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RESUMO

Um método simples com o uso de raios x para a obtencao dos valores da
ondulagdo em superficies planas € apresentado neste trabalho. Foram
caracterizadas amostras de superficies, incluindo um espelho fabricado para uso
em linhas de luz sincrotron. A base do método € o alargamento do perfil de
difracdo de um cristal analisador devido ao aumento da divergéncia causado pelas
ondulac¢des quando o feixe de raios x € refletido pela superficie. Foram analisadas
quatro amostras com qualidade de superficie variada. Os experimentos mostraram
como os diferentes niveis de qualidade podem ser obtidos com a dptica de raios x
adequada. O método tem sensibilidade suficiente para suprir a demanda em

qualidade dos espelhos da geracao atual dos sincrotrons.



ABSTRACT

A simple method with use of x-rays for measurement of the surface slope error is
presented in this work. Surfaces samples were characterized, including a
synchrotron beamline mirror. The base of the method is the perfect crystal rocking
curve widening due to divergence increasing caused by surface waviness when
the x-rays beam is reflected by the surface. Four samples with varied surface
quality had been analyzed. The results show as the different surface quality levels
can be analysed with the adequate optics. The method has sufficient sensitivity to

satisfy the demand of mirrors quality for the current synchrotrons generation.



1. INTRODUGAO.

Nos laboratérios de luz sincrotron, a qualidade da superficie dos espelhos
das linhas de luz é de fundamental importdncia para a qualidade da Optica
envolvida. Os feixes sao refletidos nos espelhos em regime de reflexdo externa
total. No caso de raios x, os angulos de incidéncia sdo rasante, menor que um
grau. Portanto a area util do espelho € normalmente bastante grande aumentando
o numero de defeitos iluminados pelo feixe. Os principais defeitos sdo rugosidade
e ondulacao (“slope error”) (figura 1). Deformacodes produzidas por tensdes pos-
montagem (gravidade, montagem, gradientes térmicos introduzidos pelo feixe de

luz sincrotron, etc.), sdo defeitos que néo serao tratados aqui.

A PN __“u}\ ., ¥4

- Superficie real. I:I Feize refletida real
I:I Flano Ideal e reflexties ideais - Difus3o devido rugosidade
- Feixe incidente

Fig. 1 - Representacao esquematica dos efeitos da superficie com defeitos de
ondulacao e rugosidade.



A rugosidade provoca o espalhamento difuso do feixe, diminuindo a
intensidade do feixe refletido. Esta também n&o sera tratada neste trabalho,
embora apareca representada graficamente em algumas figuras. Os efeitos da
ondulagao caracterizam-se, preponderantemente, por desvios de pequeno angulo
do feixe refletido causando distor¢cdes na imagem desejada.

Os métodos mais utilizados para caracterizar os erros de ondulagéo fazem
uso de perfilbmetros: o Long-trace Surface Profiler (LTP) [5] e o Large Surface
Profiler [6] sdo alguns exemplos desses instrumentos O&pticos sofisticados
baseados em luz laser. Detalhes do uso, desempenho e as limitacbes desses
instrumentos podem ser encontrados na literatura (p.ex. Bennett e Mattsson [7] e
Lindsey [8]). Atualmente pode-se encontrar, em espelhos utilizados em linhas de
luz de varios sincrotrons, ondulacées que causam desvios do feixe tdo pequenos
quanto 2 prad (0,4 segundos de arco) [9].

Para a utilizacdo de espelhos de raios x é conveniente que a caracterizacao
seja feita com raios x. O método desenvolvido por Mancini e Bilderback [10] utiliza
topografia de raios x para caracterizar a rugosidade e ondulacdo. A técnica
consiste em analisar padrdes de difracao gravados em um filme de um feixe que
passa por uma fenda fina apds a reflexao na superficie do espelho.

