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Resumo

Neste presente estudo foi utilizada a técnica de elipsometria espectroscopica a fim
de se caracterizar as propriedades Opticas do filme fino de 6xido anddico de Titanio
formado espontaneamente. As propriedades desse Oxido s&o relevantes
consideradas as diversas aplicacdes do titdnio, dentre as quais as biologicas. A
elipsometria € uma técnica ndo destrutiva, porém indireta, apropriada para obtencao
de propriedades Opticas e dielétricas, ap6s modelagem. Usando essa técnica,
obtivemos além das propriedades Opticas, a espessura do 6xido formado de forma
natural sobre o substrato de Titanio.
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STUDY OF THE OPTICAL PROPERTIES OF THE THIN FILM OF TITANIUM
ANODIC OXIDE BY ELLIPSOMETRY

Abstract
In this present study, the spectroscopic ellipsometry technique was used in order to
characterize the optical properties of the spontaneous titanium anodic oxide thin film.
The properties of this oxide are relevant considering the various applications of
titanium, among which the biological ones. Ellipsometry is a non-destructive, but
indirect, technique suitable for obtaining optical and dielectric properties, after
modeling. Using this technique, we obtained besides the optical properties, the
thickness of the oxide formed of natural form on the substrate of Titanium.
Keywords: Titanium; Titanium oxide; Ellipsometry.

1 Engenheira Produgéo, Mestranda em Engenharia Metallrgica, Programa de Pés-Graduag&o em
Engenharia Metallrgica (PPGEM), Escola de Engenharia Industrial Metallrgica de Volta Redonda
(EEIMVR), Universidade Federal Fluminense (UFF), Volta Redonda, RJ - Brasil.

2 Engenheira Metallrgica, Mestranda em Engenharia MetalGrgica, PPGEM, EEIMVR, UFF, Volta
Redonda, RJ - Brasil.

3 Engenheira Mecénica, Mestranda em Engenharia Mecanica, PGMEC, EEIMVR, UFF, Volta
Redonda, RJ — Brasil.

4 Doutor(a) em Quimica, Professor, Departamento de Quimica, Instituto de Ciéncias Exatas (ICEXx),
UFF, Volta Redonda, RJ — Brasil.

Biologo, Universidade Geraldo Di Biase (UGB).
Fisico, Doutor em Fisica, Professor, ICEx, UFF, Volta Redonda, RJ — Brasil.

1126



1 INTRODUCAO

O Titanio (Ti) € um elemento abundante na crosta terrestre, embora de dificil
obtenc&o [1,2]. E muito utilizado em diversas areas como por exemplo na fabricag&o
de pecas para motores, na fabricacdo de foguetes e produtos aeroespaciais, na
producdo de catalisadores parareacdes de polimerizagdo de compostos
organometalicos, na producéo de ligas com outros metais, na producao de tintas e
papeis, e em especial em diversas aplicacdes &rea biomédica. As principais
reservas de minérios de titanio (rutilo, ilmenita e anatasio) do mundo estdo
localizadas na Noruega, Austrdlia, Canada, Estados Unidos e india [3,4]. Sua
biocompatibilidade se deve em parte a sua inatividade biolégica e sua grande
resisténcia a corrosdo, que limita a quantidade de ions de titAnio capazes de migrar
para o tecido em contato [5]. Outras caracteristicas de destaque sdo sua baixa
densidade, sua boa resisténcia mecanica a tracdo, opacidade, inércia quimica, alta
capacidade de dispersao e alto ponto de fusdo. O titanio € muito utilizado na forma
de oxido, em parte devido ao alto indice de refracdo. O titdnio comercialmente puro
€ obtido a partir do rutilo e da ilmenita que sao encontrados mais facilmente [6].
Alguns dos minérios de titanio sdo a ilmenita (FeTiOs), o leucoxenio (60%Tio2 e os
40% € material amorfo com e mistura do rutilo com anatasio), o rutilo (TiO2) e o
anatasio (TiO2) [4]. O anatasio quando aquecido acima de 915 °C é convertido em
rutilo[7,8].

Neste trabalho foi utilizada a técnica de elipsometria espectroscopica a fim de
estudarmos a caracterizagdo Optica do Oxido anddico de titanio formado
espontaneamente e do substrato de Ti [9,10]. A elipsometria é uma técnica
adequada para a caracterizacdo Optica de superficies, uma vez que € capaz de
fornecer o indice de refragéo e o coeficiente de extingdo em fungédo do comprimento
de onda [11,12]. Para isso ela precisa obter os parametros elipsométricos mudanca
de fase (A) e amplitude (W) em funcdo do comprimento de onda incidente A [13,14].
Esses parametros sdo funcdes dos componentes da camada de Oxido e do
substrato da amostra. Com os dados e realizando a modelagem dos mesmos
[15,16], é possivel se obter a espessura da camada de Oxido e as propriedades
Opticas anteriormente citadas [17,18].

