APENDICE B: RETROESPALHAMENTO DE RUTHERFORD

B1 INTRODUCAO

S,
N

Neste item apresentaremos os conceitos bdsicos e aplicagdes da
técnica de andlise por retroespalhamento de ions (Rutherford
Backscattering Spectroscopy — RBS). Nosso objetivo é fazer um resumo da
teoria desenvolvida na referéncia 5. '

Esta técnica foi utilizada pela primeira vez em 1968 por
Tunkevich introduzindo o sensor de particulas alfa no experimento de
Geiger e Marsden. O principio basico da mesma consiste no fendémeno que
ocorre quando incidimos um feixe de particulas alfa 4He* perpendicular-
mente (em geral) & superficie de um material. A maior parte destas
particulas atravessam o material se este for suficientemente fino ou se
acomoda no interior do material se for suficientemente espesso. Porém uma
pequena e quase desprezivel parte destas particulas chocam-se com 0 nucleo
dos adtomos que compdem o material analisado e voltam em diferentes
angulos.

Um detetor com a capacidade de recolher estas particulas e
emitir sinal elétrico proporcional a energia do ion, permite gerarmos um
espectro de contagem destes ions realizadas em faixas de energia, que terao
uma correspondéncia linear com o que denominaremos de nimero de canal.

Na figura B.la temos um diagrama esquemdtico de um

sistema tipico de RBS. A figura B.1b mostra um layout deste mesmo
sistema. A figura B.1c mostra um espectro de RBS tipico.

Fonte de Ions

Acelerador
Saidas

Display Eletrénica
Apullo'qicu e
Plotter Digital

Impressora D——w

Computador D7

Quadripolo de
localiza¢do
magnetica

Fenda

Pre amplificador
. ‘deteto

ba de e detetor
vdcuo

Analisador
magnetico
Amostra Fenda

—_—

_——
Trotamento de dados Cdmara de Geracdo de feixe
retroespalhamento

(a)




v {
¥ o ST
S o /E?\ . iubol”‘-‘ T‘ i - Display
- ificador ATl LYy doalvo il uy Y
Pre-amplifica -//_ T v/'kl N NG -\/)
. 4 - -y i [r BN \
T e < " :lit \‘J v
3 2ol it o, ///' ’ "CC’O |
//\ R \( ?/\\'—__//L’-‘\a\ "'//\_‘Anolizador
(/ /Y 11";:,'*,%;?\\;.___/':4\?;4 ?'(/ multicanal
, 7 > g | ) TN
R / r H 1 P “
AN | ' | 1/ "1\ “~—Fonte do
Feixel |\/ ‘ \\‘ - / I \> detetor
incidente \ | / gt it

1
.
Bomba— 5 .
omba — ~ - /
2 Z
de vdcuo \
%

(b

T 1 T L T L} 1] L T 1 L) 1]
L 12} {3: N :‘;—Ef.yev -
o 10F NigSi ‘.N\ -
2 ;
- &
.o T
< H
S 6 i .
5 4“'\ : ¥
g : :
@ 2 \ ¢ .
| R (| | 1\ & ! L1 1 l\l
04 06 08 10 1 149 16
Energia
(c)

Figura B.1 (a) Diagrama esquemaitico de um sistema de espectrometria de retroespa-
lhamento tipico usado atualmente. (b) Layout da cAmara do alvo e do sistema
eletronico de retroespalhamento. (c) Espectro tipico de RBS de 2,0MeV ‘He*
(FonTE: Chu et al.5)
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B1.1 Processo Fisico Basico

A técnica de RBS estd basicamente baseada em trés fendmenos
fisicos e um estatistico conforme descrigdo que faremos a seguir, que serao
tratados com detalhes em sub-itens posteriores.

a) Fator Cinematico

A energia incidente do fon 4He* adotada no experimento
referente a figura B.1c tem valor adequado (ndo é muito alta) de forma que
nio ocorram reagdes nucleares e o choque possa ser considerado eldstico.
Nestas condigGes, o ion incidente durante o choque transfere parte de sua
energia para o dtomo com o qual se choca, e a parte restante da energia com
a qual permanece, corresponderd a um fator XK de energia incidente (0<K<1),
que denominamos de fator cinemdtico. Este fator sera essencialmente
dependente do 4tomo com qual se choca e serd maior quanto maior 0 peso
atdomico deste. A energia transferida é fung¢do da diregdo do fon
retroespalhado de forma que o fator cinemdtico é bastante influenciado pelo
angulo 0 referente ao posicionamento do detetor em relagdo ao feixe
incidente.

~ b) Diferencial da Se¢ao de Choque

A se¢do de choque (I') expressa a possibilidade de ocorrer um
choque entre o ion incidente e o d4tomo da amostra, e seu valor serd mais
alto quanto maior o tamanho do dtomo, e conseqlientemente implicara num
nimero maior de fons recolhidos pelo detetor que se chocaram com os
dtomos da amostra. Porém o detetor capta apenas a parte dos fons
retroespalhados, contidos no angulo sélido 2. Desta forma o valor que nos

interessar4 é o diferencial de I', ou seja, dI'/d€.
c) Se¢ao Transversal de Freamento

Os fons incidentes que ndo se chocam (quase totalidade) com os
atomos da superficie do material analisado, penetram interagindo com os
elétrons, e conseqgiientemente perdem energia, correspondendo a uma
reducdo da velocidade. Desta forma os fons que se chocam com &tomos
internos voltam com menor energia, sendo contabilizados em outro canal,
correspondente a uma faixa de energia com valores menores. A se¢éo
transversal de freamento serd expressa por € (onde [¢] representa um valor
médio). A perda de energia dependerd da distancia percorrida, densidade
dos dtomos e dos dngulos de incidéncia e de retroespalhamento.
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d) Flutuagdes Estatisticas

Aos fenomenos fisicos estdo associadas flutuagdes estatisticas
que serdo discutidas adiante, mas que influenciaréao significativamente na
forma do espectro, principalmente quando os filmes analisados forem muito
finos.

