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RESUMO

A inovacdo cientifica faz-se necessdria dia apds dia, e a busca por técnicas
experimentais que permitam abranger novas perspectivas de estudos se torna cada vez mais
importante. Neste trabalho, tivemos como meta montar a técnica de Microscopia Fototérmica
de Reflexdo (MFR) para servir como uma nova ferramenta dos laboratérios de fisica da UEM.
Ela se baseia na dependéncia da variacao da refletancia da amostra quando submetida a uma
excitacdo modulada, em nosso caso, feita com a utiliza¢do de um laser de bombeio. Depois de
posta em funcionamento, buscou-se fazer testes para averiguar a efici€ncia da montagem.
Utilizou-se, para isso, amostras metélicas encontradas com facilidade na oficina mecanica da
Universidade. Quais sejam: aluminio, cobre, ferro, aco inox 316, latdo e niquel. Os testes
inicias, se concentraram em medir o comportamento do sinal fototérmico em fun¢do da
poténcia e da freqiiéncia de modulagdo do feixe bomba. Todas as amostras medidas
apresentaram comportamento coerente do sinal fototérmico, diretamente proporcional a
poténcia e inversamente proporcional a freqiiéncia. Em seguida, com um espelho de prata
coberto com regides de fita isolante (preta), fez-se um mapa simples de refletividade da
amostra, que atestou o bom funcionamento e comunicagdo com o motor de passo. Por dltimo,

foram realizadas medidas de refletincia em duas temperaturas distintas, 25° C e 75° C, com o

auxilio de um peltier e um controlador de temperatura, para o calculo do d%T das amostras.

Apresentamos ainda resultados obtidos para uma amostra de silicio, a qual passou pelos
mesmos testes dos metais, e permitem-nos concluir que, em vista do tempo e das dificuldades
de montagem, pode-se aperfeicoar o sistema para estudo de semicondutores por

fotorefletancia optica.



ABSTRACT

The scientific innovation is showing itself to be necessary day after day. So the search
for experimental techniques that allow perspectives of new studies are important. In this
study, the goal is to build the Photothermal Microscopy of Reflection technique (PMR). It is
intended to be a tool for the physics laboratories at UEM. It takes base on the dependency of
the reflectance variation on the sample, when this sample is submitted to a modulated state of
excitation, in this study case, done with the pump laser. After the system started working,
tests were made in order to check its efficiency. In this process, metallic samples easily
founded at the UEM's workshop were used. This samples were: aluminum, cooper, iron,
stainless steel 316, brass and nickel. These initial tests had as goal to measure the
photothermal signal according to the power and the modulation frequency of the pump beam.
All measured samples showed a consistent behavior, directly proportional to the power and
inverse to the frequency. Then, with a silver mirror covered in some spots with a black tape, a
simple sample reflectivity map was made, just to test if the system was working properly.

After that, some measures of reflectance were taken in two different temperatures, 25°C and

75°C, with assistance of a Peltier and a temperature controller, in order to calculate d%T of

the samples. We exhibited results obtained through the silicon sample, which was submitted
to the same tests as the metals, and allow to conclude that, despite the short time and the
assemble difficulties, improvements can be made to de system for studies of semiconductors

by optical photoreflectance.



INTRODUCAO

O objetivo principal deste de trabalho foi focado no projeto, desenvolvimento e
montagem da técnica de Microscopia Fototérmica de Reflex@o. Técnica esta que ao longo de
alguns anos ja vinha sendo estudada por ex-alunos do GEFF (Grupo de Estudos dos
Fendmenos Fototérmicos), e que agora teve mais uma etapa de sua evolucao concluida.

Desde o principio, a instalacdo da técnica vem demandando um exercicio repetitivo
de montagem e alinhamento do aparato, com vdrias trocas e readequacdes de pecas e
equipamentos, tentando-se otimizéd-la em relacdo ao que o laboratério pode oferecer como
técnica auxiliar de pesquisa.

Por fim, chegamos ao que podemos considerar um bom passo no estabelecimento
desta nova ferramenta de estudos. Para garantirmos de que todo o trabalho promoveu nao s6
um crescimento da nossa capacidade instrumental, mas também que a técnica pode comecgar a
ser utilizada de forma mais incisiva, foram feitos alguns testes bdsicos, porém de consideravel
relevancia para a conclusdo de que o proposto como objetivo foi realizado.

Na abertura do texto foi feita uma explanacdo sobre o comportamento termo-6ptico
dos materiais que utilizamos nos testes, especificamente metais encontrados com facilidade na
oficina mecanica da UEM, assim como uma revisao da teoria necessdria para o entendimento
da aplicacdo da técnica. Em seguida dedicamos um capitulo que aborda as formas diferentes
de constru¢do da Microscopia Fototérmica de Reflexdo. Continuando, o capitulo seguinte é
focado na resolucdo da equacdo de difusdo de calor para os nossos casos de interesse. Os
detalhes de todo o processo de montagem, especificacdo de equipamentos e preparacao de
amostras do experimento estdo expostos no quarto capitulo. Finalizamos com a andlise dos
resultados obtidos no tratamento de propriedades Opticas e térmicas das amostras estudadas,
bem como com a conclusdo a respeito dos avancos e dificuldades de todo o trabalho. No
apéndice A, fornecemos o diagrama de blocos do programa criado para a automagdo do
aparato, e aquisicdo de informacdo de cada medida. E no apéndice B, trazemos resultados de
medidas realizadas em amostras de silicio, que estdo separadas devido a forma diferente de

tratamento.



CAPITULO 1

Propriedades Opticas de Metais

1.1 Breve Historia dos Metais

Desde os primérdios da humanidade o homem tem tentado manipular a natureza para
tornar a vida mais confortdvel, eficiente e proveitosa. Um dos maiores passos dados nesse
sentido, deu-se num periodo histérico conhecido como Era dos metais. Esta longa fase pré
histérica sucedeu a idade da pedra lascada e a idade da pedra polida, e ainda é dividida em
trés capitulos importantes: a idade do cobre, a idade do bronze e a idade do ferro. Juntos, os
trés estdgios (pedra lascada, polida e metais) compreendem de quatro milhdes de anos antes
de Cristo até 12 mil anos antes de Cristo, de acordo com as teorias mais aceitas RN partir do
surgimento da era dos metais, tiveram inicio as mais fortes transformacgdes que denotam o
aparecimento das primeiras civilizacdes da antiguidade. Isto demonstra o quanto a histéria
dos metais se confunde com a histéria da humanidade, e quao importante foi ao homem

descobrir como dominar este tipo de material.

Figura 1: Artefatos de metal produzidos na antiguidade '*'.
Milhares de anos se passaram, mas os metais continuaram tendo um papel
indispensavel para o homem. Embora ndo pareca, eles ainda sdo usados, em sua maioria, para

fabricar ferramentas e realizar os mesmos tipos de atividades da Pré-Histéria. A fundi¢ao dos
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primeiros metais (cobre, bronze e ferro) permitiu ao homem construir utensilios basicos para
cacar, pescar, cultivar a agricultura e guerrear. Nos dias de hoje, o gigantesco
desenvolvimento da agricultura e pecudria s6 foi possivel gracas ao aprimoramento dos
maquindrios que, em grande parte, possuem todas as suas partes completamente compostas
por metais. Sem contar os automoéveis e outros tipos de meios de transporte que vao de
bicicletas a foguetes aeroespaciais, todos carregados de ligas metdlicas. Por fim, e ndo
diferente da antiguidade, as guerras da atualidade estdo lastreadas nos metais, seja nas armas
da criminalidade didria, seja nos misseis teleguiados. Para o bem e para o mal, a humanidade

est4 assentada sobre um mundo de metal !,

Figura 2: Alguns exemplos de tecnologias desenvolvidas com o aperfeicoamento da

utilizacdo de metais.

Para que todo este desenvolvimento a cerca das aplicabilidades dos matérias metélicos
tenha acontecido, foi necessario um estudo muito amplo sobre todas as suas propriedades.
Nao € a toa que a grande maioria dos metais tem caracteristicas fisicas e quimicas muito bem
definidas. Visando estd vantagem e a facilidade de se obter amostras metalicas é que optamos
por utilizd-los em nosso trabalho. Abordaremos agora o comportamento dos metais quando

estes sao submetidos interacdo com a radiacao eletromagnética[z] .
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1.2 Ondas em Metais

Quando se incide um feixe de luz sobre um metal, o campo elétrico incidente E

interage com as cargas elétricas livres do material (elétrons) e gera uma corrente em uma drea

unitdria que se relaciona com a condutividade do meio (O' ) .

Em materiais dielétricos nio existem elétrons livres (ou de condugio) e (0 =0). Em

condutores ideais, a condutividade seria infinita (O' =°°) , O entanto, este comportamento nao

se verifica para o caso de metais reais, pois os elétrons colidem com a rede ou com impurezas
e imperfei¢cdes do meio, transformando energia eletromagnética em calor.

Como podemos observar nas equagdes de Maxwell para meios continuos, a medida
que se varia o campo elétrico no tempo di-se origem a uma tensdo e, conseqiientemente,
correntes comegam a circular no material. As caracteristicas resistivas do meio fazem com
que a luz seja convertida em calor, explicitando assim uma caracteristica absorvedora !,

Para analisarmos o comportamento das ondas nos metais, podemos utilizar a equacao

habitual de ondas para materiais resistivos, desde que, a permissividade e, assim, o indice de

refracdo, seja definido como uma quantidade complexa:

=
Il
S

—1in

in, ey

Obtém-se uma solucdo do tipo onda plana monocromadtica no interior do condutor

propagando-se em coordenadas cartesianas, na qual o eixo y representa a profundidade. Esta

pode ser representada por:

E = E, cos(wt —ky) (2)

ou, em funcdo de 71:

E=E,cosw(t—ny/c) (3)

utilizando-se de exponenciais complexas, terminamos com:

E — EOe(fam,y/c)ei(u(tfnRy/c) (4)
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A medida que a onda se propagas na direcdo y dentro do condutor, sua amplitude,

(Eoe(‘”’"”" © ), atenua-se exponencialmente. Como a intensidade é proporcional ao quadrado

da amplitude, tem-se:
I(y)=1,e" 5)

Com 7/, sendo a intensidade que a atinge a superficie do metal, e (a =2(wn, /c))o
coeficiente de atenuacdo. A densidade de fluxo decai de um fator (e*‘ =1/ 3) a uma distancia
(y =1/a), conhecida como profundidade de penetragéo. E a profundidade de penetracio que

define a capacidade de transparéncia de um material. Para isso ela deve ser grande em
comparacao com a espessura do objeto.

O brilho e a aparéncia acinzentada da maioria dos metais se deve ao fato deles
possuirem uma profundidade de penetracdo extremamente pequena, comparada aos outros
materiais. Isso explica sua grande capacidade refletiva, conseqiiéncia da onda incidente ndao
conseguir penetrar efetivamente na matéria. Apenas uns poucos elétrons absorvem energia,
mas logo a dissipam para o meio. Mesmo assim, para peliculas extremamente finas, parte da

radiacdo pode atravessar o material 4,
1.3 Tratamento corpuscular

Vamos agora analisar como um metal se comporta a luz da natureza corpuscular da
matéria. A diferenca neste tratamento se torna mais evidente quando aumentamos a
freqiiéncia da radiacdo que incide no condutor. Considere-o constituido por um conjunto de
osciladores forcados e amortecidos. Os elétrons de condugdo, que determinam as
propriedades Opticas dos metais, ndo possuem forca de restituicdo, portanto, quando sdo
atingidos com uma onda eletromagnética ficam em oposicao de fase com a forca de excitagao,
isso faz com que eles irradiem ondas secunddrias que tendem a cancelar a perturbacao
incidente. Resultando numa onda refratada que se atenua rapidamente.

Quando o campo médio a que um elétron livre esta sujeito dentro de um condutor

depende apenas do campo aplicado, a equagdo de dispersdo pode ser escrita como':
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Ng; /. £y J;

2
n“(w)=1+ = T
Em, | —@° +iy,0 W, — @ +iy,0

J

(6)

Nesta equag@o, o primeiro termo entre parénteses se refere aos f, elétrons de

conducdo de cada dtomo que ndo tem freqii€éncias naturais de vibracdo. O segundo, aos
elétrons ligados. Para termos uma idéia da resposta dos metais a luz, vamos simplificar esta

equacdo desprezando a contribui¢do dos elétrons ligados, e assumindo que y, € infimo para

freqiiéncias o elevadas, pois, a altas freqiiéncias, os elétrons realizam muitas oscilacdes em

meio a colisdes consecutivas. Assim ficamos com:

2y =1 NS,
n (w)=1 €0mea)2 7

Os elétrons e ifons positivos dentro do material se comportam como um plasma cuja
densidade varia com a freqiiéncia natural @,, a freqiiéncia de plasma. Pode-se mostrar que
1
2 \2
Ng,
E,m

esta freqiiéncia € igual a , portanto:

e

) w
n(w)=1-| -2
@ )

A freqiiéncia de plasma funciona como um valor critico. Abaixo dela o indice de
refracdo do metal é predominantemente complexo, € a onda transmitida se atenua
exponencialmente a partir da superficie. Para valores de freqiiéncia maiores que o da
freqiiéncia de plasma, a parte real do indice de refracdo do meio predomina, a absorc¢do &

pequena e o condutor torna-se transparente.



