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Resumo

Couceiro, lakyra Borrakuens; von der Weid, Jean Pierre (Orientador).
Sistema Interferométrico primario para medidas de comprimento e
aplicacdes em nanometrologia. Rio de Janeiro, 2013. 108p. Tese de
Doutorado - Departamento de Engenharia Elétrica, Pontificia
Universidade Catolica do Rio de Janeiro.

Neste trabalho séo apresentados o0s resultados referentes ao
desenvolvimento de um sistema interferométrico primario, o interferdbmetro
Linnik, para medidas de comprimento de amostras na escala micrométrica e
nanométrica. O sistema experimental foi caracterizado e otimizado para prover
rastreabilidade a degraus de altura, usados como referéncia na escala de
comprimento. As principais fontes de incerteza foram avaliadas, sendo
a planicidade do artefato o pardmetro com o maior valor de contribuicdo para a
incerteza final. A estabilidade do sistema de referéncia pode ser mostrada através
da alta reprodutibilidade apresentada ao longo de algumas semanas de medicao.
Este também serviu como base para prover a rastreabilidade no Sl, para
instrumentos Opticos tais como OCT, AFM e microscépios confocais, sendo 0s
dois ultimos usados na area de nanotecnologia. Estes instrumentos foram
calibrados usando como padréo de transferéncia os degraus de altura, previamente
avaliados no interferometro Linnik. Com isto, foi estabelecida a rastreabilidade na

escala de comprimento para alguns institutos no pais.

Palavras-chave
Metrologia; interferometria; incerteza de medi¢do; nanometrologia.
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Abstract

Couceiro, lakyra Borrakuens; von der Weid, Jean Pierre (Advisor).
Interferometric Primary System for Length Measurements and
Applications in Nanometrology. Rio de Janeiro, 2013. 108p. D.Sc.
Thesis - Departamento de Engenharia Elétrica, Pontificia Universidade
Catolica do Rio de Janeiro.

In this work are presented the results related to the development of a
primary interferometric system, the Linnik interferometer for length
measurements of samples in the micrometer and nanometer scales. The
experimental system has been characterized and optimized to provide traceability
to step height, used as the reference standards in length scale. The main sources of
uncertainty were evaluated, and the flatness of the artifact was the parameter with
the highest contribution to the final uncertainty. The stability of the reference
system can be demonstrated through the reproducibility that was evaluated over
several weeks. This system also served as the basis to provide traceability to the
Sl for optical instruments such as OCT and confocal microscopes AFM, the latter
two being used in the field of nanotechnology. These instruments were calibrated
using step heights, as transfer standards, that were previously evaluated in Linnik
interferometer. Therefore, it was established the traceability in length scale for

some institutes in the country.

Keywords
Metrology; interferometry; uncertainty; nanometrology.
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Introducao

11

Breve Historico da Metrologia

A metrologia é definida como sendo a ciéncia que abrange todos 0s
aspectos tedricos e praticos relativos as medic¢des, qualquer que seja a incerteza de
medicdo e campo de aplicacdo [1, 2]. A palavra metrologia tem origem grega,
onde metron significa medida e logos ciéncia. A necessidade de medir € muito
antiga, entretanto cada pais tinha seu sistema de medicdo, o0 que prejudicava o
comércio entre eles. Para resolver este problema, em 1789 o governo francés
solicitou a academia de ciéncias da Franca que criasse um sistema de medidas
baseado em uma constante natural. Assim, foi criado o sistema métrico decimal,
constituido de duas unidades basicas, 0 metro e o quilograma.

Em 1875, com a convencdo do metro [3], o “Bureau Internacional de
Pesos e Medidas” (BIPM), teve como responsabilidade o estabelecimento de um
sistema de medigdo que tivesse abrangéncia mundial. Pelos termos dessa
convencao, protétipos internacionais do metro e do quilograma foram fabricados e
formalmente adotados pela primeira Conferéncia Geral de Pesos e Medidas
(CGPM), em 1889. Em 1960, a 112 CGPM decidiu que este sistema deveria ser
chamado Sistema Internacional de Unidades, Sl [4, 5].

Atualmente, sdo sete as unidades de base do Sl, definidas a seguir:

Comprimento/metro (m): “O metro é o comprimento do trajeto percorrido pela

luz, no vacuo, durante um intervalo de tempo de 1/299 792 458 de segundo”.

Massa/quilograma (kg): “O quilograma € a unidade de massa (e ndo de peso,

nem forca); ele é igual & massa do protdtipo internacional do quilograma”.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0821492/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 0821492/CA

17

Tempo/segundo (s): “O segundo é a duracdo de 9 192 631 770 periodos da
radiacdo correspondente a transi¢cdo entre os dois niveis hiperfinos do estado
fundamental do atomo de césio 133”.

Corrente elétrica/ampeére (A): O ampere € a intensidade de uma corrente elétrica
constante que, mantida em dois condutores paralelos, retilineos, de comprimento
infinito, de se¢do circular desprezivel, e situado a distancia de 1 metro entre si, no
vécuo, produz entre estes condutores uma forca igual a 2 x 10”7 newton por metro

de comprimento”.

Temperatura termodinamica/kelvin (K): “O kelvin, unidade de temperatura
termodinamica, é a fracdo 1/273,16 da temperatura termodindmica do ponto

triplice da agua.”

Quantidade de substancia/mol (mol): 1°) “O mol é a quantidade de matéria de
um sistema contendo tantas entidades elementares quantos atomos existem em
0,012 kilograma de carbono 12”; 2°) “Quando se utiliza o mol, as entidades
elementares devem ser especificadas, podendo ser atomos, moléculas, ions,
elétrons, assim como outras particulas, ou agrupamentos especificados de tais

particulas”.

Intensidade luminosa/candela (cd): “A candela € a intensidade luminosa, numa
dada direcdo de uma fonte que emite uma radiacdo monocromaética de frequéncia
540 x 10" hertz e cuja intensidade energética nessa direcdo é 1/683 watt por

esterradiano”.

Neste trabalho, nos concentraremos na grandeza comprimento, que sera o
elo para alcancar o objetivo desta tese. Para entender melhor esta grandeza é

importante o conhecimento da sua evolugao ao longo do tempo.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0821492/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 0821492/CA

18

1.2

Evolucdo da Grandeza Comprimento

A metrologia, nas varias grandezas, tem demonstrado eficacia na ligacéo
do conhecimento cientifico aos interesses da cadeia produtiva de um pais, sendo
de fundamental importéncia para uma sociedade desenvolvida tecnologicamente e
focada nas trocas comerciais.

Uma das grandezas que foi se desenvolvendo ao longo do tempo e passou
por varias mudancas tanto na definicdo quanto em relacdo aos padrdes e € foco
desta tese é a grandeza comprimento [6, 7], que teve como padrdes desde o uso de
pés e protétipos materializados até definicGes relacionando comprimento e
velocidade da luz.

O primeiro experimento que contribuiu de forma significativa para a area
foi feito, no final do século XIX, por Michelson. Neste experimento, mediu-se 0
comprimento de onda (vermelho) do cadmio em termos do protétipo internacional
de comprimento. Isto foi a base para estabelecer técnicas interferométricas para
medidas de comprimento de um prot6tipo em termos de comprimentos de onda
conhecidos.

Em 1960, o trabalho de Michelson foi uma base para a adogdo da
definicdo do metro em funcdo do comprimento de onda. Assim, a primeira
definicdo do metro, baseado no prototipo internacional de platina-iridio, foi
modificada pela 11* CGPM, usando uma definicdo baseada no comprimento de
onda de vacuo da radiacdo correspondente a transicdo entre niveis de energia
especificos do atomo de Kr®, para melhorar a exatiddo com a qual a definigdo do
metro era realizada [8]. Neste caso, a realizacdo tinha como base a utilizagdo de
um interferémetro de Michelson, para medir as diferencas de passo dptico das
franjas geradas.

Em 1983, na 17 CGPM, a definicdo do metro foi modificada incluindo
cinco radiacbes lasers recomendadas como também aquelas de lampadas
espectrais. Para verificar a exatiddo das medicOes realizadas nos paises, nas
diversas grandezas, sdo realizadas comparag0es internacionais.

Na area de comprimento, essas comparagdes sao feitas entre frequéncia de

lasers estabilizados pela técnica de batimento de frequéncia.
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Em 1992, o Comité Internacional de Pesos e Medidas (CIPM) decidiu,
com base no trabalho de varios Institutos Nacionais de Metrologia (NMI),
aumentar para oito radiagfes lasers recomendadas e, em 1997, para doze
radiacdes.

Em 1999, o BIPM publicou uma lista, no trabalho intitulado “Realizacéo
pratica da definicdo do metro”, com 14 radiagcbes recomendadas, incluindo
aquelas radiacdes de outros padrdes de frequéncia Optica [9]. Uma das radiacdes
recomendadas € a do laser de Nd: YAG estabilizado a transicdo do iodo (I,) em
532 nm.

Em 2003, com a publicacdo da nova lista de radiacbes recomendadas,
observou-se uma modificagdo na nomenclatura da implementagdo préatica de
radiagcdes recomendadas para a realizacdo da definicdo do metro e outros padrdes
de frequéncia dptica, demonstrando uma sutil modificacdo na lista de radiacfes
que definem o metro, como também de outros padrdes de frequéncia [10, 11, 12].

Ainda em 2003, houve uma forte recomendagédo do BIPM para que os
NMI desenvolvessem a técnica do pente de frequéncia [13, 14] ao nivel mais
elevado de exatiddo, tanto que em 2007 foi aprovada pelo Comité Consultivo de
Tempo e Frequéncia (CCTF) do BIPM uma mudanca para o nome da lista de
radiagdes recomendadas para Valores recomendados de padrdes de frequéncia
para aplicacdes, incluindo a realizacdo pratica do metro e representagdes
secundarias do segundo. Essas mudancas refletem a importancia que as
frequéncias Opticas vém assumindo na representacdo da grandeza de tempo, o
segundo (s).

No Brasil, o Inmetro possuia lasers estabilizados de He-Ne para a
realizacdo do metro. No entanto, a realizacdo pratica da definicdo do metro
somente foi iniciada em 2005 com a implantagdo de outra radiagdo recomendada
no comprimento de onda de 532 nm, materializada no laser de Nd: YAG [15, 16].

Em 2011, atendendo as novas recomendacGes do BIPM, o Inmetro
adquiriu um pente de frequéncias que serd usado conjuntamente com os lasers
estabilizados na definicdo do metro o que podera melhorar a exatiddo das medidas
realizadas na area.

A cadeia de rastreabilidade na area de comprimento, mostrada na figura 1,
foi elaborada levando em consideracdo os padrbes e instrumentos do Instituto

Nacional de Metrologia, Inovacdo e Tecnologia (Inmetro).
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Os desdobramentos da grandeza comprimento abrangem desde o uso de

blocos padréo para serem usados como referéncia nas industrias metal mecanica,

7

0es em éreas cuja

~

aeronautica, etc, até o uso de padrdes de altura para aplicag

cadeia de rastreabilidade ainda estd sendo criada, como em nanometrologia,
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nacional de Metrologia, Inovacdo e Tecnologia - Inmetro.
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13

Nanometrologia

Nanotecnologia € definida como sendo a ciéncia e tecnologia de estruturas
e materiais com dimensdes iguais ou menores que 100 nm [17, 18, 19].
Atualmente, este campo tem recebido grandes investimentos e se desenvolveu
rapidamente em todo o mundo e com isto comegou a requerer a utilizagéo de
novas técnicas de medicdo confiaveis na escala nanométrica, rastreadas ao
Sistema Internacional de Unidades (SI). Esta ciéncia de medidas na nanoescala é
chamada de nanometrologia, que tem papel crucial na producdo de nanomateriais
com alto grau de exatiddo e confiabilidade. A nanometrologia [20] esta focada
diretamente em procedimentos de calibracdo em escala nanométrica de medicoes
de varias grandezas em nivel macro e microscopico ou a medidas relacionadas a
padrdes primarios e, consequentemente, em prover a rastreabilidade de
microscopios eletrdnicos de varredura ou transmissdo (MEV, MET) ou
microscopios de forca atdbmica (MFA) ou qualquer outro tipo de equipamento de
microscopia. Em resumo, a nanometrologia é a medicdo de uma grandeza
especifica com rastreabilidade na nano-escala [21]. Em geral, isto tem sido o
papel de estudo de varios Institutos Nacionais de Metrologia (NMI) no
desenvolvimento de métodos e instrumentacdo rastredveis e na elaboracdo de
normas e regulamentos.

A realizagdo de medidas confiaveis em nanometrologia, por exemplo, na
area de comprimento, pode ser realizada através do desenvolvimento de um
sistema interferométrico para realizar medi¢cbes de comprimento na escala
nanométrica. Todo um novo conceito, neste caso, foi incorporado, pois
propriedades e caracteristicas que poderiam ser despreziveis nas dimensdes usuais
das medigdes macroscépicas se tornam importantes nesse contexto.

No Brasil, esse sistema interferométrico foi desenvolvido no Inmetro e
tem demonstrado ser um instrumento capaz de realizar medicOes rastreaveis aos
submultiplos do metro, o que significa prover confiabilidade a instrumentos e
padrfes usados na area. Nesta tese foi feita a construgdo e caracterizagdo de um
sistema interferométrico de referéncia, interferdmetro Linnik, com estudo dos
erros sistematicos e avaliagdo das componentes de incerteza do sistema

experimental. Usando padrGes rastreados ao Linnik, pdde-se prover a
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rastreabilidade na escala de comprimento de varios instrumentos opticos, como a
Tomografia de Coeréncia Optica (OCT), o Microscopio de Forca Atdomica
(AFM), o Microscépio Confocal (CM), etc.

Como as teorias relacionadas as técnicas de AFM e CM sdo bastante
conhecidas na literatura, serdo abordados apenas aspectos basicos no escopo da
tese. O OCT, no entanto, sera abordado com um pouco mais de detalhes pelas
novas perspectivas de aplicacdo dessa técnica no campo tecnolégico e de
diagnostico nédo invasivo.

No capitulo 2 sdo apresentados 0s conceitos basicos de interferometria
Optica e a apresentacdo de alguns tipos de interferdmetros usados na &rea de
comprimento.

No capitulo 3 séo apresentados os principios de tomografia de coeréncia
oOptica, com énfase em sua resolucdo espacial (axial e transversal), geracdo de
imagens e descricio dos Tomdgrafos de Coeréncia Optica (OCT) comerciais
usados. Os OCT foram rastreados a partir de degraus de altura, tendo como
referéncia o sistema interferométrico Linnik, desenvolvido na tese.

Nos capitulos 4 e 5 sdo apresentados o0s aspectos basicos da microscopia
confocal e da microscopia de forca atdbmica, respectivamente, ja que oS
instrumentos ligados a essas técnicas (Microscopios de forca atbmica e confocal)
também foram comparados as medicdes realizadas no interferdmetro Linnik.

O capitulo 6 tem como foco a avaliagdo da incerteza associada a uma
medigdo, com 0s tipos e incerteza e a forma de avaliagdo de cada uma delas.

O capitulo 7 descreve os procedimentos e a metodologia de medicéo usada
no desenvolvimento do sistema de referéncia (interferdmetro Linnik) e nas
medi¢des com os instrumentos Opticos usados na tese.

Finalmente, no capitulo 8 apresentam-se as conclusdes da tese e as

perspectivas futuras.
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Conceitos basicos de interferometria Optica.

A interferometria pode ser definida como uma técnica onde se combinam
duas ou mais ondas de luz que interferem entre si e € muito usada em metrologia
onde é importante detectar ou medir parametros com alta exatiddo. Na metrologia
de comprimento sdo usados interferometros como instrumento de referéncia para
prover a rastreabilidade dessa grandeza para os chamados blocos padrdo de
comprimento que por sua vez sdo usados como padrdo secundario nos sistemas
industriais. Nas sec¢Oes seguintes serdo descritos aspectos basicos de interferéncia
e medidas de comprimento a partir de técnicas interferométricas. Aspectos mais
profundos sobre os temas nédo serdo abordados aqui, ja que estdo em bibliografias
disponiveis na area [22, 23, 24, 25].

