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Um sistema 6tico que mede a diferenca de fase entre duas ondas eletromagnéticas
produzidas por um modulador fotelastico foi desenvolvido para determinar o perfil de tensdes
de filmes finos transparentes. A analise do sistema Otico é realizada através das matrizes de
Mueller de cada um de seus componentes. A calibragio e a estabilidade temporal do sistema
sdo apresentadas. O equipamento mede retardagGes no intervalo de 1 - 1500 A com uma
resolugfo espacial de 30pm,

STRESS PROFILE DETERMINATION OF THIN FILMS
BY MICROELLIPSOMETRY.*

An optical system was developed to determine the stress profile of transparent thin films
by measuring the phase difference between two electromagnetic waves produced by a
photoelastic modulator, The system analysis is done by the Mueller matrix of each of its optical
components. The calibration and stability of the system are also analyzed. The equipment
measures retardation in the range of 1 - 1500 A with a spatial resolution of 30 um.
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1 INT RODUCAQ

O surgimento de tensdes intrinsecas em filmes finos decorrente da sua preparagio (método
de deposiggo, tratamentos térmicos, etc ) pade reduzir o seu tempo de vida nfil. A determinacio
macroscopica e microscopica desses tensdes constitue assim um papel importante para a caracte-
rizag8o dos filmes finos. De acordo com Doemer e Nix[1], as tensdes intrinsecas podem ser di-
vididas em térmica, evolugio estrutural e epitaxial. O perfil de tensdes pode ser obtido por dife-
rentes métodos de medida como: varredura a laser, topografia de raios-X e microelipsome-
tria[2,3]. '

A partir de uma montagem proposta por Shindo[4,5] , foi desenvolvido um sistema dtico
para medir o perfil de tensdes em filmes finos transparentes com uma resolugio espacial de
30 pm, A andlise deste sistema & feita pelas matrizes de Mueller de cada um dos seus compo-
nentes dticos. A calibragdo do sistema foi realizada usando um bloco de silica fundida compri-
mido por pesos de chumbo.

Analisou-se a estabilidade temporal do sistema para a medida do perfil de tensBes. Varias
aplicagies do equipamento sio citadas tais como o mapeamento de tensdes em filmes sal-gel
de silica ( 8i0, ), o processo de relaxagdo temporal de vidros e a determinagio do perfil de ten-
sfo na vizinhanca de defeitos microscopicos.

I DESCRICAQO DO EQUIPAMENTO

As tensdes num material transparénte podem ser determinadas por elipsometria de trans-
missdo a partir da diferenga de fase § entre a luz circularmente polarizada incidente e emergente
sobre uma amostra, A diferenga de fase & ¢ diretamente proporcional a tensio do material. O
equipamento descrito neste trabalho é baseado nas propriedades de um modulador fotoeldstico
que quando usado em conjunfo com dois polarizadores lineares, fonte de Inz e detetor permite
8 determinagdo da birrefrigéncia de materiais transparentes incluindo, em particular, a detecgdo
de tensdes internas de materiais 4ticos. A montagem originalmente proposta por Shindo[4,5] foi
modificada pela implementag@o de uma limina de quarto de onda (A/4) que tem o papel de
compensar birrefrigéncias residuais do sistema. :

A figura 1 mostra o0 esquema dos componentes dticos do sistema desenvolvido para medir
a perfil de tensdo em filmes finos. Os eixos x,y,z so denominados de "eixos do laboratério ",
Todos os 4ngulos de giro dos componentes dticos sio medidos em relagio ao eixo x. A luz mo-
nocromatica de um laser hélio-neénio ( Opto-Eletrénica - SNB 16 ) cujo comprimento de onda
A € de 632,8 nm incide em um polarizador linear horizontal de quartzo (P) (B - Halle) com
eixo de transmissio a 90°. Um modulador fotoelistico (M) (Morvue -~ PEM3 - freqiéncia de
operagdo: 50,3 kHz) com o eixo ripido a 45° gera periodicamente ondas polarizadas circular-
mente & esquerda e & direita. HA uma ldmina A4 ( C ) (B- Halle) cujo eixo ripido estd girado
de um &ngulo B, para compensar birrefrigéncias residuais do sistema, A luz ¢ focalizada por
uma objetiva de microscopio sobre a amostra (S) cujos eixos principais coincidem com os do
laboratério. O analisador (A) é um polarizador linear de quartzo ( B - Halle ) com eixo de
transmissgo a 45° e, finalmente, a luz incide no detector (D) (fotomultiplicadora RCA-931A).

O estado de polarizagio da luz pode ser representado por um vetor coluna de dimensio
4, sendo que o elemento da primeira linha do vetor de Stokes fornece z intensidade da luz .
Qualquer componente 6tico pode ser representado pela sua matriz de Mueller{3,6]. Trata-se de
uma matriz quadrada de dimensio 4. A sua utilidade reside na determinagio do vetor de Stokes
da luz emergente de um componente Gtico a partir do vetor de Stokes da luz incidente.

