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Resumo

A Elipsometria é uma técnica amplamente utilizada para a caracterizagdo Optica de
filmes finos. Entretanto esta técnica geralmente apresenta multiplas solu¢des para a curva de
dispersdo e espessura fisica, fazendo com que seja necessdria a utilizacdo de técnicas
complementares para uma caracterizacdo acurada das amostras. Para evitar estas falsas
solugdes, um método mais acurado € proposto, utilizando uma técnica polarimétrica espectral
complementar. Primeiro, uma curva inicial de dispersdo do filme, independente da sua
espessura fisica, € obtida utilizando-se a mesma configuracio usada para elipsometria
espectral. Esta curva inicial € utilizada mais tarde para a determinacdo da espessura fisica do
filme e para o refinamento da curva de dispersdao. Adicionalmente, ambas as medidas,
elipsometria espectral e polarimetria, sdo realizadas na mesma posi¢do da amostra,
aumentando a confiabilidade dos resultados. A caracterizacdo de filmes finos de TiO, é usada

para corroborar a validade do método proposto.



Abstract

Ellipsometry is a highly sensitive optical technique for thin films characterization.
However it usually presents multiple solutions for the film thickness and also for its
dispersion curve. To prevent these fake solutions, a more accurate method with the addition of
a complementary spectral polarimetric technique is proposed. First, an initial film dispersion
curve, independent of its physical thickness is provided, using the same setup as used for
spectral ellipsometry measurements. Later, this initial curve is used for the thickness
determination and the dispersion curve refinement. Furthermore, both measurements, spectral
ellipsometry and polarimetry, are performed on the same sample position, increasing the
reliability of the results. The characterization of TiO, thin films is shown to corroborate the

validity of the proposed method.
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Capitulo 1: Introducao

1.1. Motivacoes

O controle de propriedades Opticas de materiais é de muita relevancia em diversas
dreas da inddstria e pesquisa. Entre essas propriedades temos, por exemplo, a curva de

dispersao e a espessura fisica.

Entre as diversas técnicas Opticas empregadas para isso, a Elipsometria Espectral ¢
provavelmente a mais abrangente, podendo tanto caracterizar filmes ultrafinos, finos,
materiais na forma de bulk, filmes isotrépicos e anisotrdpicos, assim como filmes
multicamadas [1]. Entretanto, pode-se observar que mesmo para o filme dielétrico
monocamada mais simples, ou seja, isotrépico e homogéneo, esta técnica pode apresentar
multiplas solucdes, o que faz com que seja necessario obter informacdes complementares que

auxiliem na exclusao destas solugdes falsas.

Nesse contexto, o trabalho apresentado aqui propde um método de caracterizacdo
baseado na Técnica de Abeles [2], a qual é estendida a medidas espectrais e que
denominaremos de Técnica Polarimétrica Espectral (TPE), com a qual é possivel estimar a
curva de dispersdo do filme fino [n(1)] independentemente de sua espessura fisica. Esta curva
de dispersdao é utilizada posteriormente como uma primeira estimativa nos modelos de
elipsometria para a determinac¢io acurada das propriedades dpticas do filme. Além disso, as
medidas de TPE e as de Elipsometria sdo realizadas no mesmo equipamento, um elipsometro
espectral SOPRA GES-5E, sem a necessidade de recolocagdo das amostras, o que garante que
as duas medidas sejam realizadas sempre na mesma posicdo da amostra, aumentado assim a

precisao dos resultados.

1.2. Técnica de Abeles

Em 1949, o fisico francés Florin Abeles, desenvolveu uma técnica baseada no conceito
de angulo de Brewster para determinar o indice de refracdo superficial de filmes finos

isotrépicos.



Ao contrério de técnicas usuais de medida do indice de refrag¢do (Elipsometria, Modos
Guiados [3] e Curvas Envoltérias [4]), a medida realizada com a Técnica de Abeles independe
da espessura fisica do filme, obtendo a curva de dispersdo do filme através de comparacdes da
intensidade de uma luz polarizada refletida pelo filme fino e por seu substrato. De fato, as
ondas de luz analisadas na técnica sdo oriundas das reflexdes nas interfaces que separam os
dois meios materiais de indice de refracdo distintos, respectivamente ar/filme +

filme/substrato e ar/substrato.

Uma descri¢do detalhada da Técnica de Abeles serd apresentada na Secdo 2.6.

1.3. Objetivo

O principal objetivo deste trabalho é provar a viabilidade do método proposto, que
utiliza a TPE como uma medida complementar a técnica de Elipsometria Espectral, resultando
numa caracteriza¢do mais acurada de filmes finos dielétricos isotrépicos e homogéneos, onde

as solucoes falsas obtidas por elipsometria sdo descartadas.



Capitulo 2: Teoria

2.1. Radiacao Eletromagnética

Particulas carregadas emitem e absorvem uma forma de energia chamada de radiacdo

eletromagnética [5]. Esta radiacdo se comporta como uma onda transversal que se propaga
pelo espaco com velocidade de propagacdo v e momento linear k. A radiagdo
eletromagnética possui uma componente relacionada ao campo elétrico E e outra relacionada

ao campo magnético B [5]. Estas componentes oscilam em fase, sdo perpendiculares entre si
e, a0 mesmo tempo, ambas sdo perpendiculares a direcdo de propagacdo da onda, como

mostra a Figura 2.1. No vécuo, a radiacdo eletromagnética se propaga com uma velocidade

caracteristica, a velocidade da luz c.