B1.2 Aplicagdes Correntes

A técnica de RBS pode ser utilizada com as seguintes
finalidades:

a) Identificacdo de Impurezas na Superficie

O exemplo da figura B.2 mostra um espectro obtido da andlise
de uma lamina de silicio contaminada na superficie com cobre, prata e ouro.
A drea sobre o pico de cada impureza é proporcional ao niimero de 4tomos
da mesma.
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Figura B.2 Espectro de energia esquematico do retroespalhamento do 4He* do substrato
de silicio com cerca 1015 atomos/cm?2 de Cu, Ag e Au (equivalente a uma mo-
nocamada). Projétil: 4He* com 2,8 MeV de energia incidente; dngulo de retro-
espalhamento da particula detetada: 170°. Angulo s6lido de detegdo: 4msr.
Dose total: 104C. Energia por canal: 5 KeV. Resolugio: 12.5 KeV (FWHM).
(FoNnTE: Chu et al.5)

b) Determinacdo da Estequiometria de um Composto

Com a técnica de RBS podemos determinar a estequiometria
de um composto conforme o espectro que pode ser visualizado na figura B.3
correspondente ao filme de SiOg sobre um substrato de silicio.
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Figura B.3 Espectro de ions 4He* com 2MeV retroespalhados incidentes numa amostra
de Si09. Dados: 6= 170°, Q =4,11msr, 0 = 10uC = 6,25 x 1013 jons e = 5,4
KeV. (Fonte: Chu et al.5)

c) Distribui¢ao de Dopantes

O exemplo da figura B.4 mostra o espectro de RBS de uma
amostra de silicio dopada com arsénio.
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Figura B.4 Espectro esquematico de energia de ions 4Het com 2.4 MeV retroespalhados. u
(a) Substrato de silicio com As. (b) Onde o sinal de As é separado e ampliado. i
O eixo de energia (na parte superior) é convertido em profundidade. O eixo de !
contagens (no lado direito) é convertido em concentragdo volumétrica de
4tomos. (FonTE: Chu et al.?) 1
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d) Medida de Espessura

A Técnica de RBS pode ser utilizada ainda para a
determinagdo da espessura de filmes finos. A figura B.5 mostra espectros
esquemadticos referentes a diferentes espessuras de um filme de Ta
depositado sobre 6xido de silicio.
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Figura B.5 Cinco espectros superpostos referente a cinco amostras com espessuras
diferentes de Ta depositados sobre SiO2. (FoNTE: Chu et al.5)

Todos os conceitos analiticos para a realizagdo das andlises

descritas serdo desenvolvidas nos itens posteriores.

B1.3 Aspectos Basicos do Espectro

Vamos admitir inicialmente que a mostra a ser analisada é
constituida de uma fina camada constituida de dois elementos Mem
conforme a figura B.6.
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Figura B.6 (a) Composto bindrio com um elemento M pesado e outro elemento m leve.
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(b) Gréfico que indica as concentragdes idénticas de M e m. (Fonte: Chu et al’s)

Admitindo-se que os dtomos do substrato apresentam fatores
cinemdticos bastante baixos (Elemento com pequeno n° atdmico, ex:
Carbono) e que o elemento m apresenta fator cinematico relativamente
menor que o elemento M, teremos o espectro da figura B.7.
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Figura B.7 Espectro resultante do filme fino homogéneo composto da figura B.6.

(FonTE: Chu et al.5)

Obs. O espectro acima nio incorpora entre outros os fatores estatisticos.

No caso de estarmos analisando um composto dos elementos M

+—=Energia

Eo

e m, suficientemente espesso, teremos um encavalamento dos espectros

conforme mostrado na figura B.8.
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Figura B.8 (a) Filme espesso de um composto bindrio com um elemento M pesado e outro
elemento m leve. (b) Grafico que indica as concentragdes idénticas de M e m.
(c) Espectro resultante do filme. (FonTe: Chu et al®)

B2 PARAMETROS FISICOS

B2.1 Fator Cinematico K

Quando uma particula de massa M;, movendo-se com
velocidade constante, choca-se elasticamente com uma particula
estaciondria M,, transfere parte de sua energia para a particula
estaciondria. Na andlise por RBS, a massa M, é constituida de particula o e
a massa M, do dtomo analisado. Para que a colisdo possa ser considerada
elastica devem ser obedecidas as seguintes condigdes:

a) A energia Ej da particula incidente tem que ser bem maior
que a energia de ligagdo dos dtomos que constituem o alvo analisado.
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Ligag¢des quimicas apresentam energia da ordem de 10eV, e Eg é muito
maior.

b) Nio devem ocorrer reagdes ou ressonincias nucleares. Esta
condigéo impde um limite superior de energia para a particula incidente que
no caso He+ é da ordem de 2MeV a 3MeV, dependendo do alvo analisado.