A modelagem do espalhamento de raios x refletidos em um espelho com
rugosidade e ondulacgéo foi realizada por Tong et al. [11] com base nos trabalhos
de Church et al. [12, 13 e 14]. Yamaoka et al. [15] compararam medidas de
rugosidade feitas em dois espelhos grandes (800 x 50 e 1000 x 140 mmz2), com as
previstas em modelagem baseada na férmula de Church [12], encontrando boa

aproximacao. A maioria das medidas de espalhamento de raios x objetivando a



caracterizacao de superficies encontrada na literatura, analisa, em geral, apenas o
defeito de rugosidade [16-19], defeito que ndo € objeto deste trabalho. Um
abrangente trabalho de modelagem de superficies, visando a caracterizacao dos
efeitos das ondulacées e rugosidade no feixe refletido, € encontrado em Church e
Takacs [20]. Um método éptico para medir ondulagdes de superficies com alta
sensibilidade foi usado por Souvorov et al. [21] baseado na recuperacdo numérica
de multiplas imagens de espalhamento pela superficie iluminada por um feixe
coerente de raios x. Como a disponibilidade de feixes mesmo parcialmente
coerentes de raios x € limitada, atualmente, aos sincrotrons de energias de 6 GeV
ou mais, o método € bastante limitado, pois existem apenas trés dessas maquinas
hoje (ESRF, APS e Spring8).

O método de caracterizacdo proposto neste trabalho é fundamentado na
analise, por um cristal perfeito, do feixe de raios x refletido na superficie sob
condicao de reflexao total externa, onde o0 aumento da divergéncia provocado pela
ondulacgéo é caracterizado pelo aumento da largura total a meia altura (FWHM) do
perfil de difracdo. O experimento foi realizado com feixe de raios x de um tubo
convencional.

No préximo capitulo serdo analisadas as bases do método, no capitulo
seguinte serdo descritos os detalhes da montagem experimental e, em seguida,
serdo descritos os resultados obtidos. Finalmente sdo apresentadas as

conclusdes e sugestdes para trabalhos futuros.



2. FUNDAMENTACAO

2.1 ESPELHOS E REFLEXAO

Uma vez que as fontes de raios x sdo sempre divergentes, das funcdes
exercidas pelos espelhos pode-se destacar a focalizacdo, uma das facilidades da
linha de luz sincrotron. Os espelhos de raios x também sado utilizados nos
laboratérios de luz sincrotron para a melhoria de resolucdo em energia, rejeicao
de harménicas e , eventualmente, reduzir a carga térmica no componente 6ptico
seguinte. Um experimento simples pode necessitar de mais de um espelho na
linha de luz. Desde que angulos rasantes, na ordem de 19, sdo necessarios para
garantir alta refletividade, defeitos nas superficies tornam-se grandes problemas.
Na maioria destes espelhos trata-se de superficies planas montadas com controle
e acionamento de curvatura mecanicos ou eletromagnéticos [1]. Deformacgdes
termicamente induzidas e espalhamento originado nos erros residuais de
fabricacdo impdem limitagdes no desempenho do dos espelhos de raios x no atual
estado-da-arte. Estas falhas ndo podem ser corrigidas sem uma caracterizagao
precisa da superficie real do espelho em uso.

O incremento na qualidade e na energia das fontes de luz sincrotron exige
alta qualidade oéptica das linhas de luz. Conseqlientemente, na construcdo dos
espelhos utilizados nas linhas de luz o rigor das especificacdes vem aumentando.
Entre varias dificuldades atuais enfrentadas pelos fabricantes, uma seria o

aumento na demanda por espelhos que suportem uma carga térmica alta



obrigando que os mesmos sejam refrigerados, tenham uma alta condutividade
térmica e baixo coeficiente de expansao térmica. Outra dificuldade é a ondulacao,
pois, devido ao pequeno angulo critico da reflexdo total externa nos
comprimentos de raios X, a relacao entre comprimento e largura de um espelho
varia entre de 4:1 a 10:1 causando maiores problemas para diminuicdo das
ondulagdes no sentido do comprimento do espelho. Outra dificuldade seria a
rugosidade embora se possa constatar que os métodos utilizados na fabricacao
chegam ao nivel de retirada de camadas atémicas, ou seja, a menos de 0,3 nm
RMS.

Considerando uma superficie plana perfeita onde incide uma onda plana

monocromatica com um angulo € <6. onde 6. é angulo critico da reflexdo total

externa, a onda é refletida sem nenhuma alteracdo em sua divergéncia. Quando
um feixe de raios x € refletido por uma superficie dptica real, a feixe refletido sofre
mudancas em sua divergéncia. A reflexdo pode ser decomposta em uma
componente especular e uma componente difusa (Ehrenberg [22]), como mostra a
figura 2.1. Uma discussao da teoria da reflexdo especular e de suas aplicacoes é

feita por Matsushita e Hashizume [2].