A radiac@o eletromagnética é caracterizada de acordo com a frequéncia de propagacdo

de sua onda f, ou ainda de acordo com seu comprimento de onda 4, o qual € a distancia

entre dois vales ou dois picos da onda, conforme indicado na Figura 2.1.

Direcdo de oscilagio
do Campo Elétrico

Direcdo de propagagio
da onda

Direcdo de o.sc:ila;ﬁa
do Campo Magnético

Figura 2.1: Esquema da propagacdo de uma onda eletromagnética no espaco, onde estdo representadas as
direcdes de oscilagio dos campos elétrico e magnético.
O comprimento de onda é inversamente proporcional a frequéncia de acordo com a

equacgao

v=Af. 2.1



O intervalo de todas as frequéncias possiveis para a radiagdo eletromagnética é
chamado de espectro eletromagnético. O espectro eletromagnético se estende desde
frequéncias abaixo das utilizadas em transmissdes de radio, até limites de baixissimos

comprimentos de onda (frequéncias elevadas), como a radiacdo gama [5].

Neste trabalho, a caracterizacdo dos filmes finos via elipsometria espectral é feita com
luz visivel, ou seja, trabalhamos com radiacdo eletromagnética no intervalo de comprimentos

de onda de 400 nm — 750 nm aproximadamente.

2.2. Polarizacao da Luz

Usualmente, quando se propaga, uma onda eletromagnética do espectro visivel (luz)

tem seu vetor campo elétrico ( E) oscilando em dire¢des aleatorias com o tempo, ou seja, ela
€ uma onda ndo polarizada. Isso € o que acontece, por exemplo, nas ondas emitidas por uma

fonte de luz comum (como o sol ou uma lampada elétrica) [6].

Por outro lado, existem processos naturais, assim como também artificiais, em que se
pode selecionar uma dire¢@o nio aleatdria para a vibracdo do campo elétrico da luz, ou seja,

polarizar a luz. Nesta condi¢do, a luz polarizada € classificada nos seguintes tipos [6]:
e Linear — o vetor campo elétrico oscila em amplitude numa direc¢do fixa no espaco.

e C(Circular — o vetor campo elétrico mantém sua amplitude constante, entretanto sua
dire¢do muda conforme ele se propaga, descrevendo uma trajetéria na forma de

um circulo no tempo.

¢ Eliptica — a amplitude e a dire¢do do vetor campo elétrico variam conforme ele se

propaga descrevendo uma trajetdria na forma de uma elipse no tempo.

O giro da dire¢do do vetor campo elétrico no tempo, para as polarizacdes circular e

eliptica, pode ser tanto no sentido horédrio, como no sentido anti-horario.

Em geral, a polariza¢do de uma onda eletromagnética é uma questdo complexa quando

esta ndo se propaga no espago vazio como, por exemplo, em um guia de onda na forma de



uma fibra éptica, o campo elétrico pode ter componentes longitudinais além de transversais.

Entretanto, para este trabalho, uma descricdo mais bésica de polarizacdo € suficiente.

Uma maneira simples de polarizar a luz é através do uso de um filtro polarizador
(polaroid), o qual € composto por um polimero de nitrocelulose dopado com cristais de
herapatite, em que suas cadeias sdo alinhadas em uma dire¢ao preferencial durante o processo
de fabricacdo. Com isso, campos elétricos que oscilam paralelamente a estas cadeias sdo
absorvidos pelo material, ou seja, este filtro tem a capacidade de selecionar uma tnica dire¢do

de propagacdo do campo elétrico da luz, polarizando-a linearmente, como mostrado abaixo na

Figura 2.2.
Filtro
Polarizador
m A
. e
> 7
Fonte de L ooy
onte deLuz Luz nio Luz
polarizada polarizada

Figura 2.2: Polarizagdo da luz através do uso de um filtro polarizador.

2.3. As polarizacoes P e S

Um sistema de coordenadas frequentemente utilizado para descrever a polarizacdo da
luz que incide em uma superficie faz referéncia ao préprio plano de incidéncia da luz, ou seja,
o plano que contém as ondas incidente, refletida e refratada, conforme mostra a Figura 2.3. A
componente do campo elétrico paralela a este plano € denominada tipo-p (paralela) ou TM
(transversal magnética) e a componente perpendicular a este plano é denominada tipo-s (de
senkrecht, perpendicular em alemao) ou 7TFE (transversal elétrica). A luz com campo elétrico
tipo-p € dita p-polarizada e, consequentemente, luz com o campo elétrico tipo-s € dita s-

polarizada.



Luz mcidente

Luz refletida

® DPolarizacio 5, saindo da pagina
/" Polarizagfo P, paralela a pagmna

Luz transmmtida

Figura 2.3: Representacgio das polarizagdes P e S da luz.