2.1

Interferéncia

Interferéncia € um fendmeno que esté relacionado a superposicgéo de feixes
de luz, resultando em um padrdo de intensidade que varia entre maximos e
minimos, dependendo dos feixes estarem em fase ou fora de fase. As variac¢Ges de
intensidade sdo chamadas de franjas de interferéncia.

Se considerarmos dois feixes monocromaticos coerentes, a irradiancia da
luz (média temporal da quantidade de energia que atravessa por unidade de tempo
a unidade de superficie perpendicular a direcdo do fluxo de energia no mesmo

estado de polarizacdo) é dada por:

I =gy <E.E>=¢gc <E*> (2.1)

Onde g, é a permissividade elétrica do vacuo, E é o campo elétrico e c a

velocidade da luz.
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A irradiancia sera representada por < E? > ja que comparamos as
irradiancias no mesmo meio. Os campos elétricos individuais podem ser descritos
por:

E, = Aexp i(wt — kyx) (2.2)

E, = Bexp i(wt — k,x) (2.3)

Sendo 2.2 e 2.3, quantidades reais. As duas ondas se superpdem em um ponto P,
onde o campo elétrico total é:

E=E, + E, (2.4)
Assim, a irradiancia é definida por:
I=<E?!>+ <E?> +<EE;>+ <E{E,> (2.5)
I = A?>+B%*+2AB cos § (2.6)
Os dois primeiros termos da equacédo (2.6) sdo as irradiancias das duas

ondas e o ultimo termo (2AB cos &) descreve a interferéncia. Assim, podemos

escrever.

Os méaximos de irradiancia ocorrerdo quando:

|6 = 0,2m, 4, ... (2.8)

E 0os minimos de irradiancia quando:

|6] = m, 3m, ... (2.9)

No caso especial de irradiancias iguais l; = I, a expressao reduz-se a:
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I = 41160522 (2.10)

Cuja variacao fica entre os valores maximos de 41; e minimos que sao zero.

Os maximos e minimos de irradiancia observados no padrdo de
interferéncia sdo chamados franjas de interferéncia.

O fenébmeno da interferéncia torna-se mais complexo devido a néo
monocromaticidade, as dimensdes das fontes e pela existéncia de diferentes
estados de polarizagdo da luz. No entanto, a analise mais simplificada,
considerando ondas monocromaticas coerentes e no mesmo estado de polarizacao,
é suficiente para o entendimento desse fenébmeno e pode ser usada para estudo de
situacGes mais complexas.

Para entender como a teoria de interferéncia esta relacionada a medida de
comprimento, é levado em consideracdo um principio basico de medidas de
comprimento usando técnicas interferométricas, demonstrado por Michelson em
1892. Ele mediu o comprimento de onda vermelho do cadmio em relacdo ao
prototipo internacional do metro. O principio da medi¢cdo de comprimento por
interferometria é feito através da comparagdo de um comprimento mecénico, ou
uma distancia no espaco, contra um comprimento de onda conhecido. Isto pode

ser expresso pela equacado (2.11):
L=(N+0A (2.11)

Onde L € o comprimento a ser medido, A é o comprimento de onda, N € um

namero inteiro e f é a fracdo de franja (0<f<1).
Normalmente, a optica no interferémetro é disposta de modo que o feixe

de luz meca exatamente o dobro do comprimento desejado (sistema de dupla
passagem), assim, a equagao (2.11) é expressa como:

L=(N+DH2 (2.12)
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Uma franja de interferéncia corresponde a distancia ou ao comprimento
igual a )/2. Usando uma fonte de luz na qual o comprimento de onda é conhecido,

as medidas de N e de f conduz diretamente a um valor para L.

2.2

Coeréncia das fontes de luz

As fontes luminosas podem ser caracterizadas como coerentes, ndo
coerentes ou parcialmente coerentes. As fontes sdo coerentes se a relacdo entre as
suas fases é constante no tempo. Sdo incoerentes se relacdo entre as fases nao é
constante no tempo e parcialmente coerentes se a relagdo entre as fases ela se
apresenta coerente, durante um tempo de observagdo. Uma luz estritamente
monocromatica proveniente de uma fonte pontual € descrita por uma funcéo
senoidal infinita no espaco e no tempo. Quaisquer perturbacdes deste tipo, que se
encontrem num ponto P, sdo coerentes, uma vez que a sua relacdo de fase é bem
definida. No entanto, luz proveniente de uma fonte real nunca é estritamente
monocromatica e, além disso, a fonte real nunca é pontual.

A coeréncia pode ser classificada como temporal ou espacial, estando
diretamente relacionada a largura de banda finita da fonte de luz ou a sua finita
extensdo no espaco, respectivamente. E um parametro que quantifica a qualidade
da interferéncia através do chamado grau de coeréncia, cuja medida define o quéo
perfeitamente as ondas podem cancelar-se devido a interferéncia destrutiva. A
coeréncia de duas ondas ¢ uma medida da correlagéo entre elas, quantificada pela
funcdo de auto correlagdo, que nos permite saber o valor de uma segunda onda,
tendo conhecimento da primeira onda. Nesta tese iremos focar na coeréncia
temporal que mede a interferéncia de uma mesma fonte de luz com ela mesma em
tempos diferentes. A diferenca de tempo maximo onde ainda € possivel observar a
interferéncia entre as ondas é chamada de tempo de coeréncia e a distancia que a
onda viaja durante o tempo de coeréncia ¢ chamado de comprimento de coeréncia.
Existe uma relagdo entre a largura de banda espectral de uma fonte de luz e a sua
coeréncia temporal, que diminui gradativamente com o aumento da largura de
banda. Para uma fonte dptica coerente, usada, por exemplo, em um arranjo
experimental de um interferébmetro de Michelson, que sera discutido na préxima

secdo, as franjas de interferéncia provenientes da modificacdo do comprimento do
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braco de referéncia alteram o valor da autocorrelacdo dos campos elétricos, ou
seja, sao observados maximos e minimos resultantes das interferéncias construtiva
e destrutiva na saida onde o sinal é medido. Na figura 2 pode ser observado o

padréo de franjas de interferéncia para uma fonte monocromatica e coerente.

A

Intensidade (u. a.)

Al

Figura 2 — Intensidade de luz na saida de um interferdmetro de Michelson para uma

fonte coerente monocromatica.

Onde Al é a diferenca de caminho Optico entre os bracos de um interferdmetro de

Michelson.

Na pratica, ndo existe uma fonte perfeitamente coerente e monocromatica,
0 que significa uma oscilacdo na intensidade das franjas, ou seja, uma diminuicao
gradual da amplitude de oscilacdo das franjas, conforme pode ser observado na
figura 3. O intervalo que separa os pontos da envoltdria onde a intensidade tem a
metade do valor do maximo é chamado de comprimento de coeréncia.

Uma formulagdo mais simplificada das teorias relacionadas a interferéncia
e propagacao de ondas sera usada aqui para introduzir a teoria de baixa coeréncia.

Neste caso, a corrente média resultante no detector € expressa como:

2
[ = % I(ER;;]EOS) | (2.13)
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Onde n é a eficiéncia quéntica do detector, e € a carga do elétron, hv € a energia

do féton e np € a impedancia intrinsica do espaco livre (vacuo).

Al,
- l

Comprimento de
coeréncia

Intensidade (u. a))

Al

Figura 3 — Intensidade de luz na saida de um interferdmetro de Michelson para uma

fonte de baixa coeréncia.

Considerando o caso de uma onda monocromatica, o campo elétrico é
representado por:
E; = Ajeiwt-bz (2.14)

Onde A € a amplitude, ® é a frequéncia Optica e B é a constante de
propagacdo. Substituindo a expressdo de E; na corrente média resultante no

detector (1), teremos:

Agl? | |Asl? r*
1= ey 5Py Re (EqESY) (2.15)

Onde o termo Re {EgrEs’*} = ArAs c0s 2(BrLr - BsLs) esta relacionado a parte
real do termo de interferéncia e representa a variagdo da corrente em funcdo da
distancia dos espelhos dos bracos de referéncia e de amostra, para uma fonte de

luz de alta coeréncia. O fator 2 é devido a luz percorrer duas vezes a distancia L.
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No vacuo as constantes sdo iguais para 0s caminhos da referéncia e da
amostra, assim, podemos escrever Br = PBs = 2n/A. Dessa forma, o termo

Re{ERES"} pode ser escrito como:

Re{EREL)} = ApAs cos <2n %) (2.16)
2

Onde AL = Lg-Ls e ¢ a diferenca de caminho dptico dos feixes de referéncia e da
amostra.

A equacdo (2.16) mostra que existe um termo oscilante (senoidal) em
relacdo a diferenca de caminho Optico que representa a interferéncia entre 0s
campos do brago de referéncia e de amostra. Essa interferéncia tem um periodo de
M2 relativo a diferenca de caminho Optico percorrido pela luz.

Quando a fonte de luz é de baixa coeréncia, os campos sdo dados por:
Er = Ag(w)e i[2Pr(@)Lr-wt] (2.17)
EY = Ag(w)ei2Bs(@)Ls-awt] (2.18)
Onde Agr(®) e As(w) sdo as amplitudes dependentes da frequéncia da luz e estéo
relacionadas a distribuicdo espectral da fonte nos bragos de referéncia e amostra,

respectivamente, Bi(w) € a constante de propagacéo da fonte de luz.

A corrente no fotodetector é dada por:

— _ne +oo (1Agl? | |4sl? —idp(w)) 4@ (2.19)
I—hvn0 Re{f_oo( o+ S(w)e )Zn}

Onde os dois primeiros termos quadraticos da equagdo sdo constantes (termos

DC) e o terceiro termo € oscilante (termo AC) sdo definidos por:
S(w) = Ag(w)As(w)” (2.20)

Ap(w) = 2[Bs(w)Ls — Br(w)Lg] (2.21)
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Os termos da equacdo (2.18) foram integrados para que todas as
contribui¢es de frequéncia da fonte de baixa coeréncia fossem levadas em
consideracao.

O 1° termo (componentes Ag e As) da equacdo (2.18) é uma componente
DC e é constante, ja 0 2° termo (S(w)) depende da diferenca de caminho dptico
das distancias percorridas pelo sinal dptico entre os bracos de referéncia e daquele
gue contém a amostra e representa a amplitude das franjas geradas contendo as
informacdes da estrutura interna da amostra.

Quando os campos da amostra e da referéncia tem a mesma componente
espectral, S(w) é equivalente ao espectro de poténcia de luz e A¢p(w) corresponde
ao descasamento de fase, de cada frequéncia, no detector.

Considerando que os caminhos de referéncia e da amostra sejam meios
uniformes, lineares e ndo dispersivos e que a distribuicdo de poténcia espectral da
fonte de luz seja dada por S(w—wo), sendo que a largura de banda é limitada e
centrada na frequéncia wo € a constante de propagacao, B, igual nas duas portas
do interferdmetro, ou seja, a amostra se comportando como um espelho, podemos
escrever Bi(w) em primeira ordem de expansdo de Taylor em torno da frequéncia

central wo;

Br(w) = Bs(w) = B(wo) + B'(wo) (@ — wy) (2.22)

Assim, o descasamento de fase, Ad(w), serd determinado somente pela
diferenca de caminho O&ptico entre os bracos de referéncia e da amostra,
AL=Lg-Lge sera dado por:

Ap(w) = B(we)24L + B’ (we) (w — wy)24L (2.23)

Desta forma, integrando a equacgao gaussiana, temos:

—iwedTy (T _ —i(w-wo)At, A(W=wo) (224)
I o< Re{e™" %™ [~ "S(w — wo)e 0)dTg ———=}

Onde Aty € 0 atraso do descasamento de fase e Aty € 0 atraso do descasamento de

grupo, definidos por:
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ar, =Eo =22 (2.25)
Wy Vp
Aty = B'(w0)241 = 2= (2.26)
g

Wo

B(wo)

Onde v, = ¢ a velocidade de fase da frequéncia central do espectro de

poténcia e v, = ﬁ é a velocidade de grupo.

A equacéo (2.23) pode ser interpretada usando o fato de que a fungéo de
auto-correlacdo é a transformada de Fourier inversa da densidade de poténcia
espectral. O termo de transporte dessa equacao oscila com a mudanca na diferenca
de caminho 6ptico, 2AL, na frequéncia (wo). O envelope, que determina a funcéo
de propagacéo pontual (point spread function) do interferdmetro é essencialmente
a transformada de Fourier inversa do espectro de poténcias da fonte S(w—ay).
Considerando que a fonte de luz tem uma densidade de poténcia espectral
Gaussiana definida por:

2.27
S —wp) = [Feeelo} @27

Onde wo é a frequéncia central e 2c é o0 desvio padrdo da largura de banda

espectral.

A equacdo normalizada para a unidade é ffooo S(w) 621—: =1

Usando a equacéo (2.26) na expresséo para a fotocorrente (2.23), teremos:

_dg (2.28)
| < Re {e o% e"“"o‘”P}

A fotocorrente contém um envelope de onda Gaussiano com um desvio
padrdo 2c., que € inversamente proporcional a largura de banda do espectro de
poténcia 2c.=2/c,. O envelope tende rapidamente a zero com o0 aumento da

diferenca de caminho Optico Al e € modulado pelas franjas de interferéncia
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geradas. O detector somente enxerga as franjas de interferéncia quando a
diferenga de percurso Optico estiver dentro do comprimento de coeréncia da fonte.

O desvio padrdo da resolucdo axial, ou seja, a largura da funcdo de propagacéo

pontual (a largura o, do envelope Gaussiano) é dada por Ac = %,

Ow
Para medidas de largura de banda e resolucéo, é mais conveniente o uso da
largura total a meia altura (FWHM) comparado ao uso do desvio padrdo. Para um

pulso de perfil Gaussiano com desvio padrdo o, a largura total a meia altura é

dada por: 20v2In2, sendo a resolucgéo do sistema expressa como:

2in2 A3 (2.29)

ALpywuy = T A

Onde Ao € 0 comprimento de onda central e AA é a largura total a meia altura do

espectro de poténcia.

A equacdo (2.29) define a resolucao axial nos sistemas de baixa coeréncia, como
no sistema de OCT.

Na proxima secdo sera mostrado o funcionamento de alguns
interferébmetros, com prioridade para aqueles com aplicagdes em metrologia de

comprimento, que é o foco da tese.

2.3

Interferbmetros

Interferdbmetros sdo instrumentos e/ou configuracbes que usam o
fendmeno da interferéncia para determinagdo de algumas grandezas fisicas [26,
27, 28, 29, 30]. Existem dois tipos de interferdmetros, aqueles em que o feixe é
dividido apos passar por diferentes aberturas colocadas lado a lado e aqueles em
que o feixe € dividido ao passar por uma superficie parcialmente refletora. Nesta
tese nos basearemos no segundo tipo que também é chamado de interferdmetro de
divisao de amplitude, como por exemplo, o interferometro de Michelson.
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231

Interferobmetro de Michelson

O interferdmetro de Michelson foi desenvolvido em 1881 e foi usado no
experimento de Michelson-Morley, que teve como resultado a primeira evidéncia
da ndo existéncia do éter, o que foi demonstrado posteriormente por Einstein em
seu trabalho sobre relatividade especial. O esquema basico do interferébmetro de
Michelson pode ser observado na figura 4.

Espelho M1
Fonte de Luz Divisor Espelho M2
de Feixe
e e
Y
Detector

Figura 4 — Esquema basico do Interferdmetro de Michelson.

Neste caso, a radiacdo emitida por uma fonte de luz e dividida em duas
partes, sendo o primeiro feixe refletido no divisor de feixe e dirigindo-se até o
espelho My, onde € refletido, retornando ao divisor de feixe e ao detector. O
segundo feixe atravessa o divisor de feixe e refletido no espelho My, retorna ao
divisor de feixe, onde é refletido e também chega ao detector. Ambos os feixes
refletidos se recombinam no divisor de feixe e séo direcionados para o detector.
Dependendo da diferenca de fase dos dois feixes que varia em funcdo dos
caminhos percorridos por eles, a intensidade do padrdo de franjas no plano do
detector pode ser modificada variando a posi¢do dos espelhos nos bragos do
interferdbmetro. Caso os caminhos Opticos percorridos pelos dois feixes forem

exatamente iguais, havera interferéncia construtiva com intensidade maxima no
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feixe de interferéncia. A medida que a diferenca de caminho Gptico entre os feixes
se aproxima do comprimento de coeréncia da luz, a intensidade das franjas
diminuira até ndo serem mais visiveis. O padrdo de franjas de interferéncia é

observado no detector, ao se variar a posi¢do de um dos espelhos.