Desta forma aplicando-se o principio da conservagao da energia

e da quantidade de movimento ao choque esquematizado na figura B.9.
Obtemos a seguinte expressio para K:
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Figura B.9 Representacao esquematica de uma colisdo elastica entre o projétil de massa
M1 velocidade v( e energia E(Q e massa do alvo M2 o qual est4 inicialmente
em repouso. Apés o choque as massas do projétil e do alvo tem velocidades e
energias v1, E1 e vg, E2 respectivamente. (FONTE: Chu et al.5)

Tomando-se como referencial o centro de massa, a expressao
pode ser reescrita da seguinte forma:

2 (B.2)

2M M, (1-cosé,)

K=1-|—=2%
(M, + M,)

O comportamento de K em fungdo de 6 e da relagdo My/M; é
mostrada na figura B.10.
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Figura B.10 O fator cinematico K da equagdo B.1 plotada em fungdo do angulo do
retroespalhamento 6 e da relagdo 1/x = Mo/M1. (FonTE: Chu et al.5)

B2.2 Secéo Transversal de Choque

Consideremos o layout do experimento da figura B.11.
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Figura B.11 Layout simplificado do equipamento de retroespalhamento para ilustrar a
seg¢do transversal de choque diferencial. Somente as particulas primérias que
sdo retroespalhadas dentro do 4ngulo sélido dQ serdo captadas pelo detetor.
(FonTE: Chu et al.5)

Q é o numero total de particulas que incidem no alvo e dQ é o
numero de particulas retroespalhadas recolhidas por parte do detetor que
gera um angulo sélido d Q.

O termo dI'/dQ, que denominamos de diferencial de secdo
transversal de choque expressa a probabilidade de ocorrer um choque com

um atomo que resulta no retroespalhamento de uma particula com o 4ngulo

6. Desta forma temos:

-.;’.é”"‘”z.mﬁggggﬂnnaaa.ﬁm@@am@manmnnnnaa«m@‘;_



TE3E33 3333333333333 3933339383300 RRNTNuNTaN:

B11

dQ (B.3)
ar- 1 dQ :
d Nt Q

onde:

N — densidade de d4tomos por unidade de volume

t — espessura do filme analisado

A expressio (B.3) assume que a espessura ¢ é pequena, que a
perda de energia das particulas que se chocam no interior do filme é

pequena, que df2 é pequeno e Q grande de forma que 6 e dQ/Q sdo bem
definidos.

Define-se diferencial da segdo transversal de choque médio (I,

dada pela expressio:
(B.4)
r-(a)), e
Q) ) \dQ

quando £, o dngulo sélido gerado pelo detetor, é pequeno

e ( dr ) (B.5)
dQ

Portanto o ndmero total de particulas (A) que serdo capturadas
pelo detetor sera dado por:

A=T.Q.Q.N.t (B.6)

O diferencial da segdo transversal de choque é dado pela
seguinte expressao:

22
{1 - [(%)sen@j } +cos@
ar (212282 )2 4 2
iQ |\ 4E sen'@ AVATL
{1— ((—N—Il—)sene) )?}
M,

¢ (B.7)
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e o comportamento de dI'/d 2 estd mostrado na figura B.12.

Figura B.12 A dependéncia da se¢do transversal de choque diferencial de Rutherford dada
pela equacdo m em fungdo do angulo de retroespalhamento 2 e a relagdo
1/x = Mg/M1. (FontE: Chu et al.5)

B2.3 Secdo Transversal de Freamento

Quando um feixe de particulas incidem num alvo, a
possibilidade de ocorrer um choque é altamente improvavel, de forma que as
particulas penetram no material e interagem com os elétrons ou ainda com
ntcleo dos dtomos (neste ultimo caso ocorrendo apenas pequenos desvios),
ocasionando uma perda de energia. Conforme esquematizado na figura
B.13.

l Ax I
E-AE |,\-/|A E

Partfculas Particuas
transmitidas incidentes

Alvo
fino

Figura B.13 Esquema da experiéncia de transmiss&o para medir o fator de perda AE/Ax.
(FonTE: Chu et al.?)
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Define-se o termo perda de energia especifica dE/dx da
seguinte forma:

EE=tim2E a0 e
dx Ax

e portanto:

- % dE ; (B.9)
wome-[[Eape

Nota-se que dE/dx é uma fungdo da energia. Na pratica
tomam-se algumas aproximagdes, e uma primeira delas é considerar no
trecho Ax a energia constante e igual ao valor incidente E¢ Esta
aproximagao é chamada de aproximagio da energia de superficie.

Outra vaplx"diix'hégﬁo chamada de energia média & considerar a
energia constante e igual ao valor E = 4(E+E,). :

O fator de perda de energia dE/dx representa a perda de
energia média da particula incidente resultante do efeito dos Ndx atomos
contidos numa unidade de drea. Define-se se¢do transversal de freamento ¢
como sendo o fator de perda de energia ocasionado por um &tomo e é
expresso por:

( 1 dE) (B.10)
e=|— | — _
N Adx

O termo ¢ dependera portanto de fatores como energia da
partfcula incidente e principalmente do nimero atémico do dtomo presente
no alvo, conforme mostrado pela figura B.14.
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SECAO TRANSVERSAL DE FREAMENTO P/4He [eV/10'® dlomos/cm?

