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Resumo

Este trabalho apresenta uma revisao de técnicas para medir propriedades térmicas de
filmes, seguida de enfoque na termo-refletancia transiente (TTR). Dentre as tecnologias
existentes para medir propriedades térmicas, métodos 6pticos sao preferidos devido a sua
natureza nao-destrutiva, potencial de alta resolucao temporal e espacial e calibracao inde-
pendente de contato fisico. A implementacao experimental deste método é apresentada,
assim como a teoria da linha de transmissao utilizada para tratamento por Transformada
de Laplace da equacao de Fourier unidimensional do calor. Para facilitar o calculo de inver-
sao desta Transformada, uma aproximacao numérica, empregando o método Stehfest, foi
usada. Experimentalmente, a evolucao temporal da temperatura normalizada é mostrada
para um filme de Au sobre Si e para filmes de Cu sobre substratos de vidro e Si, assim
como foram utilizadas técnicas complementares de caracterizacao dos filmes (perfilome-
tria, elipsometria, microscopia de for¢a atomica, eletronica de varredura e de transmissao).
Para o filme de ouro com espessura de 4.6pum, a teoria apresenta boa concordancia com os
resultados experimentais, ja que o valor encontrado para a condutividade térmica do ouro
esta entre 230 /m.K e 280W/m.K, proximo e abaixo do valor da condutividade térmica
do Au em volume (318W/m.K), indicando a validade do método implementado. Para
filmes de cobre, porém, os resultados iniciais ndo apresentam a mesma concordancia, e
possiveis causas sao discutidas. Futuramente, a TTR implementada podera ser utilizada
para determinacao da condutividade térmica de filmes finos dielétricos ou semicondutores,

e possivelmente na caracterizagao da componente transversal em filmes anisotrépicos.

Palavras-chave: termo-refletancia transiente, medida da condutividade térmica.



Abstract

This work presents a review of techniques to measure thermal properties of films, followed
by a focused attention to the transient termo-reflectance (TTR). Amongst the existing
technologies to measure thermal properties, optical methods are preferred due their non-
destructive nature, high potential of spacial and temporal resolution, and independence
from physical contact. The experimental implementation of this method is presented, as
well as the theory of the transmission line theory used in the Laplace Transform treatment
of the Fourier one-dimensional heat conduction equation. To facilitate the calculation of
the Transform inversion, a numerical method, using the Stehfest method, was used. Ex-
perimentally, evolution of the normalized temperature is shown for a film of Au on Si and
for films of Cu on glass and Si substrates, whereas complementary techniques were used
for film characterization (profilometry, ellipsometry, atomic force microscopy, scanning
and transmission eletron microscopy). For the Au film 4.6um thick, the theory presents
good agreement with the experimental results, and the value found for the thermal con-
ductivity of the gold film is between 230W/m.K and 280W/m.K, near and below the
bulk Au thermal conductivity (318WW/m.K), indicating the validity of the method imple-
mentation. For Cu films, however, the initial results do not present the same agreement,
and possible causes are discussed. In the future, the implemented TTR could be used for
determination of the thermal conductivity of dielectric or semicondutors thin films, and

possibly in the characterization of the transversal component in anisotropic films.

Keywords: transient thermo-reflectance, thermal conductivity measurement.
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Capitulo 1

INTRODUCAO

A alta taxa de inovagao nos campos da eletronica e das telecomunicacoes tem aumentado
expectativas pelo aumento da funcionalidade e performance [1]. Muitos avanc¢os envolvem
a introducao de novos materiais, como conseqiiéncia a miniaturizacao tem forcado o de-
senvolvimento de materiais especiais. Esses materiais tém sido aplicados em dispositivos
na microeletronica, sistemas de refrigeracao e coletores solares, por exemplo. O conheci-
mento das propriedades térmicas desses materiais é fundamental no seu desenvolvimento
para a eletronica e as telecomunicagoes, em que a performance depende significativamente
das interagoes eletro-térmicas [2].

A reducao nas dimensoes dos materiais para filmes finos traz um complicador, ja que
suas propriedades passam a ser diferentes do material em volume |[3]. E importante com-
preender a diferenca entre o materialem volume e um filme fino. Os termos material em
volume e filme caracterizam as propriedades da amostra em termos da estrutura atomica
do material e das dimensoes da amostra. No materialem volume, suas dimensoes nao
afetam sua condutividade térmica. Porém, nos filmes finos isso ocorre, sua condutividade
térmica é influenciada por suas dimensoes. Como mostrado por Cahill [4], a espessura de
um filme fino deve ser, no minimo, dez vezes menor que o livre caminho médio dos porta-
dores de energia. Isto é fundamental para analise térmica, pois o fenémeno de trasferéncia
de calor em filmes finos é influenciado pelos efeitos associados aos portadores de energia.
Como conseqiiéncia, uma anélise mais complexa das equagoes é requerida comparada para
o caso de materiais em volume [5, 6].

Desde 1980, varios trabalhos tém sido desenvolvidos para determinar propriedades



térmicas de materiais, um fator limitante das técnicas é o tipo de material que pode ser
analisado, neste aspecto a técnica da TTR é promissora por nao envolver contato com
a amostra e poder ser aplicada para determinar as propriedades térmicas de materiais
dielétricos, ceramicos, semicondutores e até condutores. A TTR tem possibilidade de
aplicagao para determinacao de materiais com anisotropia térmica que tém sido estudados
principalmente para na microeletronica em que é fundamental conhecer os processos de
perda de calor dos dispositivos.

Neste trabalho, o objetivo é, com a implementacao da TTR e do tratamento tebrico
dos dados obtidos, valida-los pela determinacao da condutividade térmica para um filme
de ouro obtido por PVD (Physical Vapor Deposition) e considerar a possibilidade futura
de caracterizacao de configuracoes mais complexas, envolvendo metais nao nobres como
o cobre, também obtido por PVD. Para isso, foram pesquisadas diferentes possibilidades
experimentais. Escolhida a técnica, utilizou-se uma simulacao computacional para estudar
a dinamica da refletividade do filme e, assim, de determinar sua propriedade térmica.

No Capitulo 2, serao apresentadas as técnicas estudadas para determinacao da difusivi-
dade e/ou condutividade térmica de filmes, comentérios sobre cada uma e a justificativa
da escolha da técnica da termo-refletancia transiente para determinacgao da condutividade
térmica de filmes de ouro e cobre.

No Capitulo 3, sera apresentada a justificativa para escolha do modelo unidimensional,
analisando os processos microscopicos entre radiacao e os metais e os principais parametros
relacionados.

Para resolver a Transformada de Laplace das equagoes do Capitulo 3, foi utilizada a
teoria da linha de transmissao, detalhada no Capitulo 4. Na primeira parte do Capitulo
4, serd apresentada uma abordagem geral da teoria e, na segunda parte, a analogia da
teoria com a equacao da conduc¢ao do calor.

Obtida a solugao analitica, um método numeérico foi utilizado para resolver a inversa da
Transformada de Laplace das equacoes do Capitulo 4. O método foi testado no Capitulo
5 e depois utilizado para determinar a condutividade térmica para filmes de ouro e cobre.

No Capitulo 5, segue uma descricao do aparato experimental.



No Capitulo 6, serao mostrados os resultados obtidos para os filmes de ouro e cobre e
a andlise tedrico-experimental desses resultados. No Capitulo 7, a conclusao do trabalho

e as perspectivas futuras utilizando o experimento da termo-refletincia transiente.



Capitulo 2

CARACTERIZACAO TERMICA DE
FILMES

Neste capitulo, sao analisadas algumas possibilidades para a determinacao das propriedades
térmicas de um filme sobre substrato, sendo duas linhas de parametros buscadas: condu-
tividade térmica e/ou difusividade térmica. Serdo a seguir, para os métodos abordados,
elétricos ou Opticos, apresentadas suas vantagens, as quais sao altamente dependentes do
material a ser analisado. Dentre as tecnologias existentes para medir propriedades tér-
micas, métodos opticos sao preferidos devido & sua natureza nao-destrutiva, potencial de
alta resolucao temporal e espacial e calibracao independente de contato fisico.

Graebner et al [7] fizeram uma revisao e comparagao de diversas técnicas que medem
a difusividade térmica, tanto no plano como perpendicular ao filme. Devido a sua im-
portancia tecnolégica, a condutividade térmica de filmes tem sido amplamente analisada
[8, 9, 10]. Cahill et al 3] fizeram uma revisao das propriedades térmicas de filmes, bem
como das técnicas mais utilizadas para caracterizacao destas propriedades. Dentre os
métodos pesquisados, os que foram analisados neste trabalho sao: Laser-Flash, Mirage,
3w e Termo-refletancia transiente. Nas proximas secoes, brevemente serao descritos cada

um dos métodos, com comentarios sobre vantagens e desvantagens de cada um.



2.1 Meétodo Laser-Flash

O método Laser-Flash consiste em aquecer o filme a ser estudado com um laser pulsado
e medir o transiente de temperatura atras do filme para determinacao da difusividade
térmica, como mostra o diagrama esquematico na Figura 2.1:

Amostra

Feixe de
Aquecimento

N

Detector de
infra-vermelho

Figura 2.1: Esquema experimental do método Laser-Flash.

Se a temperatura inicial de um so6lido aquecido com espessura uniforme d é T (z,0),
a distribuicao de temperatura em um tempo t é dada pela expressao apresentada por

Carslaw e Jaeger [11]:

1 e 2 —n?rlat nrx [? nwx
T(x,t) =~ T(z,0)de+ =) exp| ———— | X cos— T (z,0) cos —dxz,
)= g [ T 0o 45 e (G ) xeos [ 0) o
(2.1)
em que « é a difusividade térmica. Se um pulso com energia radiante () aquece uniforme-
mente a amostra a uma profundidade térmica g na parte frontal da amostra, em x = 0,

a distribuicao de temperatura em um dado instante é:
T (x,0) = Q/pcy, O<z<y, (2.2)

T (z,0)=0 g<uz<L, (2.3)

sendo () a energia absorvida por unidade de area, p a densidade, c o calor especifico.
Utilizando as condigbes das Equagoes (2.2) e (2.3) na Equagao (2.1), o aumento de

temperatura atras do filme pode ser descrito através da seguinte expressao [12]:

T(t) = p% 1423 (—1)" eap (_Zf at)] . (2.4)



Como @/ (pcL) representa o méaximo de temperatura, normalizando a Equacao (2.4)

chega-se a seguinte expressao

2.2

=1+ 22 (—1)"exp (_z; at) : (2.5)
n=1

sendo ¢ a temperatura normalizada.

A difusividade térmica é determinada através da féormula:

. 0,13812
l1/2

a , (2.6)

em que ty/5 € 0 tempo para que a temperatura atinja metade de seu valor méaximo.

Na Figura 2.2, é apresentada uma medida [13] obtida para nanotubos de carbono:

0.75

= 05

0.25

0 100 200 300 400
t(ns)

Figura 2.2: Variacao da temperatura normalizada para um filme de nanotubos de carbono
com espessura de 20pm utilizando o Método Laser Flash [13].

A principal vantagem deste método é a medida nao-destrutiva, que pode ser realizada
em praticamente qualquer tipo de material, mas a dificuldade para implementar o método
é que o transiente de temperatura estid na faixa espectral do infravermelho longinquo e
em um intervalo de tempo muito pequeno. Devido ao limite de sensibilidade, este método

foi descartado.

2.2 Meétodo Mzirage

No método Mirage o aquecimento da amostra provoca mudancas no indice de refracao

do ar acima da superficie aquecida, fazendo com que um feixe de prova, incidindo de forma
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rasante ao material, seja desviado. Como estas variacoes dependem das propriedades
térmicas do material aquecido, pode ser determinada a difusividade térmica.
Algumas variac¢oes experimentais (Figura 2.3) tém sido empregadas para medir o sinal

mirage e determinar a difusividade térmica [14, 15].