2.3.2
Interferdmetro de Mach Zender

O interferometro de Mach-Zehnder (MZI) é um tipo particular de um
interferdmetro de dois feixes, similar ao interferémetro de Michelson. Seu arranjo
experimental € relativamente simples e consiste de espelhos e semi-espelhos que
demonstram o fenémeno da interferéncia da luz pela divisdo de um feixe
luminoso. Sua configuracdo, mostrada na figura 5, consiste de dois divisores de

feixe, dois espelhos reflexivos e, usualmente, dois detectores de radiacao.

Detector 1
Espelho Detector 2
4 1

Divisor ‘
de feixes

A

Fonte de luz Divisor
de feixes
e —y
BS1
Espelho

Figura 5 — Esquema basico do Interferdmetro de Mach Zehnder.

A radiacdo proveniente de uma fonte é colimada e dividida por um divisor
de feixe (BS1). Os feixes que foram divididos percorrem caminhos diferentes e
depois sao refletidos pelos espelhos se recombinado em outro divisor de feixes
(BS2). O padréo de interferéncia pode ser observado tanto na saida do detector 1
quanto na saida do detector 2, ao ser variada a diferenca de caminho oOptico. A

dificuldade no alinhamento do interferdmetro é compensada pela sua alta
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sensibilidade que proporciona seu uso em varias aplicagdes tecnoldgicas e de
pesquisa, que vai interferometria basica até o processamento em Optica quantica e

biofisica.

2.3.3

Interferdometro de Twyman Green

O interferdometro de Twyman Green é um instrumento simples e muito
usado para medir defeitos em componentes dpticos tais como lentes, prismas, etc,
assim como para medir blocos padréo pequenos (< 100 mm). O divisor de feixes e
o arranjo dos espelhos assemelham-se ao do interferdometro de Michelson. A
diferenca estd na maneira como sdo iluminados, ja que no interferdmetro de
Michelson € usada uma fonte de luz extensa e no Twyman Green € usada uma
fonte pontual monocromatica que € localizada no foco principal de uma lente. A
luz de uma fonte monocromaética pontual, localizada no foco principal de uma
lente convergente L; é colimada e dividida em dois feixes de igual intensidade por
um divisor de feixe Py, sendo direcionadas e refletidas no plano dos espelhos M; e
M,. Os feixes sdo recombinados em P1 e ao passar pela lente L, séo levados ao
foco em S. Para alinhar adequadamente o interferometro ambos os espelhos sédo
ajustados com parafusos micrometricos até que as duas imagens de S dos espelhos
M; e M, coincidam com a fonte de luz em S, o qual é usualmente uma abertura
muito pequena. Ao mesmo tempo as duas imagens no plano contendo a imagem S
também serd coincidente. Com os espelhos ajustados dessa maneira as ondas
planas sobrepostas em cada espelho sdo exatamente paralelas. Além disso, a
diferenca de fase constante entre os feixes recombinados existe em todo o campo
de visdo. A intensidade de iluminacdo depende da diferenca de passo, sendo:
P1M1P; — P1M,P; = Amig, onde A € 0 comprimento de onda da fonte em S. A
intensidade é maxima quando a diferenca de passo é zero ou difere de um numero
inteiro de comprimento de onda quando Am =1, 2, 3, etc, por outro lado, quando
Am =1/2, 3/2, 5/2, etc, 0 campo de visdo como observado em S é escuro.

Um esquema bésico do interferometro de Twyman Green pode ser
observado na figura 6.
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Detector

Figura 6 — Esquema basico do interferometro de Twyman Green.

Se ambos os espelhos M; e M, séo perfeitamente planos e séo alinhados
apropriadamente, as ondas recombinadas, sdo paralelas. Neste caso, 0 campo de
visdo € uniformemente iluminado e nenhuma franja é observada. Entretanto, se
existe uma pequena irregularidade na superficie, tal como um pequeno vale ou
aresta em um dos espelhos, como no My, a irregularidade levara a um padrao de

franja localizado, parecido com um mapa de contorno.

234

Interferdmetro Linnik

O Linnik [31, 32, 33, 34, 35] é um interferdmetro de dois feixes usado
principalmente em microscopia e medidas de contorno de superficie. A
configuragdo bésica é idéntica ao interferdometro de Michelson. Na figura 7 ¢
mostrado o esquema do interferdmetro Linnik, que compreende uma fonte de luz

L, um colimador C, uma ocular (eyepiece) E, lentes objetivas O e O’ com
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distancias Opticas idénticas, o braco de amostra S, dando uma imagem F, um

espelho de referéncia M cuja imagem refletora € M’ e um detector D.

777 5

Figura 7 — Esquema basico do Interferdmetro Linnik.

No interferdmetro, a fonte de luz é dividida por um divisor de feixes e
enviada ao longo de dois caminhos. Em ambos os caminhos, os feixes € refletido
nos bragos de referéncia e de amostra, se recombinam no divisor de feixe e €
enviado ao detector. No detector, se 0s dois caminhos estdo combinados dentro do
comprimento de coeréncia da fonte, a luz dos dois caminhos combinam
interferometricamente. Se os comprimentos dos caminhos diferem de um mdltiplo
inteiro de comprimento de onda, ou seja, se recombinam em fase é criado um
padréo de franja de interferéncia. Se os comprimentos dos caminhos diferem de %2
comprimento de onda desta condicdo, a luz proveniente dos dois caminhos irdo
combinar fora de fase, ndo gerando franja de interferéncia.

O que distingue a configuracdo Linnik é o uso de lentes objetivas de alta
ampliacdo para que a técnica de interferéncia seja aplicada para observar de forma

detalhada o objeto a ser medido.
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Na proxima secdo sdo mostrados os aspectos basicos da tomografia de
coréncia Optica (OCT), uma técnica de imagem usada para diagnostico nédo
invasivo, que foi rastreado na escala de comprimento, a partir do interferometro

primario desenvolvido nesta tese.
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Principios Béasicos de Tomografia de Coeréncia Optica
(OCT)

Em 1991, Huang e colaboradores [36, 37] iniciaram experimentos
baseados no interferdmetro de baixa coeréncia que foi denominado de Tomografia
de Coeréncia Optica (OCT). Esta técnica ndo invasiva e em tempo real tem sido
fundamental em aplicacdes em diversas areas, ja que é possivel fazer imagens de
alta resolucdo da microestrutura de varios tipos de materiais, como por exemplo,
de tecidos humanos.

Tomografia de coeréncia éptica (OCT) [38, 39, 40, 41] é uma tecnologia
de imagens e diagnosticos relativamente nova que tem um importante impacto nas
pesquisas na area de biologia e medicina, sendo analogo ao ultrassom [42], exceto
pelo uso da luz em vez do som. Com OCT pode-se gerar imagens de alta
resolugdo (1 - 15 um), imagens da secdo transversal e tridimensional da
microestrutura interna em materiais e sistemas biologicos. A técnica oferece a
vantagem de mostrar a imagem em tempo real, permitindo visualizar a area
afetada (patologia) diretamente in situ em vez de fazer, por exemplo, uma biopsia
convencional. Uma comparagdo entre as técnicas de ultrassom, microscopia e

OCT é mostrada na figura 8.

Resolugia | um]) Clinico
N
1000 —4-
Ultrasson
100
Alta Frequéncia
10 4+
Micrescopia
Confocal 0OCT
1 4=
L 1 1 ~
T T T .l
01 1 10 100

Profundidade de penetragio (mm)

Figura 8 — Resolucao e profundidade de técnicas de diagnéstico por imagem [45].
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Podemos observar na figura 8 que o0 OCT pode ser usado na regido em que
as outras técnicas ndo podem atuar. No caso do ultrassom, tanto a penetracdo
(profundidade da imagem) como a resolucdo séo determinadas pela frequéncia ou
pelo comprimento de onda. Tipicamente, em sistemas clinicos, a frequéncia da
onda de som é da ordem de 10 MHz, podendo atingir resolucdo da ordem de
150 um. A técnica de ultrassom tem a vantagem que as ondas sonoras nessa
frequéncia sdo facilmente transmitidas nos tecidos bioldgicos, dessa forma é
possivel obter imagens com algumas dezenas de centimetros de profundidade.
Para frequéncias maiores, pode-se obter resolugdo de algumas dezenas de
micrémetros, mas a penetracdo nesses casos é reduzida a alguns milimetros.

A tecnologia atual em OCT permite atingir valores de resolugéo entre
1-15um, aproximadamente, 1-2 ordens de grandeza maior que a resolugdo do
ultrassom e diferentemente desse pode adquirir imagens sem que seja necessario o
contato com a amostra. A técnica do OCT pode também ser usada em pesquisas
sobre céancer, engenharia de tecido e também na avaliacdo de materiais,
principalmente, em estudos de matrizes poliméricas e de compésitos (PMC) que
sdo usados na construcdo de pontes, armamentos militares, equipamentos
esportivos, etc. Como esses materiais sdo caros de se produzir e existe a
necessidade de se verificar a qualidade do produto, o ideal é que sejam realizados
ensaios ndo destrutivos, mas para isto essas medicOes tém de ter rastreabilidade a
um padréo confidvel, que é uma aplicagdo proposta nesta tese.

No caso da microscopia confocal, a resolucéo esta diretamente ligada aos
componentes oOpticos utilizados, onde é possivel obter alta resolu¢do, mas com
baixa penetracdo, enquanto a técnica de ultrassom tem baixa resolucdo e alta
penetracdo. Em sistemas de microscopia convencionais é possivel obter resolugédo
transversal da ordem de sub-micrometro. No entanto, quando a resolucao
transversal € muito pequena, a resolucdo axial é prejudicada. Em microscopia
confocal tradicional, a penetragdo ndo ultrapassa algumas centenas de
micrometros em tecidos bioldgicos, por esse motivo sua maior aplicacdo esta na
geracdo de imagem de amostras in vitro.

Todas essas técnicas de geracdo de imagem sdo complementares, cada
uma atuando melhor em uma regido especifica. Uma técnica ndo substitui a outra,

cada qual tem uma aplicacdo diferente, sendo o ponto mais importante a
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possibilidade do uso conjunto dessas técnicas para melhorar o diagnostico de
varias doengas.

Na proxima secdo serdo abordados apenas aspectos principais de
funcionamento do sistema OCT, j& que o assunto esta disponivel em teses e
artigos [43, 44, 45, 46, 47] na area.

3.1

Principios Basicos do OCT

A tomografia por coeréncia Optica [48, 49, 50, 51] é uma técnica baseada
na deteccdo e andlise do sinal de interferéncia produzido entre uma reflexdo de
referéncia e o sinal refletido ou o sinal retroespalhado, vindo de varios pontos da
amostra que esta sendo avaliada. O principio de operacdo do OCT é a
interferometria de baixa coeréncia. Uma montagem tipica para esse sistema € a do
OCT no dominio do tempo (TD-OCT) que pode ser observado na figura 9, que
consiste de interferometro de Michelson com uma fonte de luz de baixa coeréncia

e grande largura espectral.

Varredura
Espelho de v Axial
Referéncia
Lente
Colimad
olimadora Divisor de
N vy Varredura
; 'l Transversal
Fonte |
de Luz | | |
.. II
\/
Objetiva <
Fotodetector

Computador

Figura 9 — Montagem bésica do TD-OCT.
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O feixe, ap6s passar pelo divisor de feixe, se divide nos bracos de
referéncia e amostra e percorrem caminhos distintos. A interferéncia ocorre no
detector, pela soma dos campos elétricos refletidos nos sistemas de amostra e
referéncia, onde neste Ultimo é usado um espelho moével. Nesta configuragéo, o
espelho do brago de referéncia € montado sobre um braco de translacéo, para ter
uma linha de atraso Optico. A geracdo de imagens é realizada a partir da diferenca
de caminho OGtico gerada entre os dois bragos do interferdmetro. O perfil de
refletividade, chamado A-scan, é obtido fazendo uma varredura do espelho de
referéncia e contém informacéo sobre a dimensao e posi¢do axial das estruturas
dentro da amostra. Para obter o B-scan, que é uma imagem tomogréafica de secdo
transversal, é realizada uma série de varreduras axiais (A-scan). A geracao de
imagem en face (C-scan) em uma profundidade especifica é possivel variando-se
a posicdo da amostra com relacdo ao feixe de prova. Existem varias maneiras de
se construir uma imagem no OCT, uma delas seria a formacéo de imagens atraves
da medida do atraso do eixo temporal e da intensidade da luz de retorno, refletida
ou espalhada, sendo esta imagem obtida através da diferenca na medicdo de um

conjunto de dados bidimensionais ou tridimensionais.

3.2

Resolucdes Axial e Transversal no OCT

Os mecanismos que governam a resolucdo das imagens axial e transversal
sdo independentes na tecnologia de OCT que utiliza técnicas interferométricas
para obter elevada resolucao espacial.

A resolucdo axial do sistema depende do comprimento de coeréncia da
fonte luminosa. O comprimento de coeréncia é a largura da autocorrelacdo de
campo produzida pelo interferdmetro. O envelope da autocorrelacdo do campo €
equivalente a transformada de Fourier do espectro de poténcia. A resolucgéo axial é
inversamente proporcional a largura do espectro de poténcia. Para uma fonte com

distribuicdo Gaussiana, a resolucéo axial é dada pela equacdo (3.1):

_ 2 (3.1)
Ay =2In2--
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Onde ), = comprimento de onda central da fonte de luz, A) = largura a meia altura

do espectro de poténcia da fonte de luz.

A resolucdo axial é inversamente proporcional a largura de banda da fonte
de luz o que implica que para ter alta resolucdo axial € importante usar fontes com
maiores larguras de banda. Uma formulacdo simplificada da teoria relacionada a
expressdo (3.1) é discutida no capitulo 2, na secdo 2.2.

A resolugdo transversal funciona do mesmo modo que em microscopia
Optica convencional, ou seja, em funcdo de quanto é possivel focalizar o feixe.
Assim, a resolucdo transversal é inversamente proporcional a abertura numérica

do sistema Optico (lente objetiva) que focaliza o feixe, assim:

A = 2Wo = 42 find (3.2)

Onde d é duas vezes a cintura do feixe nas lentes objetivas, A € 0 comprimento de

onda central da fonte de luz e f € a distancia focal da lente objetiva.

A resolucéo transversal também esta relacionada ao comprimento do foco
ou ao parametro confocal b = 2 Zg sendo b = TAX%/2), onde, A é o comprimento
de onda central da fonte de luz, Ax é a resolucdo transversal e Zg € 0 comprimento
de Rayleigh. Alta resolucéo transversal pode ser obtida usando-se uma objetiva
com abertura numérica grande e focalizando o feixe para o menor diametro
possivel. No entanto, aumentar a resolucéo transversal implica em diminuir a
profundidade de foco, como representado na figura 10. Portanto, hd um
compromisso entre a resolucdo transversal desejada e a profundidade de foco

possivel, por exemplo, pelo uso de um sistema dindmico de foco.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0821492/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 0821492/CA

44

(a) (b) b

Figura 10 — Limites de foco de abertura numérica grande e pequena [48].

Podemos operar o OCT em sistemas de alta e baixa resolugéo transversal.
A maior parte dos sistemas OCT usa lente com abertura numérica pequena,
otimizada para que o comprimento do foco seja igual ao comprimento de
varredura do braco de referéncia e permitindo a possibilidade de se
desenvolverem bracos de varredura de alta velocidade.