Figura B.14 Segdes transversais de freamento para 4He* em todos elementos e para

=%

=
=
A

energia variando de 0,4 a 2,0 MeV. (FontE: Chu et al.5)

Quando o alvo é constituido de um composto contendo dois ou
mais tipos de dtomo, podemos considerar que as interagbes da particula
incidente com cada tipo de dtomo do alvo sdo independentes. Desta forma se
o alvo é constituido dos dtomos A e B respectivamente com os indices me n
(m+n=1), teremos que a se¢do transversal de freamento resultante sera

expressa por:

A

ghnB = me? +neb

(B.11)
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Como na formagcéo do composto a densidade total é alterada,
temos que:

dE*= ! (B.12)

B2.4 Desvio de Energia

Ao experimento de RBS estdo associadas diversas flutuagoes
estatisticas de energia. A primeira delas refere-se a energia das particulas
incidentes. Quando estas particulas penetram no material, a perda de
energia descrita no item B2.3 também é um outro fendémeno aleatério, ou
seja, uma particula incidente poderd interagir mais ou menos com 0S
atomos do alvo, de forma a provocar uma perda maior ou menor de energia.

Desta forma, a perda de energia numa espessura Ax, nao sera
constante provocando uma distribuicdo estatistica do valor correspondente a
esta perda de energia. A varidncia desta distribuicdo (dAE), que

denominaremos de 2p2é dada por:

Q2 = 4n(Z,e?) NZ;t (B.13)
uma forma simplificada é:
Q; =5t (B.14)
onde:
(B.15)

s* = 4n(Ze )2 NZ,

O comportamento de QB2 para um filme de 100nm em fungao
do ndmero atémico do dtomo do alvo e de sua respectiva densidade, é
mostrado na figura B.15.
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Figura B.15 O valor da varidncia Qi = 47{:le e 4ZoNT para t = 1000A para a flutuagéo de

energia de acordo com o modelo cldssico de Bohr para perda de energia em
fungdo do nimero atémico do dtomo do alvo. (FONTE: Chu et al.?)

Aqui também é valido o principio de aditividade linear para 2.
Portanto para um alvo constituido de um composto dos dtomos A e C
respectivamente com os indices m e n (m+n=1). Portanto:

(@) _(0d) (98] S
N4t N, t Nt

B3 CONCEITOS DA ESPECTROMETRIADE
RETROESPALHAMENTO DE RUTHERFORD

B3.1 Consideragoes

Como vimos, quando um feixe de particulas incide na amostra
a ser analisada, uma pequena parte choca-se com atomos da mesma e sdo
retroespalhados, uma parte ainda menor é recolhida pelo detetor. O fon
retroespalhado incidindo no detetor com energia E,, gera uma tenséo
proporcional a esta energia, que € amplificada e convertida para uma
combinacdo digital (bindria), figura B.16a.

O espectro normalmente obtido é composto por contagens de
particulas que incidiram no detetor contendo energia dentro de
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determinados intervalos que denominaremos de canal, conforme figura
B.16b

Particulas Fonte
incidentes o
Aiﬁ; feixe
Particulas
retroespalhadas
Sistema on.olisodor
das particulas
Analisador Saida
multicanal
Saida
Numero 1§ Contagens
do canal _
(i), (Hi)
vl
$ L} .
132 001244
133 001224
134 001178
135 001172
138 001143
Grdfico Digital
% Impresso
%) N :
5 Fita de papel
8) AN M e
T N a magnetica
Ti244t=— - 2o Outros
= tz==—===2"2
2 FTE=T===A4S X
c 1143 ! '_1'_7\ .
E R o
o RN 2
% : II (I |
1
= [ | l
0123 132 136 -
Nimero do canal, i
b)

Figura B.16 a) Layout conceitual de um sistema de espectrometria de retroespalhamento.
b) Conteddo basico de um espectro e alguns métodos de registro. Numeros
ordinais que indicam cada canal e respectiva contagem e varios registros num
espectro. (FoxTe: Chu et al.?)

Conclui-se a partir da figura B.16b, que o detetor recolheu
1224 particulas com energias contidas num intervalo bem definido
correspondente ao canal de n® 132.

O relacionamento entre a energia central de um canal e o
nuimero deste canal tem comportamento linear, conforme mostrado na
figura B.17 Portanto as particulas contabilizadas no canal 132, foram

aquelas que incidiram no detetor com a energia B 130 £€/2.
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Figura B.17 Idealmente num analisador a energia E1 de uma particula detetada é linear
com o nimero de canal no qual se registrou sua contagem. A inclinagdo da
linha é caracterizada pelo intervalo de energia € de um canal. (FoxTE: Chu et
al.b)

A relagdo entre a energia central e o nimero referente a um

canal é dada por:
N

E,, =(Numero do canal)€ +E (B.17)

offset

B3.2 Analise em Profundidade de uma Amostra com um Elemento

A figura B.18, esquematiza os choques das particulas
incidentes com atomos da amostra na superficie e numa profundidade x
respectivamente. As particulas incidem com uma energia Ey, numa dire¢do

que forma um angulo 6; com a normal da superficie.