14

A tabela 1 mostra algumas freqiiéncias de plasma de metais alcalinos.

Critical Wavelengths and
Frequencies for Some Alkali Metals

Ap Ap Vp =€/,
(observed) (calculated) (observed)

Metal nm nm Hz
Lithium (Li) 155 155 1.94 x 10"
Sodium (Na) 210 209 1.43 x 10"
Potassium (K} 31S 287 0,95 x 10"
Rubidium (Rb) 340 322 0.88 x 10"

Tabela 1: Comprimentos de onda ( A, ) e fregiiéncias (v, ) criticas para alguns metais

alcalinos ™.

Isso mostra que, em geral, os metais tendem a ser transparentes para raios X. Outro
exemplo, se encontra nas viseiras de capacetes das roupas especiais dos astronautas da missao
Appolo. Elas continham uma fina camada de ouro que refletia cerca de 70% da luz incidente,
e era utilizada em condi¢des de grande luminosidade, com angulos de incidéncia solar

reduzidos e frontais, que refletiam fortemente no infravermelho, mas transmitiam no visivel
[4]

1.4 Reflexdao Metalica

Vamos agora tratar do coeficiente de reflexdo dos metais. A refletancia propriamente
dita. Considere uma onda plana incidente numa superficie metdlica. Em um bom condutor a
onda transmitida propaga-se segundo a normal a essa superficie, independente do angulo de

incidéncia .. Para o caso de incidéncia normal, com n, =1e n, =7, € 7 sendo o indice de

~ . - A . [4
refracio complexo. Podemos deduzir a expressdo para a refletancia*:

R_(ﬁ—lj(ﬁ—lj"
a ni+1 n+1 (9)




15

€, portanto, uma vez que i = n, —in, , temMos:

(10)

Se supusermos o caso em que a condutividade do metal € zero, entdo n, =0, €

recuperamos a expressido para dielétricos, onde o indice de refracio é puramente real e o

coeficiente de atenuagdo & € nulo. Assim n, = n, e a equacdo (10) pode ser escrita como:

2
R:(n’_n’} (11)
n +n,

Quanto maior for n, em relacdo a n,, maior sera a refletancia R. Para o caso em que 7

€ puramente imagindrio, toda a incidéncia é refletida (R=17). Mesmo assim, diante de tudo que
falamos, é muito importante perceber que por mais diferentes que sejam as componentes do
indice de refracao de um metal, ha outro fator que deve ser levado em consideracdo na
determinacdo de sua refletancia, o comprimento de onda da luz que incide sobre ele. Vamos
exemplificar com o auxilio da tabela 2. Podemos observar que mesmo com a componente

complexa menor (n, =2,4 ), o s6dio possui uma refletividade (R) maior que o estanho e que o

cristal de galio.

Metal Parte Real (n;) Parte Complexa (7, ) Refletincia (R )
Sodio Solido 0,04 2.4 09
Estanho 1,5 3.3 0.8
Cristal de Galio 3.7 5.4 0,7

Tabela 2: Refletdncia de alguns metais para um comprimento de onda de 583,9 nm '

A figura 3 mostra que o comportamento de R L e R| (componente perpendicular e

paralela do campo elétrico refletidos, respectivamente), para uma incidéncia obliqua, sdao
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tipicos de matérias absorvedores. E como em dielétricos (figura 4), R|| tem um minimo ndo

nulo para o angulo principal de incidéncia.

Reflectance

0 90

fl

Figura 3: Refletdncia tipica para um feixe de luz branca linearmente polarizada,

.. . 7
incidente num meio absorvente !”’.

{a) 1.0
=] :
S5 T T,
g8 [
EE 0sF nmi=15
— ) -
U=
8 [
oz - - R,
T T 1 TR [ PRy LUt [T
0 30 60 G0
fl, (degrees)
ih) 1.0 —
- Ir
-3
] E
43 .
85E 05} ny = .5
=z
B M i
o R 6,
— -
0 0 60 M)

), (degrees)

Figura 4: Refletdncia e transmitdancia em fungdo do dngulo de incidéncia 171 (a) Para

as componentes perpendiculares. (b) Para as componentes paralelas.
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Podemos ainda observar por meio da figura 5, aquilo que afirmamos nos dois tépicos
anteriores. Ela nos mostra a refletancia em fun¢do do comprimento de onda para vdrios filmes
metalicos, depositados em condic¢des ideais e sob incidéncia normal. Vemos com facilidade
que a prata, por exemplo, € uma excelente refletora no visivel, mas no ultravioleta torna-se

praticamente transparente.

= Frequency. v (H2)

-
R
'I!.?{‘
5: | f f
*;f.}.hh— I ;
3 0.5 L7
g ,ff
E 4 "'-\‘_‘ ‘.-" #f sl
o - o
e A - | Au
0.2} Ag =
(N}
1580 | 1 | | a4 Pl ssa ] 1
T 500 T00 QUKD I LX)

Wavelength, A {nm) —

Figura 5: Refletdncia de alguns filmes metdlicos em fungcdo do comprimento de onda
[4]

A reflexdo em metais também provoca variagdes de fase tanto nas componentes
paralela quanto perpendicular ao plano de incidéncia. Este desvio fica entre 0 e 7, com

excegdo de g, =90°, neste caso, tal como para um dielétrico, a fase de ambas as componentes

varia de T4,
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CAPITULO 2

As técnicas de Microscopia Fototérmica de Reflexao

2.1 Efeitos Fototérmicos

O efeito Fototérmico é baseado na mudancga foto-induzida do estado térmico de uma
amostra, ou seja, ondas eletromagnéticas provocando geracdao de calor em um meio material.
Os métodos utilizados para se medir os parametros termodinamicos resultantes deste efeito
(temperatura, pressao, densidade), sdo os mais diversos, e sua escolha € feita de acordo com
sua sensibilidade. Em geral, existem as técnicas espectroscOpicas, em que s€ monitoram o
aquecimento da amostra, e se detalha os processos de absor¢ao Optica tentando determinar a
estrutura de bandas de energia do material. E as microscépicas, nas quais se conhece com
precisdao a fonte Optica de aquecimento e a utiliza para monitorar propriedades térmicas e
estruturais de uma amostra'>®,

A enorme eficdcia dos métodos fototérmicos em detectar variacdes muito pequenas na
temperatura de uma amostra, valores proximos de 107 K em sistemas otimizadosm, 0s torna
extremamente tteis no estudo de materiais com baixa absorbancia.

Um experimento fototérmico pode utilizar como fonte de aquecimento um feixe de
laser, fontes de radiacdo eletromagnética com apenas um comprimento de onda
(monocromaticas) ou com varios comprimentos diferentes (policromética). A fonte tipo laser
leva algumas vantagens em relagdo as outras. Primeiro porque possuem propriedades de
coeréncia temporal e espacial, permitindo que a luz seja focalizada em pequenos volumes, e
possibilitando que se use amostras de tamanho reduzido. A outra vantagem € sua alta pureza
espectral e intensidade, uma vez que o sinal fototérmico é proporcional a poténcia do laser,
como mostraremos neste trabalho.

Podemos aplicar as técnicas fototérmicas em praticamente todo tipo de material.
Desde solidos, liquidos e gases, até pastas e materiais bioldgicos 81 As propriedades fisicas
mais comumente medidas sdo: velocidade de ondas acusticas [9], velocidade de recombinacao

(101

em semicondutores "'”'; difusividade térmica """

4161 difusdo

, indice de refracdo (221,

, condutividade térmica

eletronica "7, tempos de vida de portadores [18-20), temperatura

espessuras de filmes e camadas [23.24], delaminacdes de filmes !

[21]

25 . . ~
], coeficiente de absorcdo
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[26,27] [28] [29-32],

; resisténcias térmicas ; constantes
[34-38]

Optica , coeficiente de expansao volumétrica

~ F o33
de reacdes quimicas )

e imageamento de estruturas

Para entendermos melhor o funcionamento do processo foto-gerado, devemos nos
focar na interacdo da radiacdo com a matéria. Quando o feixe de luz atinge a superficie de
determinado objeto, parte dela € refletida, outra absorvida e, em alguns casos, pode ocorrer de
uma quantidade desta radiacdo atravessar o material. Vamos nos concentrar na por¢ao que €

absorvida, € esta a responsdvel pela geracao das ondas térmicas que se propagardo na amostra.

AMOSTRA

Luz Incidente oA
st St

Retlexao y,

i

Luminescéncia

Ef. Fotoguimico

Ef. Fotoelétrico

_| Recombinacdo I—

Decaimentos ndo-térmicos

Decaimento térmico

Calor

Formas alternativas da
producéo de calor

Efeitos Fototérmicos

Figura 6: Processos provenientes da interagdo da luz com a matéria ™.

Uma vez que a radiacdo eletromagnética na faixa do U.V. e visivel € absorvida, ela faz
com que a matéria atinja estados de energia excitados. No processo de relaxacdo, quando os
elétrons buscam retornar ao estado fundamental, € entdo transferida energia para a amostra. Se
o processo de relaxacdo for radiativo, a maior parte desta energia se perderd como forma de
luz. E o caso fendmenos de luminescéncia, por exemplo. Caso a relaxacio seja nio radiativa,
toda a energia absorvida € transferida para a amostra provocando o seu aquecimento. Tanto
processos radiativos como nao radiativos produzem o aumento da energia da amostra na
forma de calor. Este, por sua vez, gera um desequilibrio térmico em diferentes regides do
material. Para restabelecer a igualdade térmica surge um gradiente de temperatura e, assim,

uma transferéncia de energia. Nesta etapa aparecem alteracdes nos parametros
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termodinamicos do material, e dependendo da técnica utilizada, pode-se medir propriedades
especificas do mesmo.

Na tabela 3 mostramos as técnicas fototérmicas mais comuns, € as relacionamos com
as propriedades que medem e os respectivos parametros termodindmicos responsdveis pela

geragdo do efeito.

Parametro termodinamico Propriedade medida Teécnica de deteccao

Temperatura Folopiroeletrica
Temperatura Refletancia Microscopia Fototermica de Reflexao

Emissao infravermelha Radiometria Infravermelha

Pressao Onda acustica Especiroscopia Foloacustica

Lente Térmica
Deflexao Fototérmica (Efeito Miragem)
Difracao Fototérmica

Indice de refracao
Densidade

Deformacao da superficie Microscopia Folotermica de Delexao

Tabela 3 — Métodos Fototérmicos mais comuns 1.

Como nosso objetivo foi o de trabalhar com a técnica de Microscopia Fototérmica de
Reflexao, estamos interessados em medir a refletincia de nossa amostra. De forma bem basica

especificamos na figura 7 como funciona o processo gerador deste sinal fototérmico.
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Laser de Excitacdo

4

Absorcdo Optica

Processos de Relaxacdo

Agquecimento da Amostra

Mudanc¢a na Temperatura

Mudanca no indice de Refracdo

Laser de prova * Mudanga na Refleténcia

Sinal fototérmico

Figura 7: Processos de geracdo do sinal fototérmico para a Microscopia Fototérmica

de Reflexdo.

Nela podemos ver que o responsdvel pelo aquecimento da amostra é o laser de
excitacdo ou bombeamento. Este aquecimento provoca alteracdo na temperatura e,
consequentemente, altera o estado da amostra possibilitando que o laser de prova seja
sensibilizado pela mudangca na refletdincia do material, nos fornecendo assim, o sinal
fototérmico. Trataremos com mais atengdo esta parte nos préximos tépicos, quando

especificaremos a técnica toda.
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2.2 Microscopia Fototérmica de Reflexao

Ao utilizarmos uma fonte de energia com intensidade modulada para excitar
determinado material, este pode ter suas propriedades Opticas alteradas pela absorcdo da
energia incidente. O resultado disto se dard em variagdes periddicas no indice de refracao
complexo da amostra, de acordo com a freqiiencia de modulacdo da excitacdo. Para
detectarmos essas variagdes no termo complexo do indice de refragdo, podemos fazer uso de
um feixe de prova continuo que, refletido pela superficie da mesma, nos permite medir a

variacdo de sua refletincia AR. O limite fisico de detec¢dao imposto pela técnica é da ordem

de 107 /\/H—z , mas na maioria dos materiais o sinal da refletancia relativa é da ordem de / 0'4,
ou seja, bem abaixo desta restricdo %,

A MFR (Microscopia Fototérmica de Reflexdo) ou, em alguns casos, MOR
(Microscopia Optica de Reflexdo), foi observada pela primeira vez por E. Y. Wang et al 1**!
em 1967, e a variacdo da refletdncia, interpretada como estando associada a modulagdo das
bandas de energia de estados eletronicos do material.

De acordo com a escolha da fonte de excitacdo para o experimento pode-se abordar
problemas e aplicabilidades diferentes para a Microscopia Fototérmica de Reflexao.
Citaremos a seguir trés formas distintas de se gerar a variagc@o no sinal de refletancia. Primeiro
falaremos da excitagdo por campo elétrico, depois, por campo magnético e, por dltimo, da
técnica utilizada neste trabalho, em que se utilizam dois lasers (bombeio e prova) para a

montagem do experimento.
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2.2.1 Excitaciao por campo elétrico

De acordo com o que ja foi dito, aquilo que diferencia as técnicas de microscopia
Optica de reflexdo € apenas a forma utilizada para gerar aquecimento na amostra. Neste topico
abordaremos a geracdo de calor promovido ao se aplicar uma corrente sobre o material. Este
as vezes também recebe o nome de Eletrorefletancia.