861




Anais do 37° Congresso Brasileiro de Ceriimica
22 a 25 de maio de 1993, Curitiba - PR

LUZ QUASE —
MONOCROMATICA

Figura 1 - Configuragio do sistema 6tico para a medida do perfil de tens3o em filmes fi-
nos. P, polarizador; M, modulador; C, l4mina A/4; 8, amostra; A, analisador; D, detector; I, in~
tensidade da luz incidente; I, intensidade da luz no detector; x,y,z - eixos do laboratério; 0.
gngulo de giro do eixo ripido da ldmina A/4

A intensidade medida pelo detector é calculada usando o produto das matrizes de Mueller
dos componentes Sticos:

A AAAAAAA 1
I = DASCMPI (1)
d o

onde fd ¢ o vetor de Stokes da luz medida pelo detector e ]3, A, Q, C, IOI, P sdo as matrizes de
Mueller dos componentes oticos do sistema; io ¢ o vetor de Stokes da luz incidente quase-mono-
cromética. A intensidade da luz medida pelo detector é fornecida pelo elemento da primeira
linha de id-

A tensdo elétrica proveniente do detector apresenta duas componentes:

Vw,) = GB (2)

VdchzfluAJo(“;)) (3)
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pnde V, € a componente continua do sinal no detector, V ( @y ) é a componente do primeiro
harmbnice na freqiiéncia angular o, de operagdo do modulador fotoelastica ( PEM ), G, ¢ G
0 constantes dos instrumentos de med;da, J, é = funglio de Bessel de ordem zero, oty 6 & am-
plitude do modulador foteldsticoe A eB sﬁo dados pelas seguintes expressdes:

A

cosa sindsin20, + cose,cosdsin20 cos20, + sina cosbcos2B, (4)

B = sing 8indsin2@, + sine cosdsin26 cos20, - cosa,cosdcos26, (5)

onde o é a defasagem estatica do modulador devido a tensdes inerentes & sua construgiio
( geralmente o, é pequeno da ordem de 10** radianos Jedéa defasagem produzida pelas
tensdes da amostra que & diretamente proporcional 4 sua tensio.

O éngulo O, da ldmina A/4 é ajustado manualmente a 45° girando a limina e o ajuste fino
¢ realizado alefromcamente no amplificador " lock-in * a fim de anular a componente V(e,,)
Desta forma, a ladmina A/4 possibilita que apenas a defasagam da amostra seja medida. A razﬁo
Rentre V(o,)e V4 & dada por

R - Mw,) Gsina, - sind ©(8)
Ve G2 (1 - J(ad)cos sind )

As defasngens menores que 0,35 radianos correspondem z um valor de tensiio de
1,1x10° kgf/em? para amostras transparentes de silica de 1 micrometro de espessura. Conside-
rando & neste intervalo, o seno pode ser aproximado pelo seu argumento com um erro de 2%
e assim o praduto J (o2 )cosor send possue um velor menor do que 0,01, Desta forma, a raziio
R apresenta uma dependéncia linear com & dada por

R =K} (7))

onde K = (Gysena,)/G, é uma constante & ser determinada pela calibragdio do sistemna 6tico.
O sistema 6tico foi montado denito de uma caixa-prets, H8 também filtros ( Schott Color
Filter Glass - NG3 ) apds a fonte de luz ¢ na frente do detector a fim de minimizar a entrada
da luz ambiente e ajustar a intensidade da luz do laser. Uma objetiva de microscépio ( Carl
Zeiss - Jena - 979943 ) ¢ posicionada na frente da amostra a fim de que & luz do laser incida
em uma érea de 10™ um2 O porta-amostra, construido especificamente para esta montagem, per-
mite tanto o deslocamento horizontal quanto vertical da amostra por meio de micrometros, O
deslocamento lateral é efetuado por um motor de passo com precisdo de 0,5 pm por pulso possi-
bilitando uma varredura lateral de 15 mm.. A componente V4. ¢ medida por um microamperi-
metro ( Keithley - 150B Microvolt Ammeter ) e a componente V(o) do primeiro harménico
em 50,3 kHz ¢ analisada por um amplificador "lock-in" ( Princeton Apphed Research - Modelo
5204 ). A medida da razio R ¢ feita por um médulo de razdo do préprio "lock-in". O resultado)
final é uma voltagem medida por um registrador.
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3 RESULTADOS EXPERIMENTATILS

3.1 Calibragio

A calibragio do sistema visou determinar a constante K. Para isto, colocou-se em lugar
da amostra um dispositivo 6tico constituida de um bloco de silica fundida com dimensdes de
50x50x7mm que pode ser tensionado na diregdo x com a colocag#io de massas de chumbo sobre
a face superior. O coeficiente ético de tensdo c, da silica de acordo com Cerqua et al[7] & de
3,22 nmcm/kgf. Assim, a defasagem da amostra &5 induzida pela aplicagdo de pesos de chum-
bo corresponde a §5 = 3,66x10°* m onde m é a massa de chumbo em grama, Foram utilizados
26 blocos de chumbo cuja massa situa-se em torno de 220 + 1 g para cada um.