L

Figura B.18 Simbolos usados na descrigdo de um evento de retroespalhamento, na
amostra constituida de um elemento “monoisétopo”. O feixe incidente, a
diregdo do detetor e a normal de amostra pertencem a um mesmo plano.
(FoxTe: Chu et al.®)
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As particulas que chocam-se com atomos da superficie voltam

com a energia KE¢formando um angulo 6, com a normal (aquelas recolhidas
pelo detetor). A particula que se choca com o atomo localizado numa
profundidade x, terd a energia E antes do choque e KE logo apés ao choque,
e a energia de saida serd E;.

,rlv ni f’,p
1 GX U (s

~~

O comportamento de d dx)-1 estd mostrado na

figura B.19.

E

Aproximacdo
peia energia

da superffcie

dE/dx
ou [

€
Aproximagdo —
pecla energla
media

Lo B — |

ENERGIA
{b)

Figura B.19 Representagio grdfica de perda de energia de particulas ao longo de seus
caminhos de entrada e saida através de uma amostra constituida de um
elemento monoisétopo. (a) Forma funcional de dE/dx versus E. (b) Forma

funcional de (dE/dx)-1 versus E. (Foxte: Chu et al.®)

Desta forma teremos as seguintes expressoes:

X £ dE (B.18)
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Aol i dE (B.19)
cos6,

()

Admitindo-se que dE/dx assuma valores constantes durante os
percursos de entrada e de saida, obtém-se:

B.20
E=E,- x dE ( )
cos6, dx|,,
e:
B.21)
E = KE-—— 1 (
cos6, dx|.,
Eliminando-se £ teremos:
(B.22)
KE,-E, = i aE L b
cos@, dx|,, cos6, dx|,

O termo KE yE; que denominaremos por AE representa a
diferenca entre as energias de uma particula recolhida pelo detetor que
chocou-se com um atomo na superficie e de outra particula, que chocou-se
com um atomo localizado na profundidade x. Portanto podemos reescrever a
expressdo (B.22) da seguinte forma:

AE = KE, - E, =[S)x (B.23)

onde [S] é o fator de perda de energia

K dE | dE (B.24)
5=\ |t
cos6, dxl., c0s6, dxl.
ou ainda:
AE =[€]Nx (B.25)

¢
¢
&
e
&
&
&
&
¢
]
@
&
&
.
«
&
i
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onde [¢] fator de sec¢éo transversal de freamento
e portanto:
|' K 1 (B.26)
[¢] = £+ £
"1%:7 cosh; cos8, ~

No caso de adotarmos a aproximagio da energia de superficie

teremos:
’ cos, dxle  cos6, dxlg,
K (B.28)
Enl= BlE, )+ €(KE,
[e] [60581 (E:) cos6, ( )}
Por outro lado se adotarmos a aproximagio de energia média
teremos:

. K dE ) 1 dE (B.29)
) cosf, dxlz _ cos6, dxlp_
e:
y 3 B (B.30)
AES,
cos6, cos 6,
onde:
3 :l(E+EO) (B.31)
2
e:
(B.32)

= 1 .
E.= E(El + KE)
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B3.3 Energia (E) Antes do Choque

Na analise de RBS torna-se importante o calculo da energia E
da particula incidente logo antes do choque, para o célculo da segao
transversal de choque.

Uma primeira, solugio de forma analitica, pode ser obtida a
partir da relagéo:

dEj (B.33)
Elnl

B =cos0, / cosb, (B.34)
e do desenvolvimento em série de Taylor de ¢, que resulta em:

1 (B.35)

e(E,.)=€(Ey) - E(Eo —E)e'(Eg)+...

— 1 , (B.36)
e(Eu)= E(E1)+E(KE ~E,)e' (E))+...

Substituindo-se as equagdes (B.35) e (B.36) na equagdo (B.28),
obtém-se:

QE2 +bE+c=0 (B.37)

onde

(B.38)
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b=[Ke(E,)B™ +(E,)] - %(KEO +E)e'(E)+€ (B8] (B.39)

1 o (B.40)
c:-ii;‘O +E e (L) e (tl)J—toe(tl)—thEo)p :

Outra solucgdo, agora numérica, é calcular a energia E para

cada Ax e utilizar este novo valor para o cédlculo de & conforme
esquematizado na figura B.20. Desta forma , E serd expresso por:

I:E COS 81

e para a saida de particulas teremos:

iy = g AT dE| ) _ax dE| ) _ax dE] ] _E[ ) (B.42)
1 (-058: dx ol (L‘SB; dx ) (059_. dx .E:;,Jl COSH; Ay e

(n+1)E=nE 88
dx

dE X
£E=_E-—
(n+1) n dx E<C0561>
1 T e
Anol n . e j 1 e]
ok % R
33 S
nel K KEg
-’&"/\KTE %lsl
\\ 26y
N~
\.\
\nel
Ax|Ax Ax|Ax
et ——

Figura B.20 Conceitos e simbolos usados num método numérico para calculo de energia E
antes do choque na profundidade x e a correspondente energia detetada E1 no
detetor. (Fonte: Chu et alb)
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B3.4 Altura do Espectro para Amostra de um Elemento

A contagem de particulas recolhidas pelo detetor referente a
um canal I, que definird a altura do espectro neste canal, dependerd
essencialmente dos seguintes fatores:

— Numero de atomos que serdo abrangidos pelo feixe de
particulas contidos no intervalo 7; referente ao canal j. Este fator é expresso
por:

N, / cos8, (B.43)

onde N é a densidade volumétrica de atomos e 7;/cos6,
representa a distancia percorrida pelo feixe no intervalo 1.

