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Foi desenvolvido um sistema automatizado, baseado na medi¢ao do angulo de Brewster, que permite
medir o indice de refracdo de substratos e filmes dielétricos em diferentes comprimentos de onda, e
com incerteza na terceira casa. O sistema consiste de um goniémetro 6X26 acoplado a um motor
de passo, um fotodetector conectado a um amplificador lock-in e um laser de baixa poténcia. A
principal vantagem deste método em relacao a outros métodos com incertezas similares, como o
elipsémetro e o refratémetro é sua extrema simplicidade tanto instrumental como na obtencao dos
resultados. Além disso o método ndo se restringe a substratos transparentes nem a determinadas
faixas de valores para o indice de refracao.

We developed a refractive index measurement system, based on the Brewster angle, that allows
refractive index measurements of substrates and dielectric films with precision of 0.002 and 0.005
respectively. The system is composed of a # X 26 goniometer, a step motor, a photo-detector, a lock-
in amplifier and a low power laser which determines the measured wavelength. In comparison with
other refractive index measurement systems, that reach similar precision, this is the simplest one
because no calculation is involved. The method is also not limited to transparent substrates neither
to certain refractive index ranges and for film measurements it is independent of the refractive index

of the substrate.

I Introducao

As constantes épticas sdo pardmetros fundamentais
tanto para a caracterizacdo de materiais como para o
desenvolvimento de aplicacoes. Através da medicao do
indice de refracdo e do coeficiente de absorcao de fil-
mes e substratos, nas diversas regides do espectro ele-
tromagnético, é possivel estudar mudancas estruturais,
ligacoes quimicas e a composicao dos materiais. Por
outro lado, o conhecimento do valor destas constantes
é fundamental para o desenvolvimento de qualquer tipo
de aplicacdo optica de materiais.

A medicao do indice de refracao de materiais sélidos
transparentes é usualmente realizada em refratoémetros
do tipo Abbe ou Pulfrich cujo funcionamento é baseado
na medicdo do dngulo de reflexdo total [1]. Nestes apa-
relhos a luz incidente a partir do substrato, forma no
interior do prisma um contorno bem definido de claro e
escuro permitindo a medicao do angulo critico entre o
material e o prisma do aparelho e, consequentemente,
a medi¢do do indice de refracdo do material [2]. Entre-
tanto, esta medicdo, s6 pode ser realizada em materiais
transparentes e com indices de refracdo menores que o

do prisma do aparelho e do liquido de acoplamento [2].

Para materiais nao transparentes, assim como para
filmes, a medicdo do indice de refracdo pode ser feita
por elipsometria [3,4]. Neste caso é possivel medir tanto
a parte real como a parte e imagindria do indice de re-
fracfo, assim como, em alguns tipos de equipamentos,
é possivel se determinar também a espessura de filmes
finos. Os elipsometros mais completos, entretanto, sdo
aparelhos muito caros e os resultados obtidos sdo alta-
mente dependentes dos ajustes iniciais e da calibracao
do aparelho.

Para o caso de filmes finos a medicao da refletancia,
ou transmitancia, em funcao do comprimento de onda
apresenta picos de interferéncia que permitem também
a determinacdo das constantes épticas dos filmes[3,5,6].
Este método, chamado de espectrofotométrico, é larga-
mente utilizado na caracterizacao éptica de filmes finos,
embora sua incerteza seja grande para a determinacao
do indice de refracio e da espessura dos filmes [3].

Os métodos de medicao do angulo de Brewster para
substratos e sua adaptacdo para medicdo de filmes
(método de Abeles), sdo métodos extremamente sim-
ples para a determinacao do indice de refracao de subs-
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tratos e filmes[3,5]. O método do dngulo de Brewster
consiste em medir o angulo de incidéncia para o qual
a reflexdo da luz polarizada na diregao TM (campo
elétrico contido no plano de incidéncia) se anula ou
passa por um minimo, enquanto que o método de
Abeles consiste em medir o angulo de incidéncia para
o qual a refletancia do filme se iguala & refletancia do
substrato para esta mesma polarizacdo TM da luz inci-
dente[3]. A tangente destes respectivos angulos fornece
diretamente a medida direta do indice do refracao do
substrato ou filme imerso no ar.