Feixe de Feixe de
Aquecimento Aquecimento

Feixe de Prova l l l l Feixe de Prova

Método

direto ‘/Amostra ‘ T~ Amostra
»/ (a) (b)

Método ‘&_ ,\ll/

indireto Amostra Amostra

(c) (d)

Figura 2.3: Método direto e indireto para deteccao do sinal Mirage.

O método mais comum para medir a propriedade térmica é o método indireto em (c)
da Figura 2.3 denominado zero-crossing [16], cujo sistema de coordenadas adotado esté

representado na Figura 2.4:

V4

it

Amostra

> X

Figura 2.4: Referencial adotado no método Mirage.

A defleccao do feixe de prova, ®,é dada por:

1 on
d=—— T(r,t)d 2.7
no oT path VJ- (Ta ) S, ( )
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em que VT (r,t) é o gradiente espacial do campo de temperatura T (r,t), perpendicular
ao caminho do feixe de prova, n é o indice de refracao do gas do meio e ng o da temperatura

ambiente. Para filmes finos, apenas uma porc¢ao da poténcia do feixe de aquecimento pode

penetrar o filme e aquecer o substrato.

De acordo com a geometria do sistema filme-substrato na Figura 2.4, o campo de

temperatura na camada de ar T (z,yo, 2 = 2o, t) é:
T (z,90,2 = 20,t) = Ty (2, Y0, 2 = 20,t) + Tt (T, Y0, 2 = 20, 1), (2.8)

Asdeflexbesde ambos, do filme ®; e do substrato &, variam linearmente com a
freqiiéncia de bombeio, f1/2.

Das Equacoes (2.7) e (2.8), a deflecgao do feixe de prova ® pode ser expressa como:

=D+ Dy (2.9)

Da curva da Figura 2.5, do ponto de minimo (22 pin) € do ponto de maximo (f,;/li—l-

A, Pmaz) Podemos obter [16]:

N . ~
— . linha de regressao
© -
— ‘.
2 | pma fase
® T2
(72}
S
% 'r')-min
(@)
(0
O
@
(O]
— N
7

fl1/2(HZ1/2)

Figura 2.5: Relacao de fase versus freqiiéncia.

0 [fCLSS (q)f)] -+ (pmaz - pmzn>
8(f1/2) o Afl/Z ) (2-10)
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Através da Equagao (2.10), sabendo que [16]:

1/2
o [P = —on [F] 2.11)
combinando as Equagoes (2.10) e (2.11), pode ser obtida a difusividade do filme, a.

A principal vantagem deste método é que a amostra nao requer preparacao, mas
as medidas [14, 15, 16] estdo muito proximas do seu limite de sensibilidade. Uma das
desvantagens é que a medida é indireta e, dependendo da propagagao de calor no ar
ambiente (varidvel com suas condi¢oes de fluxo, conveccao parasita, etc), ela é fortemente

influenciada e, além disso, um modelo matematico complexo é requerido.
2.3 Meétodo 3w

O método 3w tem sido utilizado amplamente [17, 18] para medida da condutividade
térmica de filmes finos. Neste método, um fio condutor muito fino é depositado sobre a

amostra, na qual se deseja medir a condutividade térmica, conforme Figura 2.6.

v

by —

Figura 2.6: Esquema experimental para o método 3w.

O fio funciona como um aquecedor e sensor de temperatura [17]. Uma corrente alter-
nada com frequéncia de modulacao angular w é aplicada através do fio, causando efeito

Joule a uma frequéncia de 2w. A onda térmica gerada se difunde sobre a amostra e o

13



comprimento de penetracao térmica é determinado pela difusividade térmica do espécime
e pela freqiiéncia da corrente. Desde que a resisténcia do aquecedor seja proporcional a
temperatura, a resisténcia serd modulada em 2w. A voltagem através do fio que contém
o terceiro harmoénico, uma vez que depende do aumento da temperatura do aquecedor, é
utilizada para determinar a condutividade térmica do material [18].

Uma vista lateral do experimento é mostrada na Figura 2.7.

Linha
metalica i

Filme

Substrato

Figura 2.7: Visao lateral do aquecedor e amostra no método 3w.

Utiliza-se a solucao exata para oscilagoes de temperatura, AT (r), de uma fonte de
aquecimento em forma de linha infinitamente estreita, a uma distancia de r = (z* + y2)1/2,

conforme Carslaw e Jaeger [19]:

AT (r) = (P/lrk) K, (qr) , (2.12)

em que k é a condutividade térmica do filme, P/l é a amplitude da poténcia por unidade
de comprimento gerado a uma freqiiéncia 2w na linha de aquecimento. K, é a funcao
modificada de Bessel de ordem zero.
Para que o modelo possa ser utilizado, é necessario que a condutividade térmica do
filme seja menor que a condutividade térmica do substrato [18].
Resolvendo a Equacao (2.12) obtém-se:
P [~ sin? (kb)

AT = — .
I Jo - (nb)” (k2 + )7

(2.13)

sendo 2b a largura da linha metdlica, P a poténcia por unidade por unidade de com-

14



primento na linha e /g é a profundidade de aquecimento térmico. A profundidade de

aquecimento térmico é definida por:

1
= (2.14)
q 2 pew

Considerando o caso de um filme com condutividade térmica menor que a do substrato
na auséncia de resisténcia térmica entre a linha metéalica e o filme, a variacao da oscilacao
da temperatura devido ao filme AT} pode ser expressa em termos da resisténcia térmica

[20]:
/ df
ATy = 2.15

sendo dy a espessura do filme e x sua condutividade térmica.

A equagao é derivada supondo que o fluxo de calor ocorre ao longo do eixo transversal
do filme somente. Neste caso, a condutividade térmica perpendicular ao plano do filme é
medida através da componente 3w da tensao.

A relagdo entre temperatura e tensao é calculada através da expressao [17]:

dT' R,
AT =2——=V- 2.1
TV (216)

sendo R; a resisténcia da linha e V3 a componente 3w da tensao medida.
Esta componente 3w deve ser medida para dois valores diferentes de freqiiéncia, f; e

f2, obtendo-se :
 Vi3n(wy/wr)  dRy
AmlR? (V31 — V3o) dT

(2.17)

onde V31 e V34 530 as componentes 3w da tensao medidas nas freqiiéncias w; e wq, respec-
tivamente.

A vantagem deste método é que a condutividade térmica pode ser determinada nas
trés dimensdes cartesianas [20].

Para empregar o método é necesséirio depositar uma linha metélica sobre a amostra
da qual se deseja medir a condutividade, cuja largura seja menor que 100um para poder

aplicar o modelo unidimensional de propagacao de calor. Além disso, devem ser inseridos
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contatos elétricos para ligar essa linha a um circuito elétrico, tornando o contato prob-
lematico pela presenca de mais um elemento na conducao de calor. Outra condig¢ao para
implementar o método 3w é uniformidade da superficie para inserir a linha metalica.
Como o objetivo deste trabalho é determinar propriedades térmicas de filmes condu-
tores, a condicao de que a condutividade do filme seja maior que a do substrato, para
aplicar o modelo fisico descrito acima, acaba sendo o fator principal para desconsiderar a

implementacao desta técnica.
2.4 Meétodo da Termo-Refletancia Transiente (TTR)

No método TTR, as medidas de mudancas na refletancia de filmes finos, aquecidos
por um laser pulsado, estao relacionadas as mudancas correspondentes em variacoes de
temperatura da superficie, através das quais pode ser determinada a difusividade térmica
e, em conseqiiéncia, a condutividade térmica [21]. Na Figura 2.8, é mostrado o principio
do método, em que um laser pulsado aquece a amostra que tem sua refletancia alterada

em decorréncia da variacao de temperatura.

Feixe de
aquecimento

Feixe de
Prova

Filme

Substrato

Figura 2.8: Esquema experimental do método TTR.

O método TTR apresenta algumas variagoes. Em uma delas, o laser pulsado é o de Ti-
Sa, cuja largura do pulso é da ordem de picosegundos [22]. Apesar do laboratorio possuir
um laser de Ti-Sa, este gera varios pulsos consecutivos muito proximos temporalmente a
uma freqiiéncia 78M H z, o que tornaria dificil sua implementacao, pois tornaria o modelo

complexo. Em outra possibilidade experimental, o laser pulsado é substituido por uma
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linha de aquecimento depositada sobre a amostra [23], a linha é aquecida a uma freqiiéncia
w, gerando um aquecimento com freqiiéncia 2w. Outra variacao consiste em aquecer a
amostra com um laser de Nd-YAG (23, 24|, com largura & meia altura do pulso da ordem
de nanosegundos escolhida para o método T'TR desenvolvido neste trabalho. Este método

serd melhor detalhado no préoximo capitulo.
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Capitulo 3

ASPECTOS FISICOS DA
TERMO-REFLETANCIA
TRANSIENTE

3.1 Aquecimento de metais por pulsos curtos de laser

Do ponto de vista microscopico, deposicao de energia térmica em materiais ocorre de
diferentes formas, dependendo da natureza do método de aquecimento e da estrutura do
material. Estes mecanismos de aquecimento se tornam importantes quando o tempo de
escala de interesse é comparavel com o tempo caracteristico para diferentes portadores de
energia se comunicarem uns com os outros. Neste caso, o transporte de energia por cada
grupo e as interagoes entre eles precisam ser consideradas [26].

O aquecimento envolve, em geral, trés passos [27]: a transferéncia da energia de ra-
diacao de aquecimento do laser nos elétrons, a troca de energia entre elétrons e a rede
através das colisoes e a propagacao de energia através do meio. Existem duas carac-

teristicas comuns para estes processos: o tempo de termalizacao e o tempo de relaxagao.

O tempo de termalizacao, t., &€ o necessario para os elétrons e a rede atingirem o

equilibrio térmico (tempo para a temperatura do elétron ser igual a temperatura da rede),
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este tempo representa o tempo requerido para converter energia de radiagao em energia
interna da rede e é definido por:

(3.1)

sendo ¢, o calor especifico do elétron e GG, ¢ o fator de acoplamento entre o elétron e o
fonon, obtido experimentalmente [28].
O tempo de relaxacao, §, é o tempo médio entre as colisdes e é obtido pela seguinte

expressao [26]:

3m

6(0) = W“(@,

(3.2)

sendo ng e m o nimero de densidade e a massa efetiva dos elétrons, respectivamente, k
é a constante de Boltzmann, T' é a temperatura, x é condutividade térmica. Na Tabela

3.1, alguns valores de tempos de termalizacao e relaxagdo obtidos em [28]:

| Metal | 6(ps) | t(ps) |
Cu 0.03 0.6
Au 0.04 0.6
Ag | 0003] 08
Cr 0.01 0.1

Tabela 3.1: Valores de tempo de termalizagao e relaxacao para alguns metais.

Durante um processo de aquecimento relativamente lento (da ordem de nanosegundos),
a deposicao de energia de radiacao pode ser suposta instantanea e a propagacao de energia
pode ser tratada pelo modelo de conducao de Fourier. Para pulsos muito curtos, este
pressuposto esta sujeito a outras consideracoes, pois modelos mais gerais € rigorosos sao
necessarios para incluir efeitos de interacoes elétrons-rede e de transporte, nao descritos
pelo modelo de Fourier.