A aplicacdo que melhor exemplifica o uso desta técnica se encontra no estudo e
desenvolvimento da microeletronica. Devido a constante miniaturizacdo dos componentes
eletrOnicos, exige-se um aprimoramento continuo nos métodos de monitoramento do
transporte de calor nessas estruturas (que podem chegar a ter bilhdes de dispositivos em
apenas 500 mm” de 4rea). Por ser uma técnica ndo destrutiva e com alta resolucdo espacial, a
Microscopia Fototérmica com excitacdo elétrica torna-se extremamente Util para este trabalho.

Os componentes essenciais dos elementos microeletronicos s@o as trilhas resistivas.
Estas podem se deteriorar de varias formas, mas as principais sdo causadas pela temperatura e
pela densidade de corrente. Estes fatores sdo os responsdveis pelo fendomeno de

eletromigracdo !

, que se forma devido a transferéncia de momento dos elétrons para os
4tomos da trilha, quando ela é submetida a passagem de corrente. A medida que se diminuem
as dimensdes da trilha gera-se um aumento na densidade de corrente e na temperatura da
mesma, agravando assim os efeitos da eletromigracdo e limitando a compactacdo destes
componentes. E para tentar prever eventuais pontos fracos nas trilhas resistivas, que utiliza-se
a microscopia fototérmica. Podemos observar uma destas trilhas na figura 8-a, formadas de
silicio policristalino dopadas com aluminio, elas compdem um microchip (KELVRES)“*. O

mapa térmico realizado sobre as dreas 1, 2 e 3 da figura 8-b estd e exposto nas figura 9,10 e
111,
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Figura 8: (a) Vista geral de um circuito utilizado para medidas de eletrorefletancia.

(b) Vista ampliada da regido em destaque 2]



25

Fazendo-se passar uma corrente de polarizacido através do elemento microeletronico,
pode-se varrer toda a area das trilhas resistivas com o auxilio de um laser de prova. Este nos
permitird detectar pontos em que hd perdas térmicas que, caso sejam localmente excessivas,
indicam regides que sdo ou podem vir a ser defeituosas. Se as perdas de calor forem
predominantemente por efeito Joule, podemos encontrar as linhas de corrente no material

através do mapeamento térmico das trilhas.

830V

TR

Figura 9: Mapa térmico sobre a drea 1 mostrada na figura 6 /.
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Figura 10: Mapa térmico sobre a drea 2 mostrada na figura 6 .

860uV

OuV

Figura 11: Mapa térmico sobre a drea 3 mostrada na figura 6 [

26
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Vamos entender agora como funciona a relagdo entre a corrente aplicada nos
dispositivos eletronicos e o sinal de refletincia detectado no fotodiodo. Para isso aplica-se

uma diferenga de potencial sobre os terminais do dispositivo. Esta é dada por:

V(t)=V,.+V, sen(wr) (12)

Se considerarmos que toda energia dissipada no circuito serd feita através de efeito

Joule, podemos supor que a poténcia perdida € proporcional ao quadrado da tensdo V (),

assim:

Vi(t)aP (13)

elevando-se ao quadrado a expressao (12), ficamos com:

Vi) =V? . +2V .V, sen(ax)+V?*, sen’ (ar) (14)
DC DC" AC AC

Para conjecturarmos esta expressdo, temos que levar em consideracdo o fato do lock-
in sé analisar o sinal alternado que estiver na freqiiéncia de modulacdo da referéncia, neste

caso, V,. . Termos lineares ou de potencia maior que um, serdo desprezados. O resultado €:

S4c@VpcVac (15)

Ou seja, o sinal da fotorefletancia modulada € proporcional a poténcia dissipada no
sistema. Podemos enxergar com mais facilidade tomando o exercicio feito na tese de Batista,
J. A. ™ Aqui ele aplica uma onda quadrada com o auxilio de um gerador de funcdes, e

impoe que V., . seja igual V, .. O grafico do sinal de refletincia em funcdo da tensdo esta
poe q pc S€Ja 1g AC g ¢

exposto na figura 12. E evidencia a dependéncia do sinal da fotorefletancia com as perdas por

efeito joule.
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Figura 12: Amplitude do sinal de fotorefletdncia para uma freqiiéncia de IMHz. Os
pontos sdo dados experimentais e a curva cheia é um ajuste destes pontos por uma fungcdo do

tipo y = ax’ 41

Assim podemos interpretar com mais facilidade as figuras 9, 10 e 11. Vemos que as
regides que apresentam uma grande dissipacao de poténcia serdo detectadas e representadas

por um sinal fototérmico mais acentuado.
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2.2.2 Excitacdo por campo magnético

As técnicas de Magnetorefletancia, como o préprio nome sugere, analisam a reflexao
da luz sobre uma amostra sujeita a interagdo com campos magnéticos, em busca de alteragdes
nas propriedades Opticas do material. Os fenOmenos magneto-6pticos desempenharam um
papel central no desenvolvimento da eletrodindmica cléssica, e foram um forte indicio da
natureza eletromagnética da luz.

Em setembro de 1845 Michael Faraday notou que, fazendo-se passar uma luz
linearmente polarizada através um pedaco de vidro posicionado entre pélos de um ima, o
plano de polarizagao desta luz acabava sofrendo uma rotacio *!. Este fora o primeiro efeito

magneto 6ptico observado.

Figura 13: Efeitos Faraday (luz transmitida) e Kerr (luz refletida) .

O Fendmeno equivalente ao encontrado por Faraday, mas agora relacionado a reflexao
da luz, foi descoberto pelo Rev. John Kerr em 1877, mediante a andlise de feixes de luz
refletidos na superficie de um eletroima polido. Estes feixes, antes linearmente polarizados,

acabavam polarizados elipticamente com seu eixo maior rodado 6, (dngulo Kerr) apds serem

refletidos pela superficie magnetizada. Este fenomeno ficou conhecido como Efeito Kerr, e
podemos dividi-lo em dois regimes diferentes. O MOKE (Magneto optical Kerr efect),

quando a espessura da superficie magnética refletora da amostra e maior que o comprimento
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de penetracdo (bulk). E o SMOKE (Surface Magneto optical Kerr efect), quando a espessura

da superficie da amostra € menor que o comprimento de penetracdo (filmes finos) 48]

© ¢

Figura 14: Foto da montagem da técnica MOKE. L: laser, P: polarizador, F: lente
focalizadora, M: polos magnétigos, S: amostra, O: modulador elasto-optico, A: analizador,

D: detector. P, F, A, e D sdo montados sobre bases giratorias 47

A figura 14 mostra como € feita a montagem da técnica MOKE e, como podemos
facilmente enxergar, ela € feita de forma diferente da MFR. Entretanto, assim como no Efeito
Kerr, podemos sondar alteracdes nas propriedades Opticas de uma amostra magnetizada,
utilizando a Microscopia Fototermica de Reflexdo, desde que esta (ou regides desta) sofra

uma mudanga em suas caracteristicas térmicas. A figura 15 exemplifica tal experimento.
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Figura 15: Esquema do experimento de Microscopia Fototérmica de Reflexdo com

. ~ s 48
excitacao magnetica da amostra [ ].

Observamos que o responsavel por gerar o campo magnético na amostra sao as
bobinas de Helmholtz. Este elemento é de suma importancia, pois tem a capacidade de
produzir campos magnéticos uniformes de baixa intensidade, num volume relativamente

grande [49]

. Modulando-se o campo magnético sobre o material, podemos relacionar a
mudanca periddica em sua temperatura, através da variacdo na refletdncia de um feixe de laser
continuo que o atinge.

Uma aplicacdo da Magnetorefletancia de extremo interesse recente, se encontra no
estudo dos magnetocaldricos. Estes matérias, dentre eles o mais conhecido é o gadolinio (Gd),
possuem temperatura de Curie préxima da temperatura ambiente, e propiciam trocas de calor

com o meio quando excitados magneticamente "

. Na tabela 4 temos alguns exemplos de
matérias magneto caldricos e suas respectivas propriedades. Além disso, gracas a sua
sensibilidade na resolucdo espacial, a Magnetorefletincia pode gerar mapas térmicos das
amostras assim como a Eletrorefletdncia. Encontram-se também trabalhos que fazem uso de

campos magnéticos para caracterizacio de filmes finos e metais ©°'1.
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T ASmar(2T) AT(2T) T. Custo Densidade
material K Jkg. K K K 10kg/m*
Gd 270-310 5 5.81 293 20 7.9
Gd;SixGea 150 - 290 27 6.64 272 60 7.5
La(Fe,Si)H 180-320 19 7e 300 8 7.1
MnAs 220 - 320 32 4.14 287 10 6.8
MnNiGa  310-350 15 2¢ 317 10 8.2
MnFe(P, As) 150 - 450 32 6 202 7 7.3

Tabela 4: Alguns materiais magnetocaloricos e suas propriedades

[50]

A baixo, na figura 16, temos uma foto de uma parte do aparato montado para testes em

materiais magnetocaldricos no laboratério do GEEF.

Figura 16: Foto de montagem experimental da Microscopia Fototérmica de Reflexdo com

excitacdo magnética da amostra.
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2.2.3 Fotorefletancia Modulada (Técnica de dois feixes)

Chegamos agora a descricdo que mais nos interessa, pois se trata da montagem
experimental feita para a realizacao deste trabalho. Diferente da Eletro e Magnetorefletancia,
a técnica que utilizamos tem como instrumento de excitacdo para as amostras, um laser de
bombeio. Uma das vantagens de se trabalhar com dois lasers é que pode-se manter um deles
fixo e reposicionar o segundo, isso permite uma mudanga no aspecto e na regido de absorcao
da amostra. Entretanto, em nossa montagem os dois feixes permaneceram sempre focalizados.
Faremos o detalhamento da instrumentacdo na parte de materiais e métodos, mas
destacaremos agora algumas peculiaridades sobre a aplicacdo e a teoria da técnica.

Ja fizemos uma contextualizacdo sobre como a radiac¢do interage com metais, amostras
utilizadas como base em nossos estudos. Também demos uma breve introdu¢do em como €&
gerado o sinal fototérmico detectado através da Mircroscopia Fototérmica de Reflexdo.
Vamos agora divagar sobre relacdo direta entre a varia¢do da refletancia e da temperatura de
uma determinada amostra. Primeiro designamos a diferenca entre a refletancia Ro, a

temperatura ambiente 7o, e a refletancia R, apds o aumento da temperatura para 7, como:

AR=R-Ro (16)

R=Ro+AR (17)

R=Ro+[d—RJAT (18)
dT

igualando as equacdes (17) e (18), e dividindo por Ro, temos:

AR _ 1 [dR) ¢ (19)
Ro Ro\dT
A equacido (19) € a expressao fundamental que utilizaremos para encontrar a mudanga

da temperatura na amostra (47), com o sinal captado no fotodiodo (A% ) O termo 4R € a
0

componente AC da refletancia, e € a parte do sinal que vai ser modulada pela variacdao da

temperatura. J4 Ro é a componente DC, proporcional a refletancia estitica do material. O



34

7z

dR .. a -
fator (Ej ¢ chamado coeficiente de temperatura da refletincia ou coeficiente de

termorefletincia, seu valor € dependente de algumas caracteristicas do experimento, como: o

material da amostra; sua temperatura; e também o comprimento de onda do laser prova.

Assim como 4R e Ro, (Z—I;j também pode ser determinado experimentalmente. Como forma

de testar o bom funcionamento de nossa montagem, utilizamos o método descrito por
Mandelis ! para calcular estes coeficientes. Em seu trabalho, Mandelis usou uma amostra de
silicio sobreposta a uma placa de aluminio, esta era enrolada por uma resisténcia na qual
circulava uma corrente DC. Com o auxilio de um laser de He-Ne, um fotodiodo e um

termopar, ele monitorou a refletancia da amostra de Si em duas temperaturas distintas. Entao,

( . ~ dR o
através da seguinte expressao ele encontrou os valores para o T do silicio:

OR _ R | V(L)
oT AT|V(T)

-1 (20)

Nela V(T;) e V(T,) sdo os valores do sinal captado pelo fotodiodo nas temperaturas
inicial e final, respectivamente. E AT =T, —T, . Os resultados obtidos por Mandelis tiveram

um desvio de 43% com os da literatura.
Os valores dos coeficientes de termorefletincia que encontramos para nossas
amostras, utilizando basicamente este mesmo procedimento, se encontram no capitulo que

trata dos resultados.

Com os dados de 4R, Ro e (d—ij em maos, podemos substitui-los na equagdo (19) e

determinar a variacdo de temperatura AT sofrida pela amostra. Esta variagao é dada pela

soma do aumento da temperatura estatica 7, ., com o aumento da temperatura modulada pelo

DC?

laser de bombeio T,.. Por fim, conhecendo-se AT podemos determinar pardmetros

importantes do material.