Sistemas de alta resolucdo transversal sdo interessantes quando se quer
usar o0 modo de varredura en face, modalidade em que a amostra é varrida em
profundidade constante. Pode-se usar alta resolucdo para sistemas de varredura
com profundidade em prioridade ou transversal em prioridade. Mas nesses casos,
precisa-se varrer axialmente a profundidade do foco, o que resulta em sistema cuja
implementacdo experimental é complexa. Para modalidades de OCT no dominio
de Fourier, focalizacdo usando lentes com altas aberturas numéricas ndo sao
interessantes, pois essas modalidades, por principio, operam em protocolo com
profundidade em prioridade. Na varredura com prioridade em profundidade, as
aquisicbes sdo realizadas em posi¢Oes transversais sucessivas, em que cada
varredura contém informacfes em profundidade em um ponto da amostra. Na
prioridade transversal, o feixe varre rapidamente a direcdo transversal e o sinal
obtido contém informacdo a profundidade constante. Neste caso, as varreduras
vizinhas contém informagdes em profundidades diferentes. O protocolo en face
prioriza imagens superficiais da amostra, Util, por exemplo, em andlises de
rugosidade ou acabamento de superficie. A escolha mais adequada a aplicagéo

pode diminuir o tempo de aquisi¢do dos dados.
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A aquisicdo dos interferogramas nas direcdes X, y e axial fornece as
informacgdes necessarias para a constru¢do da imagem tomografica, assunto

discutido nas proximas segoes.

3.3

Geracao de imagem no OCT

Em geral, o processo de aquisicdo do sinal converte as flutuacdes de
amplitude do sinal éptico no detector em uma sequéncia de dados que contém
informacao sobre as reflexdes na amostra e localizagdo longitudinal. O detector
converte o sinal dptico em corrente elétrica. Esse sinal € filtrado, com filtro passa
banda, para remover as frequéncias fora da regido do sinal amplificado,
demodulado e armazenado.

As imagens de secdo transversal sdo obtidas fazendo-se sucessivas
medidas em profundidade (varredura axial) e medindo-se a luz retroespalhada ou
refletida em vérias posi¢des. As imagens bidimensionais sdo adquiridas, fazendo-
se sucessivas medidas do sinal refletido em varreduras axiais e variando a posi¢ao
do feixe na amostra. No final, serd obtido um conjunto de dados, formando um
mapa bidimensional, que corresponde a intensidade no detector em funcdo da
posicdo na amostra. Cada linha representa uma varredura axial e cada coluna
corresponde a uma posicdo transversal diferente. A figura 11 mostra como uma
imagem de tomografia por coeréncia Optica é gerada, sendo (a) imagem 1D, (b)
imagem 2D e (c) imagem 3D.

1D 2D 3D
Varredura Axial () Vamredura Axial (f) Varredura Axial (@)
Varredura Transversal (X) Varredura XY

Ty

Luz Retroespalhada

T

(apepipunyo1g)
|eIXYy Binpaues,

(a) (b) (c)

Figura 11 — Principios de geracéo de imagens em OCT [45].
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O OCT gera secOes transversais e imagens tridimensionais da
microestrutura do tecido e a arquitetura morfolégica in vivo e em tempo real. O
método mais comum na geracdo de imagens em OCT é aquele em que se mede o
A-scan, ou seja, a medida de profundidade na amostra. Pode-se também fazer
medidas de B-scan priorizando a direcdo transversal, o que significa fazer varias
sequéncias de varreduras da posi¢do do feixe na amostra, na direcdo X, em
diversas profundidades, ajustando as posicdes do espelho de referéncia. A
visualizacdo de dados é feita em um computador, onde ¢é apresentada uma imagem
bidimensional em escala de cinza. Caso também sejam realizadas varreduras da
posicdo do feixe na direcdo y, o resultado € um mapa 3D da estrutura da amostra,
como mostra a figura 11 (c).

3.4

OCT comerciais no dominio do espectro

Foram avaliados nesta tese, além de um OCT no dominio do tempo (TD-
OCT), montado no Inmetro, 02 (dois) OCT comerciais do fabricante Thorlabs no
dominio do espectro [52, 53], um Spectral Radar OCT (SR-OCT), e um Swept
Source OCT (SS-OCT). O sistema SR-OCT consiste basicamente de uma fonte de
banda larga iluminando um interferémetro de Michelson. O espectro de
interferéncia gerado pela luz refletida nos bragos de referéncia e amostra é
registrado pelo espectrometro. A intensidade e o atraso temporal da luz refletida
sdo determinados e medidos através do espectro de interferéncia da transformada

de Fourier. O esquema do sistema SR-OCT é mostrado na figura 12.
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Figura 12 — Esquema basico do sistema SR-OCT.

O diagrama do sistema SR-OCT da empresa Thorlabs é mostrado na
figura 13. O sistema é constituido de uma sonda portatil que pode ser acoplada a
um microscopio, uma unidade de base inclui um diodo superluminescente de
banda larga (SLD) como fonte de luz, um espectrdmetro com circuito analdgico e

digital e uma unidade eletronica para o galvanémetro, dentro da sonda portatil.
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Figura 13 — Esquema com componentes do SR-OCT.

Um acoplador de fibra Optica é usado para direcionar a luz da fonte SLD
para o espectrdmetro e para o sensor de imagem, localizados na unidade de base.
A resolucdo axial é 6,2 um. A unidade de base é conectada ao computador que é
equipado com cartdes de aquisi¢cdo de dados de alto desempenho. Toda aquisicéo
e processamento de dados sdo feitas via pacote de software, que contém um
conjunto completo de funcbes para medida, coleta, processamento e controle de
dados, bem como para mostrar e gerenciar arquivos de imagens do OCT. As
imagens 2D ou 3D podem ser mostradas no computador a taxas de até oito
quadros por segundo.

O esquema basico do SS-OCT pode ser observado na figura 14. Os sinais
de luz refletida ou espalhada de retorno sdo medidos usando-se um interferdmetro
com uma fonte de luz varrida (swept source). A fonte de frequéncia de luz varrida
é direcionada aos bracos de referéncia e amostra de um interferémetro de
Michelson. A luz atrasada temporalmente forma o padrdo de interferéncia com o
feixe de referéncia e produz um sinal de batimento que é medido por um detector
de alta velocidade. A intensidade e atraso temporal da luz podem ser medidos pela
transformada de Fourier do sinal de batimento.
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Figura 14 — Esquema basico do sistema SS-OCT.

O esquema experimental de um SS-OCT comercial da empresa Thorlabs é
mostrado nas figuras 15.

_[ FONTE VARRIDA ]

Circulador
Acoplador
MZI
kol PD2 Espelho de
Fotodiodos Amplificador Referéncia
Diferencial Varredura XY CD

PC Amostra

FFT
Construgdo de Imagem

Trigger

— Conversor AiD

Figura 15 — Esquema experimental detalhado do SS-OCT, onde MZI é o interferémetro
de Mach-Zehnder.
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O sistema é constituido de uma cavidade laser externa de frequéncia
varrida (swept source) de alta velocidade, com uma largura de banda espectral
maior que 100 nm. A fonte varrida é constituida de um interferébmetro de Mach-
Zehnder que contém acopladores e amplificadores de transimpedancia de alta
velocidade que fornece um sinal de poténcia assim como um sinal de frequéncia
para monitorar a poténcia de saida e o comprimento de onda da fonte laser
varrida. A saida do laser é acoplada a um interferometro de Michelson e é
direcionada para os bragos de referéncia e da amostra, através de um acoplador
50/50. No braco de referéncia do interferémetro, a luz é refletida de volta para a
fibra por um espelho estacionario (fixo) e a refletividade é controlada por um
atenuador Optico variavel. No braco da amostra, a luz é acoplada na sonda de
imagem (imaging probe) e focada na superficie da amostra através de um braco
que tem uma objetiva de longa distancia. A amostra € colocada sobre uma base
deslocadora, fornecendo uma variacdo micrométrica em XY e uma translacdo
rotacional. Uma camera CCD na sonda fornece uma visdo microscopica da
amostra que auxilia o alinhamento da amostra. Um par de espelhos varre o feixe
atraveés da superficie da amostra, criando imagens 1D, 2D ou 3D. No sistema, 0
sinal de interferéncia é detectado usando um fotodetector. Um digitalizador de alta
velocidade (14 bits) é usado para os sinais de interferéncia da amostra do OCT,
que séo primeiramente convertidos de tempo para o espacgo da frequéncia usando
uma transformada de Fourier rapida (FFT). A FFT do sinal de interferéncia
produz o perfil de refletividade dependente da profundidade para a imagem de
OCT.

Na proxima secdo sdo mostrados aspectos basicos de um microscopio
confocal. Esse instrumento foi rastreado usando os degraus de altura calibrados no

sistema interferométrico de referéncia, o interferdmetro Linnik.
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Principios Basicos de Microscopia Confocal (CM)

O microscopio confocal [54, 55, 56, 57, 58, 59, 60, 61] foi desenvolvido e
patenteado por Marvin Minsky em 1955 e 1957, respectivamente. Um esquema

simplificado desse tipo de microscdpio pode ser observado na figura 16.

Detector

e | /s Diafragma
(pinhole)

|
| Espelho

Fonte

Objetiva

Flano focal

= rrnedsmmEnes

Amostra

Figura 16 — Esquema basico do microscépio confocal [61].

A luz proveniente da fonte atravessa um primeiro pinhole, é refletida pelo
espelho dicroico e foca no ponto da amostra atraves da objetiva. O sinal refletido
volta pelo mesmo caminho optico passa atraves do espelho e € focado em um
detector. Um segundo pinhole é colocado antes do detector para eliminar os sinais
vindos da &rea fora do foco.

A resolucdo do microscopio confocal é caracterizada por uma elevada
abertura numérica, NA, do sistema Optico, sendo NA = n sin a, onde

o corresponde ao angulo maximo de coleta de luz pela objetiva e n é o indice de
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refracdo do meio de propagacdo da luz. A teoria da difracdo determina que a
profundidade de foco, nestas condigdes, seja inversamente proporcional ao
quadrado da abertura numérica, sendo, 8Zconfocat ~ANVNAZ A resolucdo do
microscopio confocal, ou seja, a capacidade de distinguir dois pontos ou partes de
um objeto é dado pelo limite de resolucgdo, que é definido por LR = 0,67A/NA,
onde A € o comprimento de onda da fonte de radiacdo e NA a abertura numérica
da lente objetiva usada. A resolugdo da imagem melhora quanto menor for a
profundidade de foco pelo que se justifica a utilizacdo de objetivas de elevada
abertura numeérica. Na configuracdo confocal as resolugbes transversal e
longitudinal chegam a dimensdes subcelulares, de 200-500 nm.

A microscopia confocal exige distancias de trabalho muito curtas,
requerendo frequentemente contato com a amostra em estudo, 0 que nem sempre é
satisfatorio para aplicacGes de diagnostico e imagem in vivo. Por isso 0 uso da
tomografia de coeréncia dptica, que é uma técnica ndo invasiva e sem contato, que
utiliza técnicas interferométricas para obter elevada resolugédo espacial (resolugéo
transversal definida pelo limite de difracdo do sistema coletor na cabeca sensora e
a resolucdo axial, em profundidade, fixada pelo uso da interferometria de baixa
coeréncia), conforme visto na secéo 4.

Atualmente, o microscopio confocal de varredura a laser (LSCM) ¢é o tipo
de confocal mais usado, devido a elevada qualidade da imagem o que permite a
obtencdo de imagens de alta resolucdo através de cortes Opticos. Esses cortes
oOpticos sdo posteriormente agrupados para fazer a reconstrucéo tridimensional da
topografia da amostra. O LSCM utiliza um feixe laser para varrer a amostra. E
possivel iluminar toda a superficie em estudo, ponto a ponto, mantendo a
profundidade de foco e transladando o foco, através da objetiva. A luz refletida na
amostra retorna pelo mesmo caminho Optico até passar pela abertura circular. A
luz proveniente do plano focal da imagem é detectada e os sinais gerados sdo
processados para que seja construida uma imagem virtual da luz varrida pelo
laser.

Na construcédo virtual da imagem da amostra, em microscopia confocal, 0
resultado depende das combina¢Ges de méximos e minimos de amplitude e é
realizada pelo deslocamento do feixe laser sobre a amostra e pelo sincronismo de

captura do sinal de reflexdo sobre a mesma. Para isto, é necessario que o feixe
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laser translade sobre a amostra de forma precisa. Isto pode ser observado na figura
18.

Diregdo de varredura

AN
”~

Foco

=

Figura 17 — Esquema simplificado do sistema de varredura laser sobre a amostra no
LSCM [59].

Em pontos mais préximos do foco, a intensidade do sinal é mais
concentrada o que resulta em uma reflexdo mais intensa. O espectrometro detecta
o sinal luminoso da reflexdo da amostra e converte em sinal digital. O registro é
convertido em uma matriz XY com valores da intensidade da luz refletida.
Através dessa matriz se obtém a imagem da superficie da amostra. A matriz XY
contém em cada célula o valor da intensidade da reflex&o detectada.

Na proxima secdo sdo mostrados aspectos basicos de microscopia de forca
atdbmica, cujo instrumento teve a sua rastreabilidade na escala de comprimento
realizada a partir da comparacdo com o sistema interferométrico de referéncia,

desenvolvido nesta tese.
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Principios Basicos de Microscopia de Forca Atdmica (AFM)

A microscopia de forca atdmica [62, 63, 64, 65] consiste em analisar a
superficie de uma amostra com uma ponta de prova, que € montada sobre uma
alavanca com constante de mola conhecida. Esta ponta utiliza uma haste,
denominada alavanca (cantilever). Quando a alavanca esta proxima da superficie
da amostra, ela deflete devido as forcas de interagcdo. Essa forca de interacdo pode
ser dada pela lei de Hooke, F=k.Az, onde k é a constante da mola, F é a forca de
interacdo entre ponta e superficie na diregdo normal e Az é a deflexdo vertical da
alavanca. A amostra fica presa a uma ceramica piezoelétrica com um sistema de
controle que se movimenta de acordo com a deflexdo da alavanca devido a
mudancas na topografia da superficie da amostra. Na figura 18 pode-se observar o
esquema basico do AFM.

fonte de luz
laser

fotodetector

cant:lé\_r_er_..---""j,

ponta
Figura 18 — Esquema basico do AFM.

A deteccdo da deflexdo € feita com o auxilio de um feixe laser que é
refletido na superficie superior da alavanca, depois refletido novamente em um
espelho e direcionado para o fotodetector. O sinal é corrigido pelo sistema de
controle do microscdpio que atua como um sistema de correcdo da posi¢do em z

da ponta sobre a superficie, mantendo constante a forca normal de interacéo
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durante o processo de varredura da amostra. As variacfes na posi¢do da amostra
fornecem as imagens da topografia da superficie.

Na figura 19 pode ser observado o comportamento qualitativo da
dependéncia da forca interatdmica com a distancia entre a ponta de prova e a
superficie da amostra. Em grandes distancias, a interacdo entre a alavanca e a
superficie da amostra é predominantemente atrativa, tipo Van der Walls. Quando
a ponta se aproxima da superficie da amostra predomina a regido de contato, onde
o0 regime ¢é de forca repulsiva e a alavanca sofre uma deflexd@o vertical para cima.
No modo de contato intermitente ocorre uma inversdo no tempo entre forgas
repulsivas e atrativas onde a alavanca tem uma vibracdo em uma frequéncia
definida.

Potencial da &

Forga Modo de
Interatémica contato Forga
intermitente repulsiva
1 r fﬂ\
Modo de
contato
0 Distancia
ponta-amostra
Modo de
nao contato
Forga

atrativa

Figura 19 — Forca resultante em funcdo da distancia alavanca-superficie da amostra,

potencial de Lennar-Jones.

No modo de contato, no qual foram realizadas as medidas no AFM usado
na tese, onde existe contato fisico entre a alavanca e amostra, a intensidade da
forca é suficientemente baixa para que ndo ocorram deformacfes permanentes na
amostra ou na alavanca, o que prejudica a qualidade dos resultados. O método
usando o sistema de deteccdo Optica é o mais usado para detectar a deflexdo.
Neste caso, um feixe laser incide sobre a alavanca e atinge o fotodetector sensivel

a posicao. Quando a alavanca sofre uma deflexao ocorre a mudanca de posicao do
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feixe laser, refletido pela alavanca no fotodetector. Neste modo podem ser obtidas
variagdes menores que 1 A, dependendo do fator de amplificacdo do sistema
Optico que é proporcional a razdo do caminho Optico entre a alavanca, o detector e
0 comprimento da alavanca. O sistema de translacdo XYZ permite que a amostra
realize varreduras nas dire¢cbes XY e durante essas varreduras a topografia da
amostra é conseguida através da medida das variagdes na direcdo vertical, z,
produzidas pelo sistema de realimentacdo para manter a forga constante. As
imagens topogréficas de alta resolucdo podem ser adquiridas mantendo fixa a
posicdo vertical, modo de altura constante, e medindo somente as deflexdes da
alavanca para o caso de superficies planas.