Os processos de aquecimento por laser fora do equilibrio resultam em uma resposta
térmica totalmente diferente da rede metalica, comparada com o que esta descrito pelo
modelo de conducao convencional de Fourier. Quando a duracao do pulso do laser é muito
maior que o tempo de relaxacao elétron-fonon, os elétrons aquecidos tém tempo suficiente

para estabelecer equilibrio térmico com a rede. Conseqiientemente, os elétrons e a rede
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tém a mesma temperatura e, portanto, os efeitos das interagoes foéton-elétron e elétron-
fonon sao insignificantes. O aquecimento de metais é normalmente descrito pelo modelo
de conducao de Fourier, em que a energia de radiacao é suposta ter sido convertida em
energia da rede instantaneamente, e a energia transferida em so6lidos é suposta como um
processo de difusao. Este modelo é aplicado para processos de aquecimentos lentos, ou

seja, aquecimentos da ordem de nanosegundos, como é o caso deste trabalho.
3.2 Equacionamento da Propagacao do Calor

O comprimento de penetracao da luz no material é determinado pelo comprimento de

penetragao da luz do laser, Jy, e é dado por [6]:

L (3.3)

14

oy =

sendo v o coeficiente de absorcao do material que define a extensao na qual o material

absorve energia, este coeficiente pode ser calculado através da expressao:

4K,

A )

(3.4)

V=

sendo k. o coeficiente de extingao do material e A é o comprimento de onda do laser de
aquecimento. A profundidade do volume aquecido é determinada pela profundidade de
aquecimento térmico, ¢,, sendo funcao do comprimento de onda do laser e das propriedades

da superficie do material. O comprimento de penetragao térmica é definido por [6, 29]:

5, = ar, (3.5)

sendo « a difusividade térmica e 7 a largura do pulso do laser de aquecimento.

Como o filme depositado sobre o substrato é metalico, é razoavel supor que dy < 0,
no regime de nanosegundos, em que metais sao aquecidos por pulsos dessa grandeza, para
o laser utilizado na atual configuracao experimental.

O nivel de aquecimento através do comprimento de penetracao da luz, d,, obedece
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a um decaimento exponencial. Depois que cada pulso é completado, a amostra comeca
a esfriar até atingir a temperatura inicial ambiente. Durante este processo, o laser de
prova é refletido na superficie da amostra e é coletado em um fotodetector capaz de
acompanhar neste regime o sinal proporcional ao valor instantaneo da refletancia da su-
perficie. A influéncia da irradiacao do laser pulsado em um dado material depende tanto
das propriedades 6pticas do material, como da duragdo do pulso deste laser [30].

E importante definir duas situacdes, camada semi-infinita e finita [6], para caracteri-
zar o comportamento das camadas de uma amostra no contexto do método TTR. Se
o processo de penetracao térmica, J,, que ocorre durante um ciclo da medida, envolve
parcialmente uma particular camada da amostra, esta pode ser considerada uma camada
semi-infinita (Figura 3.1). De outra forma, se a energia térmica penetra inteiramente
através da camada, é imperativo conhecer as propriedades térmicas do material abaixo da
camada afetada e da resisténcia da interface entre esta camada e suas redondezas, sendo

esta camada considerada finita.

filme filme S

substrato substrato

(a) (b)

Figura 3.1: (a) camada semi-infinita;(b) camada finita.

Considerando a difusividade do ouro e cobre (materiais a serem utilizados), o compri-
mento de profundidade térmica é de aproximadamente 2, 5um, para largura a meia altura

de pulso de aquecimento de ~ 40ns utilizado neste trabalho.
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O problema de conducao do calor pode ser simplificado para o caso unidimensional.
Isto & razoavel, pois o diametro do feixe do laser de prova (1mm) é muito maior que o
comprimento de difusao térmica 2,/a7,,~ 40um , em que 7, é a janela temporal analisada
[36]. Assim podemos negligenciar as perdas laterais por calor.

Dado que as dimensoes caracteristicas do local de aquecimento sao muito maiores
(~ 3mm) que o local de incidéncia do laser de prova (~ 0.5mm) e do comprimento de
penetracao térmica durante uma medida.

Dessa forma, é aceitavel descrever o problema fisico através da equagao unidimensional

or 0 oT

A equacao diferencial parcial esta sujeita as condi¢oes iniciais

do calor [6]:

T;(2,0)=0 1=1,2,.... N, (3.7)
sendo N o numero de camadas.

Qus (1) = b S T (2,1), (3.8)

sendo (4, o fluxo de energia proveniente do laser de aquecimento.

Supondo perfeito contato térmico temos as seguintes condi¢oes de contorno:

ﬂ <Zv t) = 77@'+1 (27 t) (39)
0 0
k=T (2,1) = kTt (2,1). (3.10)

A refletancia esta relacionada com a temperatura através do coeficiente da TTR, Crg,
que pode ser encontrado através de uma medida de termomodulagao [31], em que uma
onda de temperatura é aplicada na amostra e a componente AC' é medida. A variacao
de temperatura AT e a variacao de refletincia AR sao diretamente proporcionais a am-

plitude de temperatura quando as mudancas de temperatura sao relativamente pequenas

[32]:
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1 (AR
Crr = I (E) ; (3.11)

onde Crg é o coeficiente da TTR que define a taxa de mudanca na refletividade da super-
ficie como funcao da mudanca de temperatura da superficie. Para a maioria dos metais

este coeficiente estd em torno de 107% — 10~ por kelvin, para medidas de temperatura

utilizando este método .
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Capitulo 4

TEORIA DA LINHA DE
TRANSMISSAO (TLT)

Na primeira parte do capitulo, serd mostrada uma abordagem geral da teoria das
linhas de transmissao, ap6s, sua associacao com o modelo de condugao de calor.

Linhas de transmissao sao interconexoes que transportam energia eletromagnética de
um ponto para outro. Uma linha de transmissao pode ser um cabo coaxial, guias de onda
uma linha planar ou de placas paralelas, entre outros |33].

Os problemas de linhas de transmissao sao usualmente resolvidos utilizando a Teoria
de Campos Eletromagnéticos e Teoria de Circuitos Elétricos, as duas principais teorias

nas quais esta baseada a engenharia elétrica.
4.1 Parametros das Linhas de Transmissao

As linhas de transmissao sao analisadas em termos dos parametros de linha, a re-
sisténcia por unidade de comprimento, R, a indutancia por unidade de comprimento, L,
a condutancia por unidade de comprimento, GG, e a capacitancia por unidade de compri-
mento, C' [34].

Algumas consideracoes com relagao a TLT :
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1. Os parametros de linha Ry, L, G e C nao sao parametros discretos, mas distribuidos

ao longo de todo comprimento da linha.

2. Para cada linha, os condutores sao caracterizados por o, (condutividade elétrica
do condutor), e (permeabilidade magnética do material), e, = €, (permissividade
elétrica), e o dielétrico homogéneo que separa os condutores é caracterizado por o,

[eE.

3. R ¢é a resisténcia por unidade de comprimento dos condutores utilizados na linha,
G # 1/ Ry, sendo G a condutancia por unidade de comprimento, devido ao dielétrico

que separa os condutores.

—

De acordo com a Lei de Ampére, um campo magnético H circunda o condutor que conduz
— —

a corrente. O vetor de Poynting <E x H > aponta ao longo da linha de transmissao.

Portanto, o fechamento do interruptor estabelece um campo eletromagnético, que aparece

como uma onda eletromagnética (TEM) que se propaga ao longo da linha.

4.2 Equacoes das Linhas de Transmissao

Uma linha de transmissao a dois condutores suporta uma onda EM. Uma propriedade

importante das ondas EM esté relacionada com a tensao V' e a corrente I, respectivamente:
- — - —
V:—/E.dl, I:ng.dl. (4.1)

Examinando uma porc¢ao incremental Az de uma linha de transmissao de dois condu-
tores, deseja-se encontrar o circuito equivalente e obter a equacao da linha . Examinado
o circuito da Figura 4.1, supomos que a onda se propaga no sentido z+, do gerador para

a carga.
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](Z, v RAz Loz

+ I(z+Azt) +
o A—TIIN—EA20
V1) Verhzy
-—  —
Para o gerador GAz é — CAz Para a carga
O O
7z z+Az g

Figura 4.1: Circuito equivalente tipo L para um comprimento diferencial Az de uma linha

de transmissao a dois condutores.

Pela aplicacao da Lei de Kirchhoff de tensao na malha externa do circuito na Figura

4.1, obtemos [34]:

Vi (z,t) = RpyAzI (2,t) + Lﬁz% +V(z+ Azt)
ou
V(z+Azt)-V(zt) oI (z,t)
= = Ryl (=) + L=

Tomando o limite da Equagao (4.3) conforme Az — 0, tem-se:

oV (z,t) oI (z,t)
—az = Rb[ (Z, t) + L ot

De forma analoga, aplica-se a Lei de Kirchhoff para as correntes e obtém-se:

oI (z,1)
0z

IV (z,t)
ot

=GV (z,t)+ C .
Supondo dependéncia temporal harmonica, de tal maneira que:

V (2.1) = Re [V, (=) exp (jeot)]

1(21) = Re I, (2) exp (juwt)]
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sendo Re a parte real, V; (2) e I (z) sao as formas fasoriais de V' (z,t) e I (z,t), respecti-

vamente, as Equagoes (4.4) e (4.5) tornam-se:

Vs

= (Ry+jwL) I, (4.8)
dl, .
2= (G jwC) Vi (4.9)

Para desacoplar V; e I nas Equagoes (4.8) e (4.9), aplica~se a segunda derivada em

(4.8) e utilizando (4.9) ¢ obtida:

d?V,
e 7V, = 0. (4.10)
Em que
y=¢+jB=(Ry+jwl) (G + jwC), (4.11)

sendo 7y a constante de propagacao (em radianos por metro), ¢ é a constante de atenuagao
(em neper por metro) e [ é a constante de fase (em radianos por metro) [33|. De forma

analoga obtemos a equacao para a corrente:

d?I
dz?

— %I, = 0. (4.12)

Resolvendo as Equagoes (4.10) e (4.12) obtém-se:

Vi(z) =V, exp (—y2) + V, exp (72) (4.13)

I,(z) = I} exp(—yz) + I, exp (v2). (4.14)

Os sinais + e — respresentam a onda se movendo ao longo de +z e —z, e V5, V= I
e I representam as amplitudes de onda. A partir disso, pode ser obtida uma equagao

para a voltagem instantanea:

V(z,t) = Re Vs (2) exp jwt] . (4.15)
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Pode-se, entao, definir a impedancia caracteristica, Z. , de uma linha, sendo a razao
entre a onda de tensao e a onda de corrente, que se propagam no sentido positivo, em

qualquer ponto da linha :

+ - ‘ol
g =Y _ Vo _Mhtjel 7 (4.16)
If I v G+ jwC

ou

R+ jwL .
Zo= | BTICR _potx,, 417
Gt joC et (4.17)

sendo que R, e X, sao partes real e imaginaria de Z.. R, nao deve ser confundido com
Ry, pois Ry, é dado em ohms/m, R, é em ohms. Até agora, a linha considerada ¢é a linha
com perdas, sendo os condutores que a compoem imperfeitos e o dielétrico no qual estao
inseridos com perdas. Existem dois casos especiais: a linha de transmissao sem perdas e
a linha de transmissao sem distorcao.

No caso para linhas sem perdas [34], os condutores da linha sao perfeitos (0. = o0) e
o meio dielétrico que os separa é sem perdas o ~ 0. Dessa forma, R, = G = 0.

As Equagoes (4.11) e (4.17) tornam-se:

0 =0, v =jB = jwVLC (4.18)
L

X, =0, Z.=R,=1/—=. 4.19

= (1.19)

Em uma linha sem distor¢ao, a constante de atenuagao ¢ é independente da freqiiéncia,
enquanto a constante de fase 3 é linearmente dependente da freqiiéncia. Os parametros

da linha sao:
Ry

7 (4.20)

QlQ

Dessa forma:

v = VARG (14+27) = o+ (21)

ou

v =/ RyG, 8 =wVLC. (4.22)
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Assim, a impedancia de entrada fica:

Ze = Ry + jXo, R, = %. (4.23)

4.2.1 Impedancia de entrada e coeficiente de reflexao

Considere uma linha de transmissao de comprimento [, caracterizada por v e Z,

conectada a uma resisténcia de leitura, 2y, conforme Figura 4.2.