2.4. Elipsometria Espectral

A Elipsometria Espectral pode ser definida como uma técnica Optica ndo perturbativa
que usa a mudanca no estado de polarizacdo da luz para a caracterizacdo in-situ de materiais

na forma de bulk e filmes finos.

Em Elipsometria, um feixe colimado de luz monocromética, que € polarizado em um
estado conhecido, incide sobre a superficie da amostra em estudo. O estado de polarizagcdo do
feixe refletido pela amostra € entdo analisado. A partir dos estados de polarizagdo do feixe
incidente e do feixe refletido, razdes entre os coeficientes de reflexdo da superficie para dois
estados incidentes ortogonais de polarizacdo (normalmente as polarizagdes p e s) podem ser
determinadas. Em seguida, estas razdes sdo relacionadas com as propriedades estruturais e
Opticas do material, invocando um modelo tedrico apropriado da estrutura do material e

também a teoria da reflexdo de uma onda eletromagnética.

Na Elipsometria, uma das duas ondas copropagantes ortogonalmente polarizadas, pode
atuar como uma referéncia para a outra. Na medida em que o estado de polarizacdo da luz é
determinado pela sobreposi¢cdo das componentes ortogonais do vetor campo elétrico, um
elipsometro pode ser pensado como um equipamento que quantifica esta sobreposicdo. Além
disso, a Elipsometria envolve apenas amplitudes relativas e medi¢des de fases relativas, por
isso ela se torna altamente precisa, qualificando-a para muitas aplicagdes, como no estudo de

superficies e nas tecnologias de filmes finos.



Em um modelo tipico, como o da Figura 2.4, a luz incidente € linearmente polarizada
em um azimute conhecido, mas arbitrdrio, e a luz refletida é, na maioria das situacdes,
elipticamente polarizada. Para a medicdo da elipse de polarizacdo da luz refletida da-se o

nome de Elipsometria.

Figura 2.4: Luz incidente, com angulo de incidéncia ¢ e linearmente polarizada (E;) de azimute
arbitrdrio 6 ¢ refletida da superficie S como luz elipticamente polarizada (E,). p e s identificam as
diregdes de polariza¢do linear da luz, descritas na se¢do 2.3, e formam um sistema de coordenadas
com a direcdo de propagacio.

2.4.1. Aquisicao de Dados Elipsométricos

A Elipsometria mede uma razido complexa das refletancias para as componentes da luz

refletida (polarizacdes s e p) de um sistema, que vamos chamar aqui de p . Esta razdo pode

ser parametrizada pela componente da amplitude ¥ e pela diferenca de fase A. As amplitudes
destas componentes, apés a reflexdo, podem ser normalizadas pelos seus valores iniciais.

Vamos denominar estas amplitudes de Ry e R, respectivamente para as polarizagdes s € p.

Portanto, podemos definir p como [1]:

R .
pP= R_P = tan(\P)e’A. (2.2)

S
Na equacdo acima tan(¥) € a razdo de amplitude apds a reflexdo e A € a diferenca de
fase entre R, € R,. Estes sdo os dados adquiridos em um elipsometro espectral, como €

mostrado abaixo na Figura 2.5 para um elipsdmetro tipico de extingdo de luz, onde A € obtido



no retardador de fase e tan() no analisador, dados obtidos na condi¢do em que a refletancia

de luz € minimizada.

Fonte de Luz I Detector
Sinal tendendo
a zero

Polarizador Analisador

Retardador de fase

Amostra

Figura 2.5: Esquema representando o funcionamento de um elipsometro espectral de extingdo tipico. Luz
polarizada incide sobre a amostra com um angulo ® e, apds ser refletida, busca-se minimizar o sinal de luz no
detector pelos ajustes de polarizagdo da luz no retardador de fase e no analisador.

2.4.2. Analise de Dados Elipsométricos

No caso de materiais na forma de bulk, é possivel obter-se os indices de refragdo
diretamente dos seus dados elipsométricos W e A [7]. Entretanto, para materiais na forma de
filmes finos, uma medida elipsométrica se torna uma medida indireta, isto €, em geral obter
Y e A ndo significa obter as constantes Opticas do filme em andlise. Para obter estas
constantes precisamos invocar um modelo tedrico sobre a estrutura do material em estudo e

sua interagdo com uma onda eletromagnética de polarizagdo conhecida.

Isso acontece mesmo para um filme simples dielétrico, isotropico e homogéneo, a
resposta serd obtida através de um ajuste numérico usando estimativas iniciais para as
constantes 6pticas do material (curva de dispersdo (n(A)) e sua espessura fisica). Em outras
palavras, € necessdrio um conhecimento prévio do material a ser analisado para a obtengdo de

suas constantes Opticas.



Neste trabalho, o modelo usado para calcular as curvas de dispersdao dos filmes de
titania ¢ o Modelo de Cauchy. Trata-se de uma relacdo polinomial, obtida empiricamente e
com aplicabilidade na faixa da luz visivel, entre o indice de refracdo e o comprimento de onda

da luz para um determinado material dielétrico [8]:

n,(A)=A+—+— 2.3)

Onde A, B e C sao constantes caracteristicas de cada substancia.

