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Resumo

Considerando o uso da camada de 6xido de aluminio para evitar a oxidagdo em
ligas metalicas, torna-se necessario o estudo das propriedades Opticas e espessura
da mesma em diferentes condigbes. A elipsometria € uma ferramenta poderosa para
avaliar as propriedades Opticas, dielétricas e a espessura de um material, possuindo
a capacidade de avaliagdo a nivel nanométrica com elevada precisdo. A formacao
de oxido em uma liga de aluminio metalico € um processo natural quando em
contato com meio ambiente devido & afinidade com o oxigénio. E possivel promover
o crescimento da camada de Oxido de diversas outras maneiras. Neste trabalho as
propriedades O6pticas serdo analisadas em fungdo do crescimento da camada de
oxido. Sendo a elipsometria uma técnica indireta, as propriedades serao obtidas por
meio de modelagem adequada a morfologia da camada e do substrato.
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ELLIPSOMETRIC CHARACTERIZATION OF ALUMINUM OXIDE

Abstract

Considering the aluminum oxide used to avoid the oxidation in metallic alloys,it is
necessary the study of optical properties and thickness under different conditions.
The ellipsometry is a powerful tool to evaluate the optics, dieletrics properties and
also the thin of a material, it has the capacity of a nanometric evaluation with high
precision. The oxide formation in metallic aluminum alloy is a natural process as in
contact with the atmosphere due the affinity with the oxygen. It is possible to obtain
the growth of the layer in different other ways.In this work the optical properties will
be analyzed in function of the wavelength of the growth of the aluminum oxide.
Ellipsometry is an indirect technic, the properties will be obtained using models
according to the morphology of the oxide thin and the substrate.
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1 INTRODUGAO

Encontrado de forma abundante na crosta terrestre, porém de uso comercial em
larga escala relativamente recente, o aluminio € um metal ndo ferroso de nimero
atdmico 13, com baixa densidade e resistente a corrosao [1].
O desenvolvimento das primeiras ligas de aluminio tornou esse metal flexivel a
diversas aplicagdes, uma vez que uma das principais limitagdes do aluminio puro
ésua baixa resisténcia mecanica [2].
Ha hoje uma grande gama de ligas de aluminio utilizadas em diferentes aplicagbes
que vao desde aplicagbes em alta tecnologia como o uso em componentes
aeronduticos e navais até a industria de alimentos e utensilios domésticos [1].
Uma das caracteristicas mais visadas deste metal e suas ligas é a resisténcia a
corrosdao em diversos tipos de ambiente.lsso ocorre devido uma caracteristica
importante, a formagdo de uma camada de O&xido superficial (camada de
passivagao)[3].
A formagdo de camadas de 6xido de aluminio pode afetar as propriedades 6pticas
do material como, por exemplo, os valores dos indices de refragédo e coeficiente de
extingdo e ainda alterar a morfologia da superficie, alterando a sua a rugosidade
original. A caracterizagdo da formagdo das camadas de Oxido torna-se entdo
necessaria para a garantia da qualidade das propriedades finais do produto. [4]
Uma das formas de avaliar a espessura dos oxidos, rugosidade, as propriedades
Opticas e dielétricas de uma amostra € através da elipsometria espectral ou
espectroscopica (“SpectroscopicEllipsometry — SE”), sendo uma técnica de alta
precisao e nao destrutiva, ainda que indireta. [5]
Ao se propagar, a luz é composta, geralmente, por componentes com diversas fases
e amplitudes. Ao alinhar a propagacao do campo eletromagnético a uma diregao
preferencial, exemplifica-se o chamado fenémeno da polarizagao [6].
Interagindo com um meio, a onda eletromagnética pode refletir, refratar ou ser
absorvida, e pode ainda alterar suas caracteristicas em relagéo a polarizagao [6].
Através dessa técnica € possivel avaliar as caracteristicas do material através da
mudanga de polarizagdo de um feixe de luz incidente em sua superficie, apds a
interacdo com a superficie. A interagdo da onda eletromagnética com o material € o
uso de modelos de dispersdo retorna estimativas do indice de refragdo, do
coeficiente de extingdo, constantes dielétricas e das espessuras das camadas
porventura existentes.Dessa forma, possibilita-se a obtencdo das propriedades
Opticas, dielétricas e da espessura das camadas de 6xidos [5].
A elipsometria avalia a alteragdo de polarizacdo de um feixe de luz através de sua
reflexdo em uma amostra. Essa alteragao é medida através dos parametros W, uma
razdo de amplitudes, e A, angulo de fase entre as componentes de uma onda [5].
Sendo esta técnica indireta, esses dados podem ser convertidos, mediante
modelamento, a informagdes importantes, como por exemplo, o coeficiente de
extingao e indice de refragao[7].
A mudanca de fases e das amplitudes da luz ao interagir com o material é expressa
de acordo com a equacgao 1[7].