A exatidao e incerteza do método dependem basi-
camente da determinacao do angulo de Brewster. Nos
sistemas mais simples isto é feito visualmente medindo-
se 0 angulo em que a luz refletida passa por um mnimo
ou, no caso de filmes, comparando-se visualmente as
intensidades refletidas no filme e no substrato[3,5,7].

Diversas propostas tém surgido para melhorar a de-
finicdo destes dngulos[5,8,9]. Entretanto, muitas delas,
apesar de complicarem o instrumental e o procedimento
de medida, nada contribuem para diminuir a incer-
teza[10]. Neste trabalho demonstra-se que a automacao
das medidas de refletancia em fungdo do angulo de in-
cidéncia, assim como um simples ajuste dos dados obti-
dos préximo a regido de minimo ou de cruzamento das
curvas nos permitem medir o indice de refracido com in-
certeza experimental na terceira casa, comparavel a ob-
tida em elipsometros e refratometros comerciais. Além
disso este procedimento facilita e melhora a repetibili-
dade das medidas, tornando os resultados independen-
tes do operador.

IT Descricao do Sistema

A finalidade do sistema é medir a intensidade da luz
refletida em fungdo do angulo de incidéncia, estando
o feixe incidente linearmente polarizado na direcdo
TM (em relagdo ao plano de incidéncia). Através da
medicdo do angulo de minima intensidade refletida, ou
do angulo de intersecao entre as curvas da intensidade
de luz refletida na amostra com filme e no substrato
puro, obtém-se, respectivamente o angulo de “Brews-
ter” do substrato ou do filme [3].

Para variar o angulo de incidéncia mantendo o de-
tector na direcdo da luz refletida foi construido um sis-
tema #.X26. Este sistema foi fixado em um goniémetro
da firma Microcontrole, acoplado a uma motor de
passo, que controla a rotagdo da amostra (angulo de
incidéncia) com precisdo de 0,01° por passo. A amostra
é presa no centro do gonidmetro enquanto o detector é
fixado no brago. Ao girar a amostra de 6 o brago gira 26
mantendo o detector na diregdo da luz refletida. Figura
1 mostra uma fotografia do sistema 6.X26.
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Figura 1. Foto do sistema 6.X26.

Para a calibracado inicial o feixe laser é ajustado
para incidir sobre o centro do goniémetro, estando sua
direcdo paralela ao plano de rotagdo do gonidémetro.
Este ajuste, assim como o do angulo de incidéncia
normal (f = 0) sdo fundamentais para a exatidao da
medida. No nosso sistema o ajuste do angulo de in-
cidéncia normal é realizado com o auxilio da reflexdo
da luz na prépria amostra, e de um anteparo com um
furo circular (= 1 mm de didmetro) para passagem da
luz. Este anteparo esta situado a 1.100 mm antes da
amostra, de forma que um erro de 0,01° (um passo) no
angulo de incidéncia normal produz um deslocamento
lateral no feixe refletido de 0,4 mm sobre o furo (1 mm
de didmetro). Tal deslocamento é perfeitamente de-
tectavel mesmo considerando o alargamento do feixe
refletido pela difracao no furo. Por outro lado um erro
de 0,01° no ajuste do angulo de incidéncia normal pro-
duz um mesmo erro de 0,01° no angulo de Brewster,
que corresponde a um erro no indice de refragdo para
vidros da ordem de 0,0006.

Para realizar a medicdo em diferentes compri-
mentos de onda o sistema todo é mantido alinhado,
substituindo-se apenas o laser. O novo ajuste do feixe
laser é feito utilizando-se uma marcagdo da posicao do
feixe original.

Para a realizacdo das medi¢ées foram utilizados
trés tipos de lasers de baixa poténcia: He-Ne (A =
633nm), GaAs (A = 832nm) e Nd:YAG com dobrador
de frequéncia (A = 532nm) fortemente atenuado, e um
polarizador de Glan-Thompson para garantir a pola-
rizacao linear melhor que 1:1000. O polarizador é fixado
num gonidmetro vertical e seu ajuste fino na dire¢ao de
polarizacdo T.M. é feito buscando-se a minima inten-
sidade refletida numa amostra dielétrica e a incidéncia
no angulo de Brewster.