Os dados obtidos pelo Elipsdmetro Espectral sdo carregados no software WinElli 11
que acompanha o equipamento. Este software permite-nos realizar simula¢des de curvas de
dispersdo para cada medida, através do modelo de Cauchy apresentado acima. Para isso sdo
indicados valores iniciais (estimativas) para os coeficientes A, B e C, assim como uma
estimativa aproximada para a espessura fisica do filme (d). Com estas informagdes o software

¢ capaz de gerar uma curva de dispersdo (n(A)) associada aos dados experimentais

elipsométricos. Entretanto, como sdo quatro varidveis envolvidas (A, B, C e d), o cédlculo de
ajuste pode convergir para uma solugdo falsa, a qual mesmo sendo falsa, pode ter um ajuste

quase perfeito aos dados experimentais.

2.5. Angulo de Brewster

Também conhecido como dngulo de polarizag¢do, o angulo de Brewster tem esse nome
devido ao trabalho de David Brewster no inicio do século XIX, onde ele descobriu
empiricamente essa condic¢do particular de incidéncia da luz numa superficie e seus efeitos na

polarizacdo da luz [9].

No angulo de Brewster, as ondas de luz refratada e refletida por uma superficie que
separa dois meios materiais com indices de refracdo distintos, formam um angulo de
exatamente 90 graus entre si. Particularmente, uma luz ndo polarizada, incidindo com este
angulo de incidéncia, terd sua componente p totalmente refratada, em consequéncia disso a

luz refletida s6 possuird componente s, ou seja, serd uma onda polarizada.
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O modelo tedrico mais simples para explicar o fendmeno € considerar o material feito
por dipolos elétricos, os quais sdo responsiveis pelo processo de espalhamento da luz:
absorcdo do campo elétrico da luz, seguido pela reemissdo do campo mantendo suas
caracteristicas de polarizacdo. Sendo assim, a luz na interface (polarizacio p) € absorvida por
um dipolo do material que tenha a mesma orientagdo do campo. Apds, o dipolo oscila e emite
a onda de luz mantendo a mesma polarizacdo (p) que se propaga pelo material
correspondendo a luz refratada. Por outro lado, um dipolo tem emissdo zero exatamente na
dire¢do perpendicular a este campo emitido que, na condicdo de Brewster, corresponde
precisamente a luz refletida pela interface, ou seja, ndo haveria luz com polariza¢do p nessa

direcdo. A Figura 2.6 mostra exatamente essa condi¢ao.

) . Reflexdo zero
Onda Eletromagnética Incidente

(polarizada) _ /'

Onda Eletromagnética
refratada (reemitida pelo dipolo)

+ "-* e “
* -
Dipolo Elétrico = g

presente no material "

Figura 2.6: Luz polarizada (polarizagdo p) incide no respectivo dngulo de Brewster de um material.
Dipolos elétricos presentes no material, e orientados conforme a polarizacdo da luz incidente,
absorvem a mesma e posteriormente a reemitem gerando a onda refratada. Entretanto, o dipolo tem
emissdo nula na direc¢@o transversal, correspondendo exatamente a direcdo esperada para a reflex@o
nesse caso.

Podemos obter uma relag@o entre o angulo de Brewster (6,) e os indices de refracdo

dos meios envolvidos através da Lei de Snell para a refragdo de luz. Se n, for o indice de
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refragdo do meio de incidéncia da luz e n, for o indice de refracdo do material sobre o qual a

luz estd incidindo, entdo pela Lei de Snell temos a seguinte relagao:
n sen@, =n,send, 24

Onde 6, € o angulo de refragdo.

Além disso, na condicdo de Brewster, temos sen6, =sen(90-6,)=coséf,.

Substituindo este resultado na equacdo 2.4 temos a seguinte equacio:

n, =n, tan @, (2.5)

Se o meio de incidéncia da luz for o ar, cujo indice de refracdo é aproximadamente
igual a 1, a equagdo para o angulo de Brewster fica dependendo apenas do indice de refracdo

do material:

n, =tan g, (2.6)

Este resultado permite a obtencdo direta do indice de refracdo do material na forma bulk.

2.6. Técnica de Abeles

O conceito da técnica € bastante simples. Trata-se de uma medida comparativa entre
refletdncias de luz polarizada (polarizagdo p): a luz refletida pelo conjunto filme-substrato é
diretamente comparada com a luz refletida pelo substrato sem filme (ver Figura 2.7). Para isso
o filme a ser analisado é depositado apenas em metade do substrato, permitindo assim a
realizacdo destas medidas comparativas através do descolamento da amostra. Normalmente,
os valores de intensidade de luz refletida sdo diferentes entre si para um angulo de incidéncia

6 qualquer, mas, na condi¢do de Brewster (8 = 6,), estes valores sdo iguais.

Essa igualdade aparece devido ao fato de que o feixe incidente acaba sendo totalmente

refratado na interface ar-filme, cujos indices de refragdo vamos chamar de n, e n,

respectivamente. Desta forma, em que o filme possua uma absor¢do de luz desprezivel, a

amplitude de luz que chega a interface filme-substrato (indices n, e n_, ) serd a mesma que a

sub



do feixe incidente que chega diretamente a interface ar-substrato (indices n, e n

sub

12

). Como

consequéncia, na condi¢cdo de Brewster, as amplitudes de luz refletidas por estas interfaces

sdo as mesmas também.