2, < 2T z
|_|
Z é Z v
Z, Z, C
» »
z =0 z =]

Figura 4.2: Impedancia de entrada de uma linha de transmissao.

Para o gerador, a linha é vista como uma carga com impedancia de entrada Z;,.
Estendendo a linha de transmissao desde z = 0 no gerador até z = [, na carga sao

necesséarias as ondas de tensao e de corrente, dadas pelas Equagoes (4.24) e (4.25):

Vi (2) =V, exp (=v2) + V" exp (v2), (4.24)
v V-
I (2) = ZO exp (—yz) + ZO exp (72) . (4.25)

Para encontrar V" e V.7 as condigbes nos terminais devem ser dadas. Por exemplo,

sendo as condicoes na entrada da linha:

V,=V(2=0), I,=1(z=0). (4.26)
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Substituindo estas condi¢oes nas Equagoes (4.24) e (4.25), tem-se:

1
V)= 5 Vot Zelo) (4.27)
1
‘/o = 5 (‘/;; - ZcIo) . (428)

Dadas as condigoes na resisténcia de leitura:

Vi=V(z=1), I=1I(z=1). (4.29)

Substituindo estas condi¢oes nas Equagoes (4.24) e (4.25), obtém-se:

1
V,h = D) (Vo + Z.I1) exp (V1) , (4.30)
_ 1
Vo= 5 (Vo — Z.dp) exp (—71) . (4.31)

As Equacgoes (4.24) e (4.25) levam a:

Vs (2) Z, (V+ + V)
Tin = = o ° . 4.32
LG - Vv (4.32)

Substituindo a Equacao (4.30) na Equagdo (4.32):

Zr, + Z.tanh~l
Lin = Z, ) 4.33
{Zc—l—ZLtanh’yl} ( )

O coeficiente de reflexao da tensao I' é a razao entre a onda refletida e a incidente da

tensao na carga, ou seja:
_ Vo exp(0)

"V e () 430

Utilizando a Equagao (4.30) na Equacao (4.34), e sabendo que Vi, = Z I, obtém-se:

27,

I' = .
ZL_I_ZC

(4.35)
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4.3 Modelo da Linha de transmissao e a Equacao do

Calor

Para resolver a equacao de Fourier, utiliza-se uma analogia entre a conducao elétrica

e a térmica através da teoria da linha de transmissao proposta por Hui e Tan [35]. A

solu¢ao no dominio da freqiiéncia para um sistema multicamada pode ser obtida através

da solucao no dominio do tempo, utilizando a inversa da Transformada de Laplace.

O sistema de referéncia estd esquematizado na Figura 4.3.

le-d Z.:O z

Figura 4.3: Linha de transmissao terminada em uma resisténcia de leitura 7.

Usando as Transformadas de Hankel e Laplace e as condigoes de contorno anterior-

mente definidas no Capitulo 3, obtém-se a Transformada de Laplace da funcao temper-

atura no dominio da freqiiéncia espacial 6 (3, s) [36, 37|:

Z—ig(ﬁ, z,8) — (ofls + 62) 0(B,2,8)=0

§<57275> = giJrl (57275)
d — d —
’%ZEQ (67 2,y S) = ’%i—&-l@@i—kl (57278)
05, 25) = Qu (5,5

Ons1(B,2,8) = 0.
Qap (5,5) = % [1 +erf (% (w t—mw5)>} exp {—tms + MZSQ] |
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sendo as constantes t,, e w determinadas no Capitulo 5.
A evolugao da temperatura £(z,s), a qual é a Transformada de Laplace no dominio
do tempo, £(z, s), é equivalente & voltagem V (z), e o fluxo de calor /ﬂ% a corrente I (z)

na qual x é condutividade térmica, t é o tempo e s é a freqiiéncia:

av 1
—=—1(2), (4.42)
(Hd(j) = —pcpsV (s). (4.43)

A Equagao (4.42) é basicamente a definicdo de fluxo de calor e a Equagao (4.43) é
a equacao do calor no dominio da freqiiéncia. Se a Equacao (4.42) for diferenciada com
relagdo a z e entdo substituirmos na expressao (4.43), a equagao para voltagem seré obtida.
Da mesma forma, a equacao da corrente pode ser obtida pela diferenciacao da Equacao

(4.43) com relacdo a z, e a substituigdo da mesma na Equacao (4.42):

fl—z; — 7V (2) =0 (4.44)
dgz(f) —2I (2) = 0. (4.45)

Sendo:

v =+vals+ 32 (4.46)

v ¢é equivalente & constante de propagacao complexa.

As solugoes das Equagoes (4.44) e (4.45) sdo:
V () = Vi exp(—12) + V" exp (12) (4.47)

I(2) =1 exp(—v2)+ I, exp(yz), (4.48)

onde a exp (—7z) representa a propagacdo da onda incidente na direcdo positiva com
amplitudes complexas V" e I'F para a dependéncia do tempo. O termo exp (yz) representa

as ondas refletidas na dire¢ao negativa de z com amplitudes complexas V" e I .
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Substituindo a Equagao (4.42) na Equagdo (4.43), temos a corrente da linha:

I(2) =ky [V,Fexp (—vz) + V, exp (v2)] (4.49)
1 1
Zo=g = (4.50)

Para relacionar a voltagem e a corrente de linha:

A A
S =Z == (4.51)

Se a linha termina em uma impedancia arbitraria de leitura Z; # Z. em z = 0 como
mostrado na Figura 4.3, a razao da voltagem e corrente de leitura deve ser Z;. Das

Equagoes (4.47) e (4.49) temos:

+ —
Yo _ YotV (4.52)

7y =-2=2To T 7
L Io V;JF_VZ;C

Define-se o coeficiente de reflexao como a amplitude da onda de voltagem refletida nor-
malizada para a amplitude de onda incidente. Desta definicao determina-se o coeficiente

de voltagem de reflexao I' em z = 0, dado por:

V‘_ZL—ZC_EL—I

o

CTVE T Zu+Ze zZ 41

(o]

(4.53)

onde z;, = Z;'Z; é a impedancia de leitura normalizada com relagio a impedancia
caracteristica da linha. Entao, para z < 0, a voltagem total e a corrente de linha podem

ser escritas:

V(2) = V" [exp (—y2) + Texp (72)] (4.54)
I(z) =Y.V" [exp(—vz) — Texp (72)] . (4.55)
O coeficiente de reflexao I' em z = —d da leitura ¢ dado por:
V, exp (—vd)
Nd)=-2—--+="0 —27d) . 4.
(@) = S o = Toexp (=20 (4:56)
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A correspondente impedancia de entrada é:

_1+T(d) _ Zp+ Z.tanh~d

Zin (d) = =27, : 4.57
(4) 1-T'(d) Z.+ Z tanhvd (4.57)
A impedancia de entrada é obtida:
_ Zr + tanh yd
in (d) = : 4.58
Zin (d) 1+ 7z, tanhvd ( )
Assim, poderemos obter as formulas para admitancia:
Y, + Y.tanh~d
Yin (d) =Y. 4.59
(d) Y, + Y, tanh~d ( )
_ Yy + tanh vyd
o (d) = : 4.60
Tin () = T (4.60)
A temperatura na superficie do filme ou voltagem em z = —d é dada por:
V (=d) = Qu (5) Zin (=) , (4.61)

em que V (—d) corresponde & evolucdo da temperatura no dominio da freqiiéncia, 0 (2, s).
Para encontrar esta evolugao no dominio do tempo 7' (z,t) aplica-se a inversa da Trans-

formada de Laplace:

1 (-

T (—d,t)= %/6(2,3) exp (s,t) ds. (4.62)

4.3.1 Modelo da Linha de Transmissao Aplicado a um Sistema
de duas Camadas

Para um sistema de duas camadas, isto ¢ equivalente ao modelo de linha de transmissao
em duas componentes (Figura 4.4). A impedancia de entrada Z;, (—d; — d3) no topo da

amostra composita é [36]:
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’Y’ Z]: dl
camadal d, x,a,p, ¢ T
camada2 d, «x,, 0, P, C, %th
X V, ZZ’ dZ
Z:0 T —[
y :
zv 7 f
(a) (b)

Figura 4.4: (a) Meio composto com duas camadas e com resisténcia térmica entre elas.
(b) Seu equivalente na representagao em linha de transmissao.

Zin (—dy — dp) =

Zse (Z1, + Zye tanh yody) + Zyo (Zae + Z1 tanh y,dy) tanh v, d;
Zhe , (4.63)

Zhe (Zae + Zp tanh yods) + Zae (Z1, + Zoe tanh yody) tanh ;1 dy
onde Zj.—kim € Zoe=l/raye s80 as impedéancias da camada 1 e 2, respectivamente.
A existéncia de resisténcia térmica entre as duas camadas pode ser modelada como
um elemento extra Rr, em série entre as duas componentes na linha de transmissao. Com

a inclusao de Ry, a impedancia de entrada fica

Zin (—dy — dz) =

7 ZQC (ZL —+ ch tanh ’)/ng) + (ZQC + ZL tanh ’}/ng) (Zlc tanh ’Yldl + RT>
te (Zlc -+ RTH tanh ”yldl) (Z2c -+ ZL tanh "}/de) -+ Z2c (ZL -+ ZQC tanh ’}/ng) tanh ledl '
(4.64)

No caso em que o contato entre as duas camadas é perfeito, Ry = 0 e a Equacao (4.64)

se reduz & Equacao (4.63) .

Condigao Adiabatica, 2 (2 =0) =0

A condicao adiabética em z = 0 corresponde a um circuito aberto, Z; = oo. Para
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este caso, a Equagao (4.64) se reduz para:

Zae + Zi.tanh vy, dy tanh vody + Ry tanh yods
Zlc tanh 72612 + ZQC tanh ’Yldl + RT tanh ’}/ldl tanh "}/ng

Zin (—dy — dy) = Zy. ( ) . (4.65)

Substituindo a expressao Zi.—1/riy € Zoc=l/rave € utilizando a defini¢do de efusividade,
e; = kil Jai, €91 = ©fe; e m = dif oz, com ¢ = 1,2, a impedancia de entrada pode ser

expressa:

Zi (—dl - d2)admb =

1 ( cosh ny+/s cosh 1a1/s + ea;1 sinh 14/s sinh 12+/s + Ry coshny+/s sinh 724/ )

e1y/s \ sinhny+/s coshnav/s + ea1 coshny/ssinh 124/s + Rreg sinhnyy/s sinh a4/
(4.66)

que esta de acordo com a solugdo obtida por Balageas [29].

Condicao Isotérmica, 0 (z =0, s)

A condigao isotérmica em z = 0 corresponde a uma situacao de curto circuito, Z; = 0.