Assim como todas as técnicas fototérmicas que citamos no inicio do capitulo, a
Microscopia de Reflexdo quando formatada para trabalhar com um laser de bombeio, possui
varias funcionalidades. Podemos destacar a caracterizacio de semicondutores (531,

monitoramento em tempo real de implantacio idnica, além de ser empregada em mapeamento
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[54]

L . 41 . . 55-56 . e z
de superficies e andlise de espessuras de filmes finos ! 3361 Nosso objetivo, no entanto, é

. - . dR
conseguir encontrar valores proximos da literatura para o (Ej das amostra. Com eles

buscaremos calcular a difusividade térmica para os metais utilizados e, desta forma, poder

encontrar evidéncias que comprovem o funcionamento de nossa montagem.
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CAPITULO 3

Solucoes das Equacoes de Difusao

3.1 Propagacao do Calor

Sempre que tivermos uma diferenca de temperatura entre dois corpos, ou entre regioes
de um mesmo corpo, a energia em forma de calor fluird do de maior temperatura para o de
menor. A forma como calor se propaga pode ocorrer de trés formas distintas: condugao,
conveccdo e irradiacdo. Para cada um destes processos podemos associar uma equaciao que
mede a quantidade de energia transferida por unidade de tempo. Citaremos agora cada uma

delas separadamente.
Conducgdo: Lei de Fourier

A transferéncia de calor em solidos acontece predominantemente pelo processo de
condugdo, através de vibracdes de rede ou de elétrons de condugdo. A férmula matematica

que explora este fendmeno é conhecida como Lei de Fourier, e é dada por:

oT
q’cond = _k E (2 1)

Esta equacdo nos diz que o fluxo de calor ¢ (W/cm?) é igual a condutividade

cond
térmica K (W/cm.K) vezes o gradiente de temperatura, neste caso, na dire¢do z. O sinal de

(-) representa o fato do calor ser transmitido no sentido de restabelecer o equilibrio térmico
[57]

Convecgdo: Lei de Newton do resfriamento

A convecgdo € a forma de transmissao de calor mais comum entre fluidos e, diferente
do que acontece na conducdo, ela se dard mediante transporte de matéria. A Lei de Newton

para a conveccao ¢:
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w('unv = h(Tsup - Tvul) (22)

Aqui, o fluxo de calor convectivo ¢ (W/em?) é igual a diferenca de temperatura da

cony
superficie 7, , e do volume 7, do fluido, vezes o coeficiente de transferéncia de calor

convectivo h (W/cmz'K) 581,

Irradiacdo: Lei de Stefan-Boltzmann

Todos os corpos com temperatura acima do zero absoluto emitem energia na forma de
irradiacdo. O calor se propaga na forma de ondas eletromagnéticas, logo ndo necessita de um
material para viajar de um ponto a outro. A lei de Stefan-Boltzmann que deduz qual o fluxo

maximo de calor irradiado por um corpo negro (radiador ideal) é:
Prua =51 Ty’ (23)

onde o fluxo de calor radiativo ¢ _, € proporcional a temperatura absoluta do corpo T

sup

multiplicada pela constante de Stefan-Boltzmann o, (5,67 x 10"? W/em?K*) P21,

3.2 Equacao de Difusao de Calor

Vamos agora nos focar no tratamento da difusdo do calor em um experimento
fototérmico. Neste caso, as mudancas induzidas na temperatura sdo muito pequenas, de modo
que consideraremos apenas processos de condugao térmica.

A condugdo de calor em um determinado elemento é dada pelo fluxo de calor que
entra ou sai de um volume unitdrio de matéria. Observe a figura 17, a variagdo do fluxo de

calor d¢ que atravessa secdo transversal A, é dada por:
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P(z) _ - P z+dB)

!

, Adz
z dz

Figura 17: Fluxo de calor através de um determinado volume.
dp(z)=[¢(2) - p(z+dz)| A (24)

multiplicando por dzos dois lados da expressao:
1
d(o(Z)=d—[(/’(Z)—(/’(Z+dZ)].AdZ (25)
z

e conhecendo:

29,

1
—[o(2) -z +d2)] =~ (26)
dz 0z
ficamos com:
dg
dp=——"=dV
¢ 0z (27)
Derivando em “z” a Lei de Fourier, equacao (21), temos:
2
a,’go=—ka TdV (29)

072
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Segundo a termodinidmica, o calor num elemento de massa m e calor especifico c, é

dado por:

0 =m.cAT (30)

derivando-a obtemos:

dQ =dm.cdT 31

Vemos facilmente que a variagdo do calor fornecido em relagdo ao tempo, € igual ao

diferencial do fluxo de calor que atravessa um determinado volume:

Q:

C=dp (32)

portanto:
o= c(j_’;jdv‘;_f (33)

€ assim:
do(z) = cpaa—fdv (34)

Onde p representa a densidade do material. Igualando as expressdes (29) e (34),

temos:

oT 2T
cp—=
ot 27>

(35)

ou
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o°T 10T
e 36
0z « ot (36)
Na qual ¢« :[LJ (m2/s) ¢ a difusividade térmica do material, uma informacgdo
pc

importante quando tratamos de transporte transiente de calor. Se no meio condutor existir

geragdo de calor, introduzimos um termo fonte:

o'T
do=| k—+f(z.1) |[dV (37)
0z
chegamos assim a equacao de difusdo térmica tridimensional com o termo de fonte:
VT (F,)~———=——f(F.1) (38)
o

Podemos ainda determinar comprimento de difusdo térmica, distancia em que a

amplitude da onda térmica cai a (%) :

b
1u=0k! pac)” :(2—;‘) (39)

Ele é muito importante para néds, pois, devido a sua dependéncia com a freqii€ncia,

possibilita-nos obter o perfil de profundidade do campo de temperatura. Seus valores mais

. . e 60
comuns vio de alguns micra a milimetros '/,
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3.3 Resolucao das Equacoes de Difusao

Trataremos aqui trés formas diferentes de se resolver a equacdo de difusdo. Cada uma
delas correspondente a um tipo especifico de fonte de calor: fontes planares, fontes pontuais e
fontes cilindricas. Em todos os casos utilizamos fontes harmonicas, em que sua componente

temporal é dada por ¢/ .

3.3.1 Meio semi infinito com fontes planares

Considerando um meio semi infinito com fontes planas de calor, utilizamos a equacao

(38) para determinarmos a distribuicdo de temperatura na amostra. As fungdes f(7,r) €
T(#,t) podem ser reescritas na forma complexa quando a periodicidade da fonte é definida

pela freqii€éncia angular ®, ou seja, desprezando transientes, tornam-se:
fF.0)= f(F)e™ (40)
T(F,t)=T(F)e’ 41)
Substituindo-as na equacao (38), e tomando o termo fonte igual a zero, obtemos:

=\ jor
V(e — LT
a

ot 42)
Caracterizando, assim, a difusdo de calor apenas pela seu aspecto espacial. Definindo

jo
o=, } —
o nimero de onda térmica ou coeficiente complexo de difusdo como @ ) faz-se

com que a expressado (42) se transforme em:

V. VT (r]-0’T(r)=0 (43)
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E para o caso limite em uma unica dimensao:

d’T(z)
dz2 - O-ZT(Z) (44)

Esta expressdo possui solucdo igual a:
T(z)=Ae°" + Be °* (45)

Para encontrarmos as constantes A e B da equacdo (45) consideraremos duas
condig¢des de contorno. A primeira para meio semi infinito, em que o comprimento de difusdo

térmica € muito menor que a dimensao da amostra, neste caso:
T(z—> 0)=0 (46)

Logo, A=0_

z

A segunda, de que o deposito de energia € [, em z=0. O que representa uma

absorc¢ao superficial, entdo:

IO:—kd—T :kaB:>B:i (47)
dz|,_, ko

Com isto podemos reescrever a equagao (45) da seguinte forma:
I, _,.
T(z)=—""¢°" (48)
ko

Em funcdo do comprimento de difusdo térmica:

T(z) = ore e (49)
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E para o caso em que z =0, ou seja, na superficie:

Lu -~ 1 a -
T(z=0)=—2—¢ 4+=—2— | —¢ ¢ (50)
2k 2\ zf

Nos mostrando que a temperatura € proporcional ao inverso da raiz quadrada da

freqiiéncia de modulagdo !,

3.3.2 Meio semi infinito com fontes pontuais

Vamos agora resolver um outro caso simples. Nesta situacdo em que temos um meio
isotropico, homogéneo e semi- infinito. A fonte se concentra em um ponto no meio da
amostra. Podemos entdo partir da equacao (43) com termo fonte igual a zero para pontos

diferentes da origem. Caso contrdrio essa aproximagdo nao serd valida.
V- IVT(r)]-6°T(r)=0

Para facilitar a resolu¢do do problema utilizaremos coordenadas esféricas,

aproveitando a simetria da situagdo. Assim:

%%[rT(r)]—O'ZT(r)=O (51)
d- T [r'T(N]=0
W[’” (N]-o’rT (N = (52)

A solucdo para esta equagdo € a mesma para de um oscilador harmoénico em r7'(r) :
rT(r)=Ae” +Be ™ (53)

Try=A¢, Be (54)
r

r
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Como nossa fonte estd localizada na origem, a propagacdo da “onda térmica” é
dificultada através do material. Isso faz com que ela sofra uma atenuacdo em sua amplitude.

Com isso obtemos a primeira condi¢do de contorno, que nos diz que 7(r) =0 quando r tende

a infinito. Este fato faz com que A seja nulo na expressao (54). Ficamos com:

T(r)= Be

(55)

Para determinarmos o valor de B utilizaremos a segunda condi¢do de contorno. Vamos
supor que a fonte de calor libera uma potencia P,, a qual podemos encontrar se

multiplicarmos o fluxo de calor através de uma superficie infinitesimal que envolva toda a

fonte. O valor da constante B serd dado por:

P
B =—0 (56)
2wk
Portanto, a expressao final para a temperatura serd dada por:
P e
T(r)y=—2. 57)
=k (

E importante ressaltarmos que esta solu¢do s6 € valida para pontos fora da origem.
Caso substituirmos » = 0 na equacao (57), vemos facilmente que a temperatura diverge, pois,
como citamos anteriormente, neste ponto o termo fonte € nao nulo e possui uma energia finita

representada por P, 1631,



45

3.3.3 Maeio semi infinito com fontes Cilindricas

Vamos tratar agora da distribuicdo de temperatura em um meio semi infinito e
isotropico, sujeito a absorcao superficial de calor devido a incidéncia de um feixe de laser
com freqiiéncia modulada. Este problema € bem comum em experimentos de fototérmica, em
especial para o nosso estudo. Tendo em vista o perfil gaussiano de intensidade do laser
utilizado, podemos considerar o tratamento da temperatura para uma simetria cilindrica com

eixo em z. O feixe atinge a amostra perpendicularmente em z=r=0. Determinamos a

temperatura total do meio em funcdo de r pela seguinte expresso "%

T(r)y=T,+T,(r)+T,(r)cos(wt + @) (58)

Nela estdo 7, que corresponde a temperatura ambiente, 7,(r)que € a componente DC
da temperatura, eT,(r) que representa a amplitude da temperatura AC. Esta ultima oscila com
uma freqiiéncia w = 27 f acima do valor médio de 7,(r), € com uma fase ¢ em relagdo a

fonte de excitagdo normalmente diferente de zero.
Devido a simetria azimutal do problema, utilizamos transformadas de Hankel para

resolvé-lo. Ela € uma transformada similar a de Fourier, e pode ser definida por:

T (p,2)= Ir]o(pr)T(r,z)dr (59)
sua inversa é:

T(r,z)= ;fo pJo(pr)T"(p,2)dp (60)

Fazendo mais uma vez uso da simetria cilindrica do problema 7(r,0,z)=T(r,z), O

laplaciano sera dado por:

V3T (r,z2)

_13( 8TJ+82T 61)

=_ y—
ror\_ or 7*



Derivando a equacao (60) parcialmente em relacdo a r, obtemos:

oT(r,z) 7 d
= | papT —J
> [ pdpT " (p.2) 7ot

0

Pela regra da cadeia
d .
—Jo(pr) = pJ (pr)
dr
E, gragas a propriedade da fungdo de Bessel J  (x) = —J,(x), temos:
d
—Jy(pr)=—pJ,(pr)
dr

Substituindo a expressao acima na equacao (62), ficamos com:

o _

== [P pdT (9,2, (pr)

Continuando o processo de aplicacdo do laplaciano, fazemos agora:

Jd( oT\ 7 . d
g(rgj —!(—p)pde (p, Z)E(Nl(pr))

Com o auxilio da seguinte propriedade [631,

d n n
—I[r"J, (pr)l=pr'J,_ (pr)
dr

46

(62)

(63)

(64)

(65)

(66)

(67)
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obtemos:
d
;[r]l(pr)]:prfo(pr) (68)

E assim, substituindo este valor em (66), o termo dependente de r da equacdo de

difusdo fica:

a ( aTj:I[—pz]pde*(p,z)Jo(Pr) (69)

21,20
or\ or 0

Precisamos calcular agora o termo dependente em z. Para isso, derivamos a equacao

(60) duas vezes em z, o resultado nos da:

a—ZZTz_([pdpJo(pr)a—ZzT (p,2) (70)

Substituindo os valores encontrados em (69) e (70) na equagdo (61), encontramos:

VT (r,2) = [[=p1pdpT " (p,2)J,(pr)+ pdpJo(Pr);—ZzT*(p, 2) (D)
T 9 .
VT(r,2)= I {a—zz—pz}pde (p,2)Jo(pr) (72)
0

Logo, o efeito da aplicacdo do laplaciano em coordenadas cilindricas em 7(r,z), tem

um resultado correspondente no espaco de Hankel igual a:

* L.
{ - }T (p.2) (73)

o
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Este procedimento elimina a dependéncia em r, mas mantém suas informagdes anexas
ao parametro p.

