cristalogréfica preferencial ( 1 1 1 ). Os tridngulos

e circulos representam a medida de filmes policristalines,

D grafico mostra
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A diferenca entre os filmes & explica-

€ a medida de um filme uniforme, que
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Ma pagina anterlicr temos os eapectros de raios X de 3
filmes finos de ouro. Os filmes estao identificados conforme o
textoc 2 a figura da pagina 46. Podemcs verificar étravés das in-
tensidades felativas dos dois picos apresentados, a diregao pre-
%erencial do fiime. 0 pico mais intenso rrefere-se a diregao
cristalografica { 1 1 1 1 & o menos intenso a (2 0 0 ). @ Filme
cujo éspectro gstd A& direita & praticamente policristalino, en-

gquanto o da esquerde estéd orlentads na direcas ( 1 1 1 7,

ELETRON uvne/'
s

Estes graficos mostram os resultados dos trabalhos de
L. G. Schuiz { J. 0. S. A, 44 (19543 381), W. Meyer { Ann. Phys.
31 (19101 4017}, R. Kretzman (Ann. Phys. EZ (18403 3031 8 A.
Tool (Phys. Rev. 31 {4910) 1 J. A linha cheia mostra os resulta-
dos obtidos com nosso elipsémetro. K € o coeficiente de absor-
g ao. Uma discussaoc desse assunto esta no trabalhe de M. L. Théye

{(Phys., Rev. B 2, n® 8 ( cet. 1970) 3060,
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CONCLUSADQO

0 aparelho construido atendeu aos objetivos de seu pro
jeto, que eram o conhecimento da técnica e a abertura de uma no-
va area para pesquisa.

Precisa ser melhorado com a aquisicao de material que
facilite o seu alinhamento e amplie sua area de acdo.

E objetivo imediato torn2-lo apto a medida de camadas
de dxido ou filmes filmes finos. Depois dota-lo de um X-Y que
permita a andalise ponto-a-ponte da superficie da amostra. E ou-
tras modificagoésnpodem ser feitas, para que o aparelho tenha am

pliado o seu raio de acgao.



APENDICE A

Por que um elipsémetro

A elipsometria teve recentemente uma grande evolugao de
vido aoc alto grau de automacdo, a grande eficiencia Optica dos sis
temas fotométrices e a possibilidade de varrer toda faixa visivel
do espectro.,

Os elipsdOmetros de zero {"null elipsometer™) obrigavam
ac experimentador a encontrar ponto-a-ponto a posicao em que a po-
larizacdo estava cruzada, envolvendo um grande nimero de medidas
e um enorme tempo para isso; talvez tenha sido este um grande im-
pegilhec ao desenvolvimento da elipsomefria.

A inclusdo da automagdo a técnica € relativamente recen
te; temos ent@o a possibilidade de construir um aparelho com o mes
mo grau de sofisticacao que os encontrados fora do Brasil, e estu-
dar, com auxilio desta técnica, uma area pouco explorada com o uum
aparelho de alta precisao.

A elipsometria também nos abre a possibilidade de estu-
dar a dinamica de alguns efeitos, como a oxidacao de metais?por e-
xemplo, pois a formacao de um 6xido altera a constante dielétrica
da superficie, permitindo verificar a cada instante o que acontece
com a amostra; o aparelho mio depende de vacuo e nao depende de
contato de pontas de prova na amostra, permitindo assim um estudo
dinamico e ndo destrutivo em tempo real.

0 elipsometro permite um estudo de uma grande variedade
de assuntos, como por exemplo : metalurgia, biologia, adsorgdo fi-
sica e quimica, filmes finos, oxidacao de semicondutores, eletro-

quimica, entre outros.
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