A Equacao (4.64) se reduz a:

(4.67)

Z1.tanh v, d Zoe tanh vad
Zin(_dl_dQ):Zlc( 1ctanh y1dy + Ry + Za. tanh yads )

Z1e + Zye tanh vy dy tanh vods + Ry tanh ~;d;

Novamente, substituindo a expressdo Zj.—1/sim € Zac—1/ksv. na Equagao (4.67) e ex-

pressando Z;, (—d; — dy) em termos de e; e 7; temos:

Zin (—dy — d2)isot =
1 ( cosh n1+/s sinh 13/ + ea; sinh ny+/s cosh /s + Ry cosh ny4/s sinh 1a4/s )

e1y/s \sinh n;+/ssinh 794/5 + a1 cosh n;+/s cosh na\/s + Ryes sinh /s cosh nyy/s
(4.68)

No caso em que a espessura da segunda camada tende ao infinito, dy — 00, 7y — 00,

entao ambas as expressoes adiabéaticas e isotérmica se reduzem para a mesma expressao:

Zin (—dy — da)

isot
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1 cosh ny+/s cosh nav/s + ea1 sinh ny4/s sinh 12+/s + Ry coshny+/s sinh 1a4/s
e1y/s \ sinhn;+/s cosh n+/s + €9 cosh ny4/ssinh ngy/s + Ryes sinhnyy/ssinhne/s )
(4.69)

No caso as duas condigoes de contorno levam a mesma expressao. A partir dessa
expressao, obtemos Z;, para substituir em (4.61) e obter a Transformada de Laplace
da variacao da temperatura. Para realizar a inversa da Transformada de Laplace, sera

utilizado um método numeérico descrito no préoximo capitulo.
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Capitulo 5

APARATO EXPERIMENTAL E
MODELAMENTO

Na primeira parte do capitulo, tem-se o esquema do arranjo experimental, desde a
elaboracao dos circuitos até as precaucoes necessarias para a aplicacao das condigoes de
contorno requeridas da equacdo unidimensional para conducio do calor de Fourier. E
determinada a funcao gaussiana que melhor se ajusta & fun¢do aquecimento. Na segunda
parte é mostrado o modelamento, em que testes foram realizados antes da sua comparacao
com as medidas mostradas no Capitulo 6, realizando a simulagao com valores ja conhecidos

da literatura.
5.1 Aparato experimental

O principio basico do método TTR é aquecer a amostra por um laser pulsado, enquanto
o laser de prova tem sua refletancia alterada devido ao aquecimento do material. Como
mostrado na Figura 5.1, o laser de aquecimento é, normalmente, um laser pulsado de
curta duracao. No caso, a amostra ¢ aquecida com um laser de Nd-YAG com 20H z de
taxa de repeticao, com largura a meia altura de ~ 40ns e diametro de ~ 3mm, o laser de

prova é de He-Ne e o diametro menor que 0.5mm.

38



Amplificador
Osciloscopio

Detector

Filme

Substrato

Figura 5.1: Esquema experimental da TTR.

Durante cada pulso, um dado volume abaixo da amostra irradiada aquece devido a
energia da luz absorvida. Depois de cada pulso, a amostra esfria até atingir a temperatura
ambiente. Durante este processo, um laser de prova de He-Ne (30mW de poténcia) é
refletido da superficie da amostra e sua refletancia medida em um fotodetector.

Uma das partes mais desafiadoras do trabalho é detectar o sinal, pois o transiente
de temperatura ¢ da ordem de nanosegundos. Para isso, um fotodetector PIN (SGD-
040/EG&G) foi utilizado, cujo circuito é mostrado na Figura 5.2 , onde A é o catodo de
area ativa, GG é o catodo do tipo anel de guarda, e C' é a resisténcia de leitura, sendo
a 4rea de deteccdo é de aproximadamente 1mm?. O anel de guarda é um fino anel que
circunda a area ativa e serve para diminuir o ruido do sinal adquirido. A voltagem reversa

utilizada foi de 108V o que corresponde a uma resposta de 3ns.
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CS500 5
Amplificador
>

Figura 5.2: Esquema experimental do detector PIN SGD-040/EG&G.

Mas, sem amplificacdo, nao foi possivel detectar a variacao da refletancia. Por isso,
um amplificador com ganho de (10 x 10) vezes e faixa de frequéncia de 20M H z foi de-

senvolvido no setor de eletronica na UFRGS, cujo circuito é mostrado na Figura 5.3.

L

11

+15V +15V
ANN—0

ANNN—0
5
L]

11

N
N
w

1

:L L Saida
9 = E
4

11::J%

- -

»

12

1 Capacitor de 100nF 5 Resistor de 10Q 9 Resistor de 4,7kQ
2 Capacitor de 100uF 6 Transistor 2N2369 10 Resistor de 1,8kQ
3 Resistor de 3kQ 7 Capacitor de 22pF 11 Capacitor de 220nF
4 Resistor de 3900 8 Resistor de 1kQ 12 Capacitor de 100nF

Figura 5.3: Circuito do amplificador.

O amplificador foi testado através do sinal do laser de Nd-YAG (Figura 5.4) e com-

parado com sinal sem amplificacdo (Figura 5.5), para verificar se o amplificador ndo
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distorcia o sinal original. Observa-se que as duas curvas sao semelhantes.

1.0

0.8

0.4+

0.2 4

Variagao da refletancia normalizada

0.0 . , . ; . ; . ; . i

Tempo (ns)

Figura 5.4: Variacao da refletincia normalizada do laser de aquecimento no amplificador
com o detector SGD-040 e tensao reversa de 108V.
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0.2 4
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0.0 . , . ; . ; . ; . .
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Figura 5.5: Variagao da refletancia normalizada do laser de aquecimento sobre o detector
SGD-040 sob tensao reversa de 108V, sem o amplificador.

Para garantir a aplicabilidade do modelo unidimensional para conducao do calor, em
que o diametro do feixe de prova deve ser bem menor que o diametro do feixe de aqueci-
mento, foi utilizada uma lente convergente de foco bhem para o laser de prova, antes que

este fosse refletido pela amostra. Como a area de incidéncia sobre o detector era da ordem
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de mm?, uma outra lente convergente de foco ~ 2em foi colocada na posicao focal para
garantir que todo sinal refletido chegasse no detector.

Para aquecer a amostra uma lente convergente de 20cm de foco foi utlizada para
direcionar o feixe de aquecimento que possui didmetro aproximado de ~ 7mm. A posicao
exata da lente com relagao a amostra dependia da espessura da camada sobre a qual incidia
o feixe de aquecimento, cujo objetivo era maximizar a resposta, mas nao aplicar uma
poténcia com relacao a area que danificasse a amostra analisada. Uma outra preocupacao,
foi a de garantir a aplicabilidade do modelo unidimensional de condugao do calor fazendo
com que o diametro do feixe de aquecimento fosse maior que o diametro do feixe de
prova. Em nenhuma situacao o filme a ser analisado ficou exatamente na posicao focal,
pois ocorria a ablagao. Por isso, a lente foi posicionada de forma que a amostra ficasse
alguns centimetros (~ 4cm) além da distancia focal.

Outro cuidado com o aparato experimental esta relacionado com a saturagao do sinal
no detector. No caso de filmes de cobre evaporados por PVD, foi necessario utilizar um
atenuador no feixe de prova antes de sua incidéncia sobre a amostra, j& que este estava
saturando o detector e deturpando o sinal. No caso da medida para filmes mais porosos
como, por exemplo, os filmes de cobre obtidos por GLAD (Glacing Angle Deposition)
e comentados no ultimo capitulo, nao foi necessario utilizar o atenuador, ji que sua
superficie espalhou uma boa parte do laser de prova.

Um filtro para bloquear o infravermelho foi colocado antes do laser de Nd-YAG passar
pela lente, j& que o sinal de 532nm continha o primeiro harmonico em 1064nm e que
estava aquecendo a amostra. Porém, apesar do aquecimento pelo infravermelho ter sido
evitado, sinais espurios estavam chegando no detector. Por isso, mais um atenuador de
infravermelho foi posicionado antes do detector.

Como o feixe de aquecimento era muito intenso e observou-se seu espalhamento, foi
colocado, junto ao detector, um filtro para bloquear o comprimento de onda de 532nm,
para evitar que este influenciasse na medida de variacao da refletancia da amostra.

Com o sinal detectado do Nd-YAG, foi feito um ajuste para determinar a funcao

gaussiana que melhor se adapatava ao sinal, com o objetivo de determinar a Transformada
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de Laplace da funcdo de aquecimento, necessaria para a Equacdo (4.61).
5.2 Funcao Aquecimento

O sinal do laser de aquecimento foi obtido por um detector AR-S1 (Figura 5.6) , que
também possui resposta rapida, e comparado com o sinal obtido pelo SGD-040 (Figura

5.5) para verificar o bom funcionamento do detector .

1.0 4
0.8 1
0.6
0.4

0.2

Variagdo da refletancia normalizada

0.0 A2 : : : : : : : : ,
0 20 40 60 80 100

Tempo (ns)

Figura 5.6: Variacao da refletancia normalizada do sinal do laser de aquecimento no
detector AR-S1.

Foi realizado o ajuste de uma gaussiana, como mostrado na Figura 5.7, cuja funcao é

descrita a seguir:

f=- 1% exp [2 (t _wtm>2] : (5.1)

e cujos parametros correspondem aos seguintes valores: w = 1,444 x 107 %s e t,, =

8,11 x 10~ 7s.
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Figura 5.7: Gaussiana para ajuste da funcao de aquecimento.

A Transformada de Laplace para a Equacao 5.1, utilizada como fun¢ao de aquecimento,

pode ser escrita:

Qup = % [1 +erf (% (w t_mws))} exp [—tms + w;ﬂ , (5.2)

cuja Transformada sera utilizada na simulacao.

Substituindo a Equacao (4.69) e (5.2) em (4.61), obtemos a Transformada da funcao de
temperatura para um sistema de duas camadas. Para realizar a inversa da Transformada

de Laplace, utilizou-se o Método Stehfest.
5.3 Testes da simulacao

Antes de utilizar o método Stehfest nas medidas realizadas nos filmes de cobre, a sim-
ulagao foi testada com as funcoes presentes na referéncia [38]. A simulacao foi elaborada
através do software DEV-C 4.9.9-2 e seu esquema esta presente no Apéndice A.

Na tabela a seguir, segue um comparativo dos valores obtidos pelo artigo e pelo pro-
grama elaborado para a dissertagdo, sendo: VT os valores obtidos diretamente da F(t),
substituindo os valores de tempo diretamente, V1 os valores obtidos por Stehfest uti-

lizando o mesmo método numeérico para resolucao da inversa da trasnformada de Laplace
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e V2 os valores obtidos pela presente simulacao.

F)=45| Fle=g |[FO=eo™|  Fl) =y
VT V1 V2 VT V1 V2

1 0,56419 0,56555 | 0,56419 0,36788 0,36798 0,36788

2 0,39894 0,39912 | 0,39894 0,13534 0,13534 0,13534

3 0,32574 0,32655 | 0,32573 0,04979 0,05043 0,04979

4 0,28209 0,28278 | 0,28210 0,01832 0,01849 0,01831

d 0,25231 0,25174 | 0,25231 0,00674 0,00640 0,00674

6 0,23333 0,22989 | 0,23033 0,00248 0,00195 0,00248

7 0,21321 0,21322 | 0,21324 0,00091 0,00036 | 9,15285E-4

8 0,19947 0,19956 | 0,19947 0,00034 -0,00006 | 3,41266E-4

9 0,18806 0,18806 | 0,18806 0,00012 -0,00047 | 1,29615E-4

10 0,17841 0,17841 | 0,17841 0,00005 -0,00020 | 4,99785E-5

Tabela 5.1: VT os valores obtidos diretamente da F' (t), V1 os valores obtidos por Stehfest
[38] e V2 os valores obtidos pela presente simulacao.

Observa-se na tabela, que o programa desenvolvido para o presente trabalho se aprox-
ima mais do valor VI' que V1. Isto pode ter ocorrido, pois a precisao das variaveis
utilizadas no software sao do tipo dupla, estas possuem precisao de 16 casas decimais e
ja na referéncia [38| a precisao utilizada foi de 8 casas decimais.

Apos verificado o programa, foi realizada a inversa da Transformada de Laplace da
Equacao para duas camadas, utilizando os dados utilizados no artigo por Chen e Hui
[36], para verificar se a fungdo normalizada de temperatura poderia ser reproduzida pela
simulagao.

Na Figura 5.8, observa-se a variacao da refletancia normalizada obtida pelos autores
em uma amostra constituida de uma camada de ouro, com espessura de 1,5um, sobre
uma camada de 80nm TAC (carbono amorfo tetraédrico), ambos depositados em um
substrato de silicio. Para o grafico obtido, utilizou-se uma funcao gaussiana de aqueci-

mento, a condutividade térmica do ouro (228W/m.K) , a condutividade térmica do silicio
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(148W/m.K) e resisténcia térmica Ry de 4,14 x 1078 m2. K/W.