Voltamos agora ao cdlculo da distribuicio de temperatura. Para encontrarmos a
componente DC na equacgao (58), precisamos apenas resolver o primeiro termo da equagao de

difusdo, dado por:
V- [VT(r)]=0 (74)

Utilizando o resultado da equagao (73), a transformada de Hankel se torna:

2

a—zzT*(p,z)—pzT*(p,z)ZO (76)

A solucdo desta equacdo € idéntica a utilizado no espaco real, apenas trocamos ¢ por p.
T (p,z)=Ae”™ + Be ** 77

As condi¢des de contorno que nos ajudardo a determinar A e B também podem ser
facilmente derivadas do problema tratado no espacgo real, pois ndo sdo dependentes de r.A

primeira condi¢d@o de contorno nos diz que para Z—>%° T *(p,z) — 0, condi¢do de absor¢do

superficial. Isso faz com que A =0. Para a segunda condi¢do de contorno, que nos diz que o
fluxo de calor em z=0 € continuo, é necessdrio, apenas, transformar o fluxo de calor

incidente na superficie. Para um feixe gaussiano ele é dado por:

o=1(r)= Ioe[’zj (78)



Lembrando que:

-k T (r,2)
0z
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Na equacdo de Fourier, r € a distancia radial que tem origem no centro do feixe de raio

r, . Sua transformada nos espaco de Hankel sera:

oT(r,z2)
0z

¢=—le J,(pr)rdr
0

p=—+2 [T, 200, (pryrdr
0z}

0 . .
p=—k—T (p,2)
0z

z=0

0

Resolvendo esta tltima integral obtemos:

€, portanto:

Tloe[:b] J,(pr)rdr =—k (%T*(p, 2)

(79)

(80)

(81)

(82)

(83)

(84)
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Para escrevermos a expressdo da temperatura em fun¢do da poténcia absorvida na

superficie da amostra, tomamos:

r

2z o0 i ’
P, :J.Il(r)dz;=lojdejrdre [”J =71, (85)
0 0
E entdo teremos a temperatura no espaco de Hankel dada por:

PO _(%]2 -pz (86)

T ,2) =
(p,2) Tk

Se aplicarmos agora a transformada inversa, podemos encontrar a temperatura DC na

superficie da amostra (z = 0) para o espaco real. Ela € escrita como:

Pty

& TJO( pr)e(ZJ dp (87)

27k

T,(r,0)=

Calculada a componente DC, precisamos agora deduzir a equacdo que expressa o
termo AC da temperatura. Para tanto, devemos levar em considerac¢do a derivada temporal da
equacgdo (43), e aplicar a ela a transformada de Hankel para o laplaciano em coordenadas

cilindricas da equacao (73), chegamos a:

V- IVT(r)]=0’T(r) (88)
e 9* , . ,
I pdpJ,(pr) {y—pz}T (p.2)= I pdpJ (pr)o’T (p,z) (89)
0 0
e, assim, ficamos com:
—T (p,z2)=(0"+p)T (p,2) (90)

dz°
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Vamos definir (o° + p*) = £*, entéo:

2
9 I (p) =T (p.2) 1)
0z

Esta equacao diferencial admite solucdes semelhantes as usadas para o termo DC:
T (p,z)= Ae“ + Be ™ (92)

E também as mesmas condicdes de contorno, de meio semi infinito e absorcao

superficial. Com isso a expressdo para a componente AC da temperatura se reduz a:

Py
oo

F, IJo(pr)e_ 7] pdp
27k &

I,(r,0)= (93)

0

As integrais das equacdes (87) e (93) necessitam de solu¢do numérica. Mas, no caso
abordado neste trabalho, em que os feixes do laser bomba e prova sdo sobrepostos em r = 0,

elas admitem as seguintes solucdes analiticas [**!:

b

7,(0,0) = 94
1.0 ks, oY
e
—1+j
n@m=n@me ”i] 95)
2 u
Onde w(z) € a funcdo erro definida por:
@(z) = exp(=z")erfc(~iz) (96)

com a fung¢do erro complementar dada como:
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erfc(z) =1-erf(2) 97

erf (z) = % j exp(—t*)dt (98)

De acordo com a freqiiéncia de modulacdo que utilizarmos no experimento, nossa
funcdo erro terd um comportamento diferente. Poderemos abordar estes casos limites e, assim,
encontrar os respectivos valores para a temperatura. As duas situagdes que trataremos serao as
de alta e baixa freqiiéncia de modulacao.

Vamos tomar o primeiro caso para baixas freqiiéncias. Nesta situacdo o comprimento
de difusdo térmica € maior do que o raio do feixe do laser bomba (u >> R, ). Isso faz com que
a funcdo erro na equacdo (95) tenda a um valor unitério, e a temperatura AC se torne igual a

DC. A solugdo de fontes cilindricas tende aquela encontrada para fontes pontuais da sec@o

3.3.2:

0

2J7kR,

7,(0,0) =T,(0,0) = 99)

Para o segundo caso, no limite de altas freqiiéncias, o comprimento de difusao térmica

¢ muito menor que o raio do feixe bomba (x4 << R,), e as oscilagdes da temperatura se

aproximam do comportamento em uma dimensao, similar aquele demonstrado na se¢ao 3.3.1

para fontes planares:

1
Ty()=1 e (100)
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Com o auxilio das expressoes (99) e (100), e dos valores para a refletancia das amostra
encontradas durante o experimento, podemos fazer estimativas para os valores da difusividade

térmica dos metais utilizados no trabalho.
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CAPITULO 4

Materiais e Métodos

4.1 Desenvolvimento Experimental

O arranjo experimental montado para realizacdo deste trabalho estd representado no
diagrama de blocos da figura 18. Este é o esquema convencional, no qual utilizamos como
fonte de excitacdo da amostra um laser (COHERENT VERDI G Series). Existem formas
semelhantes de recriarmos este sistema apenas alterando o laser bomba por outro tipo de
fonte, como citado nos capitulos anteriores. O laser bomba possui uma poténcia nominal que

pode chegar ao valor mdximo de 2 W, e linhas em dois comprimentos de onda distintos, A,=
532 nme A,= 1064 nm . Ele possui um didmetro na cavidade de saida de aproximadamente 8

mm. O feixe proveniente do mesmo passa entdo por um modulador chopper (Stanford SR-
540) com freqiiéncia méaxima de 3 kHz, que também serve como referéncia para o
amplificador lock-in (Stanford Research Systems SR-830 DSP). Em seguida o feixe ¢é
refletido por um espelho dicrdico e percorre um expansor (MELLES GRIOT 10x) para
garantirmos que ele cubra toda a drea da pupila do microscopio. Com este procedimento,
somente a regido central do feixe gaussiano passa pela pupila. O caminho 6ptico do feixe
bomba ainda atravessa um beam splitter (MELLES GRIOT) e um quarto de onda (ORIEL)
até que atinja o microscopio Optico de reflexdo (Olympus, mod. BHMJ UMA) e,
consequentemente, a amostra. Nas montagens em geral, utiliza-se o espelho dicrdico e faz-se
com que o laser bomba acerte a amostra sem a necessidade de passar pelo beam splitter e pelo
quarto de onda. Em nosso caso, como disptinhamos de apenas um expansor, evitamos a
captagdo do sinal do feixe bomba refletido, colocando um filtro para bloquear a passagem da
radiagdo em frente ao foto diodo.

Em todos os casos consideramos apenas incidéncia normal. O microscopio possui duas
lentes objetivas (MELLES GRIOT, Amarelo 10x, Azul 40x) com as quais podemos definir o

‘A . , . c 64
diametro do feixe na superficie da amostra. Seu raio é dado por '**!:

L_L222
2N A

(101)
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Na qual A4 é o comprimento de onda do laser e N.A. a abertura numérica da lente

objetiva. Da equacdo (101) podemos achar facilmente os seguintes raios para o caso de

A, = 532 nm, uma das linhas espectrais do laser de bombeio, € a que usamos nos
experimentos:
Cor de Especificacio Poténcia de Aumento N. A Raio do feixe para
332 nm
Amarelo 10x% 0.25 1.25 ym
Azul 40% 0.65 0,49 um

Tabela 5: Especificacoes das lentes objetivas.

Laser Prova

Referéncia

‘ |:| I:l Espelho com ajuste fino

L Espelho Dicrdico
[}

Lock-in nO

Chopper
Sinal dc(R)

Filtro
|:|"'[,L.===|:|======== Beam Splitter
Sinal ac(AR) El‘

Fotodiodo Lente Convergente
Quarto de onda
LabView

Expansor de Feixe

Laser Bomba
Computador \
[ ) Controlador de . L
Temperatura Microscopio
Objetiva
Amostra Feixe Incidente =———=
Peltier
Feixe Refletido i=====

Motor de Passo

%

Figura 18: Diagrama de blocos representando a montagem do experimento.
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O laser com comprimento de onda de 532 nm citado acima, serve como laser bomba, e
funciona como um mecanismo de aquecimento para a amostra. Como este € modulado em
intensidade, a temperatura da amostra terd uma componente, também modulada, devido
absor¢do da luz. Para fazermos a andlise da variagdo da temperatura sofrida, usamos agora de
um segundo laser ou laser de prova. Em especifico, um laser de He-Ne (MELLES GRIOT 25-

LHP-111-249) de poténcia constante e igual a ImW, emitindo no comprimento de onda A,=

632,8 nm. Como o feixe bomba, o de prova também passa pelo expansor que possui a mesma

finalidade. Em seguida ele cruza o beam splitter (cubo divisor de feixes) que o polariza em

apenas uma direcdo e, entdo, passa pela lamina de quarto de onda (%) que faz com que ele

fique circularmente polarizado. Na sequéncia o laser prova chega ao microscépio e €
focalizado sobre a superficie da amostra. Podem-se fazer medidas de duas maneiras
diferentes, mantendo-se os dois feixes (bomba e prova) centrados no mesmo ponto, como €
feito neste trabalho, ou fixar o feixe prova e movimentar o de excitacdo com o auxilio de um
motor de passo acoplado a um espelho [s1,

Ap6s interagir com a amostra, o feixe sonda sofre uma pequena modulagdo em sua
intensidade. Isto ocorre devido a variagdo do indice de refracdo da amostra induzido pela
alterac@o na temperatura, esta causada pela absor¢do da radiagcdo do feixe bomba. No caminho
de volta, o feixe refletido passa novamente pelo quarto de onda, onde tem seu vetor de
polarizacdo girado 90° em relagdo a sua primeira passagem. Isto faz com que o feixe refletido
ndo volte diretamente para sua origem (cavidade do laser), mas, agora, com sua polarizacdao
perpendicular a inicial, acabe sendo desviado para o fotodetector (New Focus, Mode 1621)
quando atravessa o beam splitter. Para garantirmos que o didmetro do feixe prova seja menor
do que a drea da fotocélula, utilizou-se uma lente convergente com 10 cm de distancia focal
na frente do fotodiodo. Este € um procedimento de precaugdo, pois, devido a reflexdes nao
normais, efeitos termoeldsticos e de lente térmica, o feixe pode acabar sofrendo pequenas
variacOes de intensidade atrapalhando as medidas. Depois de atingir o fotodiodo, o sinal é
analisado através de um amplificador sincrono lock-in. A entrada frontal sincrona coleta a
amplitude e fase do sinal AC, proporcional a refletincia modulada. Para tratar o sinal DC,
referente a refletancia estdtica do material, utilizou-se a porta auxiliar 1 que fica na parte
traseira do amplificador.

Foram feitos quatro tipos diferentes de procedimentos. Primeiramente, a temperatura
ambiente, foram feitas medidas de refletdncia em fung¢do da poténcia do laser de excitacdo. A

poténcia foi varrida de 100 mW e 1 W, em intervalos de 100 mW. Continuando, mediu-se
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entdo a refletancia em funcdo da freqiiéncia em 100 Hz, 200 Hz, 400 Hz, 600 Hz, 800 Hz e
1 kHz. Todas com a poténcia do laser bomba em 1 W e a temperatura ambiente. Em seguida,
foram feitos testes de refletancia em fun¢do da posi¢do da amostra. Nesta parte fez-se uso de

um motor de passo (NATIONAL Aperture mICROmINITMController) capaz de produzir

.. . . dR .
deslocamentos minimos de 1pum. Por dltimo, com o intuito de calcularmos o (Ej dos metais

para o comprimento de onda 632,8 nm (laser prova), estes foram submetidos a duas
temperaturas distintas, 25° ¢ 75°. O aquecimento da amostra foi feito com o uso de um peltier
(2,3 x 2,3 cm; CPLO-71-081) que era controlado através de um termopar (Wavelength
Eletronics LFI-3751). Como sensor de temperatura utilizou-se um termistor (TCS-605, 5kQ)
que servia de referéncia para o termopar. Para cada temperatura registrou-se seu respectivo
sinal de refletincia. Em todos os testes descritos, os valores de amplitude e fase das
componentes DC e AC analisados pelo lock-in foram enviados para um microcomputador.
Todo o sistema de coleta de dados (amplitude e fase do lock-in), movimento do motor de
passo e, para os primeiros testes, controle de freqiiéncia do laser bomba via TTL, foi feito
através de um programa desenvolvido com o LabVIEW, especificamente para esta finalidade.
Mais detalhes sobre o programa estardo disponiveis no apéndice do final do trabalho. As
excecdes foram o controle do chopper e do termopar, pois quando fez-se necessario o seu uso,

o programa j4 havia sido feito.