Condicdo de Brewster
Reflexdo=0

Filme

- — — =

Substrato puro

Figura 2.7: Na Técnica de Abeles, luz p-polarizada incidindo no filme na condi¢do de
Brewster do mesmo. Nessa situagdo a luz € totalmente refratada na interface ar-filme, fazendo

comque [,'=1,".

Deve-se ressaltar que esta condicdo de igualdade de refletancias também pode ocorrer

fora da condicdo de Brewster, oriunda do efeito da interferéncia entre as frentes de onda no

filme fino, condicdo conhecida como absent layer (‘“camada ausente”). Esta condicdo de

interferéncia totalmente construtiva faz com que a luz refletida pelo filme tenha exatamente a

mesma amplitude que a refletida apenas pelo substrato, similar ao que ocorre na condi¢do de

Brewster. Entretanto, esta condi¢do de absent layer ocorre para ambas as polarizacoes (s e p),

e em diversos angulos de incidéncia da luz, sendo funcdo da espessura 6ptica do filme

(produto da espessura fisica pelo indice de refracdo). Devido a isso, pode-se, com relativa

facilidade, distinguir o angulo de Brewster das situagdes de absent layer, uma vez que a

condicdo de Brewster ocorre apenas na polarizacdo p. Filmes com uma espessura 6ptica muito

baixa ndo apresentam tal condi¢do, mas conforme a espessura aumenta o nimero de angulos

em que ocorre a condi¢do de absent layer também aumenta proporcionalmente.



13

A técnica de Abeles pode alcancar uma precisio na segunda casa decimal para o
indice de refracdo superficial. Se uma precisd@o maior € necessdria, hd maneiras de aumentar
essa precisdo, utilizando interpolacdo matemaética ou até mesmo através da utilizagcdo de uma
variante experimental da técnica, denominada extensdao de Hacskaylo, na qual a luz utilizada
na andlise do material é composta em grande parte por luz com polarizacdo p e uma pequena
componente de polarizacio transversal s. Entretanto, essa extensio da técnica ndo é o objetivo

do trabalho, mais detalhes sobre a mesma podem ser encontrados na seguinte referéncia [10].

2.7. Técnica Polarimétrica Espectral (TPE)

Na técnica original de Abeles, o comprimento de onda da luz usado na medida era fixo
e buscava-se o angulo de incidéncia no qual as refletincias eram iguais para o filme e o

substrato.

Ja na TPE escolhem-se angulos arbitrarios para a incidéncia da luz e neles varre-se o
espectro da luz, coletando os valores de refletdncia correspondentes para a reflexdo na regiao

do filme e do substrato, conforme mostra a Figura 2.8.

Fonte de lnz continua

® Polarizadores @
I p \
S g S

Filme

Substrato puro

Figura 2.8: Luz de uma fonte de espectro continuo estd polarizada (polarizacdo p) e incide no filme ou no
substrato puro com um angulo de incidéncia 0. As intensidades de luz refletidas pelo filme (Ir) e pelo substrato
(Is) sdo comparadas para diversos comprimentos de onda. Para um comprimento de onda especifico estas
intensidades serdo as mesmas.
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Com isso, sdo obtidas as curvas de intensidade de luz refletida por comprimento de
onda, para o filme e para o substrato, nestes angulos de incidéncia da luz. Para cada angulo,
este serd o correspondente dngulo de Brewster do filme em um especifico comprimento de
onda da luz, o qual serd determinado pela intersec¢do das duas curvas de intensidade de luz
refletida. Com o angulo de Brewster determinado, usa-se a equagdo 2.6, obtendo-se o

correspondente indice de refragcdo para aquele respectivo comprimento de onda:

n,(A) =tan 6, (A) 2.7



15

Capitulo 3: Metodologia

3.1. Elipsometro Espectral SOPRA GES-S5E

Este equipamento é basicamente uma plataforma 6ptica capaz de realizar medidas de

Elipsometria e medidas de intensidade de luz refletida (medidas fotométricas).

O equipamento possui um gonidmetro automadtico, o que nos permite selecionar o
angulo de incidéncia da medida (10° - 90°) diretamente pelo computador. Também possui um
microspot automdtico que permite focalizar o feixe luminoso em uma drea muito pequena da

amostra.

Nas medidas elipsométricas, o equipamento funcionou em seu modo padrdo, com os
polarizadores em rotagdo continua (frequéncia de 5 Hz). J4 para as medidas de TPE, o
equipamento funcionou em seu modo fotométrico, ou seja, o polarizador foi mantido fixo,

deixando apenas a polariza¢do p da luz passar. Uma imagem do equipamento aparece abaixo.