Luz incidente Reflexiao

especular

Reflexao Difusa

Irmmegularidades éticas da superficie

Fig. 2.1 — As irregularidades 6pticas provocam uma componente refletida difusa
que diminui a intensidade esperada da reflexao especular.

Na superficie de um espelho real onde existe ondulacéo, pode-se esperar
que os fétons incidentes que sofreram reflexdo estardo refletindo em &angulos
diferentes um do outro dependendo da posi¢cdo que estiverem tocando o espelho
(ver figura 1.1). Portanto a ondulagcédo provoca aumento da divergéncia do feixe.
Como ja foi comentado, o efeito da rugosidade € um espalhamento difuso do feixe
incidente e, embora de efeitos diferentes, a ondulacao e a rugosidade podem ser
consideradas ondulagdes, como um todo, de baixa e alta freqUéncia,
respectivamente. Church e Takacs [24] estudaram os dois defeitos em conjunto.
No caso de ondulagdes a imagem refletida sera distorcida e, devido a rugosidade,

a intensidade sera reduzida.



Portanto, as diferencas entre, a imagem refletida (por reflexao total externa) e a
imagem direta da fonte tornam-se uma potente ferramenta para caracterizar a

qualidade do plano 6ptico, como sugere Ehrenberg [22].

2.2 METROLOGIA E EQUIPAMENTOS DE MEDIDA PARA O ERRO DE

ONDULACAO.

O interferdbmetro de Fizeau é muito usado para pecgas Opticas pequenas. No
laboratério de metrologia do ESRF [26], o Interferébmetro de Fizeau é equipado
com um laser HeNe single mode estabilizado (A=632 nm) e é capaz de medir
planicidade com precisdo de A/100 e repetitividade de A/200. Outro
equipamento oOptico do ESRF, onde uma das amostras deste trabalho foi
caracterizada, € o LTPIIl, € uma versdo melhorada do LTP desenvolvido por
Takacs e Quian (Brookhaven National Laboratory) [5]. O LTP é baseado em um
interferdmetro de Michelson de dois feixes. E usado para medidas absolutas de
ondulacdes e raio de curvatura de espelhos longos planos e curvos. Um esquema

basico do funcionamento do LTP é mostrado na figura 2.2.
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Fig. 2.2 — Esquema 6ptico de um LTP. Elettra. Sincrotron em Trieste, Italia

O LTP tem vérias vantagens como, por exemplo, a capacidade de medir a
ondulagdo em espelhos longos com certa facilidade, precisado e repetitividade. O
equipamento do ESRF pode efetuar medidas de ondulagées com uma resolucao

de 1urad ao longo da varredura. No entanto, estes processos de medidas de

ondulacées em espelhos de raios x exigem salas limpas (clean room) e

equipamentos especiais.

2.3 O MONOCROMADOR 4C.

Como este trabalho propde medir a relacdo entre o FWHM do feixe
incidente e o refletido para caracterizar o erro de ondulagéo, € proprio pensar que

se esta diferenca € muito pequena, ou seja, a qualidade da superficie € muito boa,



devemos utilizar feixes para iluminar as amostras com a menor largura espectral e
angular possiveis. Devemos obter uma onda mais plana e monocromatica
possivel. Um monocromador 4 cristais (4C) dispersivo exerce esta funcao
suficientemente bem para este trabalho [27]. Na figura 2.3 aparece o arranjo de
dois cristais demonstrando basicamente seu comportamento através do diagrama
de Dumond na mesma figura. A faixa apresentada em cinza representa a banda
passante limitada pelas larguras AA (largura espectral) e A8 (largura angular) do
feixe emergente resultantes do arranjo. Na figura 2.4 mostra-se o arranjo 4C.
Para o presente trabalho o principal efeito (resolucdo de energia) esta sendo feito
pelos dois cristais antiparalelos como na figura 2.3. A principal vantagem aqui de
se utilizar o 4C esta na direcdo do feixe como pode ser visto na figura 2.4. As
mudancas necessarias que foram feitas durante os experimentos, incluindo a troca
dos cristais do monocromador e a mudanca da ordem de reflexdo, seriam
complicadas em termos de alteracbes de montagens se fosse utilizado um
monocromador de dois cristais, pois a todo 0 momento seria necessario trocar as
posicoes de todos os outros componentes do arranjo experimental. Algumas
construgcdes sdo de especial interesse como o monocromador utilizado neste
trabalho, um monocromador 4-cristais em geometria dispersiva com dois cristais
sulcados (“channel-cut”). Este arranjo foi proposto por Beaumont e Hart [27]. Um
abrangente estudo sobre monocromadores pode ser encontrado em Authier [28],