Figura 19: Foto da montagem experimental.
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4.2 Preparacao das Amostras

Como amostras para testarmos o funcionamento da técnica depois de montada,
utilizamos seis tipos de metais diferentes encontrados com facilidade na oficina mecanica da
Universidade Estadual de Maringa.

Essas amostras foram de: aluminio, cobre, ferro, aco inox 316, latdo e niquel. Nao
possuimos maiores informacdes sobre a pureza de cada uma. Os metais foram cortados em
formatos de discos com 1 cm de didmetro e, em média, 2 mm de espessura. Em seguida foi
feito um tratamento para lixar e polir as amostras, com o intuito de que apresentassem a
melhor refletividade possivel e nenhum tipo de deformidade capaz de difundir o feixe de laser
que a atingisse. Para este tratamento utilizamos uma politriz (PANAMBRA S.A, DPU-10) e
seguimos o seguinte cronograma de lixas. Iniciamos com a 250, depois 400, 600, 800, 1000,

1200, 1500, 1800, 2000, 2500. Entdo passamos aos panos, primeiro o pano 3 {m e, para
finalizar, o pano 1um. Garantindo que todas as amostras tivessem o mesmo grau de

polimento. As figuras 20 e 21 mostram as amostras prontas apds todo o processo, em cada
uma delas se observa com mais facilidade o polimento de parte das amostras. A tabela 6

mostra as dimensdes das mesmas.

Aluminio .
Inox 316 /

Figura 20: Foto das amostras metalicas polidas utilizados no experimento



" Latdo
)

Aluminio

Figura 21: Amostras dos metais polidos utilizados no experimento
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Amostra Diametro Espessura
Aluminio (10,02 0,5)mm (508,00 0,5)um
Cobre (10,0 0,5)mm (789,00 0,5)um
Ferro (10,0£0,5)mm (1264,0+0,5)um
Aco inox 316 (10,0 0,5)mm (933,0£0,5)um
Latao (10,0 0,5)mm (472,00 0,5 um
Niquel (10,0£0,5)mm (1273,0+0,5)um

Tabela 6: Dimensoes das amostras utilizadas no experimento.
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CAPITULO 5

Resultados e Discussao

Como ja haviamos mencionado na introducao do trabalho, nosso principal objetivo era
o de conseguir organizar a instrumentacdo e, com ela, montar a técnica de Microscopia
Fototérmica de Reflexdo ao estilo “room made”. Apesar desta parte ter demandado a maior
quantidade de tempo, de pouco vale se nao pudermos comprovar que este esforco pode gerar
frutos. Para mostrarmos que efetivamente obtivemos €xito, apresentaremos uma série de
pequenos testes que, por mais simpldrios que parecam, ajudam a enxergar avangos €

identificar problemas a serem corrigidos.
5.1  Teste do Sinal Fototérmico em funcao da Poténcia do laser bomba

O primeiro teste feito foi talvez o mais basico e facil. Entretanto, em caso negativo, ele
claramente evidencia uma falha no experimento. A poténcia do laser de bombeio foi
aumentada em intervalos de 100 mW, come¢ando em 100 mW e terminando em 1 W. O
grifico da figura 22 demonstra como se comporta a amplitude do sinal fototérmico captado

pelo fotodiodo em func¢do da poténcia do laser bomba.

—=— Aluminio; Slope = 1,2 x 107 mV/mW
Latdo.  Slope=1,0x% 10" mVimw
0,12 o |—4—Niguel;, Slope =9,7x 107 mV/mW .
g Cobre; Slope=8,6x% 107 my/mw
0.10 Ferro:  Slope=8,5% 107 mv/imw i
—4—Inox316; Slope = 8,0 x 107° mV/mWw - /

Sinal MFR (mV)

0 200 400 600 300 1000
Poténcia (mW)

Figura 22: Grdfico do Sinal da refletdncia em fungdo da poténcia do laser bomba.
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Para cada ponto do gréfico da figura 22, foi tirado o valor médio de um total de 100
medidas. Facilmente pode-se observar que a poténcia do laser de bombeio e o sinal
fototérmico sdo diretamente proporcionais. Este € o resultado previsto pela teoria, afinal,
quanto maior a potencia, maior a intensidade do feixe incidente. Isso faz com que a absor¢do
e, consequentemente, a alteracao na temperatura da amostra sejam mais acentuadas.

Outra observacdo a ser a feita ¢ quanto a refletividade especifica de cada metal. Na
legenda do grafico explicitamos em ordem, de cima para baixo, as amostras que apresentaram
a maior resposta de sinal de foto-refletancia.

Méchin et al. P!

encontraram o mesmo resultado variando a poténcia do laser bomba e
registrando o sinal de refletancia para um filme fino de Lay;3Sr;3MnO3 (LSMO). Ele observou
uma resposta linear entre a poténcia do feixe de bombeio e o sinal fototérmico, para uma

regido fixa e homogénea da amostra. O grafico da resposta obtida por ele esta na figura 23.
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b v : _
0.16 ] {?' MV o2 4
| i .f__,.--'
0.14 4} . u.&..“’ﬂ- \ 0.08 % - .
— o [ 1] tr ’_#,e' .
} 012— J ?Smw I D --.____,.f' A
= | {u%m 0.04= S -
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Figura 23: Grdfico do Sinal de refletdncia para um filme fino de Laz;3Sr13MnO3;
(LSMO) em funcdo da Poténcia do laser bomba ",

Outro aspecto interessante de se notar, € que os valores medidos para baixas poténcias

eram muito instaveis. Podemos observar isso quando olhamos para o grafico da fase do sinal
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fototérmico em fun¢do poténcia para a amostra de Niquel. Ele estd expresso na figura 24. Na

tabela 7 vemos algumas propriedades relativas aos gréaficos.
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Figura 24: Fase do sinal de fotorefletancia para uma amostra de niquel em trés

potencias diferentes do laser de bombeio; a) 100 mW b) 500 mWc) 1 W.

Poténcia do Laser Média da Fase Desvio Padrao Desvio Relativo
Percentual
100 mW -23 46 200%
500 mW -139 18 13%
1w -151 2 1,3%

Tabela 7: Média da fase, desvio padrdo e relativo percentual para os grdficos da

figura 24.

Os graficos mostram as medidas repetidas cem vezes para 0 mesmo ponto, 3 mesma
poténcia. Na figura 24-a) a poténcia do laser estava ajustada em 100 mW, na 24-b) em 500
mW, e na 24-c) a 1 W. A linha em vermelho demarca o valor médio da fase para cada gréfico,
e o tracejado de fundo estabelece o desvio padrdo. Pode-se ver que quanto mais baixa a
poténcia da fonte de excitacdo, maior € a instabilidade na fase do sinal captado. Enxerga-se
isto olhando para a diminui¢do na escala dos graficos, assim como através da tabela 7, que
apresenta a fase média, o desvio padrio e seus respectivos valores de desvio relativo
percentual para os trés casos citados. Facilmente observa-se a melhora no sinal fototérmico
gracas a diminuicdo encontrada para o desvio percentual, que vai de 200% a 100 mW, para

apenas 1,3% a 1 W. O aumento da poténcia faz com que a flutuacio da fase decresca, o que
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nos garante uma medida mais segura. Devemos levar em consideragdo as perdas de poténcia
durante o caminho Optico percorrido pelo feixe de bombeio. Que nos levam a crer que a
poténcia real que chega a amostra € menor do que a nominal regulada no laser. No entanto,
além do teste comprovar o bom funcionamento desta etapa de montagem, diz também, que,
quanto maior a poténcia do feixe bomba emitido, melhor e mais confidvel é o sinal

fototérmico medido.

5.2 Teste do Sinal fototérmico em funcao da Freqiiéncia do laser bomba

Feitas as medidas de fotorefletincia em funcdo da intensidade do feixe de bombeio,
inicia-se entdo uma segunda abordagem. Fixada a poténcia do laser bomba em 1 W, através
do modulador chopper varia-se a freqii€éncia com que o feixe incide sobre a amostra.
Comecando com uma freqiiéncia de 100 Hz, depois 200 Hz, 400 Hz, 600 Hz, 800 Hz e, para
finalizar, 1 kHz. Repete-se esta operacdo para os seis metais, em cada uma das frequéncias
utilizando cem pontos para média.

O grafico da figura 25 mostra o comportamento do sinal fototérmico em fungdo da
frequéncia de modulacdo do laser de bombeio para as amostras metédlicas. Observa-se um
comportamento exponencial tipico de fendmenos fototérmicos. Conforme se aumenta a
freqiiéncia, a queda do sinal se evidencia igualmente para todos os metais. Esta diminuicao do
sinal é também uma caracteristica da utilizacdo do fotodiodo como sensor da técnica.
Encontramos um comportamento similar no trabalho de Power. J. mostrado na figura 26 1,
Nele € feita a varredura do sinal de fotorefletancia em funcao da freqiiéncia para uma amostra
de quartzo. Apesar de utilizar um range de freqiiéncias maior, para baixos valores entre 100

Hz e 1 kHz, podemos ver facilmente que o formato da curva se aproxima ao da figura 26.
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Figura 25: Grdfico do Sinal de fotorefletancia em fungdo da freqiiéncia de modulagdo

do laser bomba para as amostras metdlicas.
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Figura 26: Magnitude do sinal fototérmico em funcdo da freqiiéncia para uma

amostra semi-infinita de quartzo [es1

Expomos agora o gréfico do sinal fototérmico em func¢do da freqiiéncia, para todos os

metais, inclusive para um espelho de prata de primeira superficie.
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Figura 27: Grdfico log x log e normalizado em relagdo ao primeiro ponto de cada

sinal fototérmico em fungdo da freqiiéncia para todos os metais
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Podemos observar que, embora ndo apresentem grande diferenca em sua inclinacdo, as
retas demonstram o mesmo padrdo de intensidades do grafico da figura 22, de sinal em fun¢do
da poténcia. O espelho de prata, devido seu alto grau de homogeneidade e pureza, apresentou
o sinal mais intenso. A amostra com maior refletividade € a de aluminio, seguida de latao,
niquel, cobre, ferro e ago inox 316. Para o ponto a 1kHz de freqiiéncia, normalizamos o sinal
de fotorefletancia das amostras em relacdo ao espelho de prata. Os resultados obtidos estdao

expressos na tabela 8.

Amostra Sinal MFR Normalizado

Espelho de Prata 1

Aluminio 6351 0,91

Latdo 0,76

Niquel 0,73

Cobre 0,65

Ferro 0,62

Aco inox 316 0,61

Tabela 8: Valores do sinal de fotorefletancia para 1 kHz normalizados em relagdo ao

espelho de prata.

Apesar de ndo termos nenhuma grande informac¢do adicional, pois utilizou-se um
range de freqii€ncias curto, o grifico 27 e a tabela 8 confirmam aquilo que viu-se na se¢ao
anterior. A normalizacdo permite ver com clareza o padrdo de refletancia das amostras.
Entretanto, é muito importante ressaltar que esta ¢ dependente das caracteristicas fisicas da
mesma no momento da medida. Por exemplo, como o metal permanecia fixo sob o
microscopio, se o ponto que sofria a incidéncia do feixe de laser tivesse algum tipo de
deformidade, como sujeira, oxidacdo ou um risco, isto influenciaria diretamente o sinal
captado. Para diminuir ao méximo as chances disto acontecer, sempre antes das medidas as
amostras passavam por um pequeno polimento (apenas pano 1 g#m), e o seu manuseio foi feito

com a utilizacdo de luvas.
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5.3  Teste da Refletancia em funcio da Posicao do espelho de prata

O terceiro teste trata de confirmar o funcionamento da comunicagdo entre o
microcomputador € o motor de passo, além de, mais uma vez, averiguar a coeréncia nas
medidas de foto-refletancia. Para isto utilizou-se um pequeno espelho de prata de primeira
superficie, e sobre ele colamos tiras de fita isolante preta. O objetivo deste teste era
movimentar a amostra através do motor de precisdo e, com isso, detectar as regides de alta e
baixa intensidade refletiva. Para esta etapa ndo se fez necessario o uso do laser bomba, apenas
o laser de prova que era modulado pelo chopper e servia de referéncia ao lock-in.

A figura 28 mostra como ficou o espelho utilizado como amostra. Este era de formato
circular com 3 cm de diametro. Foram criadas trés regides espelhadas com 6 mm de largura, e

(1))

outras duas opacas com 5 mm (fita isolante) entre elas. Entdo, em trés posicdes “y” distintas

(4]

(flechas verdes), varreu-se toda a extensdo “x” do espelho. O grafico da figura 29 apresenta o

resultado obtido apds as medidas.

Figura 28: Foto do espelho com fita isolante utilizado no terceiro teste.
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Figura 29: Grdfico da varredura do sinal de fotorefletdncia para o espelho de prata

coberto por pedagos de fita isolante.