No modo de ndo contato, as forgas sdo de aproximadamente 0,01 nN.
Neste caso, um oscilador, que pode ser um piezoelétrico colado em uma superficie
metalica faz o cantilever vibrar em uma frequéncia um pouco maior que a
frequéncia de ressonancia do equipamento. A amplitude do sinal que é medido no
fotodetector é enviada ao sistema de realimentagdo do AFM. Na regido proxima a
superficie da amostra, na presenca do gradiente de forca, a nova frequéncia de
ressonancia monitorada pelo oscilador € menor que a frequéncia de ressonancia do
equipamento, ocorrendo uma diminui¢do na amplitude de vibracéo da alavanca. O
sistema de alimentagdo, neste caso, trabalha mantendo fixa uma diminuigdo nessa
amplitude, mantendo constante a distancia alavanca-amostra.

Na proxima secdo serdo discutidos os conceitos basicos para avaliar a
dispersdo dos valores atribuidos a um mensurando, a chamada incerteza de

medicé&o.
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Conceitos basicos de incerteza de medicao

Em metrologia, quando o resultado da medicdo de uma grandeza fisica é
relatado € importante demonstrar quantitativamente a confiabilidade dessa
medicdo. Isto é necessario para que possa ser feito a comparacdo desses resultados
com valores conhecidos de referéncia para que seja possivel expressar e avaliar
corretamente a incerteza de medicdo. Segundo o Vocabulario Internacional de
Termos Fundamentais e Gerais de Metrologia (VIM) [66, 67] a incerteza [68] é
definida como um parametro ndo negativo que caracteriza a dispersdo dos valores
atribuidos a um mensurando, com base nas informacGes utilizadas. O método
ideal para avaliar a incerteza deve ser aplicavel a todas as espécies de medicéo e a
todos os tipos de dados de entrada. Em varias aplicagcdes, como por exemplo, nas
areas de seguranca e saude, torna-se necessario fornecer um intervalo em torno do
resultado da medicdo que espera abranger uma grande fracdo de valores, que
poderiam ser atribuidos a grandeza que se esta medindo. Assim, um método para a
avaliacdo da incerteza deve ser capaz de fornecer tal intervalo, com uma
probabilidade de abrangéncia, ou nivel de confianca ao nivel requerido. Em geral,
a incerteza é o resultado de uma medicdo expressa como um desvio-padrdo. A
incerteza tipo A pode ser avaliada através da analise estatistica dos valores
medidos em uma série de observacOes, como por exemplo, a condicdo de
repetitividade e a condicdo de reprodutibilidade. Ja a incerteza tipo B € baseada
em outros métodos de avaliagdo por meios que ndo a analise estatistica de série de
observacbes, como por exemplo, certificados de calibracdo, manuais de
equipamentos, etc. Além dessas avaliaces de incerteza, existe a incerteza-padréo
combinada que é o resultado de uma medicao, quando este resultado € obtido por
meio dos valores de varias outras grandezas, sendo igual a raiz quadrada positiva
de uma soma de termos, que constituem as variancias ou covariancias destas
outras grandezas, e a incerteza expandida que é a quantidade que define um
intervalo em torno do resultado de uma medi¢do com o qual se espera abranger
uma grande fragdo da distribuicdo dos valores que podem ser razoavelmente
atribuidos ao mensurando. Essa fragdo pode ser vista como a probabilidade de
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abrangéncia ou nivel da confianca do intervalo. O fator numérico usado como
multiplicador da incerteza-padrdo combinada de modo a obter uma incerteza
expandida é chamado de fator de abrangéncia e é tipicamente 2.

O objetivo de uma medicdo & determinar o valor de uma grandeza
especifica e o resultado de uma medicdo é somente uma aproximagdo ou
estimativa do valor do mensurando e somente esta completo se for acompanhado
da incerteza dessa estimativa. Em geral, uma medicdo tem imperfei¢des que dao
origem a um erro no resultado da medicéo, que pode ser aleatorio, originando de
variagcbes temporais ou espaciais sendo a causa de variagdes em observacoes
repetidas do mensurando que pode ser reduzido aumentando-se 0 nimero de
observacgdes, e 0 erro sistematico que, assim como o aleatério ndo pode ser
eliminado, porém pode ser reduzido. Se o erro sistematico se origina de um efeito
reconhecido de uma grandeza de influéncia em um resultado de uma medicéo,
chamado de efeito sistematico, ele pode ser quantificado. Se for significativo com
relacdo a exatiddo, que é o grau de concordancia entre um valor medido e um
valor verdadeiro de um mensurando, pode ser aplicada uma correcdo ou fator de
correcdo para compensar o efeito. Supbe-se que apds esta correcdo o valor
esperado do erro provocado por um efeito sistematico seja zero.

Os termos incerteza e erro devem ser usados apropriadamente, sendo a
incerteza avaliada apos o resultado de uma medicéo ter sido corrigido para todos
os efeitos aleatdrios e sistematicos reconhecidos como significativos e que todo o

esforco tenha sido feito para identificar tais efeitos.

6.1

Avaliacdo da incerteza padrao

Para avaliar a incerteza padrdo vamos supor a medi¢do de um determinado
mensurando Y que somente pode ser determinado a partir de N outras grandezas,

X1, Xaz,..., X, a partir da relacéo:

Y= F(Xy, Xg s Xn) (6.1)

Para uma série de observagcdes podemos dizer que o k-ésimo valor

observado X; é designado como X;k. A estimativa de Xi (estritamente falando, de
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sua esperanca) é designada por x;. Assim, uma estimativa do mensurando Y para
uma série de observagdes, designado y, é obtida da equagdo 6.1 usando
estimativas de entrada Xy, Xo,..., Xy para os valores das N grandezas X, Xa,..., Xn.

Assim, a estimativa de saida y que € o resultado da medicao € dada pela equacdo:
y = f(x1, %, ., Xn) (6.2)

Em alguns casos a estimativa pode ser expressa como:
> 1 1
Y=V =230 Y= =% f(ries o Xnic) (6.3)

Neste caso, y é a média aritmética ou média de n determinagoes
independentes Yy de Y. Cada determinacdo tem a mesma incerteza e cada uma
delas é baseada em um conjunto completo de valores observados das N grandezas

de entrada X;. Assim:

K= =30 Xy (6.4)

Onde, X; é a média aritmética das observagdes individuais X, .

O desvio-padrdo estimado associado com a estimativa de saida ou
resultado de medicdo y chamada incerteza-padrdo combinada e designado por
uc(y), é determinado pelo desvio-padrdo estimado associado com cada estimativa
de entrada x;, denominado incerteza-padréo e designado por u(x;). Cada estimativa
de entrada x;j e sua incerteza-padrdo associada u(x;) sdo obtidas de uma
distribuicdo de valores possiveis da grandeza de entrada X;. Essa distribuicdo de
probabilidade pode ser baseada em uma série de observagdes Xk de Xi.

6.1.1

Incerteza padréao tipo A

A melhor estimativa disponivel ou valor esperado de uma grandeza que
varia aleatoriamente e para a qual n obervacdes independentes foram obtidas, sob

as mesmas condi¢des de medicdo, € a média aritmética das n observagdes:
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q==Yr1q (6:5)

Onde, gk sé@o as n observagdes individuais.

Se as observaces individuais gk diferem em valor por causa das variagdes
aleatdrias nas grandezas de influéncia ou dos efeitos aleatorios, a variancia
experimental das observacdes, que estima a variancia da distribuicdo de

probabilidade de g, é dada por:
S (@) = — X7-1(q; — 9)* (6.6)

A estimativa de variancia e sua raiz quadrada positiva s(qk), chamada de
desvio padrdo experimental, caracteriza a dispersdo em torno da média. Para uma

melhor estimativa, a variancia da média é dada por:
$2(@) = -S*(q) (6.7)

Onde S2 (g)é a variancia experimental da média e S(g) € o desvio experimental

da média.

Para uma grandeza de entrada X;, determinada por n observacdes repetidas
e independentes Xiy, a incerteza padrdo u(x;) de sua estimativax; = x; € u(x;) =
s(X;), com s°(X;) calculada de acordo com (6.7),

Por conveniéncia, u’(xi) = s°(X; ) e o desvio padréo médio u(x;) = s(X; ) sio

denominados variancia do tipo A e incerteza padrao do tipo A, respectivamente.

6.1.2
Incerteza padréao tipo B

A incerteza padrdo tipo B pode ser avaliada para uma estimativa x; de uma
grandeza de entrada que ndo tenha sido obtida atraves de observagdes repetidas.

Neste caso, a variancia estimada associada, u®(xi), ou a incerteza padrdo u(x;) ¢


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0821492/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 0821492/CA

61

avaliada por julgamento cientifico, baseando-se em todas as informacgoes
disponiveis sobre a possivel variabilidade de X;. Neste caso, podemos extrair
dados de varias fontes, como por exemplo, certificados de calibracdo, manuais de
instrumentos, dados de medicOes prévias, especificacdes do fabricante, como por

exemplo, a incerteza relacionada a resolucdo do equipamento, etc.

6.1.3

Incerteza padrdo combinada

A incerteza padrdo combinada, quando as grandezas de entrada sao
independentes e ndo correlacionadas, é representada por uc(y) e € a raiz quadrada
positiva da variancia uc2(y). Se a incerteza padréo de y, onde y é a incerteza do
mensurando Y, tem como resultado de medi¢cdo uma combinacédo apropriada de
incertezas padrdo das estimativas de entrada X1, Xz,...., Xn, €ntd0 a incerteza padrao

combinada pode ser definida como:
d
w2() = T2 (x) (68)

Onde f é funcdo de varias grandezas, sendo Y = f(Xj,....,.Xn), Y é 0 mensurando e

u(x;) é a incerteza padréo tipo A ou tipo B.

A incerteza padrdo combinada uc(y) é um desvio padrdo estimado e
caracteriza a dispersdo dos valores que poderiam ser atribuidos ao mensurando Y.

A derivada parcial (a_f) é frequentemente denominada coeficiente de
6xl-

sensibilidade e descreve como a estimativa de saida y varia com alteragGes nos
valores de entrada Xi, X2, X3...., Xn. A alteracdo em y produzida por uma pequena

variacdo AX; na estimativa de entrada x; é dada por Ay, = (% YAx; Se esta

alteracdo € gerada pela incerteza padrdo da estimativa X, a variacdo

correspondente em y é (af) u(x;) A variancia combinada uc?(y) pode ser obtida
6xl- t

como a soma dos termos de variancia estimada associada com a estimativa de

saida y, gerada pela variancia estimada, associada com cada estimativa de entrada

Xi. Assim, a equacéo (6.8) fica:
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ut() = Ly [cuC))® = ik w’ () (6.9)

Onde ¢, = (2L & w(y) = leiuCx)

A incerteza padrdo combinada trata-se do desvio padrdo, caracterizando a
dispersdo dos valores que podem ser atribuidos ao mensurando Y.
Quando as grandezas de entrada sdo correlacionadas a expressao

apropriada para a variancia combinada, uc(y), associada com o resultado de uma

medicéo é:
of of
W) =X, Zi- 19, 0%, o u(ox) =
of of of
ivl[a ]2 Z(xl) + 2 ;Vl+1 ax; ax u(xllx]) (610)

O grau e correlacéo entre X; e Xj e u(xi, Xj) = u(x;, Xi ) € a covariancia
estimada, associada com xi e x;. O grau de correlagdo entre x; e X; € caracterizado
pelo coeficiente de correlagao:

) = ) (6.11)
r(x) = wGeu;)

Ambas as avaliagOes, para grandezas de entrada correlacionadas e néo
correlacionadas, respectivamente, estdo baseadas numa aproximacao de 12 ordem
da serie de Taylor de Y= f(Xj,....XN) que expressam 0 que € denominado no Guia

para expressao da incerteza de medicdo como a lei de propagacao da incerteza.

6.1.4

Incerteza padréo expandida

A incerteza padrdo combinada uc(y) € universalmente usada para expressar
a incerteza de um resultado de medicdo. No entanto, em muitos casos,
principalmente em saude e seguranca, € necessario ter uma medida de incerteza
que defina um intervalo em torno do resultado da medicdo com o qual se espera
abranger uma extensa fracdo da distribuicdo de valores que poderiam ser
razoavelmente atribuidos ao mensurando. A medida adicional de incerteza que

satisfaz o requisito de fornecer um intervalo é denominada incerteza expandida e é
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representada por U, sendo obtida multiplicando-se a incerteza padrdo combinada,

uc(y), por um fator de abrangéncia k, assim:

U= ku.(y) (6.12)

Onde, k é o fator para um nivel de confianca (para uma distribuicdo normal, k=2

corresponde a 95,45 % de confianga).

Com isto, o resultado de uma medi¢do é convenientemente expresso da
seguinte forma:
Y=y +U (6.13)

Isto significa que a melhor estimativa do valor atribuido ao mensurando Y
@y, e que o intervalo que se espera abranger uma extensa fracdo da distribuicéo de
valores que podem ser atribuidos a Y é expresso como y—U <Y <y+U.
Neste caso, U € interpretado como definindo um intervalo em torno do resultado
de medicdo que abrange uma extensa fragdo p da distribuicdo de probabilidade,
caracterizada por aquele resultado e sua incerteza padronizada combinada, e p € a
probabilidade de abrangéncia ou nivel da confianca do intervalo.

Sempre que praticavel, o nivel da confianca p, associado ao intervalo
definido por U deve ser estimado e declarado. Deve ser entendido que na maioria
dos casos, o nivel da confianga p (especialmente para valores de p préximos de 1)
¢ um tanto incerto, ndo somente por causa do conhecimento limitado da
distribuicdo de probabilidade caracterizada, por y e uc(y), especialmente nas
extremidades, mas também por causa da incerteza da prépria uc(y). Por exemplo,
um intervalo dentro de um nivel de confianga de 95 % significa ter uma chance
em vinte que o valor do mensurando Y esteja fora do intervalo.

Para obter o valor do fator de abrangéncia k, que produz um intervalo
correspondente a um nivel especifico de confianca p, é necessario o conhecimento
da distribuicdo de probabilidade caracterizada pelo resultado da medigéo e sua
incerteza padrdo combinada. Além disso, deve levar em conta o nimero de graus
de liberdade efetivos associados para o intervalo y-U a y+U. O valor de k

geralmente esta entre 2 e 3, mas podem assumir diversos outros valores. E comum
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calcular o nimero de graus de liberdade efetivos (ver) através da equagdo de
Welch-Satterthwaite:

ug 6.14
Ve = —a (6.14)
BN

Onde uc é a incerteza combinada, u; € a incerteza padronizada associada a i-ésima
fonte de incerteza, vi € o numero de graus de liberdade associado a i-ésima fonte

de incerteza e N é o numero total de fontes de incertezas analisadas.

Aplicando a equacgédo 6.14 podemos calcular o nimero de graus de liberdade
efetivo. Na tabela 1 pode ser observado o valor de k, para uma distribuicéo

normal.

Tabela 1 — Valor do fator de abrangéncia k, para uma distribuicéo normal.