capitulo 15.
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Fig. 2.3 — Arranjo monocromador antiparalelo dispersivo, reflexdes simétricas. a)
modelo experimental; b) diagrama de DuMond. Onde A é a largura espectral e
A6 é a divergéncia.

Fig. 2.4 — Esquema representativo de um monocromador 4C, com dois cristais
sulcados no arranjo dispersivo.
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2.5 FUNGAO PSD (POWER SPECTRAL DENSITY)

A densidade espectral (PSD) € uma funcdo de modelagem dos defeitos do
feixe refletido em funcdo das ondulacdes de uma superficie. E baseado na
informacao da variagdo da altura da superficie em relacéo a posicao ao longo do
espelho e traduzida como funcdes periédicas da variavel altura por transformada
de Fourier.

Se uma superficie desvia e espalha a luz incidente, entdo a integral da fungao
PSD fornece o valor RMS da rugosidade e da ondulacdo. Church e Takacs [24]
generalizaram os resultados da reflexdo por uma superficie onde o efeito da
ondulagao pode ser calculado diretamente da fungdo PSD sobre a banda de baixa
freqUéncia apropriada e o efeito da rugosidade pode ser obtido do célculo sobre a
componente de alta freqtiéncia. A figura 2.5 mostra a funcdo PSD em relacéo a
distribuicao espacial de freqiéncia e os efeitos no perfil e difracdo quando a
mesma é aplicada a intensidade do feixe incidente. Os efeitos, alta, média e baixa
frequéncia em conjunto e aplicados no feixe incidente resultam na simulagao do

perfil de difracdo do feixe refletido.
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Fig. 2.5 — Efeitos na qualidade das imagens para cada regime de freqiiéncia
espacial.

Como pode ser visto na figura, a fungcdo PSD é util na caracterizacao da
imagem refletida por superficies. O programa computacional de analise de
simulacdo do caminho de um feixe (Ray tracing), o Shadow, € um exemplo do uso
da fungdo PSD. Naturalmente é necessario obter os dados do relevo da superficie.
Conhecidos estes dados, a aplicagdo da funcdo PSD permite a previsdo da

imagem correspondente ao feixe emergente da superficie.

2.6 ASPECTOS GERAIS DA FUNDAMENTAGCAO.

Um feixe de raios x ao ser refletido (reflexdo total externa) por uma

superficie sofre degradacao, traduzida por um aumento da divergéncia como
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consequéncia das ondulacbes presentes. Esta divergéncia pode ser medida
comparando, com um cristal analisador, o perfil de difracao do feixe direto com o
perfil de difracdo do feixe refletido no espelho, o qual apresenta um alargamento.
Se a ondulacado for muito pequena, a diferenca também sera muito pequena.
Consequentemente a largura do perfil de difracdo do analisador deve ser
compativel com a diferenca entre a largura dos dois perfis, de forma que esta
diferenca seja mensuravel, com a precisdo necessaria, isto €, a escolha da o6ptica
de raios x necessaria (monocromador e o cristal analisador) dependera da

qualidade da superficie.

A analise do perfil de difracdo do feixe refletido pelo espelho pode ser
dividida em duas partes: os fotons espalhados na base do perfil e 0 nucleo
principal do feixe refletido. Um exemplo destas componentes do perfil de difracéo
onde foram ajustados, apenas para simplificar a anélise, duas funcbes
Gaussianas, aparece na figura 2.6. A contribuicdo da rugosidade da superficie
ndo tem, em geral, um formato gaussiano [23]. E possivel também obter a
rugosidade da superficie medindo-se a diferenca entre as bases do perfil de
difracédo do feixe incidente e refletido como visto em Kunieda et al. [25]. Os efeitos
da rugosidade podem ser estudados como funcao do angulo do feixe incidente e
aparecem como assimetrias na base do perfil de difracdo do feixe refletido

(Yamaoka et al. [15]).
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Fig. 2.6 - Exemplo da analise do perfil de difracao do feixe refletido ajustado por
gaussianas, separando a parte do perfil afetada pela ondulacao e a componente
devido a rugosidade. Os dados experimentais foram obtidos com a amostra A1
usada no presente trabalho.
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3. MONTAGEM EXPERIMENTAL.