Figura 3.1: Elipsometro Espectral SOPRA GES-5E (Laboratério de Laser e Optica — UFRGS)
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3.2. Desenvolvimento de Instrumentaciao

O Elipsdmetro Espectral SOPRA GES-5E possui um transladador de altura (Z) e dois
parafusos de ajuste de angulo na base do seu porta-amostras, os quais sdao utilizados no
alinhamento do feixe de luz sobre a amostra para as medidas elipsométricas. Entretanto estes
ajustes eram insuficientes para possibilitar medidas confidveis usando a TPE. Sendo assim,
foi projetada uma nova base para o porta-amostras, na qual foram adaptados dois
transladadores com parafusos graduados para a leitura de posi¢cdo da amostra. A nova base
possibilitou uma movimentacdo da amostra de forma suave e controlada no plano XY,
garantindo que as medidas fossem sempre realizadas na mesma posicdo na amostra (ver

Figura 3.2).

Figura 3.2: Base que foi construida e adaptada ao equipamento para
a realiza¢do das medidas de TPE. Dois transladadores adicionais
foram acoplados, permitindo um deslocamento suave da amostra nos
eixos X e Y. A amostra fica posicionada no centro do disco preto
localizado na parte superior da imagem.

3.3. Fabricacao de Amostras

Para testar os principios da técnica e sua viabilidade de utilizacdo no elipsdmetro

espectral, buscou-se uma amostra de ficil fabricacdo e que fosse isotrdpica, dielétrica e
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homogenea, caracteristicas requeridas para a TPE. Sendo assim, optou-se pelo uso de filmes
de fotorresiste sobre vidro. O fotorresiste € um material sensivel a luz, que é utilizado em
véarios processos industriais, como na fotolitografia, por exemplo. Estes filmes foram
fabricados pelo processo de spin-coating. Neste processo a superficie do substrato € coberta
por uma solugdo de fotorresiste + solvente e, posteriormente, as amostras sdo postas a girar
em um spinner. Velocidades, tempos de rotacdo e razdes de fotoresiste/solvente distintas
foram testados com a finalidade de otimizar a qualidade superficial dos filmes, assim como
obter um conjunto de filmes com espessuras significativamente distintas entre si. Apds o
processo, as amostras foram levadas a um forno para a evaporagdo completa do solvente e
solidificacdo do filme. Finalmente, metade da superficie do substrato coberta pelo filme foi
limpa com acetona, removendo completamente o filme e permitindo sua caracterizag¢do pela

TPE. Os resultados destes testes iniciais ndo serdo apresentados no trabalho.

O segundo conjunto de amostras fabricadas foram filmes de Titania (TiO,) sobre
substrato de Silicio polido. Deste segundo conjunto sairam as amostras utilizadas para
comprovar a TPE neste trabalho. Estas amostras foram produzidas utilizando um RF-
sputtering da empresa Leybold, no qual um feixe de ions colide no alvo do material a ser
depositado. O material entdo € ejetado, vindo a se depositar na superficie do substrato que fica
localizado acima do alvo. O processo € realizado numa cdmara em baixa pressdo, tendo um
livce caminho médio bem elevado. Para poder realizar as medidas de TPE, metade da
superficie dos substratos de silicio foi protegida durante o processo de sputtering, criando

uma regido sem filme no substrato.

3.4. Caracterizacao das Amostras

3.4.1. TPE

Com o Elipsometro Espectral devidamente calibrado e operando no modo
Fotométrico, no qual s3o realizadas apenas medidas de intensidade da luz refletida

(polarizacdo p), foram feitas medidas nas amostras em diversos angulos de incidéncia da luz.

Para cada angulo de incidéncia, primeiramente foi medida a luz refletida na parte

depositada com filme, sendo depois a amostra transladada para a regido do substrato sem
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filme. Comparando as curvas de intensidade de luz refletida das duas regides, foi possivel
determinar os respectivos comprimentos de onda nos quais as intensidades de reflexdo se
igualam para cada angulo de incidéncia escolhido (como explicado na Secdo 2.7). A partir
destes comprimentos de onda e, utilizando a equacdo 2.7, foi possivel calcular os respectivos

indices de refragdo.

Finalmente, o modelo de Cauchy (Equacgdo 2.3) foi ajustado a esse conjunto de indices

de refragdo, obtendo assim os respectivos coeficientes A, B e C para os filmes de TiO».

3.4.2. Elipsometria Espectral

As medidas de elipsometria foram realizadas num angulo de incidéncia de 75 graus e
na faixa de 0,4 — 0,7 um. Primeiramente foi medido o substrato de silicio e suas curvas de

dispersdo foram obtidas diretamente pelo software WinElli (ver se¢do 2.4.2).

Ap6s, os filmes de TiO, foram medidos e para cada uma das amostras, a respectiva
curva de dispersdo obtida por TPE (coeficientes A, B e C) foi utilizada como primeira
estimativa no modelo de ajuste na Elipsometria Espectral, junto com as curvas de dispersio
do substrato. Como mostrado nos Resultados (Capitulo 4), isso possibilitou a exclusdo de
falsas solugbes e a consequente caracterizacdo acurada dos filmes finos isotrépicos e

homogéneos.
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Capitulo 4: Resultados

4.1. Amostras de Titania

As amostras de titdnia cujos resultados serdo apresentados neste trabalho serdo

nomeadas da seguinte maneira:

Amostra 1: foi preparada para ser um filme bastante fino (da ordem de dezenas de
nandmetros) com uma hora de deposicao via sputtering usando 250W de poténcia.
Como este filme € bastante fino, espera-se apenas uma solucdo elipsométrica e
sem presenca de absent layer que ocorre em filmes mais espessos, que entdo pode

ser usada como prova do método.