_ Probabilidade de ocorrer o choque com a volta da particula
na direcao do detetor, que depende da energia da particula, sera expressa
por:

I'(Ei) (B.44)

— Angulo sélido gerado pelo ponto da incidéncia do feixe e a
area do detetor e expressa por:

Q (B.45)

-Numero total de particulas incidentes do feixe expresso por:

Q (B.46)

Desta forma a altura H que sera expressa por:

H, =T(E)QQNT, / cos6, (BAT)

Na figura B.21 temos esquematizado o espectro para uma
amostra espessa com um unico elemento. A altura do espectro relativo a
regiao superficial é dada por:
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Eo

KEg
KEq-€

RENDIMENTO

ENERGIA
(b)

Figura B.21 (a) Esquema do processo de retroespalhamento na regido superficial de uma
amostra constituida de um elemento monoisétopo. (b) Espectro resultante.
(FoxTe: Chu et al.®)

H, = [(E.)QQNT, / cosb, (B.48)
COImao:

£ :[ED]NTO (B.49)

onde:
¢ —intervalo de energia correspondente a cada canal
[e,) — se¢ao transversal de freamento junto a superficie

r, — espessura da regido referente ao topo da amostra.

Teremos:

H.=TE)QQe/ [EJCOSQI (B.50)
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A figura B.22, esquematiza a altura do espectro referente a um
canal j correspondente a uma espessura 7 a uma profundidade x;. A altura
correspondente é expressa por:

H(Eu) =T(E,)QQNT/ cos6, (B.51))

////?T
1

= —~fr

& #if =

= i

a 2

P =

vy i

@ . :

s T ? G
Ey,l KEg
ENERGIA

(b)

Figura B.22 Esquema e nomenclatura para (a) o processo de retroespalhamento na pro-
fundidade x; dentro de uma amostra monoisétopa na linguagem de fungao

discreta. (b) Espectro resultante. (FoxTe: Chu et al.?)
Como:

(B.52)

' ] (B.53)
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Pode-se demonstrar que:
& B.54
_g“zg(KEl)/E(Ex.i) : :

Portanto, a expressao (B.53) pode ser reescrita da seguinte
forma:

€  e(KE) (B.55)

HiEp=T{E )00

B3.5 Consideragoes do Fator da Seg¢ao Transversal de Freamento para
uma Amostra com mais de um Elemento

Supondo uma amostra com dois elementos, conforme diagrama
da figura B.23, o fator da segdo transversal de freamento equivalente a
expressao (B.26) para o choque com cada elemento serd expresso por:

: K ; B.56
A T T Y ) (556
: cos6, cosg, T
(e ==, oD
cos 6, cosO,
onde:
e =met +net (B.58)
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Figura B.23 Representagao grafica da perda de energia de particulas ao longo de seus
caminhos de entrada e saida através de uma amostra composta de uma mis-
tura homogénea de dois elementos monoisétopos A e B. (a) Forma funcional

de dE/dx versus E para choques com atomos A. (b) Forma funciona (dE/dx)-1
versus E para choques com atomos A. O dtomo A é mais pesado que B. (FONTE:
Chu et al.%)

B3.6 Consideragdes da Altura do Espectro para Amostra com mais de
um Elemento

Supondo uma amostra espessa com dois elementos, conforme
diagrama da figura B.24, a altura para um canal genérico J, correspondente
a particulas que se chocaram com dtomos de A ou de B e foram recolhidos
pelo detetor com a energia Ey sera expressa por:




Figura B.24
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ENERGIA

(a) Esquema do processo de retroespalhamento na superficie de uma amostra
composta de uma mistura homogénea de dois elementos monoisétopos A e B.
{b) Espectro resultante. (Fonte: Chu et al.®)

H.(E))= H, (E)+ H, (E) (B.59)

As alturas correspondentes aos choques com atomos do

elemento A ou B na superficie serdo expressas por:

H,,, =T,(E)QQmN*(z, . /cos6)) (B.60)
Hyp, =T5(E)QQOAN (7, /cos6,) (B.61)
ou ainda:

(B.62)
}Q‘,:FAEJQQm(g n
At |/ [e], cosg,
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(B.63)
Hoa.i. = rB(Eo)QQ’{%ED]AB cosB )

B
A relagdo estequiométrica serd dada por:

(B Hosy [&]5 (B.64)

n
m Tp(E) How, [8]7

Considerando-se agora as alturas do espectro referente a
particulas que chocaram-se com atomos de A ou de B, localizadas em
profundidades diferentes, porém recolhidas pelo detetor com a mesma
energia, ou seja, referentes a um mesmo canal j, conforme diagrama da
figura B.25, teremos:

E e**(K,E,) (B.65)
[e(E,)]; cos6,e*(E,)

HAj(El) =T ,(E\)QQm

£ "M (KyEq) (B.66)

H. (E =I‘; E,)Q AR
u(E) =Ts(Es) Qn[E(EB)L cos 8,e"*(E,)

H(E','

RENDIMENTO

HglE )

ENERGIA

Figura B.25 (a) Esquema do processo de retroespalhamento em alguma profundidade
dentro da amostra composta de uma mistura homogénea de dois elementos
monoisétopos A e B. (b) Espectro resultante. (FONTE! Chu et al.?)