..... ++  Measurement

2 Layers Model, Gaussian pulse shape
(Adiabatic or Isothermal)
3 Layers Model, Gaussian pulse shape
(Adiabatic or Isothermal)

0.6

0.4

02

Jealaatu

0 0.1 0.2 03 0.4 0.5

Inverted and Normalized Reflected Intensity [a.u.]

Time [;1]

Figura 5.8: Transiente de temperatura de Au/TAC/Si, usando um pulso gaussiano de
aquecimento [36].

A Figura 5.9 mostra o grafico obtido com os mesmos parametros de Chen and Hui,

onde pode-se notar que a simulacao reproduziu os resultados obtidos pelos autores.
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Figura 5.9: Teste do programa utilizando dados da Referéncia [36].

O proximo passo foi verificar a condutividade térmica para filmes de cobre.
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Capitulo 6

RESULTADOS E ANALISE
TEORICO-EXPERIMENTAL

Na primeira parte desse capitulo, sao mostrados os resultados obtidos para o filme
de ouro, o método empregado para determinar o valor da sua condutividade térmica e a
tentativa de determinacao da condutividade térmica do substrato de silicio. A influéncia
da camada de silica que se forma sobre o silicio também foi analisada. Na segunda
parte, sao mostrados os resultados para filmes de cobre e discutidas causas possiveis da

discrepancia entre as medidas e os resultados iniciais obtidos através da simulacao.

6.1 Analise dos resultados obtidos para o filme de ouro

Na Figura 6.1, tem-se a temperatura normalizada para um filme de ouro com 4.6 +0.1um
de espessura sobre substrato de silicio. O filme de ouro foi produzido por PVD (physical
vapor deposition) térmico resistivo (Figura 6.2), em que um fluxo de particulas evapora
até atingir o substrato devido ao efeito Joule. A espessura foi medida por perfilometria

(perfilometro XP-2 Ambios Technology).
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Figura 6.1: Variacao da refletancia normalizada para um filme de ouro com 4.6um de
espessura sobre substrato de silicio.

Substrato J

Fluxo de particulas

Material
evaporado

Figura 6.2: Principio do processo de obtencao dos filmes por PVD térmico resistivo.

Antes de determinar a condutividade térmica do filme de ouro, foi medida a variacao
da refletancia para o substrato de silicio como mostra a Figura 6.3. O objetivo era
determinar a condutividade térmica do substrato. Porém, como o resultado da simulacao
nao variava sensivelmente com variagoes no valor do parametro da condutividade, nao foi

possivel determinar a condutividade térmica do substrato.
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Figura 6.3: Variacao da refletancia normalizada do silicio.

Em todas as medidas de variacao da refletancia, teve-se a influéncia de um ruido
eletronico proveniente da eletronica do laser de aquecimento. Tentou-se utilizar um filtro
de Fourier para melhorar a relagao sinal /ruido, mas como a freqiiéncia do ruido tinha valor
semelhante ao do sinal da variacao da refletancia, a filtragem acarretou na deformacao da
medida. Por isso, os graficos permaneceram na sua forma original.

Na Figura 6.4 , observa-se o ruido eletronico apos a amplificagao, ele tem amplitude,
aproximadamente, 10 vezes maior que a da variacao da refletancia nos filmes. Para tornar
viavel a andlise das medidas, o ruido eletronico foi salvo como referéncia e, apos, real-
izada a medida da variacao da refletancia para os filmes, esta foi subtraida da referéncia.
Isto tornou possivel a andlise, mas, mesmo assim, o ruido nao foi completamente elimi-
nado devido a flutuacoes que surgiram fora de fase, o que dificultou a determinacao da

condutividade térmica dos filmes.
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Figura 6.4: Ruido eletronico apds amplificacao, salvo como referéncia para posterior sub-
tracao do sinal com a variacao da refletancia dos filmes.

Feita a normalizacao, apenas para facilitar o uso da simulacao, a temperatura méxima
correspondia ao tempo inicial.

Na Figura 6.5, observa-se a variacao da temperatura normalizada para um filme de
ouro sobre substrato de silicio, cuja condutividade térmica é de 148W/m.K e difusividade
térmica de 81.26 x 1075m? /s utilizados em [36], e o resultado da simulagao para diferentes
valores de condutividade do ouro. Os valores utilizados para densidade e calor especifico

do ouro sdo: 19300kg/m® e 129J/kg.K, respectivamente [36].
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Figura 6.5: Variacao da refletancia normalizada para um filme de ouro com 4.6um sobre
silicio e variacao da temperatura normalizada, resultado da simulacao para diferentes
valores da condutividade do ouro. Neste caso a condutividade do substrato de silicio é de
148W/m.K.

O gréfico de refletancia normalizada obtido experimentalmente foi comparado com os
graficos de temperatura normalizada obtidos pela simulagao, ja que o coeficiente de termo-
refletancia nao é conhecido para os filmes de ouro. Fazendo esta normalizacao, sabemos
que o comportamento temporal é o mesmo devido & relacao linear para ambos casos
(Equagao (3.11)). Desta forma podemos comparar os graficos de variacao da refletancia
e temperatura a fim de obter a condutividade térmica ap6s normalizacao.

Para determinar o ponto inicial em que a simulagao seria comparada com a medida,
foi feita uma média dos pontos iniciais em que a derivada primeira fosse nula. Na Figura
6.6, observa-se que o ruido eletronico tem uma oscilagao completa nos primeiros 30ns,
este intervalo, entao, foi escolhido para ser realizada a média. (Quanto mais distante
do valor inicial, maior a incerteza do ponto inicial, pois ocorre o decaimento devido ao
resfriamento. Os valores de variacao da temperatura normalizada foram divididos pela
média desses pontos extrapolando a normalizacao. Isso foi necessario devido ao ruido
eletronico, que fez com que a normalizacao dos pontos mascarasse o valor maximo obtido

experimentalmente.
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Figura 6.6: Variacao da refletancia normalizada para os primeiros 100ns de decaimento
temporal a partir do maximo da refletancia para um filme de ouro de 4.6um de espessura
sobre silicio.

A fim de determinar o valor da condutividade térmica do ouro foi utilizado o método
dos minimos quadrados. Os dados obtidos na simulacao foram comparados com os da-
dos medidos em uma janela temporal de 0.5us entre o valor maximo da temperatura e

posterior decaimento, através da seguinte expressao:
n
2
U= Z (Um —vs)7, (6.1)
i=1

sendo v o valor obtido através do método dos minimos quadrados, v, o valor medido, vy
o valor simulado e n 0 nimero de termos.

Supondo a condutividade térmica do substrato de silicio de 148W/m.K, na Figura
6.5, observa-se o resultado da simulacao utilizando os valores de 100W/m.K, 200W/m.K,
300W/m.K, 400W/m.K e 500W/m.K para condutividade do ouro e os os valores, v,
obtidos pelo método dos minimos quadrados, conforme a Equacao (6.1), sdo: 0.01878,
0.01365, 0.01293, 0.01375 e 0.01486, respectivamente.

Na faixa de menor valor de v, repetindo a simulacao para valores de condutividade
térmica do ouro de 260W/m. K, 270W/m.K, 280W/m.K e 290W/m.K, cujos valores dos

minimos quadrados sao: 0.01292, 0.0129, 0.01287 e 0.01291, estes sugerem que o valor
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para a condutividade térmica do ouro seja 280+ 10WW/m.K, proximo do valor do material
em volume, 318W/m.K [36] e menor do que este, como esperado, devido a presenca de
poros na microestrutura do filme ocasionada pelo processo de deposicao [36].

O substrato utilizado foi altamente dopado com antimoénio, Sb. Por isso, a influéncia da
dopagem na condutividade térmica foi investigada na literatura. A condutividade térmica
para substratos de silicio dopados com impurezas do tipo p e do tipo n foi medida em
[39, 40], onde foi observado um decaimento de ~ 20% na condutividade do substrato com
o aumento da dopagem. Uma possivel explicacdo seria o fato de acrescentar impurezas
dificulte o movimento dos fonons na rede. Apesar do substrato medido em [39] ser dopado
com fosforo, este valor de condutividade foi testado e comparado com a condutividade
térmica do substrato de silicio utilizado em [36] coberto com o filme de ouro.

Na Figura 6.7, a variacao da temperatura normalizada para um filme com 4.6um de
ouro sobre silicio e o resultado da simulacao para o subtrato de silicio com condutividade

térmica de 120W/m.K e diferentes valores de condutividade térmica do ouro.

medida
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Figura 6.7: Variacao da refletancia normalizada para um filme de ouro com 4.6um sobre
silicio e variacao da temperatura normalizada, resultado da simulacao para diferentes
valores da condutividade do ouro. Neste caso a condutividade do substrato de silicio é de
1200W/m.K.

Utilizando este valor de condutividade térmica para o silicio (120W/m.K), o resultado
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da simula¢ao utilizando os valores de 100W/m. K, 200W/m.K, 300W/m.K, 400W/m.K e
500W/m.K para condutividade do ouro e os valores, v, obtidos pelo método dos minimos
quadrados, conforme a Equagao (6.1), sdo: 0.01747, 0.01306, 0.01331, 0.01472 e 0.01611,
respectivamente.

Na faixa de menor valor de v, repetindo a simulacao para valores de condutividade
térmica do ouro de 220W/m. K, 230W/m.K, 235W/m.K, 240W/m.K e 250W/m.K, cujos
valores dos minimos quadrados sao: 0.0129, 0.01285, 0.01285, 0.01286 e 0.0129, estes
sugerem que o valor para a condutividade térmica do ouro seja 235 + 5W/m.K, proximo
do valor encontrado de 228W/m.K por |36] para um filme de ouro com 1.5um de espessura.

Como a propriedade térmica do substrato nao é conhecida com exatidao, pode-se dizer
que a condutividade térmica do filme de ouro esta entre 230WW/m.K e 290W/m.K, o que é
razoavelmente menor que o valor do material em volume, mas previsivel, ja que o processo
de evaporacdo gera poros na microestrutura do filme [36].

Para verificar a reprodutibilidade do resultado, uma outra medida de variacao da
refletancia foi utilizada para obter o valor da condutividade térmica. Na Figura 6.8,
oberva-se os primeiros 100ns da variacao da refletincia do mesmo filme de ouro medido
anteriormente, sobre silicio. Nota-se que o ruido eletronico nessa medida é maior, para
fazer a média e renormalizar o gréfico, foi utilizada metade de uma oscilagao completa
ruido eletronico, para diminuir a incerteza do ponto inicial ja que que occore o decaimento

do méaximo.
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Figura 6.8: Variacao da refletancia normalizada para os primeiros 100ns do mesmo filme
de ouro medido anteriormente.

Entao, utilizando o mesmo processo descrito anteriormente foi obtida a condutividade

térmica do ouro. Na Figura o resultado da simulacao para diferentes valores de condu-

tividade do ouro sobre substrato de silicio com condutividade térmica de 148W/m.K.
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Figura 6.9: Outra medida de variacao da refletancia normalizada para um filme de ouro de
4.6m de espessura sobre substrato de silicio e variagao da temperatura normalizada obti-
dos através da simulacao para diferentes valores de condutividade do ouro sobre substrato
de silicio com condutividade térmica de 148W/m.K.



Para este caso o melhor valor de condutividade térmica obtido através do método dos
minimos quadrados é de 260 4+ 10WW/m.K, este valor é diferente do valor obtido para
a outra medida (280W/m.K). Apesar disso, o resultado estd coerente com a previsao
tedrica, ja que o valor da condutividade térmica do material em volume é de 318W/m.K.

O que impede a determinacao com maior precisao da condutividade térmica do filme
de ouro ¢ o ruido eletrénico, mesmo sendo realizada a média dos primeiros pontos no
menor intervalo de tempo possivel, isso gera uma incerteza no resultado. Mesmo assim,
foi possivel estimar a condutividade térmica do filme de ouro e conciliar os resultados
experimentais com o previsto pela simulagao.