Neste capitulo apresentam-se os detalhes da montagem experimental
necessaria para a deteccdo do alargamento do perfil de difracado devido as
irregularidades 6pticas das amostras. E importante observar que este arranjo
experimental ndo é unico, pois depende da sensibilidade 6ptica necessaria. Nao
somente a Optica deve ser compativel com a qualidade da superficie analisada,
mas também a mecéanica de translacdo e orientagcdo da amostra precisa ter a
precisdo necessaria. As modificacbes das montagens experimentais serao
devidamente comentadas de acordo com o decorrer da anéalise das amostras. O
anexo | contém um guia passo-a-passo para facilitar a reproducdo dos

experimentos.

3.1 DESCRIGAO GERAL

A figura 3.1 apresenta um esquema de todas as montagens
utilizadas neste trabalho. Basicamente, o comportamento esperado do arranjo
segue a seguinte sequéncia: a fonte de raios x gera um feixe; este feixe é
redefinido em energia pelo monocromador; o feixe redefinido atinge a superficie
da amostra em um angulo rasante compativel com o angulo critico de reflexao
total; o feixe refletido segue para o cristal analisador montado em um eixo

giratério, usado para gerar o perfil de difragdo que é medido no detector cintilador.
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A fonte de raios x foi usada na configuracao foco ponto ou foco linha devido a
necessidade de iluminar uma maior ou menor area da amostra. Modificacdes da
ordem da reflexdo foram necessérias para diminuir a largura do perfil de difracdo.
As amostras foram montadas em diferentes mesas goniométricas dependendo do
tamanho e peso das amostras. Os analisadores utilizados em todas as analises
foram cristais perfeitos. A ordem da reflexdo do analisador também foi alterada
para adequar a largura do perfil de difracdo a mesma ordem de grandeza do erro

de ondulagéo da superficie das amostras. O detector, para todos os experimentos,

foi um contador cintilador.

200 mm a 580 mm >

M4C

b FRX

Fig.3.1 - Esquema da montagem experimental. FRX : Fonte de raios x ; M4C :
monocromador 4 cristais ; AM : amostra ; MGT : mesa goniométrica e transladora ;
A : cristal analisador ; EC : eixo giratdrio controlado por computador ; D : detector

contador cintilador.



17

3.2 FONTE DE RAIOS X.

Um tubo convencional de Cu operando em 40kV e 20mA forneceu o feixe
para a analise de todas as amostras. Foram utilizadas duas configuracdes de
fonte: foco ponto (PF) e foco linha (LF). Estas duas configuracdes foram utilizadas
para fornecer feixes que iluminaram areas diferentes da amostra. Na configuracéao
LF as dimensdes da fonte projetada (focal spot size) foi 0.04 mm x 12 mm e para
PF 1.2 mm x 0.4 mm. Estes dados estdo considerando um angulo de saida da
radiacao (fake off) de 6°. Deve-se observar que a configuracédo foco linha resulta
de um feixe maior na dimensao vertical, mas € a varredura no sentido horizontal
mais importante para este trabalho. Portanto uma fenda, limitando verticalmente o
feixe, foi adicionada apés o monocromador para padronizar o feixe, na vertical, em
qualquer configuracdo. A figura 3.2 mostra as duas situacdes com relacao a regiao
iluminada pelo feixe na amostra. No caso de um angulo de incidéncia de
aproximadamente 650 segundos de arco e uma distancia do tubo de 50 cm tem-se
uma area de (17 x 15) mm?* para configuracdo LF e de (400 x 0.5) mm* para PF.
Este comprimento grande no sentido horizontal (400 mm) € de especial interesse
para a andlise da média do erro de ondulagdo de um espelho, uma das amostras
deste trabalho, cuja dimenséao longitudinal é grande (750 mm), é descrita neste
capitulo logo adiante. Junto a torre do tubo esta fixado o monocromador 4C, que

serd descrito a seguir.
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Fig. 3.2 — Desenho comparativo entre a configuracao LF (foco linha) e PF (foco
ponto). O desenho nao esta proporcional em relacao as dimensoes (17 x 15) mm e
(400 x 0.5) mm para LF e PF, respectivamente.