*’"’“”’“”““!QW”““***Q*QAwawawuwaqamQ&
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B4 ESPECTROMETRIA DE RETROESPALHAMENTO APLICADA A
FILMES FINOS

Discutiremos agora as aplica¢oes mais comuns em filmes finos.

B4.1 Espectro de Energia para um Filme Fino com um Elemento (A)
sobre um Substrato Constltuldo de um ou mais Elementos com
Peso Atdmico menor do Atomo de (A).

Nestas condi¢des o espectro resultante terd a forma indicada
na figura B.26.

T~
Eo
t/‘<
KEr KEo

RENDIMENTO
x
o

B g KEq
ENERGIA
(b)

Figura B.26 Representagio esquematica do processo de retroespalhamento numa amostra
filme fino monoisétopa auto sustentada. (b) Espectro resultante. (FoNTE: Chu
et al.%)

A variacido de energia AE é dada pela expressao:
AE =[E]Nt (B.67)

Calculando-se (€] a partir da equagado (135) ou (B.30)
conhecendo-se a densidade do material A, obteremos a espessura ¢ do filme.

E possivel ainda obter o numero total de dtomos do filme.
Inicialmente fazemos a somatona:



A=Y H;

i

Analiticamente A é expresso por:

A=(QQN / cos6,) J;F(E)dx

Posteriormente calculamos Nt pela expressao:

Nt=[A/T(E)QQ]cos6,

onde:

T(E)= % [T(Eyx

B32

(B.68)

(B.69)

(B.70)

(B.71)
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e ¢ d

B4.2 Espectro de Energia para Multicamadas

Discutiremos agora os espectros resultantes de uma amostra
constituida de um substrato S e dois filmes A e B respectivamente
depositados sobre o substrato conforme indica a figura B.27:

A
o)
= .
o s
s = e
< w A
- A 2hea
w 8 Yt
@ T] \
Ks€o Kefo  Kafo
!
|
|
s |
|
| ;
G (b) &
s = (e)
2 ‘ =
5 5 F
, Pl . 7l _
KgEo  KaEg
|
|
o I
= S |
=
o | (c)
S | o
8
V3]
@ ,’Tl . | ! - Z (f)
% Kefo Kafo g ,8
ENERGIA = |
& q A
L 11 N
. KiEq Koo
ENERGIA

Figura B.27 (a) Representagiio esquematica do espectro de dupla camada de filmes finos
sobre um substrato S. O elemento monoisétopo A € 0 mais pesado. B é inter-
medidrio e S o mais leve. (b) Espectro para amostra sem a camada B.
(¢c) Espectro para amostra sem a camada A. (d) Espectro de dupla camada
sobre o substrato S sendo o elemento monoisétopo B o mais pesado, A inter-
medidrio e S o mais leve. (e) Espectro correspondente a situagio d, porém com
a camada B mais espessa. (f) Espectro correspondente a situagdo d, porém
com a camada A mais espessa. (Fonte: Chu et al.h)

Admitindo-se que Kg<hp<Kk 4 e que as espessuras dos filmes A e
B sio suficientemente pequenas para ndo ocorrer encavalamento dos
respectivos espectros, teremos como espectro resultante aquele mostrado na

3PP LIEBNIBASB0800008000000000000008000B000
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figura B.27a. Na figura B.27b e c temos os espectros nesta condigao, porém
respectivamente sem a camada B e A.

Porém se tivermos Kg<K4<Kp e as espessuras suficientemente
finas, o espectro resultante serd idéntico ao da figura B.27d. Nas figuras
B.27e e B.27f, temos exemplos em que um dos filmes é espesso suficiente
para ocasionar um encavalamento dos espectros.

A figura B.28b mostra uma representagdo esquematica de um
espectro resultante de uma amostra conforme o exemplo da figura B.28a
(Kp<Ky4 €ty € 1g pequenos).

FARN

e —
n ;
B

EiBayetg
1 Intertoce Superticie

Costas
(a)

Interface Superficie
|
— \
& 1
-
=z o A E j —
w Costas
g Interface
o H
> A
W { A
['S — AEg—1 A
Hg
A
8 ‘l_AEg_.l
1
—/r‘E - + >
EXRTR- TR Kafo Eiar, KaEo
ENERGIA

(b)

Figura B.28 (a) Representagdo esquemdtica do processo de retroespalhamento de uma
amostra auto sustentada com duas camadas de regioes com elementos mono-
isétopos A e B, sendo o elemento A mais pesado. (b) Espectro resultante.
(FoxTe: Chu et al.%) v

Neste caso resulta:

E

ta

=E, —(N,t, /cos8,)e*(E...) (B.72)

ent

( Eis,, = KaEi, =(Nyt, / cos 6,)e*(E...) (B.73)
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AE} = K,(N,t, 1 c0s8)e*(e,,) +(N,t, [ cos6,)e" (E

sai

)= N,1,(E) (B.74)

or sua vez, as alturas H4 e Hg do espectro junto a interface
o dadas pelas expressaes:

)

entreAe B, s

€  e'K,E,) (B.75)

ATtA

€ U e KiEL) (B.76)

B4.3 Espectro de Energia para Filme Fino Composto por mais de um
Elemento '

Analisemos agora o exemplo de uma amostra apresentando um
filme suficientemente fino constituido de dois elementos, A e B
respectivamente. A representagio esquematica do experimento e o espectro
resultante estdao mostrados na figura B.29.