A medida da intensidade da luz refletida é feita
para cada angulo de incidéncia girando-se a amostra,
via motor de passo sempre num mesmo sentido para
evitar problemas de folga das engrenagens. A medida
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da intensidade é feita através de um detector ligado a
um amplificador lock-in cuja referéncia é dada por um
“chopper” colocado na trajetéria do feixe laser. Uma
mesma interface GPIB conecta o amplificador lock-in e
a fonte do motor de passo a um microcomputador. A
Figura 2 mostra um esquema do sistema completo.
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Figura 2. Esquema da montagem completa para medida do
indice de refracao pelo angulo de Brewster.

Para o controle dos motores e a aquisicao dos da-
dos foi utilizado um programa escrito em linguagem
Pascal[11]. O mesmo programa armazena os dados e
fornece simultaneamente um gréfico da intensidade re-
fletida em func¢do do angulo de incidéncia na tela do
computador. Através do ajuste dos parametros iniciais
do programa pode-se escolher os angulos inicial e final
da medida assim como o intervalo angular entre cada
aquisicdo. Desta foram pode-se realizar medidas mais
rapidas ou mais precisas.

Para agilizar a medicdo, as medidas sao feitas ge-
ralmente em intervalos de 0,5° quando se pretende le-
vantar a curva de refletdncia de 0 a 90° e em intervalos
de 0,05° quando feitas apenas ao redor do angulo de
Brewster. Para a medicao de filmes as medidas sao fei-
tas em seqiiéncia para o substrato e para o substrato
com filme, sempre verificando-se o ajuste do angulo de
incidéncia normal. A Figura 3 mostra um exemplo des-
tas medidas para um filme de TiO, sobre substrato de
vidro. Como as medidas sao feitas a cada 0,05° ou
0,5°, para se determinar o angulo de Brewster do subs-
trato mais rapidamente e com menor incerteza que a
separacao das medidas é feito um simples ajuste polino-
mial das medidas experimentais do substrato, préximo
a regido de minimo, enquanto que para a determinagao
do angulo de Brewster do filme é feito um ajuste poli-
nomial das medidas na regido préxima ao cruzamento.
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Figura 3. Exemplo de medidas da intensidade refletida em
funcdo do angulo de incidéncia obtidas para substrato de
vidro e para filme de éxido de titdnio depositado sobre o
mesmo substrato de vidro.

Quando o substrato utilizado for transparente, é ne-
cessario despolir a face oposta & do filme para evitar
interferéncia devido as reflexdes internas do substrato.
Para algumas espessuras dos filmes medidos, chama-
das de espessuras criticas[9], ocorre interferéncia des-
trutiva entre as reflexdes no filme, préximo ao angulo
de Brewster. Isto resulta num tangenciamento das cur-
vas de refletividade das amostras com filme e do subs-
trato puro dificultando, ou mesmo impossibilitando, a
determinacdo do angulo de cruzamento. Para evitar
este problema, e diminuir a incerteza da medida é ne-
cessario escolher as espessuras dos filmes longe destas
espessuras crticas, obtendo-se assim um cruzamento en-
tre as curvas o mais ortogonal possivel[9].

IIT Medicao de Substratos

Com o objetivo de estudar a exatiddo e incerteza do
método assim como a repetibilidade do sistema de me-
didas foram realizadas diversas medi¢oes do angulo de
Brewster de um mesmo substrato de vidro para A =
633nm. A Figura 4 mostra a variacdo dos valores dos
indices de refracdo obtidos para diferentes medidas. A
partir destes resultados obtivemos para esta amostra o
indice de refraciao: n = 1,509 £+ 0, 002.
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Figura 4. Valores do indice de refracdo obtidos para um
mesmo substrato de vidro, utilizando um laser de He-Ne,
emruncao do nmero da medida realizada.