Nivel de confianca p Fator de abrangéncia
(%) Kp
68,27 1
90 1,645
95 1,960
95,45 2
99 2,576
99,73 3

Para descrever a incerteza de um sistema, devem ser coletadas
informacbes que permitam estimar a incerteza associada a cada fonte de erro.
Recomenda-se apresentar o valor associado aos limites de variagdo da fonte de
incertezas em sua unidade natural e identificar o tipo de distribuicdo de
probabilidade envolvida (normal, retangular, triangular ou outra). Em funcéo do
tipo de distribuicdo sera definido o divisor utilizado para converter o valor
conhecido na incerteza padronizada. Para distribuicdes normais este valor
geralmente € unitario no caso da avaliacdo de incerteza tipo A, ou coincide com 0
fator de abrangéncia utilizado na fonte de informag&o quando a avaliacéo tipo B é

considerada.
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Na proxima secdo sdo mostrados os resultados experimentais obtidos na tese
com o desenvolvimento do sistema interferométrico de referéncia e as aplicagdes
desse sistema para prover rastreabilidade a instrumentos Opticos, na escala de

comprimento.
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Resultados Experimentais e Discusséao

O grande desafio da nanometrologia é prover a base metrologica
(instrumentacdo, métodos, padrbes e materiais de referéncia) para a analise das
propriedades de materiais nano estruturados auxiliando no aproveitamento das
caracteristicas avancadas desses materiais em praticas industriais e, por outro
lado, impedindo a transformacéo do aspecto metroldgico da nanotecnologia em
uma barreira técnica para o setor.

O principal desafio neste trabalho foi construir um interferémetro
metrologicamente confidvel que pudesse realizar medi¢Bes sub-micrométricas
rastreaveis a definicdo do metro e ser empregado para dar confiabilidade a
medicdo na escala de comprimento de instrumentos dpticos usados na area de
nanotecnologia, garantindo o desenvolvimento de materiais de referéncia,
procedimentos e métodos para analise e caracterizagdo fisico-quimica de
nanomateriais com a qualidade assegurada. Com isto é possivel estabelecer
metodologias de medicdo visando a avaliacdo de parametros de controle e
contribuindo para a pesquisa e desenvolvimento de produtos nanotecnoldgicos
seguros e eficazes.

O interferometro Linnik desenvolvido no Inmetro [69, 70, 71, 72] garante
a rastreabilidade metrologica a varios instrumentos Opticos, por exemplo, 0s
microscopios de forca atbmica (AFM) que, por sua vez, se encarregariam de fazer
a medicdo de tamanho de uma particula, assim como os tomdgrafos de coeréncia
optica (OCT) e microscépios confocais usados em aplicacdes especificas nas
areas de biologia e medicina. A cadeia de rastreabilidade construida a partir desse
interferdmetro é a sequéncia de padrdes e calibracdes utilizada para relacionar um
resultado de medicéo a uma referéncia. Isto é a base para mostrar a confiabilidade
de uma medicéo realizada em metrologia.

Os resultados experimentais obtidos na tese sdo descritos nas proximas

secOes.
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7.1

Interferdmetro Linnik

O interferémetro Linnik desenvolvido no Inmetro pode ser observado na
figura 20.

(@)
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Figura 20 — (a) Diagrama esquematico e (b) Foto do sistema experimental do
interferébmetro Linnik.

Um laser de He-Ne de frequéncia estabilizada e calibrado em relacédo ao
padrdo de comprimento primario do Inmetro foi usado como fonte de referéncia
de comprimento de onda.

Um isolador dptico foi usado no sistema para diminuir as retro reflexdes

do feixe laser da dptica interferométrica que perturbam o laser. Além disso, dois
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espelhos planos foram usados para fazer o laser incidir no sistema de reducao de
speckle, composto de duas lentes com distancia focal de 10 mm, tendo no foco
delas um difusor.

Um divisor de feixe optico (50x50) de alta qualidade ()./20) foi usado para
fornecer o maximo de exatidao ao interferémetro, dividindo o feixe em ambos os
bracos, o de referéncia e o de amostra. Os suportes do compartimento de amostra
e 0 do espelho de referéncia tém parafusos micrométricos que ajudam no
alinhamento do sistema experimental.

Foram usadas no sistema lentes objetivas semelhantes de 10x (/20) antes
da amostra e do espelho de referéncia. Objetivas simétricas sdo necessarias para a
operacdo do Linnik e a qualidade delas é importante. Também foi inserido no
sistema experimental um eye piece para adaptar a imagem das franjas geradas no
interferdmetro para a camera CCD, possibilitando que a imagem da franja seja
observada integralmente na tela do computador.

A exatiddo do sistema Linnik depende das resolucdes espaciais e de pixel-
bit da camera CCD usada no sistema. As franjas interferométricas sdo coletadas
por uma CCD de alta qualidade, com 1,5 megapixels e resolugéo de 12 bits. Os
quadros (frames) sdo processados via computador através da utilizacdo de um
software desenvolvido para essas medices.

O interferometro Linnik tem a grande vantagem de medir uma amostra,
como por exemplo, um padrdo de altura (step height), em uma posicdo muito
proxima do degrau, evitando fazer corre¢es provenientes da nao planicidade das
superficies da amostra que esta em medicdo no sistema. Isto pode ser observado
na figura 21, que compara a medicdo de um bloco degrau triplo no interferémetro

Linnik e em outros interferdmetros.
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Bloco
Padrio 2

Bloco

Padriic 1 Bloco

Padrio 3

Figura 21 — Comparacdo de medicdo de bloco degrau triplo (step height) no

interferémetro Linnik e em outros interferdbmetros.

Foi usado nas medi¢des com o interferdmetro Linnik um bloco triplo do
fabricante Mitutoyo, denominado Step Master Series 516, de alturas de 10 ym e 2
um, mostrado na figura 22. Esse tipo de bloco foi usado para calibragdo do eixo z
(direcdo vertical) de instrumentos Opticos e é constituido de 03 (trés) blocos

interligados, com alturas diferentes.
M~ .

Figura 22 — Amostra de altura de 2 pum e 10 um, fabricante Mitutoyo.
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Também foi usado na tese um degrau de altura de 100 nm produzido no
Inmetro pela Divisdo de Metrologia de Materiais (Dimat) que pode ser observado
na figura 23. A amostra de 100 nm foi produzida na Dimat usando a técnica de lift
off por litografia de feixe de elétrons e metodologia MOCVD (metal organic
chemical vapor deposition) ja aplicadas na area [73, 74]. Essa amostra foi a
primeira deste tipo produzida pela Dimat. A amostra tem algumas imperfei¢des
em sua superficie, no entanto, a utilizagdo dela é importante para verificar se o

sistema de referéncia esta otimizado para medi¢cdes na escala nanométrica.

Figura 23 — Degrau de altura de 100 nm produzido no Inmetro pela Divisdo de Metrologia

de Materiais (Dimat).

O trabalho experimental da tese teve inicio na construgdo, montagem e
caracterizagdo de um interferdmetro Linnik e a sua utilizacdo como referéncia
para prover rastreabilidade em medidas realizadas na escala sub-micrométrica de
comprimento. Para realizar medi¢cGes no Linnik, o sistema experimental foi
alinhado e o padrdo degrau foi posicionado em um suporte micrométrico em um
dos bracos do interferdmetro. No outro brago foi colocado o espelho de referéncia.
Para que o Linnik fosse usado como um sistema de referéncia, apés a sua
montagem e caracterizagdo, foram avaliadas as principais componentes de
incerteza que influenciavam as medi¢cbes no sistema. Neste sistema
interferométrico, semelhante ao interferbmetro de Michelson, as franjas séo
observadas apds a recombinacdo de ambos os feixes no divisor de feixe e depende
da diferenca de fase entre os feixes, que varia com o caminho percorrido por eles.
Isto esta relacionado com a otimizag8o da distancia entre as objetivas e o espelho

de referéncia e a amostra.
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O registro da imagem da franja € feito usando um computador e €
processada atraves da utilizagcdo de um software préprio, um processador de franja
(Fringe processing SW) especialmente desenvolvido e testado para esta medigéo.
O sistema foi alinhado de modo a ter na superficie da camera CCD a imagem das
franjas de interferéncia. O modulo principal do software de processamento de
padrdo de franja € baseado em ajuste de multi-parametros interativos de
processamento de padrBes de franjas e é baseado no ajuste do padrdo de franja
digitalizado ao longo do eixo vertical (ou varias linhas vizinhas). E possivel fazer
0 ajuste da funcdo transformada de Fourier (FFT) direto e reverso com filtro
gaussiano no meio. Este filtro ndo perturba a fase e é usado para remover o ruido
de pixel do padrdo interferométrico. Adicionalmente, o ruido de pixel é removido
através da meédia de diversas imagens para produzir o interferograma final usado
para 0 processamento.

Para medidas de repetibilidade e reprodutibilidade do sistema
experimental, a medigdo foi feita varias vezes no mesmo dia e em dias diferentes,
além do uso de amostras diferentes no sistema experimental, respectivamente.

Na figura 24, pode-se observar a qualidade da franja e o ajuste ao longo do

eixo vertical. As diferengas nos padroes séo menores que 1 %.

Franja Ajuste

1000

L=
&

1600 1 Wi | 11
h=T 1 | fa A &

o}
.

Figura 24 — Qualidade da franja (linha sélida) e ajuste (linha tracejada).
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Na andlise dos dados medidos no sistema interferométrico Linnik, o0
namero de pixels e resolugdo de intensidade (bits), como também a estabilidade e
a uniformidade da cAmera CCD usada é essencial para obter bons resultados.

A funcdo de ajuste senoidal estd relacionada a parametros, como por
exemplo, a amplitude, o offset, a fase, a frequéncia, a modulacdo de fase e a
modulagédo de amplitude.

Um critério de minimizacdo é a diferenca entre os minimos quadrados
entre os dados medidos e uma funcdo modelo. E possivel avaliar o padrdo de
franjas ao longo das multiplas linhas desde que possamos calcular a topografia do
artefato medido. A resolucdo do interferdbmetro € melhor que 0,1 nm
(aproximadamente A/6000). A exatiddo da medida é determinada pela qualidade
do artefato e deve ser melhor que 1nm. Podemos notar que tanto o nimero de
pixels e a resolucéo (bits) quanto a estabilidade/uniformidade do sensor da camera
CCD séo essenciais para obter bons resultados.

As medicGes com o padrdo comercial fabricado pela Mitutoyo de 2 um e
10 um foram feitas usando a técnica de processamento de franja interferométrica,
ou seja, variando-se a posicdo da amostra na direcdo da objetiva. Para cada
posicdo da amostra foram medidas as franjas geradas e com isto calculado o valor
da correcdo ao valor nominal do degrau. As medidas de corre¢do do padréo
degrau feitas pelo fabricante Mitutoyo sdo mostrados na tabela 2.

Tabela 2 — Desvio do valor nominal e incerteza, degraus de 2 pm e 10 pum.

Valor nominal | Resultados Fabricante

“step height” h,
Ah (um) | U (um)
(um)
2 -0,050 0,050
10 +0,050 0,050

Na figura 25 é mostrada a tela dos programas usados com as imagens do

padréo de franjas para os degraus de altura de 2 um e 10 pum.
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Figura 25 — Vista do software do degrau de altura de (a) 2 um e (b) 10 pm

Na figura 26 € mostrado o padréo de franjas medido para 10 um. As linhas
verticais tracejadas sdo guias usados para selecionar a area digitalizada do padrao
de franja.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0821492/CA


PUC-RiIo - Certificagéo Digital N° 0821492/CA

74

Figura 26 — Padrdo de franja para um degrau de altura de 10 um obtido com o

interferdmetro Linnik.

Podemos observar que o padréo de franjas do degrau de altura de 10 um
tem um efeito de borda (efeito barril) que pode resultar em uma medida incorreta
da correcdo do valor do degrau. Isto pode ser minimizado através da escolha de
uma area de medicédo reduzida e de um melhor alinhamento do sistema.

O alinhamento do sistema experimental foi melhorado, inserindo-se, por
exemplo, suportes micrométricos para fixar a amostra e o espelho de referéncia,
além de um sistema para adaptar a imagem da camera CCD. Assim, os valores de
repetitividade medidos ficaram em torno de 0,1 nm, resultando em uma incerteza
padrdo combinada (uc) de 2,0 nm para o sistema experimental. O valor nominal,
as correcdes em relacédo ao valor do degrau e a incerteza expandida (U) podem ser

observados na tabela 3.

Tabela 3 — Desvio do valor nominal e incerteza expandida do sistema Linnik.

Valor Nominal Linnik
“Step Height” h, Ah (nm) U (nm)
(um) K=2,04
2 -43 4
10 +45 4

O passo seguinte foi implementar mudancas no sistema experimental para

que amostras com alturas menores que 2 um pudessem ser avaliadas.

As medig¢des no Linnik com os padrdes de 2 um e, principalmente, 10 um

foram importantes para prover a rastreabilidade em instrumentos dpticos com
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resolucdo préxima ao valor desses degraus. Os valores médios obtidos nas
medi¢des com o Linnik para esses degraus foram 1,957 um e 10,045 pum.

Com as atualizagOes realizadas no sistema experimental foram iniciadas
medicdes com amostras de degrau de valor nominal de 100 nm e tamanho de 30
um, produzidas no Inmetro através da técnica de lift off por litografia de feixe de
elétrons e metodologia MOCVD. Essas medi¢des foram primeiramente realizadas
usando-se a metodologia de processamento de franjas. Para caracterizar a amostra,
foram realizadas medicdes em regides distintas: antes da fenda, na fenda e depois
da fenda. Isto foi feito para verificar a planicidade e eliminar possiveis erros
decorrentes da medicdo. O valor do degrau medido é decorrente da média desses
valores na fenda, diminuida da média dos valores medidos em outras regides da
amostra.

A vista do software para medidas com a amostra de 100 nm pode ser
observada na figura 27.

Para 0 padrdo degrau com altura de 100 nm, produzido no Inmetro,
também foi usada como metodologia de medicdo, além da técnica de
processamento de franja interferométrica, a técnica de deslocamento de fase
(phase stepping).

- - - - Conditions -
: ol HP] HP2
L0
:::ﬂm 20 Fﬂﬂ 10.00043096€ [10.00076260¢  |Text!
| Frair T R |[18.80758456 |18.16912315
'F;l_?li[l T |20 20
'Eum 65
[C term [10.900 &6 [
| fair_coef|1 Amtm'l
e J
Fl Finge+ |  Fimge sl |  Fingesl | Alagrithm 3
Ph 0.4424 0.4508 0.6867 05831 [0.5688 (0.9010 |0.9059
||{Am  |723.6 800.1 726.2 6439 (6946 (7032 7154

||Freq 10.0108 100109  jo.0111 0.0107 |0.0107 (0.0108 (0.0108
||Flat |41.7nm [-95nm A64nm  [31.0nr|.35.2 nrr|-20.3 nr|-16.4 nir

|Em% |6.82 8.69 12.10 885 (501 (849  [B.00
0.2443 0.4013

| Advancedrat| | 77.30 nm [pezeom (== |

| FFT FFT length |mzm1

[ pt-00289 fr2 | i [ s |

Figura 27 — Padrdo de franjas observado nas medidas usando a amostra de altura de
100 nm.
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A média das medicOes foi de 101 nm e a incerteza padrdo combinada foi
de 2 nm. A incerteza aqui levou em consideragdo as componentes estatisticas
(repetitividade e reprodutibilidade) e a incerteza de caracterizagdo do sistema
experimental.

Essas amostras foram usadas nas medicGes realizadas com o Linnik, no
entanto para as proximas amostras que serdo produzidas disponibilizamos uma
lamina para deposicdo que garante uma planicidade de A/20, importante para
evitar corre¢des nas medicdes relacionadas a essa grandeza.

Um dos mais sérios problemas relacionados as medi¢Ges com o Linnik séo
0s erros sistematicos do interferdmetro que estdo ligados ao desalinhamento de
ambos os bracos, de referéncia e da amostra. Para que esses desalinhamentos
fossem controlados, foi desenvolvido um procedimento eficiente de auto
calibracdo com a melhoria do software usado para essas medi¢cdes. Com isto
medimos o padrdo e, posteriormente, calibramos o padrdo de franjas sobre a
superficie plana do bloco padrdo ou area plana do degrau de altura. Foi possivel
usar ambas as superficies planas do bloco padrdo para executar tal auto calibracéo.
Assumindo-se que a superficie do bloco padrdo é plana, foi possivel remover o
erro de desalinhamento através de correcdo apropriada. Para essa tarefa particular
de auto calibracdo a unidade de deslocamento de fase é muito dtil, ja que existe a
possibilidade de usar uma unidade de deslocamento angular (tilt-move unit) que
controle ndo somente o movimento, mas os angulos de movimento. E possivel
também fazer a analise de erros sistematicos a esse respeito.