p = tanWexp(i A) (1)

No caso do presente estudo, foi considerada uma interagdo da luz em 3 camadas,
compostas pelo material (substrato de aluminio), camada de éxido de aluminio e a
rugosidade.O modelo que apresentou o melhor ajuste grafico foi uma combinagéo
de Cauchy, Cauchy com cauda deUrbach e Lorentz|

[L1] Comentario:




2 DESENVOLVIMENTO
2.1 Metodologia

Sendo a elipsometria muito sensivel a variagdes na superficie, uma das etapas
criticas do processo é o preparo metalografico. O corte das amostras foi realizado no
laboratério de metalografia do IME em uma maquina modelo Minitom do fabricante
Struers, na qual é adequada ao corte de precisdo com refrigeragdo simultanea
evitando assim a mudanga de fase durante o processo.

O preparo superficial da amostra foi realizado similar ao remendado por [2], com
lixamento em uma sequencia de lixas de granulometria 400, 500, 600, 1200, 1500 e
2000, seguido com polimento em pasta de diamante de 1um. Por fim limpeza,
identificacdo e armazenamento em ambiente livre de umidade das amostras.
Interferéncia da rugosidade e planicidade das amostras nas medidas elipsométricas
€ um fator critico no momento de avaliar o modelo adequado para a simulagéo de
dados computacional [7]. Uma forma precisa de andlise da rugosidade superficial &
através de um microscopio confocal[8].

Este tipo de equipamento, através de mudanga de foco com grande preciséo,
constréi imagens tridimensionais em nivel microscopicos, obtendo um mapa
topografico da regido inspecionada, permitindo a obtengdo da rugosidade da
amostra.

O equipamento utilizado € um microscopio confocal interferométrico Leica DCM3D,
disponivel no laboratério do ICEx. A rugosidade foi obtida de acordo com a norma de
DIN 4768.

As medidas elipsométricas foram realizadas em um elipsémetro espectroscopico
modelo GES 5S da SEMILAB, disponivel no laboratério do ICEx. Este equipamento
possui uma faixa util de comprimento de onda de 250 a 1000nm, angulos de
incidéncia de 17° a 90°.Neste estudo limitou-se a incidéncia do feixe de luz em dois
angulos diferentes, 70° e 75°, e em dois pontos diferentes para cada angulo.

Apbs posicionar a amostra, foram medidos W e A para cada comprimento de onda
incidido. Essas medidas foram modeladas no software
SpectroscopicEllipsometerAnalyser (SEA) [9], que, compara os valores gerados
pelos modelos com os medidos, usando regressao.

2.2 Resultados
2.2.1 Andlise no Microscépio Confocal

Foram realizadas medidas para 4 amostras, que foram posteriormente submetidas a
analise em elipsometria. A analise de topografia e rugosidade influenciam
diretamente neste tipo de analise.