2 MATERIAL E METODOS

Para o presente trabalho foram utilizadas amostras de titanio (grau Il), adquiridas
pela UFF da Titanio Brasil em formato aproximado de um trapézio (vide figura 1).
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Figura 1. Exemplo de amostra de titanio metalico comprada na Titanio Brasil.

Em primeiro lugar a amostra foi cortada no laboratério de metalografia da Escola de
Engenharia Industrial Metalirgica de Volta Redonda (UFF-EEIMVR). Foram
preparadas dez amostras identificadas individualmente. Em seguida as amostras
foram embutidas em baquelite (vide figura 2), a fim de se realizar uma preparagao
metalogréafica (lixamento e polimento) no titanio, pois para o uso da técnica de
elipsometria é importante uma baixa rugosidade superficial. A amostra recebida
possuia superficie irregular como exibido na figura 3, obtida com o auxilio de um
Microscopio Confocal Interferométrico LEICA, modelo DCM3D no Instituto de
Ciéncias Exatas (ICEx) da UFF. O lixamento foi realizado em Politriz Lixadeira
Metalografica Dupla Teclago, modelo PLO2E. As lixas usadas, na sequéncia de
granulometria, foram: 80, 120, 320, 400, 600, 800, 1000 e 1200 mesh. O polimento
subsequente foi realizado com pano de polimento metalografico, pasta de diamante
e Oleo apropriado. A rugosidade superficial foi monitorada antes de iniciar a
preparacdo metalogréfica (figura 3) e apds o lixamento e polimento. Os valores da
rugosidade superficial apos o polimento foram obtidos e a rugosidade média das
amostras foi de 0,3um.

Figura 2. Amostras de Titanio metalico embutido em baquelite.

Ao fim do processo, as amostras foram lavadas com agua ultrapura obtida de um
dispositivo Milli-Q e alcool isopropilico. Em seguida foram secadas com um jato de ar
guente. Imediatamente apds, as mesmas foram medidas no elipsdmetro
espectroscopico SEMILAB GES 5S no ICEx da UFF (figura 4).
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Figura 3. Topografia de superficie de amostra titanio como recebida.

-

L:

Figura 4. Elipsdmetro Espectroscépico SEMILAB GES 5S

O elipsdbmetro espectroscopico utilizado possui lente de focalizacdo (microspot),
permitindo analisar areas pequenas da ordem de 1,0 mm2. Neste experimento foram
realizadas medidas com de 65°, 70° e 75°.

Para a realizacdo da modelagem, adotou-se um modelo simples para a formacgé&o de
oxido anddico de oOxido de titanio sobre o substrato de titanio. A rugosidade foi
considerada no modelo.
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3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Apresentamos um resultado tipico para uma das amostras. Apés a medida dos
parametros elipsométricos tan(¥) e cos(4), realizamos a modelagem e obtivemos
um coeficiente de R2 = 0.98211. Desta forma obtivemos as propriedades Opticas
como indice de refracao (n) e coeficiente de extingcdo (k), exibidos nas figuras 5 e 6
respectivamente [19,20] para a modelagem correspondente ao R2 mencionado. Este
resultado sugere que a técnica de medida e modelagem estdo adequadas para
continuarmos nas demais caracterizagdes. Conseguimos entdao medir a espessura
do oxido no substrato com essa técnica, obtendo um valor de espessura para a
camada de oxido de 13,8 nm.
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Figura 5. indice de refrac&o (n) em funcé&o do comprimento de onda.
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Figura 6. Coeficiente de extin¢éo (k) em funcdo do comprimento de onda.

As demais amostras apresentam resultados similares por todas terem passado pelo
mesmo processo de lixamento e polimento. Na proxima etapa do estudo
cresceremos Oxido de titnio de forma controlada com espessuras diferentes e
obteremos as propriedades Opticas e espessuras das diferentes amostras.

4 CONCLUSAO

Neste presente estudo foi utilizada a técnica de elipsometria espectroscopica a fim
de se caracterizar o substrato de Titanio e o filme fino de 6xido anddico de Titanio
formado espontaneamente. Através da correta modelagem, obtivemos a espessura
do oxido, além do indice de refracdo e do coeficiente de extincdo da camada de
oxido. O modelo utilizado apresentou satisfatéria equivaléncia com os dados
experimentais, permitindo a continuidade dos estudos para a caracterizacdo de
Oxidos crescidos controladamente, o qual iremos caracterizar.
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