O grifico da figura 2a mostra a dependéncia de R em fungio de 5. Esta medida foi feita
com a retirada dos pesos de chumbo do bloco de silica fundida. A constante K obtida a partir
da reta de minimos quadrados corresponde a K= 11,3 + 0,2. O grafico mostra também que a
razéio R nfio se anula completamente para 8 = 0 devido & dificuldade de alinhamento do eixo
da limina A/4. O gréfico da figura 2b mostra a dependéncia entre a bjrrefrigéncia An e a massa
m aplicada ao bloco de silica fundida. O desvio entre o valor tedrico e experimental é percepti-
vel apenas para valores de massa superiores a 4 kg. Nesta regifo, a lei de Hooke possivelmente
nio ¢ mais valida o que justifica o desvio do comportamento linear, No entanto, os resultados
sdo semelhantes aos obtidos por Shindo[4,5].

3.2 [Estabilidade

A estabilidade temporal do sistema para a medida de tensées em filmes finos foi analisada.
A retardagio I pode ser medida para um A fixo através da relagio I = (AR)/(2K7) . O sistema
mostra-se estavel apds 90 minutos do inicio do seu funcionamento. A figura 3 mostra a estabili-
dade do elipsémetro sem amostra. Hd uma alteraglo periédica da retardagdo da ordem de 1A
correspondendo a um valor de tensdo de 300 kgf/cm? para um filme de silica de 1pm de espes-|
sura. Néo se trata de flutuagio térmica por apresentar um periodo muito curto. A températura
medida ao longo do sistema era constante em tomo de 24 °C. As oscilagdes podem ser de ori-
gem mecdnica ou eletrnica. As causas das flutuagBes mecinicas residem possivelmente nas
oscilagBes faterais do laser ou desvio do eixo da lamina A/4, Com relagio &s pertubacdes eletrd-
nicas, pode-se tratar de problemas de ajuste do "lock-in" com a referéncia do modulador ou ins-
tabilidade da rede elétrica. Estas oscilagBes estdo consideradas dentro do erro experimental da
medida de tensdes.

3.3 Perfil de tensdes

O mapeamento do perfil de tensdes em filmes finos constitue a principal aplicagio do mi-
croelipsdmetro apresentado neste artigo. A figura 4 mostra o mapeamento de um filme de St0,;
O filme foi depositado sobre um substrato de silica fundida pelo processo sol-gel e tratado o
600°C por 1 hora. O mapeamento foi realizado em quatro alturas h como mostra & figura 4a.
O sentido de varredurs do laser foi das bordas para o centro com um deslocamento D de 9 mm.
O perfil da figura 4b mostra que as tensdes distribuem-se uniformemente ao ongo do filme de-
vido & densificag8o parcial da estrutura nesta temperatura de tratamento[3].
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Figura 2 - Calibragio do sistema dtico: a JRvs b5 ; b) An vs m; R é a razo medida
pelo "lock-in"; 8, é a defasagem induzida no bloco de silica fundida medida em graus; An &
a birrefrigéncia do bloco de silica fundida e m & 2 massa dos blocos de chumbo.
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Figura 3 - Estabilidade temporal do microelipsémetro sem amostra. IF' , médulo da retarda-
lgdo medida ; t,tempo da medida. i
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Figura 4 - Perfil de tensfes ¢ para filmes de Si0, depositados sobre silica fundida apds
tratamento termico a T = 600 °C durante 1 hora: a ) especifica¢es da medida; b ) mapeamento
pelo microelipsémetro. h, altura do filme; D, deslocamento da amostra; —», sentido da varredur
da luz do laser. T, temperatura do tratamento térmico.
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4 CONCLUSOES
O equipamento de microelipsometria desenvolvido ¢ capaz de medir retardagBes no inter-

dos obtidos por Shindo[4,5) para sen equipamento correspondem a um valor minimo de retarda-
¢Ao na ordem de 10774, A calibragiio do sistema, no entanto, foi realizada atd um valor maior
de birrefrigéncia préximo a 5x107,
A andlise do sistema foi feita usando o formalismo rigorose das matrizes de Mueller discu-
tido em vérios artigos sobre elipsometria[8,9]. A principal inovagfo da montagem proposta nes-
te artigo reside na incorporagfio da limina A/4 para anular a componente V(©.,). Assim sendo,
mede-se apenas a tensfo da amostra além de compensar o efeito de possiveis birrefrigéncias re-
siduais do sistéma.
A montagem deste equipamento visou o estudo do perfil de tensdes em filmes finos sol-
gel de silica ( SiO, ) durante o seu processo de densificag#io, Este tipo de medida foi realizada
também por Cerque et al[7] que observou o perfil de tensdes em filmes de 8i0, submetidos a
diferentes tratamentos térmicos para determinar o mais adequado para evitar a fratura do filme,
O estudo "in-situ” do processo de relaxagiio temporal de vidros de fluoretos durante o seu re-
cozimento a T~T, e a determinagdo do perfil de tensio nas vizinhangas de defeitos microscépi-
¢os incorporados ou produzidos em filmes finos s8o outras aplicagies do instrumento atualmente
em andamento no laboratério, -
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