Analisando o gréfico da figura 29, pode-se enxergar facilmente as regides de minimo e
maximo de intensidade, correspondentes as partes com e sem fita isolante, respectivamente.
Vemos também que cada uma das curvas representa o sinal captado em uma posi¢do “y”
diferente na amostra. Juntas elas formam uma espécie de mapa de refletividade da mesma.
Observa-se o mesmo padrdo de resposta do sinal refletido para picos com a mesma posi¢ao
em “x”, e diferentes em “y”, mesmo assim, elas ndo sdo exatamente iguais devido a presenca
de alguma sujeira ou risco sobre o espelho, ou também ao desprendimento de alguma
substancia da fita isolante mediante ao aquecimento sofrido durante o experimento, o que
atrapalha a captacdo do sinal. Outro fator que pode ter atrapalhado a sobreposicdo perfeitas
das curvas, foi a precisdo no corte de tamanhos iguais para as tiras de fita. Apesar de tudo, os
resultados desta parte se mostraram satisfatdrias, confirmando que se caminha no rumo certo
para desenvolver o procedimento e criacdo de mapas térmicos. Necessita-se apenas de um
segundo motor de passo para fazer a varredura bidimensional de precisdo da amostra. A parte
de comunicagdo e controle deste segundo motor foi feita no primeiro programa de automacao,

0o que ndo demandaria quase nenhum trabalho caso utilize-se um motor com as mesmas

especificagdes do primeiro.
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54 Medidas dos coeficientes de termorefletancia (dR/dT)

Esta parte dos resultados deixa de ser uma medida direta do experimento. O novo
objetivo € descobrir o coeficiente de termorefletincia para os metais, designado como

(dR ) . Faremos, agora, uma demonstragdo de como isso foi feito para amostra de aluminio.

ar

Para este célculo, utiliza-se a equacgao (20) que aparece no capitulo 2.

dR R {V(Tz)_l}

ar AT | V(T

Substituindo os valores de R, AT, e os respectivos sinais capitados para a as

temperaturas 7, e T, , obtemos:

aR _ (0,9) {(4,6685x10‘4j_1}

9T (50,0)] | 4,6650x10~

Apo6s resolvermos a equagdo acima, com a devida propagagdo de erros, encontramos

oR - . .
o =1,3x107° (K™"). A tabela 9 traz alguns valores nominais de propriedades encontrados na

literatura para os metais utilizados no trabalho, e o resultado do calculo dos coeficientes
restantes. E importante fazer nota de que estes dados estdo de acordo com as especificacdes
do experimento, no qual utilizou-se um laser com 632,8 nm de comprimento de onda, e
tratou-se sua incidéncia normal sobre as amostras. A transmitancia € nula para todas as

amostras devido as dimensdes em que elas se encontram.
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Metal Valores da Literatura Calculado no Trabalho
Indice de Coeficiente | Refletancia dR/dT
refracao de extin¢do Experimental (K™

Aluminio * 1,2667 7,2811 0,91287 (1,3+0,1) x 10”
Cobre * 0,3070 3,4345 0,90906 (55+0,1)x 10”
Ferro * 2,8950 3,0688 0,52905 (7,7+0,1) x 10”
Aco Inox 316° 2,7570 3,7920 0,60791 6,3+0,1)x 10
Latéo ° 0,9860 3,5668 0,86899 (55+0,1)x 10”
Niquel * 1,9900 4,1103 0,69189 (73+0,1)x 10”

Tabela 9: Propriedades opticas dos metais e resultados para os dR/dT’s obtidos

através do experimento. Referéncia a [66]. Referéncia b [67]. Referéncia c [68].

Vale a pena destacar aqui, que os valores de refletancia das amostras de aco inox 316 e
latdo, foram obtidas mediante a técnica de espectrofotometria. Estas medidas foram feitas no
laboratério do GEFF com a utilizacio de uma esfera integradora acoplada a um
espctrofotometro Perkin Elmer (Lambda 1050). Os valores para as outras amostras foram
encontradas na literatura.

Analisando os resultados obtidos, pode-se ter uma boa nocao do comportamento da
refletancia das amostras quando submetidas a alteracOes de temperatura. Existem muitas

publicacdes a cerca de questdes qualitativas dos coeficientes de termorefletancia (6971,

mas,
infelizmente, apenas alguns poucos valores quantitativos sdo conhecidos para metais, ainda
1 113 72-74 . . .~ .
mais em forma de “bulk” ">"*. Ainda assim, as condi¢des de temperatura e comprimento de
onda do laser, sdo fatores que diferenciam medidas para a mesma amostra.
Alpern P. e Wurm S. ] realizaram experimentos de refletancia 6ptica modulada em

alguns metais. Utilizando um laser com comprimento de onda 632,8 nm, mesmo
comprimento de onda usado neste trabalho, e eles obtiveram valores de (d%T) para

aluminio e cobre em “bulk”, iguais a 0,9 x 10° K' e 34 x 107 K'l, respectivamente.
Comparando-se estes valores com os encontrados través de na montagem referida neste
trabalho, obteve-se um desvio percentual de aproximadamente 44% para o aluminio, e 61%

para o cobre. No trabalho de Mandelis A., de onde foi baseado o método para detectar o

(d%T) , ele encontra valores com desvio de 43% para amostras de silicio. Isto mostra que a
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montagem aqui feita pode obter resultados que estdo dentro do limite de precisdo da técnica
original.
Apesar de ndo se encontar comparativos para os coeficientes de termorefletancia dos

demais metais, pelas predi¢des de outros trabalhos [75.76]

, vemos que os valores que aqui
encontrados possuem a mesma ordem de grandeza obtida por estes. As provaveis fontes de
erro se encontram na dificuldade de se manter e monitorar com precisdo a temperatura da
amostra. Além da enorme sensibilidade do alinhamento do sistema, que pode acabar

desestabilizado devido a dilatacao térmica sofrida pelo metal.
5.5 Medidas da Difusividade Térmica

Avaliaremos agora a parte final dos resultados, as medidas de difusividade térmica dos
metais, as quais seriam o parametro mais relevante que se poderia tirar das amostras através
da montagem experimental utilizada.

O primeiro passo para calcularmos a difusividade dos materiais, foi medir os valores

da refletancia modulada para cada um. Isto foi feito com o laser bomba configurado a uma

poténcia de 1 W e uma freqiiéncia modulada em 1 kHz. Com os valores de (AR R j e
0

(d%T)’ este Ultimo obtido no tdpico anterior, podemos encontrar o valor da variacdo da

temperatura sofrida na amostra, fazendo uso da equagdo (19). Com o valor de AT e as

equacgdes (58) e (99), pode-se obter o valor da condutividade térmica dos metais e, assim,

< k P L
usando a relagdo ¢ = ——, obtemos suas difusividades térmicas desde que se conheca pe c.
pc

E importante notar que, a escolha da equagdo (99) para calcular a temperatura AC, ndo é
aleatdria, foi feita ap6s calculo prévio que conduz a relacdo entre o comprimento de difusdo

térmica U , e o raio do feixe de bombeio 7, . Os resultados nos mostraram que o comprimento

de difusdo das amostras é maior que o raio do feixe por no minimo duas ordens de grandeza

(10*210° m para o i das amostras, € 10°m para r,), fazendo com que a expressdo para a

temperatura AC no limite em que a solucdo para a equagdo de fontes cilindricas se reduz a
solucdo para fontes pontuais possa ser aplicivel. Com essas consideracdes especulamos os

valores para a difusividade térmica dos materiais.
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Como feito para o coeficiente de termorefletancia, mostraremos o desenvolvimento do

calculo da difusividade para a amostra de aluminio. Primeiro, os valores de (A% j :
0

=(0,12x107)

=g

Depois, com auxilio das equagdes (19), (58) e (99), temos:
(0,12x107) =(1,3x107 ) AT

. 0,1
27.(0,092).(0,49%107)

Com o valor encontrado para a condutividade térmica, calculamos a difusividade ter
mica do aluminio, utilizando os dados de sua densidade e calor especifico, através da seguinte

equacdo:

6,19x10°
a=| ————
2,43x10°

a qual, nos da como resultado, &= 2,54 x 10" (m% ).

Em seguida, juntamente com os valores de suas difusividades térmicas encontradas na
literatura e através do experimento, assim como suas correspondentes propagacdes de erros,

montamos a tabela 10 para apresentar os resultados de todos os metais trabalhados.
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Metal Valores da Literatura Calculado no Trabalho
Densidade.Calor Difusividade Difusividade

especifico p.c ( %1 sy ) literatura (m% ) experimental (m% )
Aluminio * 2,43 x 10° 4,76 x 107 (2,54 +0,18) x 107"
Cobre * 343 x 10° 1,12x 107 (1,26 £0,22) x 10"
Ferro ° 3,46 x 10° 2,31 x 107 (1,58 £0,17) x 10
Aco Inox 316 ° 4,0x 10° 4,07 x 10° (1,19 +0,19) x 10"
Latdo * 32x 10° 3,06x 107 (1,28 £0,22) x 10™
Niquel ¢ 3,95 x 10° 2,29 x 107 (1,09 +0,20) x 10"

Tabela 10: Comparagdo das difusividades encontradas na literatura e através do

experimento. Referéncia a. [77], Referéncia b. [78], Referéncia c. [79].

Analisando os resultados experimentais que calculamos para a difusividade térmica
dos metais, a discrepancia destes com os valores da literatura fica evidente. As maiores
diferencas nos nimeros ficam em torno de cinco ordens de grandeza, caso do aco inox 316.
Em busca de apontar os fatores que provavelmente contribuiram para estes dados incoerentes
com a literatura, faremos agora consideracdes das etapas necessdrias para o cdlculo efetivo da
difusividade.

Comecaremos com a montagem do experimento. A escolha da técnica convencional
(que utiliza feixe prova e bomba) e o arranjo dos equipamentos traz algumas dificuldades
evidentes, e talvez a mais importante seja com alinhamento, o qual ja foi citado anteriormente
neste trabalho. O sistema experimental exige um alinhamento muito preciso, pois, devido a
sensibilidade da técnica, ele se torna determinante nos resultados. A segunda dificuldade
inicial € a utilizacdo de um caminho 6ptico longo com muitos elementos, dentre eles, vérias
lentes e espelhos. Todo o sistema de medidas necessita de quatro espelhos de aluminio, e de
outras cinco lentes especificas, dentre elas, o espelho dicréico, o expansor de feixes, o cubo
divisor de feixes, o quarto de onda e as lentes objetivas do microscopio. Este nimero elevado
de equipamentos Opticos tem uma influéncia direta na diferenca de poténcia que sai do laser, e
que chega na amostra, sendo talvez insuficiente para o aquecimento da amostra. Estima-se
que a perda de poténcia é de aproximadamente 4% por superficie refletora, na interface
ar/quartzo. Ja para os espelhos de aluminio, a fabricante THORLABS estipula a perda em

torno de 10%. Com o auxilio de um medidor de poténcia, pudemos ver que a poténcia total
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que chegava na amostra era apenas 10% da inicial, confirmando nossa suposi¢do de perda de
intensidade. Entretanto, mesmo com os ajustes feitos para considerar essa diferenca na
energia que incidia na amostra, eles nao foram suficientes para sanar nossos problemas,
apenas aproximaram os valores inicialmente obtidos para os que postamos na tabela 10.

Outra possivel explica¢do possa estar nos valores medidos para AR e Ro, amplitude
dos sinais AC e DC, respectivamente. Deve-se encontrar nimeros proximos de uVolts para
AR, e de Volts para Ro . Isto confirmou-se durante o procedimento experimental e, apesar de
ser uma boa observacgdo, ndo descarta a possibilidade de falhas de alinhamento dos feixes que
deveriam ser colineares.

Com os valores da refletancia estatica e modulada, e com os valores do coeficiente de

termorefletancia encontrados no tépico anterior, calcula-se a variagao de temperatura induzida
na amostra. E importante estabelecer que os valores encontrados para o (d%T) dos metais

também sdo condizentes com as referéncias dadas na literatura, e ndo sofrem dos problemas
do cdlculo da difusividade, pois no método de sua obten¢do ndo se utilizou o laser bomba.

Assim, observamos um dado positivo, desta vez para os valores de AT . Encontramos

variagdes aproximadas de 107K, o que também condiz com a literatura. Como conseguimos
medir valores para refletancia e temperatura coincidentes com o esperado, resta-nos suspeitar
que a possivel fonte de erro esteja na nossa abordagem tedrica, que pode ter sido
erroneamente interpretada, com condi¢do de contorno inesperada.

Para calcular o valor da condutividade térmica dos matérias e, em seguida, a
difusividade, tomamos a expressdao (99). Como nos referimos acima, esta equacdo ¢ uma
aproximacao vdlida para o caso em que mantemos os feixes bomba e prova concéntricos, e
para quando o comprimento de difusdo térmica é maior que o raio de feixe de bombeio. Esta
ultima condi¢do € satisfeita, pois cdlculos prévios mostram que o 4 das amostras para uma

freqiiéncia de 1 kHz, apresenta menor valor para o aco inox 316, igual a 35um, enquanto o

[6,61,75]

raio do feixe é de aproximadamente 0.5um . No entanto, a primeira condi¢do, de

concentricidade dos feixes, pode ser o grande desafio aqui. Levando-se em consideracio a
necessidade da precisdo no alinhamento, a qual foi a maior dificuldade.