Todas as analises no confocal foram realizadas de acordo com a normal DIN4768. A
Figura 1 ilustra uma regido de superficie tipica e a Figura 2 um perfil tipico obtido
com o software do microscépio, ambas para regidoda amostra 1. As outras trés
amostras apresentaram um comportamento semelhante.



Figura 1.Imagem topografica tipica da amostra 1. Em detalhe a escala em tons de cinza indicando
alturas.

.Figura 2.Perfil tipico de superficie analisada da amostra 1.

As medidas de rugosidade ao longo da amostra, medidas de acordo com a norma,
encontram-se na tabela 1:

Tabela 1. Andlise da rugosidade ao longo da amostra

Amostra 1
Linhas: Valor da rugosidade média (um)
L1 0,’78‘1 [L2] Comgntél;i(_): Ha mais’algarismos e
L2 0,802 padrio da amostagern
L3 0,753
L4 0,750
L5 0,742
Média da rugosidade 0,766

Desvio Padrao 0,025




As outras trés amostras foram realizadas a mesma andlise, e os resultados estdo na
tabela 2

Tabela 2.Rugosidade média e desvio padrao de todas amostras

Amostra Rugosidade Média Desvio Padrao
1 0,766 0,025
2 0,498 0,014
3 1,232 0,026
4 0,562 0,044

De acordo com a norma DIN4768, os valores médios de rugosidade estédo
adequados para materiais metalicos uma vez que ela diz que a rugosidade média.

2.2.2 Andlise Elipsométrica

Aqui serdo apresentados os valores para a amostra um, uma vez que os valores das
outras amostras estdo bem préximo, os valores da espessura das camadas de todas
as amostras serao dispostos em uma tabela.

Seguindo o esquema de analise proposto em um modelo de 3 camadas
(substrato/éxido de aluminio/rugosidade) [4], os modelos matematicos que
apresentaram um melhor ajuste foi uma associagdo dos modelos de Cauchy,
Cauchy com cauda de Urbach e Lorentz para todas as amostras. As curvas de tan W
e cos A em fungado do comprimento de onda da amostra 1 sdo exibidas na Figura 3.
O ajuste obtido foi de 0,95.
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Figura 3. Analise da amostra 1: a) Medidas tedricas e experimentais de tan(¥); b) Comparagao das
curvas contendo medidas tedricas e experimentais de cos(A). Acervo pessoal.

Utilizando esses dados, Tan(y) e Cos(A),e a adequada modelagem, é possivel obter
os indices de refragao e coeficiente de extingdo para cada comprimento de onda [7].
Outro valor importante obtido pela técnica é a espessura da camada de 6xido e da
rugosidade. Nesse caso especifico da amostra 1 a camada de oxido puro
apresentou espessura de 2,3 nm enquanto a rugosidade (6xido mais ar) 117,4nm.

A seguir uma tabela com os valores das espessuras das 4 amostras.

Tabela 3.Rugosidade das camadas das amostras

Amostra 1 2 3 4
Espessura Oxido 2,3nm 5,3 nm 8,9 nm 6,2 nm
Espessura 117,4 nm 165,2nm 96,4 nm 104,2 nm
Rugosidade

3 CONCLUSAO

O objetivo tragado pelo trabalho foi realizado com sucesso, uma vez que curvas de
Tan(y) e Cos(A) em fungdo do comprimento de onda foram obtidas com ajuste de
confianga minimo de 0,95. Através dessas curvas € possivel obter diversas
propriedades oticas, como por exemplo, os indices de refracdo e coeficiente de
extingdo, que sao de fundamental aplicagdo na industria. Valores de rugosidade e
aspectos topograficos foram analisados através da microscopia confocal, esse tipo
de analise é fundamental para a aplicacdo da elipsometria. Por fim foi medida a
espessura da camada de 6xido de aluminio de cada amostra. Como préxima etapa
do estudo sera realizado o crescimento controlado da camada de 6xido de aluminio
de forma anddica, e serdo avaliadas as espessuras em fungao da tensao aplicada,
os indices de refracéo e coeficiente de extingao.
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