g | Eo
< :AEO
KA sfo .
KgE
8 \ KoEQ-8E,
AnB, KgEg*BEg
|
o t —f
(a)
o ~ AEg |- —~ 8, |-
P4 | | I |
%JHA'O..___}____,___ ~'
g Heot =~ - = i A
o & A
3 Ag
e 1 | -
Kefo KaEo
ENERGIA
(b)

Figura B.29 (a) Representagio esquematica do processo de retroespalhamento de uma
amostra auto sustentada constituida de um filme fino composto. (b) Espectro
resultante.(Foxte: Chu et al?)
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As diferengas de energia AE4 e AEB sao dadas pelas
expressoes:

AE, = N**t[e]}’ (B.77)

AE; = N**t[€])” (B.78)

Os numeros totais de dtomos de A e B, sdo dados pelas
expressoes:

A, = (-QQmN"B /cos@l)J;rA(E)dx (B.79)

A, = (QQAN* 1 cos0,)[ T, (E)dx (B.80)

Adotando-se a aproximagio de energia de superficie, a relagao
estequiométrica é dada por:

Ao/ rA(EO)] (B:81)

B4.4 Espectro de Energia de Filmes Multicamadas com mais de um
Elemento

Vejamos o exemplo de uma amostra composta de um substrato
B, de um filme composto de dois elementos, A e B respectivamente e por fim
um filme composto apenas do elemento A. Supondo que os dois filmes junto
a superficie sdo suficientemente finos para néo haver o encavalamento dos
respectivos espectros, teremos a situagéo indicada na figura B.30.
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Figura B.30 (a) Representagdo esquemdtica do processo de retroespalhamento numa
amostra constituida de um filme superficial fino de um elemento monoisétopo
pesado A, um substrato de um elemento monoisétopo leve B, e entre os dois
uma regido composta de Ay, Bp,. (b) Espectro resultante. (FoxTe: Chu et al.5)

Os termos AE? e AE? serdo expressos da seguinte forma:
A B

AE} =N t,[e]: (B.82)

AEL =N t,[e]] (B.83)

As alturas correspondentes aos elementos A e B no filme AB
junto a interface AB/A sao dados pelas expressoes:

£ 'K, - (B8Y

I_I.'\AR
R /
[E(E,A )]: cos, €' (Eixr,)

Aty

=mT ,(E,, )QQ

(B.85)

Ha, =nl4(E, JQQ
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e a relagdo estequiométrica no filme AB dada por:

AB B
m HE TE)[EE] 4B, E2(KeE,) (B

n Hg, TAE)[e(,)], &' (KiE,) €% E,)

B4.5 Influéncia da Flutuagdo de Energia e de Outros Fatores Aleatérios

Até agora nos sub-itens B3 e B4 nao consideramos na
esquematizagdo dos espectros a influéncia da flutuagdo da energia e de
outros fatores aleatérios. Desta forma, o espectro de um filme, constituido
por um unico elemento, é o indicado na figura B.31la. Porém se
considerarmos a flutuacdo da energia em fungdo das interagdes com 0S
elétrons e nucleos dos atomos do filme analisado teremos uma variancia 0z,
Esta flutuacdo gera uma modificagdo no lado esquerdo do espectro
introduzindo um comportamento gaussiano com desvio padrao {Z, conforme
a figura B.31b. O espectro é ainda influenciado por fatores aleatdrios
externos como flutuagdo da energia incidente, ruido no detetor e flutuagao
gerada no processamento dos dados, gerando uma variancia {2, que agora
implica em alteragédo nos dois lados do espectro conforme a figura B.31c.

Eo
KEg
Ep¢

™~

(a)

(b)

RENDIMENTO

(c)

Eypp KEo
ENERGIA

Figura B.31 (a) Espectro de energia ideal desprezando a flutuagido da energiae a resolugdo
do sistema. (b) Espectro modificado considerando a flutuagéio de energia (Qg).

(c) Espectro modificado considerando a flutuagdo de energia (Qg) e a resolugdo
do sistema (Qp). (FoxTe: Chu et al.?)
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A variancia Qg é dada por:
Q§ = KzQZnI + Q?:m' (B87)
onde, a partir da expresséo (B.13):
0 = L];rr(Zle2 )2 Z,Nt / cos6, (B.88)
e
Q2 = 4x(Z,*) Z,Nt / cost, (B.89)
Por sua vez a variancia Q.2 corresponde a:
Q) = K*Qp, + Qi (B.90)
e finalmente
Q, =Q+Q; (B.91)

Para filmes muito finos outros fatores acarretam uma
diminui¢do na altura do espectro, conforme pode ser visualizado na figura
B.32.

i Au 2.0MeV *He T
" com }L’>hV(FWHH) h

o Led ———sem rgn'olucdo do o
sistema
10~ 1*%02A 3008 300 200% icolsokzsA |
1

RENDIMENTO (1C° CONTAGENS)

1

1 !
1.80 185

ENERGIA {MeV)

Figura B.32 Espectro de retroespalhamento de 2.0 MeV *He* caleulado por computador
para filmes finos de Au com espessura variando de 25 a 500A. As linhas
tracejadas correspondem nos.espectros ideais. Os cilculos consideraram
Qp = 6,4 KeV. (Foxte: Chu et al?) ‘