Outra condicao que foi testada tanto para o substrato de silicio com condutividade
térmica de 120W/m.K e 148W/m.K é o fato de existir uma camada de silica entre o ouro
e o silicio. A espessura da camada de silica medida por elipsometria foi de 3.13+0.12nm.
Na Figura 6.10, o resultado da simulagao para uma camada de silica sobre substrato de

silicio.
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0.4

Variagdo da temperatura normalizada
o
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Figura 6.10: Variacao da temperatura normalizada resultado da simulacao para uma
camada de silica sobre substrato de silicio.

Para comparar os resultados, a camada de silica foi retirada do substrato de silicio
ap6s um rapido mergulho do mesmo em acido fluoridrico. Na Figura 6.11, observa-se a

variacao da refletncia normalizada para o substrato de silicio sem a camada de silica.
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Figura 6.11: Variacao da refletancia normalizada para o silicio sem a camada de silica.

A comparacao foi dificultada pelo ruido eletronico presente. Nao ha diferenca signi-
ficativa.
Como a camada de silica representa uma resisténcia térmica entre o filme de cobre e
o substrato, esta foi estimada utilizando a defini¢ao de resisténcia térmica [41], Ry:
d
Ry = —, 6.2
— (62)
sendo d a espessura do elemento resistivo e k sua condutividade térmica.
Utilizando o valor da condutividade térmica para o material em volume de silica,
a resisténcia térmica foi estimada em 2.24 x 1072m? K /W. Substituindo este valor na

simulacao para ouro e silicio, verificou-se que nao ocorreram variacoes significativas para

condutividade do filme de ouro.

6.2 Analise dos resultados obtidos para os filmes de co-
bre

Tentou-se determinar a condutividade térmica para filmes de cobre. A Figura 6.12 mostra

a temperatura normalizada para a amostra de cobre, com espessura de 1.0 & 0.05um em
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um substrato de vidro. Na Figura 6.13, a diferenca é o substrato de silicio. Nas duas
situacgoes, o filme de cobre foi depositado por PVD térmico resistivo. Podemos observar
que o substrato influencia no processo de aquecimento e resfriamento, como previsto por
Fourier. O substrato de vidro que possui condutividade térmica menor que a do substrato

de silicio
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Figura 6.12: Variacao da refletancia normalizada para um filme de cobre com 1um de
espessura sobre vidro.

1,04
© 4
kel
N
= 084
©
€
—

5 ]
c
(]
S 06
c
<
© ]
=
ol
o 044
kel
o 4
Hg
O
o
50,2—
>
L O e e e o B R B S m e m e o e e e S e Ry |

00 o1 02 03 04 05 06 07 08 09 1,0
Tempo(us)

Figura 6.13: Variacao da refletancia normalizada para um filme de cobre com 1um de
espessura sobre silicio.
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Os valores utilizados para condutividade térmica, densidade e calor especifico para o
vidro sao: 0.937TW/m.K, 2530kg/m? e 880J/kg.K, respectivamente [42].

Para o substrato de vidro, as curvas de temperaturas obtidas através da simulagao
(Figuras 6.14 e 6.15), para um filme de cobre com condutividades térmicas em torno do
valor conhecido para o em volume (400W/mk) tem comportamento temporal similar a

obtida experimentalmente.
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Figura 6.14: Variacao da temperatura normalizada para um filme de cobre com condu-
tividade térmica de 250W/mK sobre vidro, obtida por simulacgdo.
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Figura 6.15: Variacao da temperatura normalizada para um filme de cobre com condu-
tividade térmica de 350W/mK sobre vidro, obtida por simulagao.

Nao foi possivel determinar a condutividade térmica para o filme de cobre com 1um
de espessura sobre vidro e silicio, apesar do comportamento temporal obtido através da
simulagao ter se aproximado do resultado experimental (Figuras 6.14, 6.15, 6.16 e 6.17),
uma vez que a simulacao era pouco sensivel as variacoes de condutividade térmica do
filme. Isto pode ter acontecido, poisa largura a meia altura do pulso de aquecimento
(~ 40ns) influencia fortemente a profundidade de aquecimento térmica (~ 2,5um), o
que causaria uma distribuicao temporal semelhante para filmes de cobre com diferentes
valores de condutividade. Além disso, a aproximacao de uma camada finita para semi-
infinita pode nao ter sido apropriada neste caso ja que a espessura do filme ¢ menor que

o comprimento de profundidade térmica neste caso.
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Figura 6.16: Variacao da temperatura normalizada para um filme de cobre com condu-
tividade térmica de 2501 /m.K sobre silicio, obtida por simulagao.
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Figura 6.17: Variacao da temperatura normalizada para um filme de cobre com condu-
tividade térmica de 350W/m.K sobre silicio, obtida por simulagao.

Uma alternativa, para tentar contornar o problema, é aumentar a espessura do filme.

Assim, o modelo teodrico estaria apropriado e a simulacao mais sensivel as variacoes de

condutividade da camada metalica. Na Figura 6.18, tem-se a variagao da temperatura

normalizada para um filme de cobre com 4.0 = 0.1um de espessura sobre silicio.
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Figura 6.18: Variacao da temperatura normalizada para um filme de 4um de cobre sobre
silicio, medida e simulacao que foram utilizadas para a previsao da condutividade térmica.

Ainda na Figura 6.18, tem-se os resultados da simulacao para diferentes valores de
condutividade do cobre. Para determinar a condutividade térmica do filme de cobre,
foi utilizado o método dos minimos quadrados, utilizando o valor de 148W/mK para
condutividade térmica do silicio.

Os valores de v, obtidos para 150W/m.K, 200W/m.K, 250W/m.K, 300W/m.K,
350W/m.K, 400W/m.K, 450W/m.K e 550W/m.K foram: 0.03659, 0.02775, 0.02259,
0.01932, 0.01729, 0.01607, 0.01528, 0.01448, respectivamente.

A condutividade do filme de cobre prevista pela simulagao é maior que o valor da
condutividade térmica do material em volume (400WW/m.K), de aproximadamente 80%,
o que nao era esperado. Outros fatores que podem ter influenciado na medida e na
simulagao foram investigados.

A reprodutibilidade das medidas também foi testada para o filme de cobre, em difer-
entes regioes da amostra e em diferentes dias. Na Figura 6.19, trés medidas realizadas
para o filme de cobre com espessura de 4pum sobre silicio. O ruido eletronico dificulta a
comparacao, mas pode-se notar que o decaimento temporal se repete para as diferentes

medidas. Para todos os filmes analisados as medidas foram repetitas até obter um sinal

62



com o minimo de ruido eletronico possivel.
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Figura 6.19: Medidas realizadas para o mesmo filme de cobre de 4um de espessura sobre
silicio em diferentes condicoes.

Na Figura 6.20, é mostrada uma imagem obtida por microscopia de forca atomica
no Laboratorio de Magnetismo/UFRGS, para o filme de cobre sobre silicio. Pode-se
notar que o filme é formado por graos de ~ 50nm e rugosidades de ~ 20nm. Esta
estrutura granular pode ter influenciado j& que as propriedades térmicas do material estao
fortemente relacionadas com sua estrutura. Outro fator a ser considerado é a densidade,
mas a imagem indica um baixo nivel de porosidade se considerarmos a espessura de
~ 3um, o que pode ter influenciado no valor da densidade e calor especifico do filme de

cobre.
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Figura 6.20: Imagem obtida por AFM para um filme de cobre sobre silicio.

Um filme de cobre com espessura de 3.5 & 0.1um sobre vidro foi obtido por PVD e,
apesar das perdas por conveccao terem sido desprezadas, pois a variacao na refletancia
é relativamente rapida, esta condicao foi testada para este filme, utilizando um nivel
primario para vacuo. Uma camara para a amostra foi construida e uma bomba de vacuo
priméria conectada a esta. Na Figura 6.21, pode-se visualizar a variacao da refletancia
normalizada para a amostra de cobre. Pode-se notar que praticamente nao ha diferenca

entre os graficos, mas a visualizacao é dificultada pelo nivel de ruido eletronico.
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Figura 6.21: Variacao da refletancia normalizada para um filme de cobre de 3.5um de
espessura de cobre sobre vidro. Em laranja, observa-se a temperatura normalizada para
a amostra em vacuo e, em preto, para a mesma amostra sem vAacuo.

Desejando-se testar a unidimensionalidade do modelo, em que o didametro do feixe
de aquecimento deve ser maior que o diametro do feixe de prova, uma iris foi colocada
antes da incidéncia do laser de prova sobre a amostra para diminuir o didmetro do feixe e
aumentar a razao entre o feixe de aquecimento e o feixe de prova. Na Figura 6.22, tem-se
a variacao da refletancia normalizada para um filme de cobre de 3.5um de espessura sobre

vidro. Nao hé diferenca significativa entre os graficos.
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Figura 6.22: Variagao da refletancia normalizada para um filme de 3.5um de cobre so-
bre vidro, utilizando uma iris para testar se o arranjo experimental permite aplicar a
unidimensionalidade do problema.

A simulacao foi testada para o filme de cobre de 3.5um sobre vidro para determinar sua
condutividade térmica. Na Figura 6.23, observa-se a variacao da temperatura normalizada
e dois valores de condutividade utilizadas na simulagdo, da mesma forma que para o filme
de cobre sobre silicio. Neste caso, o valor previsto pela simulacao produziria um valor

muito menor que o do cobre em volume, o que nao deveria ocorrer.
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Figura 6.23: Variacao da temperatura normalizada para um filme de cobre sobre vidro e
dois valores de condutividade térmica simulados.
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Outro fator de discrepancia, no caso do filme de cobre sobre silicio, é o fato da condu-
tividade térmica do substrato de silicio nao ser conhecida. Na Figura 6.24, a simulagao
foi testada com o valor de condutividade do substrato de 120W/m.K. O valor da con-
dutividade térmica para o filme de cobre ainda é maior que a do material em volume
(~ 40%). No caso de filmes de cobre, essa variacao afeta mais significamente as variagoes

de temperatura, se comparado aos filmes de ouro.
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Figura 6.24: Variacao da refletdncia normalizada para um filme de cobre com 4pm de
espessura sobre silicio (120W/mK) e variagdo da temperatura normalizada, resultado da
simulacao para diferentes valores da condutividade do filme de cobre.

H4 ainda outras propriedades desconhecidas como o calor especifico do filme de cobre
e o calor especifico do substrato de silicio (ainda nao existem estudos conclusivos que
apontem a dopagem como fator para mudanga no valor do calor especifico do silicio [39]
).

Knorr e Tracy [43| fizeram umas revisao sobre diferentes técnicas de deposicao do
cobre e sua microestrutura. Um fator crucial na producao de filmes de cobre é sua
oxidacao. Esta oxidacao pode ser gerada no proprio processo de deposicao do filme e ser
intensificada apos a exposicao ao ambiente do filme. Essa oxidagao pode ter mascarado a
obtencao da condutividade térmica do filme de cobre através da simulacao e impedido sua

determinacao. O filme de cobre nao foi considerado um bom material para ser utilizado
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no experimento da termo-refletancia transiente.
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Capitulo 7

CONCLUSOES E PERSPECTIVAS

Neste trabalho, apos revisao das técnicas de caracterizacao térmica de filmes disponiveis
na literatura, foi mostrada a implementacao da técnica de TTR, modelamento através
do método numérico de Stehfest para resolver a inversa da Transformada de Laplace
para a equacao unidimensional para conducao do calor de Fourier, primeiros resultados
experimentais e sua comparacao as revisoes tedricas. Antes de comparar as medidas com
a simulagao, esta foi testada com fungoes conhecidas [38| e também validada com a fungao
de variagao de temperatura utilizada neste trabalho, através de valores j4 conhecidos na
literatura, para um caso em que esta equacao foi aplicada por [36].