O resultado desta medida foi comparado com a me-
dida do indice de refracdo desta mesma amostra em
um Refratmetro de Abbe comercial (Karl Zeiss/Jena),
para 0 mesmo comprimento de onda, considerando-se
um fator de correcdo entre o comprimento de onda
nominal do aparelho (A=589 nm) e o utilizado (A =
633nm). O valor médio do indice de refracio obtido no
refratometro de Abbe foi de: n = 1,506 + 0,002.

Para ilustrar a exatidao e a incerteza do método em
relacdo a dispersao dos materiais medidos, a Figura 5
mostra o resultado da medicao de um substrato de BK 7
e sua correspondente barra de erro (n = 1,514+0,002),
juntamente com os valores dos indices de refracao tabe-
lados [12] para este vidro em diversos comprimentos de
onda. Os valores tabelados foram ajustados na relacao
de Cauchy[13]:

B
n=A+ 4 (1)

1.54

v BK7: valores tabelados
» BK7: valor medido

1.534

1.52 4

indice de Refracéo
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Figura 5. Curva do indice de refracao em func¢ado do com-
primento de onda para o vidro BK7, obtida pelo ajuste dos
pontos tabelados na relacdo de Cauchy, juntamente com o
ponto medido (em A=632,8nm) pelo dngulo de Brewster.

O valor tabelado para o BK7 no comprimento de
onda medido (A=633nm) é de 1,51509, portanto pode-
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mos concluir que o valor medido esta exato dentro da
incerteza da medigdo. Além disso, se a mesma incer-
teza do método se mantiver para outros comprimentos
de onda, pode-se concluir que o método permite realizar
medicoes da dispersao de vidros.

Pelas medigbes do indice de refragdo realizadas
em substratos podemos estimar um desvio médio de
0,002. A boa concordancia dos valores obtidos tanto
na medicao de substratos de vidro comum feitas com o
refratometro de Abbe, como pela medicao de um vidro
6ptico BK-7, comprovam a exatidao do método para re-
alizagdo de medidas de indice de refragio de substratos
dentro da incerteza de 0,002.

IV  Medicao de Filmes Finos

Numa primeira etapa, trés tipos de filmes finos foram
medidos utilizando o sistema e o método descrito na
secao II:

1) Carbono amorfo hidrogenado (a-C:H), deposita-
dos por PECVD (Plasma Enhanced Chemical Vapor
Deposition)[14] em substratos de vidro.

2) Oxido de Titanio (TiOx) depositados também
por PECVD em substratos de vidro.

3) Filmes de fotorresina Shipley (AZ 1518) deposi-
tados por centrifugacdo em vidro e silicio.

A tabela abaixo mostra um resumo dos indices de
refragdo obtidos para estes filmes no comprimento de
onda do laser de He-Ne (A=633 nm). Como o estudo
da incerteza da medicao de filmes estd desenvolvido nas
secOes seguintes os valores apresentados mostram ape-
nas algarismos significativos.

Tabela L. I ndices de refracio obtidos para 3 filmes di-
ferentes sobre substratos de vidro, no comprimento de
onda A=632,8nm.

Filmes Indices
a-C:H 1.90
TiO, 1.78

Fotorresina Virgem (AZ 1518) 1.63

Devido a facilidade de deposicao e ao interesse par-
ticular na caracterizacdo Optica destes materiais, fo-
ram utilizados exclusivamente filmes de fotorresina Shi-
pley AZ 1518 para o estudo da incerteza e da exatidao
na medi¢do do indice de refragdo de filmes. Como o
indice de refracao das fotorresinas varia com a exposicao
a luz ultravioleta, estes materiais foram preparados e
medidos em duas condicoes diferentes: virgens (sem
nenhuma exposi¢ao) e completamente saturados & ex-
posicao ultravioleta.
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IV.1. Influéncia do Substrato