Optamos por utilizar as expressoes (94) e (95), pois visivelmente tinhamos a sensagdo
de sobreposicdo dos feixes bomba e prova. E porque, através do lock-in, conseguiamos
observar um otimizacdo do sinal quando os feixes aparentavam estar concéntricos. Apesar

disto, testes posteriores onde prolongamos o caminho Optico dos lasers, mostraram uma
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minima excentricidade entre o feixe de bombeio e de prova. Essa diferenga, agora nos faz
suspeitar de que o correto poderia ser uma abordagem dos cdlculos da temperatura AC e DC,
considerando sua dependéncia com a distancia entre os feixes (r). Entretanto, nossa montagem
ndo previa este tipo de problema, e ndo possuiamos um aparato de precisdo para monitorar a
distancia entre os feixes. Este teste ¢ deixado para futuras investigacdes, e dai basta calcular
numericamente os valores da temperatura na amostra, através das equacdes (87) e (93), o
provavelmente nos levaria a valores mais realisticos para a difusividade térmica dos metais.
Através desta andlise, pudemos identificar e confrontar os problemas que geraram
nossos resultados irregulares. Infelizmente essa percepg¢ao foi tardia, € ndo nos permitiu fazer
melhores corre¢des no sistema. Mesmo assim, o fato de encontrarmos valores coerentes para

todos os outros parametros medidos pode ser traduzido como muito relevante.
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CAPITULO 6

Conclusao e Perspectivas

Apresentamos neste trabalho todo o projeto de montagem e automacdo, bem como
resultados e dificuldades, da tentativa de montar uma técnica nova no laboratoério de fisica da
UEM, a Microscopia Fototérmica de Reflexao.

De todo o trajeto, desde a obtencdo dos equipamentos até a andlise dos resultados, a
etapa mais trabalhosa e que demandou a maior parte do tempo, foi a de encontrar uma
montagem que pudesse gerar dados confidveis. Foram feitos inimeros testes, com constantes
trocas de instrumentos, até que se encontrasse um sistema otimizado para fazermos medidas.
O fator que se mostrou mais determinante, e possivelmente fonte dos maiores problemas de
montagens que falharam, foi a escolha de lasers com poténcia estdvel e de perfil gaussiano.
Apo6s repetitivos polimentos de amostras, consecutivos realinhamentos, e trocas de pecas
como fotodiodos, sensores de temperatura e lentes, obteve-se resultados razodveis
submetendo a amostra a lasers mais potentes, em especial, um laser de bombeio com poténcia
igual ou superior a IW. Como vimos nos gréificos de fase do sinal de fotorefletancia, a baixa
poténcia, caso dos primeiros testes, os sinais se mostraram extremamente instaveis e indteis
para se retirar qualquer conclusdo. Como parte do trabalho também temos de citar a etapa de
programacgdo. A idéia inicial foi de criar um programa para automatizar todo processo de
medida, a linguagem escolhida para seu desenvolvimento foi a de LabVIEW. Conseguimos
elaborar um diagrama de blocos que comunicasse 0 microcomputador com outros acessorios,
como lock-in e motores de passo, € que desse ordens e coletasse dados destes equipamentos.

A respeito dos resultados obtidos no experimento, podemos analisd-los como
satisfatorios. Os dados do sinal MFR em funcdo da poténcia e da freqiiéncia do laser bomba
se mostraram coerentes com resultados obtidos na teoria, e também em outros trabalhos a
respeito da literatura. As medidas seguintes no espelho de prata com fita isolante tiveram uma

avaliacdo positiva. Além de provar o bom funcionamento do programa de automacdo, ela
conseguiu demonstrar o perfil de refletividade esperado antes dos testes. Os valores de d%T
para os metais sdo escassos na literatura e trazem dificuldades para comparacdo, desvios

relativamente bons para o aluminio e o cobre foram observados. Para as demais amostras, os

valores obtidos nos levam a crer que conseguimos resultados préximos aos reais, devido as



78

previsdes a cerca de sua ordem de grandeza. Os conseqiientes cdlculos sobre a difusividade
térmica dos matérias, infelizmente ndo corresponderam aos valores da literatura. Mesmo
assim, tendo em vista o curto tempo para ajustes e melhorias, o fato de captarmos os sinais da
refletincia modulada e conseguirmos relaciond-los a difusividade, j& demonstra um grande
progresso.

Com base em todas as etapas e evolugdes sofridas neste trabalho, podemos criar
perspectivas otimistas. O aprendizado de uma linguagem de programacgdo possibilita que
melhoremos o programa ja criado, e implementemos novas fungdes que possam vir a ser
necessdrias. A descoberta dos equipamentos ideais para a montagem do experimento nos da
esperancas de melhorar os resultados obtidos anteriormente. E, juntamente com a aquisi¢do de
um novo sistema de translagdo, poderemos aprimorar o sistema para a realizacdo de
mapeamento das amostras, com boas projecdes para futuros trabalhos utilizando a técnica de

Microscopia Fototérmica de Reflexao.
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APENDICE A

Programa de Aquisicao de Dados

Neste apéndice traremos alguns detalhes do programa de aquisicdo de dados e
automacao, desenvolvido exclusivamente para o trabalho com o experimento que montamos,
a técnica de Microscopia Fototérmica de Reflexdo. A linguagem de programacdo escolhida
foi a do LabVIEW.

O objetivo deste topico, além de demonstrar esta parte importante do nosso trabalho, é
o de divulgar e facilitar o processo de programacdo de quem necessitar de bases e tarefas
preliminares em LabVIEW.

O programa desenvolvido tinha como metas:

e Comunicar e armazenar dados do Lock-in no microcomputador

e Comunicar os Motores de passo com o microcomputador

¢ Criar rotina para controlar os motores de passo e varrer areas das amostras, ao
mesmo tempo em que 1€ e armazena os valores de amplitude do sinal e fase do
lock-in.

Outras fungdes acabaram sendo desenvolvidas, como controle remoto do termopar e
controle de freqiiéncia do laser bomba via porta TTL. Mas infelizmente ndo foram
implementadas ao programa final, pois houveram mudangas nos equipamentos para os quais
elas foram feitas.

Traremos agora uma série de figuras com os diagramas de blocos e suas respectivas
fungdes. Buscou-se a melhor configuracdo de qualidade possivel para as imagens. As quais
também podem ser encontradas em versdo digital. Comecamos pelo painel de controle frontal,
através dele determinamos os comandos e especificagdes que queremos que 0 nosso sistema
execute, como, por exemplo, tamanho e nimero de passos a serem dados pelo motor, nimero

de pontos para a média e local para salvar os dados obtidos.
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File Edit View Project Operate Tools Window Help

Figura 30: Painel frontal do programa de aquisi¢cdo de dados e automagdo.

Devido ao fato do LabVIEW ndo permitir a op¢do de zoom na tela de programacio
(fator que dificulta a propria programacdo), as figuras na sequéncia ndo possuem grande
resolucdo e qualidade de imagem. Coletamos uma a uma da maneira que conseguimos, a base
de print screen. Cada figura toma uma pégina por inteiro e, de acordo com a ordem em que

estdo expostas, elas representam a determinada funcio expressa em suas respectivas legendas.
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Figura 31: diagrama de blocos que faz a comunicacdo entre computador e motor de

passo.
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Figura 33: diagrama de blocos que faz a média dos valores medidos para um

determinado ponto.
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Figura 34: diagrama de blocos que faz o salvamento dos dados obtidos em cada ciclo

de medidas.

Juntos, e conectados pela sequéncia em que se deseja que eles operem, estes
diagramas de programacio fizeram os exercicios expostos no trabalho, e podem ser utilizados

para desempenhar outros tipos de tarefas.
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APENDICE B

Medidas em amostra de Silicio

Este apéndice traz algumas medidas feitas para amostra de Silicio. Esta foi obtida
junto ao Prof. Dr. Cleber Santiago Alves, do Departamento de Engenharia Mecéanica da UEM.
Ela é composta de silicio com mais de 95% de pureza em forma de bulk. O exemplar foi
cortado e recebeu o mesmo tratamento de polimento das amostras metélicas. As dimensodes da
amostra estdo na tabela 11. A figura 35 mostra como ficou a amostra pronta para ser testada.

Fizemos os mesmos procedimentos realizados nas outras amostras utilizadas no
trabalho principal, apenas separamos, pois, se tratando de um semicondutor, o silicio tem uma
abordagem tedrica diferente dos metais. Num semicondutor, a absor¢do de luz com energia
hv acima do gap ocorre com transformacao de cada féton absorvido (considerando eficiéncia
quantica igual a um) num par elétron-buraco. Apds relaxarem rapidamente (tempo da ordem
de ps em Si), tanto o elétron como o buraco retornam para o fundo da banda de conducdo ou
valéncia, respectivamente, liberando energia térmica. No caso da luz incidente ser modulada,
esta liberacdo de energia serd modulada na mesma freqiiéncia, gerando uma onda térmica no
material. O par elétron-buraco se difunde na amostra até se recombinar (tempo da ordem de

M's para Si), mas antes desta recombinac¢do ocorrer, foi gerada uma onda de plasma no

material. Pode-se medir as alteracdes causadas na refletancia superficial da amostra pelas
ondas térmicas e de plasma através da reflexdo de um feixe de prova[6”.

Especificamente no caso de materiais semicondutores, existe uma segunda
contribui¢ao para a refletincia da amostra que provém do uso de fontes Opticas cuja energia
do féton seja maior do que a energia do gap do material 1831 A absorcdo da luz pela amostra

altera a densidade de portadores, N. A dependéncia funcional é a mesma do caso da

temperatura, ou seja:

ARy :i(a—RJAN (102)
R, R,\oN

onde o coeficiente de portadores pode ser escrito em funcdo do indice de refra¢do, de uma

forma andloga ao caso do coeficiente de temperatura:
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LI Lo ) L)
R\ON) noN\R,on) noN\n’-1 (103

Nesta expressdo AR, € a excursdo da refletdncia induzida pela mudanga na densidade de

portadores fotogerados, AN. Analogamente ao caso do coeficiente de temperatura para a
refletancia, o coeficiente de portadores (equacdo 103) pode ser obtido a partir de calculos

139801 'Um valor obtido para Si monocristalino é:

i (B_Rj =10 cem’ (104)
R,\ ON

Para obter uma expressdo analitica para esta constante devemos levar em conta o

1 -
16811 'No entanto, ndo faremos

modelo de Drude para o movimento de portadores livres
incursdes com o intuito de calculd-los. Vamos tratar de calcular a variagdo de temperatura
sofrida pela amostra como fizemos para os metais.

Ap6s passar pelo processo de polimento, a amostra adquiriu as dimensdes expressas
na tabela 11. Ela nd3o possui tamanhos proporcionais devido suas condi¢des iniciais,
entretanto, sua regido central (utilizada no processo de medida) encontrava-se bem

homogénea, como pode ser visto na figura 35.

0
a
=
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L)

sssslilige=-  Largura

Figura 35: Amostra de Silicio utilizada no experimento.
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Amostra

Espessura

Comprimento

Largura

Silicio

(1151,0£0,5)ium

10,0+ 0,5)mm

(8,0x0,5)mm

Tabela 11: Dimensées da amostra de Silicio.

Vamos agora apresentar os resultados obtidos para o silicio. Os primeiros dados

mostram o comportamento do sinal fototérmico em funcdo da potencia e freqii€ncia de

modulagdo do laser bomba.

Sinal MFR (mV)

0,035 4

0,030 4

0,025

0,020 -

0,015

1

0,010

0,005 4

—m— 5jliio;

Slope = 2,89 x 10° mV/mW |

T
200

1 1
400 600
Poténcia (mW)

T
800

T
1000

Figura 36: Grdfico do sinal de fotorefletancia em fungdo da poténcia do laser de bombeio.
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] |—w— Silicio: Slope =-1.15 log(mV Ylog(mW) | .
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Figura 37: Grdfico do sinal de fotorefletancia em funcdo da freqgiiéncia do laser de bombeio.

Tanto a figura 36 quando a figura 37 demonstram 0 mesmo comportamento visto para
os metais. Conforme aumentamos a poténcia de fonte de excitacdo o sinal da fotorefletancia
modulada sofre um aumento correspondente. O contrdrio acontece quando aumentamos a
freqiiéncia, neste caso o sinal fototérmico sofre uma queda exponencial. Ambos os dois

resultados estdo de acordo com o previsto.
Assim como na parte principal, calculamos os valores para o d%T e a difusividade

térmica do silicio. O método utilizado foi o0 mesmo citado no capitulo 5. O valor experimental
obtido foi de 4,6 x 10 K'! para o coeficiente de termorefletancia que, comparado ao da
literatura®?, apresentou um desvio de aproximadamente 9%. Consequentemente, o resultado
do célculo para a difusividade térmica do silicio ficou em 5,1 x 10'4(m2/s), valor muito
diferente do da literatura 8,8 x 107 (m2/s) [78], demonstrando uma falha no experimento.

As conclusoes tiradas deste apéndice sao as mesmas da parte principal, pois tratam de
testes simples para averiguar o mesmo sistema. Apenas obtivemos valores melhores para o

coeficiente de termorefledncia do silicio, o que vale destaque.
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