Amostra 2: sua deposi¢do durou dez horas com poténcia de 250W e uma
espessura estimada de cerca de 200 nm (mesmo assim, ndo se estima que haja
muitos angulos no qual ocorra o efeito de absent layer). Para diminuir as
inomogeneidades no filme, a amostra foi mantida em rotacdo durante a deposicao
(12 rpm) e o substrato foi aquecido a 80°C. Esta amostra foi produzida com o
intuito de ter vdrias solucdes elipsométricas, para que entdo pudéssemos usar os
coeficientes obtidos nos resultados de TPE com o objetivo de eliminar as solu¢des

falsas obtidas pela Elipsometria Espectral.

4.2. Medidas

Primeiro, via Elipsometria Espectral, obtivemos a curva de dispersdao da Amostra 1 em

um intervalo de comprimentos de onda de 0,35 — 0,85 pm, para o angulo de incidéncia

6@ =75°. Posteriormente, com os polarizadores configurados para polarizacio p (modo

fotométrico), as medidas de TPE foram realizadas no intervalo de 0,4 — 0,6 pm (passo de

0,001 pm) entre os angulos de 67,5 até 69°, com passo de 0,25°.

A Figura 4.1 mostra a intersec¢do entre os espectros de reflexdo do filme e do

substrato puro, para a amostra 1, no angulo de incidéncia 8 =67,5°.
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520,0k ] . . .
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Figura 4.1: Intersec¢io entre os espectros de reflexdo do filme e do substrato para
a amostra 1 no angulo de incidéncia €=67,5°. A intersec¢do das curvas ocorre

proximo a A = 0,540 pm.

O mesmo procedimento se repete para os outros angulos do intervalo, permitindo
obter os respectivos indices de refragdo para diversos comprimentos de onda (Equacdo 2.7) e
por fim o ajuste de uma curva de Cauchy a esses valores (Equagdo 2.3). Para a amostra 1, os

coeficientes de Cauchy determinados por este ajuste matemadtico sdo: A=2,20580,

B=0,05086 e C =0,00268. A curva resultante € mostrada abaixo na Figura 4.2.

Os coeficientes obtidos através do ajuste dos dados da TPE (dispostos acima), foram
entdo usados como estimativa inicial no software de modelamento do Elipsometro. Como
resultado imediato, a curva de dispersdo converge rapidamente para uma solu¢do que se ajusta
a curva experimental com um coeficiente de determinacdo (R*) de 0,9952, ou seja, com

Otima precisdo. A espessura do filme é d =0,04241+0,001 ume os coeficientes de Cauchy

sdo A=2,448%0,005, B=-0,0845%0,0006 ¢ C =0,01921£0,00008 .
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Figura 4.2: Dados obtidos com a TPE e o ajuste de Cauchy para a amostra 1.

Uma comparacgio entre os valores de indices de refracdo do filme obtidos pela TPE e

por Elipsometria Espectral é mostrada na Tabela 4.1 para alguns comprimentos de onda.

Tabela 4.1

Indice de Refracio

A (um) TPE (% 0,03) Elipsometria
0,425 2,57 2,57 £ 0,01
0,450 2,52 2,50 £ 0,01
0,475 2,48 2,451 £ 0,009
0,500 2,45 2,417 £ 0,008
0,525 2,43 2,394 + 0,008
0,550 2,41 2,379 + 0,007
0,575 2,39 2,368 + 0,007
0,600 2,38 2,362 + 0,007

A Tabela 4.1 mostra uma comparagio de valores de indices de refracéo para
o filme de titdnia da amostra 1 obtidos via TPE e via Elipsometria.
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Este filme mais fino de TiO, permite uma tnica solu¢do elipsométrica para cada
comprimento de onda, que coincide com a do método proposto, considerando as incertezas

nas medi¢des € claro, mas corroborando sua validade.

Os mesmos procedimentos de medida foram realizados com a amostra 2. As medidas
polarimétricas foram realizadas com angulos de incidéncia entre 66° e 69°, com passo de
0,25° no intervalo de comprimentos de onda de 0,4 — 0,65 pm, com passo de 0,001 um.
Numa primeira abordagem, sem o uso da curva de dispersdo obtida com a TPE, o software de
andlise do elipsometro (WinElli II) gerou duas solu¢des com diferentes conjuntos de
coeficientes de Cauchy e espessuras, conforme mostram as colunas 2 e 3 da Tabela 4.2. E
importante notar que ambas as solucdes possuem um coeficiente de determinacdo maior do
que 0,95, indicando que ambas as solugdes sdo Gtimos ajustes aos dados experimentais. Isso
mostra a complexidade na andlise dos resultados elipsométricos e também a dificuldade em

avaliar corretamente as constantes Opticas do filme.