Para comprovar que as medicées do indice de re-
tragao dos filmes nao dependem do tipo de substrato[3]
foram depositados filmes idénticos de fotorresina AZ
1518 (virgens) em dois tipos de substratos: vidro e
silicio. Um exemplo de medi¢oes da intensidade refle-
tida dos filmes com as respectivas curvas da intensidade
refletida nos substratos estd mostrada na Figura 6 para
A=633 nm. Como pode ser observado, embora as cur-
vas sejam bastante diferentes, ambos os pontos de cru-
zamento ocorrem em f#p = 58, 54°, demonstrando que
a medicdo do indice de refracdo do filme realmente néo
é influenciada pelo tipo de substrato. O mesmo resul-
tado se repetiu para diversas outras medidas dentro da
incerteza de 0,02°.
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Figura 6. Medidas da intensidade refletida do laser de He-
Ne ( =632,8nm) em funcao do angulo de incidéncia para
filmes de fotorresina AZ 1518 depositados sobre substratos
de silicio e de vidro com as respectivas curvas dos substratos.

IV.2. Medicgoes de Filmes de Fotorresina AZ1518
em Diferentes Comprimentos de Onda

Foram realizadas medicoes de dois conjuntos de
amostras de fotorresina AZ 1518 (virgens e saturadas)
depositadas sobre substratos de vidro em 3 comprimen-
tos de onda (A=832nm, A=633nm e A=532nm). As
Figuras 7, 8 e 9 mostram exemplos das curvas de in-
tensidade refletida em funcido do angulo de incidéncia
para os trés comprimentos de onda utilizados, com os
respectivos indices de refracao obtidos para as amostras
virgens e saturadas. Pela média dos indices de refracao
obtidos em diferentes medidas para estes trés compri-
mentos de onda obtivemos um desvio médio para as
medcoes do indice de refracao de filmes de 0,005.
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Figura 7. Curvas da intensidade refletida em funcao
do angulo de incidéncia medidas com um laser de
GaAs(A=832nm), para substrato de vidro e duas amostras
de fotorresina AZ 1518 (amostra virgem e amostra satu-
rada). Cada conjunto de medidas filme-substrato foi reali-
zado com um fotodetector de sensibilidade diferente.
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Figura 8. Curvas da intensidade refletida em funcao
do angulo de incidéncia, medida com o laser de He-
Ne(A=632,8nm), para uma amostra de fotorresina AZ 1518
virgem, uma saturada e para o substrato.
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Figura 9. Curvas da intensidade refletida em funcao

do angulo de incidéncia, medidas com um laser de Nd.

YAG(A=532nm)para uma amostra de fotorresina AZ 1518
virgem, uma saturada e para o substrato.

Como a absorc¢ao dos filmes de fotorresina aumenta
do vermelho (A=633nm) para o verde (A=532nm), fo-
ram utilizados filmes muito mais finos para a medida
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no verde. Desta forma podemos reduzir o efeito da ab-
sor¢ao dos filmes nas medidas, que é uma das maiores
limitacoes do método de Abeles[5].

Quando ocorre absorcdo, o ponto de cruzamento en-
tre as curvas do substrato com filme e do substrato
puro deve depender da espessura do filme. Em geral
quanto maior a absor¢do, maior o erro. Um método
pratico para verificar se a absorcdo estd influenciando
as medidas do indice de refracdo é realizar medidas em
filmes com espessuras diferentes. Se, ao reduzirmos a
espessura do filme, o ponto de cruzamento se mantiver,
pode-se considerar que a absorcdo nao estd influenci-
ando as medidas. Caso contrario é necessario reduzir
ainda mais a espessura do filme até que isto aconteca,
desde que a espessura seja suficiente para garantir a
homogeneidade do filme[15]. Em média filmes da or-
dem de 100A ji podem ser medidos pelo método de
Abeles[3].