O sistema Linnik permite o processamento de franjas e o deslocamento de
fase, o que permitira no futuro realizar comparagdes em ambas as aproximacoes.
Foram desenvolvidos no Inmetro procedimentos de software para analise
detalhada da técnica de deslocamento de fase e o hardware usado mostrou-se
adequado para realizar essas medicdes. A unidade de deslocamento de fase é
baseada em uma base de deslocamento moével com trés graus de liberdade. Cada
um dos trés elementos PZT é independentemente programado via gerador de sinal
conversor analdgico-digital (DAC) de 24 bits que € amplificado com trés canais
HV amplificadores de baixo ruido. Desta maneira podemos programar
independentemente todos 0s movimentos tentando compensar os efeitos néo
lineares do PZT. Nés movemos o espelho de referéncia com 100 ou mais

(tipicamente 200) intervalos de distancias iguais. Em cada ponto o interferograma
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é adquirido e salvo na memoria do computador. Apés fazer este procedimento, é
possivel processar a pilha de imagens interferométricas em cada posi¢éo versus a
distancia do dado movimento para reconstruir a fase para toda a superficie
medida. Adicionalmente, para remover a vibracdo relacionada ao ruido foi feita
uma média de varios interferogramas em cada posi¢do de deslocamento de fase.
Para aumentar a exatiddo é possivel fazer, opcionalmente, varios deslocamentos
de retorno do phaser stepping em cada média de interferogramas na posicao z.
Cada deslocamento, scan, individual produz linhas de franjas interferométricas de
aproximadamente 5-6 franjas em cada pixel (ou area em pixel) do campo de visao.
Normalmente, ndo é usado um pixel Unico e sim uma area em pixel vizinha a
média do ruido pixel a pixel. E possivel processar interferogramas individuais da
mesma maneira, 0 que permite comparar ambos os algoritmos nos dois métodos,
padrédo de franjas e deslocamento de fase. A razdo sinal ruido do sistema permite
chegar a uma resolucdo menor que 1 nm, o que pode ser observado na figura 28, a
partir da realizacdo de multiplos testes de repetitividade do sistema.

102

101 - ay 4 A

8
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95 I i ] I I ) ¥ ] ] 1 1 1 L]
1 3 5 7 9 11 13 15
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Figura 28 — Reprodutibilidade das medidas obtidas usando o degrau de altura de
100 nm.

As medicg0es relacionadas aos dados da figura 28 foram feitas durante um
periodo de duas semanas. Duas séries correspondem a diferentes alinhamentos do

interferémetro. As linhas correspondem a média de cada série.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0821492/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 0821492/CA

78

As componentes de incerteza associadas as medicdes realizadas para o
sistema interferométrico primério Linnik e para os sistemas secundarios foram
avaliadas para a elaboragcéo da planilha de incerteza do sistema. No caso do
Linnik, a incerteza leva em consideracdo o estudo de erros sistematicos do sistema
experimental.

A estimativa de incerteza do sistema foi feita levando-se em consideragéo
maltiplas medigdes. As medidas simples, sem automatizacdo do sistema
apresentaram uma relacdo sinal/ruido alto, o que foi evitada no sistema
automatizado, pois era possivel realizar uma meédia de mdaltiplas leituras nas
mesmas condicoes.

A estabilidade do interferometro permitiu significantes melhorias nas
medic¢des. O passo seguinte foi adicionar uma base automatizada maével que foi
atil na calibracéo da area plana da amostra.

A exatiddo da correcdo é estimada sendo de aproximadamente 2 nm. A
planilha de incerteza do interferdmetro Linnik pode ser observada na tabela 4.

O sistema Linnik foi otimizado e as principais componentes de incerteza
avaliadas. No entanto, nada impede que ap0Os futuras avaliacbes de erros
sistematicos no sistema experimental ou mesmo mudancas na metodologia de
medicéo a planilha de incerteza tenha que ser revista e resulte em uma incerteza

padrdo combinada ainda mais reduzida.
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Tabela 4 — Planilha de incerteza do sistema Linnik

Fontes de Incerteza de Valor da incerteza, u;
Medicao (nm).
Alinhamento do
) A\ 0,5
interferdbmetro
Fracdo de franjas 0,3
Ruido de fase apds 20 0.3
médias de medidas :
Repetibilidade apos uma 01
média de 10 medidas :
Reprodutibilidade ap6s uma 0.8
média de 10 medidas :
Planicidade do artefato 2
Comprimento de onda do Insignificante,
laser <0,01nm
Incerteza padrdo combinada, 5
Uc

Com a metodologia de medicdo do sistema Linnik estabelecida, foi
possivel prover a rastreabilidade a outros sistemas opticos, como Microscopios
Confocais (CM), microscépio de Forca Atdmica (AFM) e OCT. A calibragdo dos
equipamentos € feita levando-se em consideracao a resolucdo dos instrumentos, a
repetitividade e a reprodutibilidade das medigdes dos degraus de altura usado nas
medi¢des com 0s instrumentos assim como a incerteza do sistema de referéncia, o
interferdbmetro Linnik. A correcdo (C) dos instrumentos € feita levando-se em
consideracéo a diferenga das medidas do degrau de altura no sistema de referéncia

e no instrumento, sendo C = valOrsistema referancia — Va@lOrinstrumento)- A INcerteza da

correcdo é dada por u, = quiz, sendo u; = incertezas da referéncia,

reprodutibilidade, repetitividade, resolugdo, etc. Esta metodologia é aplicada para
cada degrau de altura medido nos instrumentos, conforme pode ser observado na
tabela b.
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Valor nominal Correcao Incerteza
100 nm X u(x)
2 um y u(y)
10 um z u(z)

7.2

Tomégrafos de Coeréncia Optica (TD-OCT, SD-OCT e SS-OCT)

O sistema TD-OCT montado no Inmetro € mostrado na figura 29 e é

composto por um acoplador em fibra dptica de 50x50, tendo em suas pontas um

diodo laser superluminescente (SLD) com baixa coeréncia O&ptica,

um

compartimento para colocar a amostra a ser analisada e um interferémetro de

Michelson. A outra saida do acoplador € atenuada para evitar reflexdes espurias.

O sinal de onda continua é enviado para a amostra em medi¢do através do

acoplador. A luz refletida pela amostra é coletada pela fibra Optica e enviada, apos

passar através do acoplador, para o interferometro de Michelson. O interferémetro

contém espelhos estacionarios e moveis em bragos perpendiculares, e um detector

no terceiro braco.

SLD
Acoplador
. =P 3dB
< ™ Langamento em
\/ espago livre
/"'\\
Fonte de luz de Interferametro J N e >
banda larga de Michelson | < o
0 oo Amostra
Sistema de
amostra

Interferdmetro
de Michelson

O oo

Figura 29 — Esquema do TD-OCT montado no Inmetro.
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O sinal incidente no interferémetro de Michelson, proveniente da amostra
em medicdo é dividido nos dois bracos. Um dos bragos tem o caminho dptico
variado por um valor maior que o comprimento de coeréncia da fonte e os
percursos sdo desbalanceados nos dois sentidos.

Uma base de translacdo automatizada foi colocada de modo a permitir o
deslocamento lateral da amostra. Um ajuste de angulo de elevacdo foi colocado no
suporte da amostra, assim como um posicionador para deslocamento axial.

O espectro dptico da fonte de luz usada no sistema foi avaliado com um
analisador de espectro Optico e possui largura a meia altura de 92,1 nm e estd
centrado em 1320,71 nm, sendo operacionalizado com controle de temperatura
estabilizada em 25°C e a corrente controlada em 450 mA.

A resolugdo axial é de 8,2 um. O espectro da fonte de luz pode ser

observado na figura 30.

-£3.9 | : i : .
B]Tl | ¥ I H |
1220. Tirm  20. Bnmd i v 1320. Tinm in Yac 142@. T1nm

Figura 30 — Espectro optico do diodo superluminescente (SLD).

Para aumentar a rapidez, a aquisicao de dados foi automatizada atraves do
software Labview com auxilio de uma base de translacdo automatizada, uma
camera (webcam) que é utilizada para monitoramento do final de cada varredura
do interferémetro, uma chave operada remotamente e um mouse adaptado.

A mudanca da cor do botdo da tela indicava se o equipamento estava

executando uma varredura (vermelho) ou aguardando comando (verde). Caso o
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equipamento estivesse em estado de espera o0 programa de controle acionava a
chave, switch, que fecha os contatos do botdo esquerdo do mouse, clicando no
botdo de inicio de varredura. Quando necessério, a base de translacéo era acionada
para deslocar a amostra, entre varreduras.

Foi utilizada a face clivada da fibra de lancamento de forma que as
medicBes de distancia foram realizadas entre a ponta da fibra e a superficie
refletora. A peca foi deslocada no sentido ortogonal ao eixo dptico de propagacao
e o perfil de altura foi avaliado.

Foi usado para as medic¢Oes o degrau de altura de 10 um e 2 um medido
anteriormente no sistema interferométrico de referéncia Linnik. No sistema
automatizado do TD-OCT, os padrdes foram posicionados e as medigdes
iniciadas, conforme figura 31.

Deslocamento
transversal

Figura 31 — Medicéo do padrédo degrau de 2 pm e 10 um do fabricante Mitutoyo.

O envelope do interferograma foi obtido em cada ciclo de varredura. A
varredura axial completa e com a regido de interesse ampliada é mostrada na

figura 32.
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Figura 32 — Interferograma gerado nas medidas com o TD-OCT a partir de uma

varredura axial completa.

A anélise foi feita através da medida da distancia entre o ponto maximo do
pico principal e o ponto maximo do primeiro pico a direita & medida que a média
progressiva das varreduras era realizada.

Cada interferograma era automaticamente salvo pelo software do
interferdbmetro. O interferograma contém um pico de referéncia (reflexdo de
Fresnel da interface fibra-ar) e um pico lateral, com seu simétrico no sentido
negativo do eixo X, correspondendo a uma superficie refletora localizada na
direcdo axial da fibra.

A ocorréncia de trés picos, ao invés de dois picos, é causada pelo uso do
interferdometro de Michelson em um braco do acoplador 50/50. Algumas rotinas
em Matlab foram desenvolvidas para a extracdo e processamento dos dados.

A imagem obtida nas medi¢cdes com o TD-OCT é mostrada na figura 33,
onde o pico de referéncia (reflexdo de Fresnel na interface fibra-ar) é mostrado no
centro, mais intenso.

Os dois picos das interfaces da amostra sdo mostrados acima e abaixo do

pico principal, de forma espelhada.
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Figura 33 — Imagem gerada no TD-OCT nas medi¢c6es com o degrau de altura de 10 um.

A planilha de incerteza para o TD-OCT, mostrada na tabela 6, foi

elaborada levando-se em consideracdo as incertezas relacionadas ao padréo de

transferéncia, neste caso a incerteza tipo B do sistema interferométrico de

referéncia Linnik e as analises estatisticas do sistema. A largura de banda

espectral da fonte de luz usada no sistema foi medida e manteve-se estavel durante

as medicdes, ndo sendo necessario avaliar esta componente.

Tabela 6 — Planilha de incerteza do sistema TD-OCT.

Fontes de Degrau de 10 pm Degrau de 2 pm
Incerteza de Valor da incerteza, u; | Valor da incerteza, ui
Medigao (pm) ()
Padréo de altura
(calibracio Linnik) 0,002
Repetibilidade 0,08 0,08
Reprodutibilidade 0,09 0, 07
Incerteza  padréo
combinada,uc 0.12 0,11
Incerteza  padréo
expandida, U
k= 2,08 (10 um) 0.3 0.2
k=2,1 (2 um)
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Na tabela 7 podemos observar os valores medidos para os degraus de
alturas de 2 um e 10 um em relacéo aos valores medidos no interferdmetro Linnik

e as incertezas associadas a essas medigoes.

Tabela 7 — Medida dos degraus de altura de 2 Jm ¢ 10 [ ¢ incer tezas associadas ao
TD-OCT e Linnik.

Valor Nominal Linnik TD-OCT
h (um) h (um) U(h) (om) | h (um) U(h) (um)
2 1,957 4 1,9 0,2
10 10,045 4 10,0 0,3

Para comprovar que o sistema TD-OCT pode ser usado para medir outros
perfis de amostras, foram analisadas diferentes topografias no sistema, usando um
padrao de referéncia com diferentes profundidades. Este padréo consiste de uma
superficie plana com 06 (seis) ranhuras que variam de (0,264 + 0,008) um até
(9,457 = 0,020) um. As medidas realizadas com o padrdo de profundidade no
sistema TD-OCT estéo de acordo com os valores calibrados no Instituto Nacional
de Metrologia da Alemanha, Physikalisch Technische Bundeanstalt (PTB),
usando perfildmetros, conforme pode ser observado na tabela 8.

Os resultados mostram a versatilidade de um sistema OCT para medir
perfis variados e ndo somente perfis planos como os usados para medir com

interferdmetros.
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Tabela 8 — Medida do padrdo de profundidade no TD-OCT comparado com o certificado

PTB para um perfildbmetro.

Profundidade Resultados PTB Resultados TD-OCT
Nominal do Inmetro
(nm) d (um) u(d) (um) d (um) u(d) (um)
10 9,457 0,02 9,7 3,8
6 6,191 0,15 6,4 0,2
3 3,075 0,013 3,0 0,4
1 0,979 0,010 1,0 0,3
0,6 0,624 0,009 0,7 0,2
0,2 0,264 0,008 0,2 0,2

O perfil da superficie medida com o padrdo de profundidade pode ser

observado na figura 34.
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Figura 34 — Perfil obtido nas medidas com o TD-OCT para o padréo de profundidade.
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A linha de base inclinada esta relacionada a uma leve inclinacdo angular
de aproximadamente 10 rad entre o eixo de translacéo e a superficie do padrao.

Com a metodologia usada no TD-OCT foi possivel calibrar dois OCT
comerciais diferentes no dominio do espectro, um Spectral Radar OCT (SR-OCT)
do IPEN/USP e um Swept Source OCT (SS-OCT) da PUC-Rio.

O SR-OCT e o SS-OCT tem resolugdo axial de 6,2 um e 12 um,
respectivamente.

Nas medicdes realizadas nos sistemas OCT comerciais, um Swept Source
OCT (SS-OCT) e um Spectral Radar OCT (SR-OCT) foram realizadas medigdes
com ambos os degraus de altura, de 2 um e 10 um. No entanto, devido a resolucéo
axial do SS-OCT, a calibracao foi feita com o degrau de altura de 10 pum.

Para realizar as medi¢6es em ambos 0s sistemas comerciais 0s bragos com
as objetivas dos OCT comerciais foram posicionados diretamente sobre o degrau
de 2 um e, posteriormente, de 10 um, posicionados na base XY, conforme
observado na figura 35. O sistema foi alinhado e as medicdes foram realizadas

usando o software disponibilizado pelo sistema OCT comercial.

(@) (b)

Figura 35 — Sistema de amostra dos OCT comerciais do fabricante Thorlabs, (a) SR-OCT
e (b) SS-OCT.

Os dados obtidos geram imagens mostradas na figura 36, através de

arquivos .img, gerados pelo software do OCT.
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Cada arquivo .img foi convertido em varios arquivos *.raw, através de
programas em Labview, feitos por pesquisador do IPEN/SP, que por sua vez séo
possiveis de serem avaliados no software Origin, onde sdo geradas imagens dos
espectros, observados na figura 37, que sdo usados para o célculo da altura do
degrau.  Cada arquivo *.raw é aberto no Origin como uma matriz direta e 0s
dados sdo avaliados através de um ajuste gaussiano.

Apos isto, a altura do degrau é avaliada. A imagem gerada mostra varias
linhas brilhantes deslocadas que correspondem as varias reflexdes nas duas
superficies planas do degrau.
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Figura 36 — Imagem gerada pelo SS-OCT para o degrau de altura de 10 pum.
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Figura 37 — Imagens geradas no Origin na analise das medidas realizadas com o SR—

OCT (a) 10 um, (b) 2 pm e SS-OCT (c) 10 um.