Tabela 4.2:
Apenas Elipsometria TPE/Elipsometria
Coeficientes Solucao 1 Solucao 2 Estimativa da Elipsometria
de Cauchy TPE
A 2,197 £ 0,003 2,951 + 0,003 2,05410 2,198 0,003
B 0,0019 £ 0,0004 -0,2588 = 0,0006 0,01047 0,0018 £ 0,0005
C 0,00794 £ 0,00009  0,02343 £ 0,00009 0,01623 0,00795 + 0,00009
d (um) 0,1954 £+ 0,0003 0,3211 £ 0,0005 Nio 0,1954 +0,0003
R? 0,992 0,959 Nao 0,992

A Tabela 4.2 mostra as solu¢des obtidas para a amostra 2 usando duas abordagens, com e sem a estimativa
polarimétrica.

Para remover a solucdo falsa, na segunda abordagem, a curva de dispersdao obtida

através do método polarimétrico foi utilizada como uma estimativa inicial para o
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modelamento com o software do elipsometro. Feito isto, o software acaba convergindo para
uma dnica solucdo, aquela com R* =0,992 (ver coluna 5 da Tabela 4.2). Esta curva concorda

muito bem com a curva de dispersdo obtida na primeira abordagem (ver coluna 2 da mesma
tabela). Além disso, ambas as abordagens indicam espessuras idénticas para o filme

(d =0,1954%0,0003 ym).

Os resultados demonstram a validade da técnica na exclusdo das solucdes falsas
obtidas na Elipsometria. Entretanto, hd limitacGes de aplicabilidade da TPE, principalmente
quando os filmes a serem caracterizados ndo sdo homogéneos (apresentam variagdes no

indice de refracdo com a profundidade).

Como as medidas de TPE se baseiam em medidas de angulo de Brewster, estas sao
muito mais sensiveis a regido de interface ar/filme se comparadas a uma medida

elipsométrica, na qual a luz interage ao longo de todo o filme.

Portanto, no caso de filmes inomogéneos, os coeficientes de Cauchy obtidos pela TPE
podem ser consideravelmente distintos da curva de dispersdo real do material que é obtida por
elipsometria. Nesse caso, a curva de dispersdo corresponde a um indice de refracdo efetivo,
que leva em conta todas as variacdes de densidade e composicdo ao longo de toda

profundidade do filme. Sendo assim, o uso da TPE para esse tipo de filme ndo seria indicado.

Outras limitagdes sdo intrinsecas da prépria Elipsometria, como amostras com muito
espalhamento de luz ou que requerem modelos muito complexos de andlise estrutural (filmes

anisotropicos, por exemplo).
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Capitulo 5: Conclusoes

Neste trabalho foi apresentado um método que utiliza uma técnica polarimétrica
espectral (TPE), combinada com elipsometria espectral, para obter acuradamente as
constantes Opticas de filmes finos dielétricos isotropicos e homogéneos, eliminando assim

solugdes falsas que usualmente sdo obtidas por Elipsometria.

Primeiramente medidas polarimétricas sdo realizadas obtendo-se a curva de dispersdo
do filme independentemente de sua espessura fisica. Os coeficientes de Cauchy desta curva
sdo utilizados no software de andlise do elipsdmetro como estimativa inicial para o célculo de

ajuste, o que leva a convergéncia deste ajuste para a resposta correta.

A validade do método proposto foi demonstrada inicialmente através de medidas em
um filme de TiO, de 42 nm de espessura, para o qual a Elipsometria converge para uma

solu¢d@o apenas para a curva de dispersdo, que ¢ a mesma obtida usando apenas a TPE.

A segunda demonstracdo foi caracterizando um filme mais espesso, de 195 nm de
espessura. Nesse caso, a Elipsometria ji fornece duas solugdes plausiveis com um ajuste
superior a 95% em ambas, o que dificulta a identificagdo da solucdo correta. Com o uso dos
coeficientes obtidos pela TPE, o ajuste converge diretamente para a solugdo correta,

demonstrando assim a utilidade deste método.

O método pode ser empregado mesmo para filmes com espessura Optica mais
elevada, onde o efeito da interferéncia dentro do filme pode gerar condi¢des de absent layer.
Isso é possivel porque a condigdo de Brewster € exclusiva para polariza¢do p, podendo assim

ser diferenciada das situagdes de absent layer que ocorrem nesses filmes mais espessos.

Além dessa versatilidade na caracteriza¢do de filmes com espessuras variadas, outra
vantagem importante de combinar a TPE com medidas elipsométricas é que ambas as técnicas
podem ser realizadas na mesma montagem experimental, ou seja, as medidas podem ser
realizadas em sequéncia, sem remover a amostra, garantindo assim uma caracteriza¢do na

mesma posi¢do da amostra, o que aumenta a confiabilidade dos resultados obtidos.
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Como perspectivas futuras, o método pode ainda ser aperfeicoado em termos de
precisdo estendendo o aprimoramento de Hacskaylo para uma forma espectral. Além disso, a
TPE também poderia ser estendida para situagcdes envolvendo filmes de multicamadas.
Similarmente ao que ocorre quando se utiliza elipsometria em filmes multicamadas, medidas

em sequéncia podem ser realizadas apds a deposicio de cada camada do filme.
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