A Figura 10 mostra um resumo das medidas obti-
das para os filmes de fotorresina Shipley AZ 1518 nos
trés comprimentos de onda medidos nas duas condicées
(virgem e saturada), com suas respectivas barras de
erro. Na mesma figura sdo mostrados os valores for-
necidos pelo fabricante[15] em trés comprimentos de
ondas diferentes, além do valor médio obtido para medi-
das destes filmes feitas num elipsémetro (Gaertner) no
comprimento de onda A=633nm. As curvas mostram o
ajuste destes pontos a relacido de Cauchy[13] (Equagao
1), tendo sido obtidos os seguintes valores para as cons-
tantes: A=1.571 e B=1.584E4 para a curva pontilhada
(correspondente & fotorresina saturada) e A=1.590 e
B=1.592E4 para a curva continua (correspondente ao
indice da fotorresina virgem).
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Figura 10. Curva com os valores dos indices de refragao
medidos (O,0) e valores tabelados (M,e) para filmes de fo-
torresina AZ 1518 (virgens e saturados), ajustados & relagao
de Cauchy. No mesmo gréafico sio mostrados os resultados
das medidas feitas com o elipsometro (A) em A=632,8nm
para um filme virgem e um filme saturado.

Como pode ser observado, a concordancia dos va-
lores medidos em A=633nm, pelo método de Abeles:
1,632 + 0,005 para fotorresina virgem e 1,615 £ 0,005
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para a fotorresina saturada, com os valores obtidos no
elipsémetro: 1,629 £+ 0,003 e 1,619 £+ 0,003, para a
fotorresina virgem e saturada respectivamente, é exce-
lente. A concordancia dos valores medidos com os valo-
res fornecidos pelo fabricante também é muito boa. A
discrepancia entre os pontos fornecidos pelo fabricante
para a fotorresina virgem e a relacdo de Cauchy ocorre
devido & presenca de bandas de absorcao da fotorresina
virgem na regiao do ultra-violeta.

A\ Conclusao

Foi construido um sistema automatizado, baseado na
medicdo do angulo de Brewster e no método de Abeles,
que permite a medi¢do do indice de refracao de filmes
e substratos, em diferentes comprimentos de onda, com
exatidao e incerteza comparaveis a de equipamentos co-
merciais que funcionam por principios diferentes. A
maior vantagem deste método em relacdo aos demais é
sua simplicidade e sua aplicabilidade a diferentes tipos
de substratos, filmes e comprimentos de onda.

Em relacdo ao método de Abelés clissico para a
medicao de filmes, no qual a medida é feita simulta-
neamente para o filme e para o substrato utilizando-se
um unico feixe expandido e colimado (que incide no de-
grau formado pelo filme sobre o substrato) este método
apresenta a vantagem de ser independente do operador
e utilizar apenas o feixe laser direto, o que permite a
troca do seu comprimento de onda .

O principal problema do método de Abeles é o uso
de espessuras inadequadas para os filmes. Nestas es-
pessuras ocorre interferéncia destrutiva, que dificulta e,
as vezes, até impossibilita a determinagao do angulo de
cruzamento entre as curvas de refletancia do filme e do
substrato. A presenca de absorcdo nos filmes também
pode gerar enormes erros nos valores medidos.

A qualidade éptica das superficies utilizadas, assim
como sua rugosidade, ndo sdo grandes fontes de erro
para este método uma vez que apenas a superficie na
area do feixe laser ¢é utilizada. O efeito da rugosidade
é gerar um cone de espalhamento na luz refletida pela
amostra. Este efeito pode ser minimizado coletando-
se toda a luz espalhada no detector. Além disso, para
filmes muito finos, a rugosidade do filme segue geral-
mente a rugosidade do substrato, produzindo assim dis-
tribuicdes angulares de espalhamento muito similares.

Na medigdo de substratos a incerteza obtida foi de
0,002. A exatiddo da medida do indice de refracdo
de substratos foi verificada pela comparacao do indices
de refracdo de vidros medidos com valores tabelados
(BKT7) e com valores medidos no num refratémetro co-
mercial.

Para a medicao de filmes estimamos uma incerteza
de 0,005. A verificagio da exatidao do método para
medigdo de filmes foi feita através da comparacgio dos
valores medidos para filmes de fotorresina AZ 1518, com
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os valores medidos para os mesmos filmes e mesmo com-
primento de onda, em um elipsémetro comercial (Ga-
ertner). A boa concordancia dos valores obtidos assim
como com os valores fornecidos pelo fabricante (em ou-
tros comprimentos de onda), demonstram a exatiddo
do método também para a medi¢do de filmes.
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