Para o filme de ouro com 4.6um de espessura sobre silicio, foi obtido um resultado de
condutividade térmica na faixa de 230W/mK e 290W/m.K, proximo e abaixo do valor
da condutividade térmica do bulk (318W/m.K). Este valor era esperado, ja que filmes
depositados por PVD apresentam alteragao na densidade devido ao grau de porosidade
gerado no processo de deposicao [36]. O valor da condutividade do filme de ouro nao foi
determinado com uma incerteza menor, pois as propriedades térmicas do substrato de
silicio nao eram bem definidas, e estudos apontam que o nivel de dopagem influencia o
valor da condutividade térmica do silicio [39, 40]. Mesmo levando em conta a incerteza
do valor da condutividade térmica do substrato (entre 120WW/m.K e 148W/m.K) na
simulagao, o valor obtido para o ouro é compativel com o obtido na literatura [36]. Isso

indica a validagao do experimento implementado, e que o tratamento de dados pela técnica
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de Stehfest com modelo teérico existente, foi atingido.

O ruido eletronico impede a obtencao do valor com maior precisao ja que é necessario
fazer uma média de pontos iniciais para renormalizar o grafico, mas para o ouro os resul-
tados experimentais foram coerentes com a teoria utilizando duas medidas. Isso também
mostra que a evolucao temporal da variacao da refletancia é reprodutivel mesmo com o
ruido eletronico existente, tornando viavel estimar o valor da condutividade térmica de
um material.

Porém, para os filmes de cobre com 1um, nao foi possivel determinar o valor da sua
condutividade, j& que variacoes no valor da condutividade térmica do cobre na simulacao
nao causavam variacao significativa na previsao do transiente de temperatura. Aumen-
tando a espessura do filme de cobre para 4um, os resultados experimentais nao foram
compativeis com a previsao tedrica, baseada em um modelo inicial do sistema. Nao foram
encontrados artigos que utilizassem o cobre no método TTR para determinagao da con-
dutividade térmica, apenas trabalhos com filmes de ouro quando o laser de prova era de
He-Ne [25, 36, 37, 39|.

Outros fatores foram testados, a fim de verificar a incerteza dos resultados como, por
exemplo, a resisténcia térmica da camada de silica gerada no substrato, a condicao de
contorno em que sao negligenciadas perdas por convecao e a condi¢ao de unidimension-
alidade para aplicacao da equacao de Fourier. Por isso, a resisténcia térmica da silica
foi incluida na simulagao e nao gerou variacao significativa no transiente de temperatura.
Uma camara para vacuo primario foi desenvolvida e a variagao da refletancia permaneceu
a mesma com e sem ar em torno da amostra. Por tltimo, reduzindo o diametro do feixe de
prova ao maximo, nao ocorreram mudancas na variacao da refletancia dos filmes, descar-
tando a possibilidade de um comportamento bidimensional no transiente de temperatura
da medida.

No sentido de maximizar a performance das medidas de TTR, a medida pode ser
aprimorada ajustando alguns parametros. Os parametros mais importantes sao: a largura
a meia altura do laser de aquecimento e o comprimento de onda de ambos, o laser de

aquecimento e de prova [40].
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Usualmente, os laser de Nd-YAG apresentam largura a meia altura de ~ 10ns, o que
reduz a profundidade de aquecimento térmica para 1um em filmes de cobre. Utilizando
uma largura a meia altura de ~ 10ns, a simulacao foi testada para um substrato de silicio
e um filme de cobre com espessura de 1um, cuja condutividade térmica tentou-se medir
no Capitulo 2, mas com uma largura a meia altura do pulso de ~ 40ns. No Capitulo
2, observou-se que nao havia variacao significativa no transiente de temperatura para
determinar a condutividade. Porém, na Figura 7.1, podemos observar que um pulso mais

curto torna o transiente bem mais sensivel as variacoes de condutividade.

— 200W/m.K
1,0 o — 300W/m.K
400W/m.K

Variagao da temperatura normalizada

0,0

T T T T T T T T T 1
0 100 200 300 400 500
Tempo (ns)

Figura 7.1: Simulagdo da temperatura normalizada para um filme de 1um de cobre sobre
silicio, submetido a laser Nd:YAG com largura a meia altura de ~ 10ns.

Pretende-se melhorar as condigoes experimentais reduzindo a largura do pulso de
aquecimento, o que nao é possivel no momento, mas podera ser realizado com um novo
cristal amplificador no interior do sistema do laser de Nd:YAG.

Outra possivel continuacao do trabalho seria a elaboracao de um modelo teorico para
determinacao da resposta térmica de filmes obtidos por deposicao por angulo rasante
(glacing angle deposition - GLAD). Este tipo de filme pode ser utilizado para sistemas em
que seja necessaria anisotropia térmica como, por exemplo, para sistemas de refrigeracao.

O processo GLAD [44] é um processo PVD (physical vapor deposition) no qual as
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particulas chegam no sustrato com um angulo obliquo, €, medido com relagao a normal

(Figura 7.2).

Substrato

\ I / Fluxo de particulas

Material
evaporado

Figura 7.2: Geometria para obter filmes por GLAD através do processo PVD por evapo-
racao.

Devido ao regime de deposi¢ao, o sombreamento atomico ou molecular de ilhas vizinhas

e clusters sobre o substrato ocasiona um filme poroso, de crescimento colunar.

Substrato

Figura 7.3: Geometria para obtencao de filmes por GLAD.

Na Figura 7.4, observa-se a variacao da refletancia normalizada para um filme obtido
por GLAD de cobre com 1um de espessura e angulo de deposicao, €, de 85, obtida por
TTR e a variacao da refletancia normalizada para um filme de cobre com angulo de
deposicao, €, de 0. Nao foi possivel determinar o valor da condutividade térmica para os
filmes de cobre, mas pode-se notar que a medida varia sensivelmente com a mudanca de

estrutura do filme.
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1.0+ —— Filme de cobre obtido por deposi¢gao normal
—— Filme de cobre obtido por GLAD

0,4

0,24

Variagao da refletancia normalizada
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Figura 7.4: Em vermelho a variacao da refletdncia normalida para um filme de cobre
de 1um de espessura sobre vidro obtido por PVD e em preto a variacao de refletancia
normalizada para um filme de cobre obtido por PVD e GLAD.

Na Figura 7.5, tem-se uma imagem obtida por microscopia eletronica de transmissao
(MET) obtida em perfil no Centro de Microscopia Eletronica CME/UFRGS. Na Figura
7.6, tem-se uma imagem obtida no Laboratorio Nacional de Luz Sincrotron (LNLS) por

microscopia eletronica de varredura (MEV) de alta resolugao.

Figura 7.5: Imagem obtida por microscopia de transmissdo no CME/UFRGS para um
filme de 1um cobre obtido por GLAD.
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Figura 7.6: Imagem obtida no LNLS por MEV de um filme de cobre obtido por GLAD.

O desafio futuro, seria, entao, aperfeicoar o modelo teoérico para o caso de um filme
nanocolunar e adaptar a simulacao para andlise dos dados experimentais, como os da
curva aqui mostrada.

Outra possibilidade no método da TTR é depositar, entre a camada metélica e o
substrato, um outro material do qual se deseje conhecer as propriedades térmicas, pos-
sibilitando determinar a difusividade térmica de filmes para diversos materiais, inclusive
dielétricos ou semicondutores [41]. Neste caso a equagdo de Fourier deve ser resolvida
para duas camadas, considerando uma resisténcia térmica entre a camada metalica e o
substrato.

Conhecendo a propriedade térmica da camada metalica depositada sobre o filme, pode-

se determinar a resisténcia térmica do sistema, Ry, composta pelas seguintes componentes:

Ry = Rp+ Ry + Ry, (7.1)

sendo Rj; a resisténcia térmica entre a camada do filme de propriedade térmica descon-
hecida e a camada de ouro, Ry a resisténcia térmica entre a camada do filme de pro-
priedade térmica desconhecida e o substrato, e Ry a resisténcia térmica do filme (Figura

7.7).
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Filme metalico

R

Substrato

Figura 7.7: Sistema com duas camadas com resisténcia térmica, R, sendo Is a resisténcia
térmica do filme.

Podemos simplificar a Equacao (7.1) para:
Rr = Ry + Ry, (7.2)

sendo R; = Rj1 + Rjo, a contribuicao das interfaces. Conhecendo a espessura do filme de

propriedade térmica desconhecida, dy, e sabendo que:
d
Ry =L, (7.3)
K

a Equacao (7.2) sugere uma relacao linear entre Ry e a espessura do filme, d¢, em que a in-

clinacao da reta determina a condutividade térmica do filme de propriedade desconhecida
[41].

Dessa forma é possivel analisar a condutividade de diversos tipos de materiais desde
polimeros, semicondutores e compositos com aplicagoes tecnologicas, fazendo da técnica

TTR promissora fonte de resultados.
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Apéndice A

METODO STEHFEST

Para determinacao da inversa da Transformada de Laplace, o método de aproximacao
numérica de Stehfest |38] foi utilizado. O método original elaborado por Gaver [45] que

considerou a fun¢ao f (¢) com respeito a densidade de probabilidade:

(2n)!

fnl(a,t) =a n— 1) (1 —exp (—at))" exp (—nat) , a>0 (A.1)
F, = /F(t) fn (a,t)dt (A.2)

0

Resolvendo a Equacao (A.2), obtemos:

F,=a %Z ” (—=1)' P ((n +1)a) (A.3)

Sendo atribuido & f, (a,t) as seguintes propriedades:

L [JF@®) f=1;

2. valor modal de f, (a,t) = In /2aq;

3. var (t) = 1/a2t:i01/(n+i) .
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Dessas propriedades implica que F, converge para F (In2/a) para n — oo. F, tem

expansao assintoticas:

_ In 2
FnzF(—n)+ﬂ+@+@+... (A.4)
a n n

Para um dado nimero N de P-valores, uma melhor aproximacao para F' (In2/a) e por

combinacao linear de Fy, F, FN/Q e sabendo que:

> i (K) e +11_ ¥ = 6xo, k=0,1,..,K —1,K < N/2 (A.5)
-y~ K K1
z (K) = i ‘ i(N/24+1—1) (A.6)

]

Sendo K = N/2, a =In2/T e usando a Equagao (A.3), chegamos na expressao:

b 1 In 2 nln2
F,= z;x (K) Nl T ;CHP< o ) (A7)

Em que P é a fungao que se deseja realizar a inversa da Transformada. O coeficiente

C, é dado por:

min(n,N/2)

kN2 (2k)!
2. (N/2 — E)E! (k—1)! (n — k)! (2k — n)!

k=(n+1)/2

C, = (—1)"N? (A.8)

O esquema do algoritmo [38] ¢ mostrado a seguir:

Algoritmo do método Stehfest:

begin

integer ¢, ih, Nh, sn; real a; array G [0: N|, H[1: N/2];
if M = N then go to C}

G[0]:=1; Nh:= N/2;

for i :== 1 step 1 until N do G [i] := G [i — 1] x i;
H[1]:=2/G[Nh—1];

for i := 2 step 1 until Nh do

H[i]:=i1 NhxG[2x1i]/(GINh—i] xGi] xG[i—1]);
sn:=2x sign(Nh— Nh+2x2)—1;

for i := 1 step 1 until N do
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begin

V [i] := 0;

for k:= (i + 1) + 2 step luntil if ¢ < Nh then i else Nh do
Vi =VI[i|+HIk]/(G[i —k] xGx2xk—1);

sn = —sn

end;

M = N;

C:F,:=0;a:=1n(2)/T;

comment In 2 should be replaced by its actual value 0,69314...;

for 7 := 1 step 1 until N do
F,:=F,+V][i xP(i x a);
F, =axF,

end
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