A linha mais intensa da figura 37 (a) corresponde ao primeiro pico mais
intenso gerado no ajuste gaussiano, sendo a primeira reflexdo da amostra para o
sistema de deteccdo do OCT. Esta sera a linha analisada para o calculo do valor
do degrau. As outras linhas que aparecem na imagem tem um espacamento maior
entre as superficies superior e inferior medidas no degrau de altura, mas a
exatiddo é comprometida pelo aumento da largura da linha, por isso a opcéo de
andlise da linha mais intensa.

As medidas em pixel foram convertidas para x#m na analise de picos das
gaussianas, calculando a altura, h = (pico; — pico,)F., sendo (pico; — picoy) a
diferenga entre o valor maximo e minimo do degrau, step up — step down, e F¢, 0
fator de conversdo do fabricante. O fator de conversdo F. é a razdo entre a

profundidade maxima da imagem (D) e o nimero de pixels na dire¢éo X (Np).
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Com os valores experimentais obtidos da analise dos dados das medidas

com 0s OCT comerciais (SR-OCT e SS-OCT) foi possivel avaliar a incerteza de

medic&o dos sistemas, observadas na tabela 9.

Tabela 9 — Planilha de incerteza dos sistemas OCT comerciais.

SR-OCT SR-OCT SS-OCT
Fontes de Degrau de 10 um| Degrau de 2 pum | Degrau de 10 pm
Incertgzg de Valor da Valor da incerteza, | Valor da incerteza,
Medicao incerteza, u;j (um) Ui (um) Ui (um)
Padrao de altura
(calibracao 0,002
Linnik)

Repetibilidade 0,08 0,07 0,1
Reprodutibilidade 0,1 0,08 0,1
Comprimento de
onda e largura de 0,005 0,005 0,015

banda
Incerteza padréo

combinada (uc) 0,16 0.13 0.3
Incerteza padréo

expandida (U)

a) SR-OCT
k=2,03 (10 um) 0,3 0,3 0,6
k=2,02 (2 um)
b) SS-OCT
k=2,02

Os valores experimentais do degrau de altura de 2 um e de 10 um medidos
no SR-OCT e no SD-OCT s&o mostrados na tabela 10.
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Tabela 10 — Medida do degrau de altura no sistema interferométrico Linnik e nos OCT
comerciais, SS-OCT e SR-OCT.

Valor Nominal Linnik SR-OCT SS-OCT
padrao degrau | Valor U Valor U Valor U
(um) medido (um) medido (um) medido (um)
(1m) (1m) (1m)
2 1,957 0,004 2,0 0,3 - -
10 10,045 0,004 10,0 0,3 10,4 0,6

Com os sistemas rastreados na escala de comprimento é possivel ter
confiabilidade na medicdo de outros tipos de artefatos, como por exemplo,
amostras bioldgicas. Neste caso, como existe a penetracdo na mesma, pode-se
avaliar também a estatistica referente a mudanca da objetiva no sistema, o que
pode ser importante na andlise de incerteza referente a essas medi¢des. Outro
pardmetro importante de avaliagdo de incerteza € a componente relacionada ao
compartimento de amostra que consiste de uma base XY. Neste caso, a calibracéo
foi realizada, mas a componente ndo foi levada em consideragéo, pois a medida
realizada foi feita diretamente sobre o degrau. Isto serd importante para uma
amostra bioldgica onde pode ser importante fazer uma avaliagdo em toda a sua
superficie.

Além da avaliacdo dos OCT, outras medicdes foram realizadas, como a
rastreabilidade da escala de comprimento de um microscopio confocal do
DCTAV/IEAV e do AFM do Inmetro, mostrados nas proximas secdes.

7.3

Microscopio Confocal

O microscopio confocal (CM) usado foi um Olympus OLS 3100 com
resolucdo axial(z) de 10 nm. O sistema é composto de um laser de diodo de
comprimento de onda de 408 nm que varre a superficie da amostra. A intensidade
do feixe refletido pela amostra define o mapa de contorno para cada posi¢do da
varredura vertical e com isto é possivel fazer imagens 3D da amostra usada, no
caso os degraus de altura de 2 um, 10 um e 100 nm. Primeiramente, para realizar

as medicbes, a amostra € visualizada (foco) no microscopio Optico.
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Posteriormente, é usado o microscopio confocal. O perfil é nivelado o mais
préximo possivel de linhas retas na vertical e na horizontal (eixo y e eixo Xx).
Depois de nivelado o perfil, as medi¢fes sdo iniciadas. Se o perfil ndo estd
adequado, muda-se a escala do instrumento para melhorar o perfil e realizar a
medida na amostra. Na figura 38 é mostrada a imagem obtida nas medi¢gdes com o
microscopio confocal usando o degrau de 2 um. Uma imagem similar foi obtida

para as medicdes com o degrau de altura de 10 um.

144.000

Figura 38 — Imagem das medi¢6es com o microscopio confocal para o degrau de altura

de 2 um.

Para a andlise da incerteza do sistema experimental foram realizadas
medicdes em 20 diferentes locais da amostra para o qual foi obtido um valor de
altura médio de 2,1 um e 10,5 um para os degraus de valor nominal de 2 um e 10
um, respectivamente. Também foram realizadas medi¢Ges com o degrau de 100
nm resultando em um valor médio de 110 nm. A planilha de incerteza do CM é

mostrada na tabela 11.
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Tabela 11 — Planilha de incerteza do microscopio confocal.

Fontes de Degrau de 2 um Degrau de 10 um Degrau de 100 nm
Incerteza de Valor da incerteza, u; | Valor da incerteza, u; | Valor da incerteza, u;
Medicao (um) (um) (nm)
Padréo de altura
(calibragdo Linnik) 0,002 2,0
Repetibilidade 0,079 0,08 6,4
Reprodutibilidade 0,08 0,1 8.2
Resolucdo (z) 0,003 0,003 8,3
Incerteza  padrdo
combinada,uc 011 0,13 11
Incerteza  padrdo
expandida (U),
k=2,02 (2 um)
0.2 0.3 22

k =2,02 (10 um)
k =2,0 (100 nm)

7.4

Microscopio de Forgca Atbmica

O Microscépio de Forca Atbmica (AFM) usado foi um modelo comercial

Witec Alpha 300, com resolucéo axial (Z) de 1 nm. As medi¢des foram realizadas

usando os degraus de altura de 2 um e 100 nm.

No sistema AFM ndo foi possivel realizar medidas com o padrdo degrau

de 10 um, por causa do limite de resolucdo do instrumento. As medi¢gdes com 0s

degraus de altura de 2 um e de 100 nm, produzido na Dimat/Inmetro, foram

realizadas em diferentes posi¢des com o padrdo movendo-se ao longo da diregéo

do passo em um modo de contato. Na figura 39 pode ser observada a imagem do

degrau de 2 um a partir das medidas realizadas no AFM do Inmetro.

O valor médio medido para os degraus de altura usados nas medicoes foi
de 2,06 um e 102,6 nm.
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A amostra é colocada no suporte de amostra e € varrida sob a agulha
usando uma base de varredura piezoelétrica. A topografia € mostrada como uma
imagem.

O instrumento fornece informacdo perpendicular e paralela a superficie,
com resolucdo axial (z) na faixa de 1nm.

Na figura 39 pode ser observada a imagem do degrau feita no AFM para
100 nm.

iy iwry |=mi|
I -

e AT lc} |
e

Figura 39 — Imagem no AFM com o degrau de 100 nm, (a) 2D, (b) 3D e (c) perfil de
altura.

A planilha de incerteza gerada nas medidas realizadas com o AFM pode

ser observada na tabela 12.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0821492/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 0821492/CA

Tabela 12 — Planilha de incerteza do microscopio de forca atdmica.

k =2,0 (100 nm)

Fontes de Degrau de 2 pm Degrau de 100 nm
Incerteza de Valor da incerteza, u; | Valor da incerteza, u;
Medicao (um) (nm)
Padrao de altura
(calibragao Linnik) 0,002 2
Repetibilidade 0,03 0,8
Reprodutibilidade 0,02 0,9
Resolucdo (z) 0,0003 0,6
Incerteza  padréo
combinada,uc 0,04 2,3
Incerteza  padréo
expandida (U),
k=2,0(2 um) 0,08 5

7.5

Rastreabilidade

96

A partir do desenvolvimento do sistema interferométrico de referéncia, o

interferébmetro Linnik, instrumentos oOpticos foram rastreados na escala de

comprimento cujos resultados sdo mostrados na tabela 13. Nesta tabela séo

mostrados os resultados correspondentes as medigdes com os degraus de altura de

100 nm, 2 um e 10 um. Além disso, € mostrado o valor da correcdo dos

instrumentos rastreados em relacdo & medida realizada no sistema de referéncia, o

interferdmetro Linnik.

Essas correcdes, assim como suas incertezas associadas para cada

instrumento e para cada degrau de altura usado (2 um, 10 um e 100 nm) nas

medi¢des podem ser observadas nos graficos da figura 40.
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Tabela 13 — Medida dos degraus de altura realizadas no Linnik e nos instrumentos

opticos para (a) 100 nm, (b) 2 um e (c) 10 pm.

(a)
Instrumento Incerteza Padrio Incerteza
(degrau de Média das Correcao : Padréo
- Combinada .
alturade 100 | medigdes (nm) (nm) Ue (nm) Expandida
nm) ¢ U (nm)
Linnik 101,4 2 4 (k=2)
CM 110,0 -8,6 11 22 (k=2)
AFM 102,6 -1,2 2,3 5 (k=2)
(b)
Instrumento Média das ~ Incerteza Padrao Incertgza
- Correcao . Padréo
(degrau de medicOes Combinada )
altura de 2 um) (um) (uwm) Uc (um) Expandida
n n c M U (um)
Linnik 1,957 0,002 0,004 (k =2)
SR-OCT 2,0 -0,04 0,13 0,3 (k=2,02)
TD-OCT 1,9 0,06 0,11 0,2(k=21)
CM 2,1 -0,14 0,11 0,2 (k=2,02)
AFM 2,06 -0,10 0,04 0,07 (k=2)
(c)
Instrumento Meédia das ~ Incerteza Padréo Incertgza
- Correcao : Padréo
(degrau de medicoes Combinada )
altura de 10 pm) (um) (wm) Uc (um) Expandida
H H c (M U (um)
Linnik 10,045 0,002 0,004 (k =2)
SR-OCT 10,0 0,05 0,16 0,3 (k=2,03)
TD-OCT 10,0 0,05 0,12 0,3 (k=2,08)
SS-OCT 10,4 -0,36 0,3 0,6 (k=2,02)
CM 10,47 -0,43 0,13 0,3(k=2)
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Figura 40 — Comparacao das medi¢cdes no sistema Linnik, microscopio confocal (CM),

Microscépio de forgca atdmica (AFM) e sistemas OCT para os degraus de altura de (a)

100 nm pum, (b) 2 um e (c) 10 um.
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N&o foi possivel realizar medi¢es com os 03 degraus de altura (2 um, 10
um e 100 nm) em todos os instrumentos.

O degrau de 100 nm, figura 41 (a), foi medido no AFM e no microscopio
confocal, ja que a resolucdo dos OCT néo possibilitou as medi¢gdes com degrau
dessa magnitude. Na figura 41 (b) ndo estéo os resultados da medi¢do do degrau
de 2 um com 0 SS-OCT. O degrau foi medido no instrumento, mas na analise das
varias medigOes realizadas o valor do degrau obtido ndo estava coerente com o
valor nominal do degrau, o que pode ser devido a vibracdo do sistema OCT
durante as medicgdes. Isto também interferiu nas medi¢bes com o degrau de 10
um, mas alguns conjuntos de dados tinham valores mais estaveis e foi possivel
fazer a analise. As medi¢cdes com o AFM e com o CM mostram que 0s sistemas
apresentam corre¢cdes maiores que nos outros instrumentos. Na Figura 41 (c) €
mostrado o resultado com o degrau de 10 um. Neste caso, por causa da resolugéo
do instrumento e da sua superficie levemente curva esse degrau ndo foi medido no
AFM. As medi¢des do CM para os degraus de 2 um e 10 um mostraram
comportamento semelhante.

Em todos os instrumentos, a correcdo € de magnitude igual a diferenca em
relacdo ao valor medido no sistema de referéncia (Linnik), ou seja, em todas as
medicgdes realizadas com esses instrumentos, essa corre¢do tem que ser aplicada
para que sejam confiaveis e tenham a sua rastreabilidade garantida. No CM foi
possivel realizar medigdes nos 03 degraus de altura. Isto possibilitou, apesar da
grande diferenca de passo entre eles, fazer um ajuste nas medicGes realizadas no

instrumento que pode ser observado na figura 41.

Ajuste CM

12
glo y =0,9557x _
78 8
26
84
L2
=

0 T T 1
0 4 8 12
Valor medido - instrumento (um)

Figura 41 — Ajuste CM com os degraus de 100 nm, 2 pm e 10 pm.
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A rastreabilidade de todos os instrumentos medidos foi efetivada e os
resultados foram apresentados ao longo do trabalho. No entanto, seria importante
ter degraus de altura em faixas diferenciadas para melhor estimar o desempenho

desses instrumentos ao longo das suas faixas de trabalho.
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Concluséo e perspectivas futuras

O interferometro Linnik foi desenvolvido, caracterizado, otimizado e
usado para realizar medidas de comprimento de amostras na escala micrométrica e
sub-micrométrica. Além disso, a rastreabilidade em relagdo a grandeza de
comprimento para os OCT, AFM e microscopio confocal foi realizada para alguns
institutos no pais.

Melhorias no sistema experimental do Linnik foram realizadas, como por
exemplo, para diminuir a influéncia de temperatura nas medigdes de
comprimento, todo o set up experimental foi protegido em relacdo as variagdes
das condicGes ambientais do laboratério (caixa de acrilico com aberturas laterais).
Isto foi fundamental para obter resultados com maior exatiddao e menor dispersao
0 que poder ser importante no desempenho do laboratério em futura comparagédo
internacional na area.

Um desdobramento do trabalho foi o inicio da producdo de amostras de
degrau de altura no Inmetro que podem ser calibradas no sistema de referéncia
Linnik e serem usadas como referéncia para institutos, empresas e universidades
para prover confiabilidade as medi¢des realizadas com esses instrumentos.

Uma atividade futura sera realizar um estudo mais detalhado de modo a
identificar novas grandezas de influéncia e assim aprimorar o modelamento da
incerteza de medicdo do sistema de referéncia e dos instrumentos Opticos que,
atualmente, foi estabelecida apenas com a avaliagdo estatistica do sistema. Para
ajudar nesse modelamento é apropriado fazer medi¢des com degraus com alturas
diferentes para fazer uma avaliagdo mais completa do sistema.

Atualmente, estamos realizando medic¢des nos degraus de altura de valores
nominais de 19 nm e 180 nm do fabricante VLSI Standards Incorporated, que
foram medidos em um perfildmetro mecénico de alta resolucdo no INM
americano (NIST), cujos resultados foram 19,3 nm + 1 nme 178,8 nm + 2 nm. Os
primeiros resultados das medicGes no sistema Linnik para esses padrées foram
19,2 nm + 2 nm e 179,0 nm + 2 nm. A incerteza do Linnik também esta sendo

melhorada e achamos que num futuro proximo sera reduzida para menos de 1 nm.
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Também foram realizadas medicdes com esses degraus no AFM do Inmetro, mas
a estatistica relacionada a essas medicOes ainda estd sendo avaliada. Com o0s
valores medidos serd possivel, da mesma forma que o CM, fazer um ajuste de
medicdes no AFM referenciadas ao sistema de referéncia Linnik.

Foram apresentados dois trabalhos em congressos internacionais na area
(SPIE 2011 e IMEKO 2012). O trabalho apresentado no SPIE 2011 foi
disponibilizado na revista eletronica OCT News. Foi aceito um trabalho para
apresentacdo em congresso nacional, Metrologia 2013, que foi selecionado para a
edicdo especial do Journal of Physics: Conference Series (JPCS). Um artigo

referente a tese foi aceito para ser publicado na revista ACTA IMEKO.
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