3.3 MONOCROMADOR.

O feixe foi definido em energia Cu K¢, (8,047 keV) pelo monocromador 4-

cristais em geometria dispersiva. A figura 3.3 é uma fotografia do monocromador
construido no LORXI (Laboratério de Optica de Raios x e Instrumentacdo —
UFPR). O mesmo tem uma construcao pratica dotada de um suporte elastico com
dois parafusos que regulam o &ngulo entre os dois cristais sulcados. Cada um dos
cristais pode sofrer rotacdo para ajuste fino. A substituicio dos cristais é

extremamente simples. Este monocromador foi utilizado no presente trabalho



19

equipado com dois cristais sulcados Ge(111) para a analise das primeiras
amostras, depois com Ge (440) e, por ultimo, substituido por um Si(440). Estas

diferentes configuracdes foram necessarias para a diminuicao da divergéncia.

placa de Pb
bloqueio de
feixe primario

ajuste do
angulo
>entre

cristais

Si sulcado

janela de
saida

Fig. 3.3 — Monocromador 4-cristais dispersivo com dois cristais sulcados Si (440)

A maior definicAo da divergéncia angular, determinada pelo monocromador,
aumenta a precisdo do resultado. A sensibilidade de cada conjunto

monocromador-analisador é discutida na secao seguinte.
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3.4 ANALISADOR

Todos os analisadores utilizados sao cristais perfeitos e montados em um
dos eixos de um difratbmetro de duplo eixo construido no LORXI [3], com controle
de rotacao feita por um computador. As figuras 3.4 e 3.5 mostram fotos das partes
internas e externas do difratdmetro. A qualidade das partes mecénicas deste
difratbmetro (micrédmetro, caixa de redugdes, etc. vistos na figura 3.5) é que
garantem a precisao necessaria. Observando a figura 3.5 pode-se perceber como

a precisao é conseguida.

Fig. 3.4 — Vista superior e lateral do difratdbmetro onde aparece o motor de passo
que controla o eixo a direita.
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Fig. 3.5 — Vista da parte interna do difratdbmetro.

Um suporte para variar o angulo com a vertical foi adaptado ao eixo do
difratémetro, pois, para cada alteragao feita na amostra, translacao, rotagao, troca

de amostras, € necessario ajustar a inclinagao (tilt) do analisador (ver figura 3.6).
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Fig. 3.6 — Fotografia do dispositivo de ajuste do angulo vertical (tilt) do analisador.

A simplicidade do suporte da figura 3.6 garante a estabilidade e a precisédo
necessarias para a 6tica utilizada. A figura 3.7 € uma fotografia da montagem do
dispositivo no difratbmetro e um aspecto geral da montagem que envolve o

analisador e o detector.
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Fig. 3.7 — Montagem do suporte do analisador no difratdbmetro.

Assim como ocorre com o0s cristais do monocromador, os analisadores
utilizados foram sendo substituidos de acordo com a melhor ou pior qualidade da
superficie da amostra. O objetivo final foi conseguir uma largura do perfil de
difracéo, no resultado final do conjunto monocromador-analisador, tal que o efeito
do alargamento da divergéncia causado pela ondulacédo seja um acréscimo de, ao
menos, 20%. Este percentual é mais do que suficiente, pois a medida do
alargamento vem do ajuste gaussiano nas determinagbes da largura do feixe

incidente na amostra e do feixe refletido.
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Existem quatro fatores que determinam a largura de um perfil de difragéo de

um cristal iluminado por um feixe de energia E com certa divergéncia e

cromaticidade incidindo com um angulo #: o comprimento da radiacdo (energia); o
fator de estrutura dos cristais; a divergéncia e; a cromaticidade.

Os resultados das medidas de FWHM do conjunto monocromador-

analisador utilizado estdo mostradas na tabela 1.

Analisador Monocromador
Ge (111) Ge (440) Si (440)
Si (333) 41 4.6
Si (440) 2.2

Tab. 1 — Valores de FWHM das larguras de perfil de difracao com os conjuntos
monocromador-analisador. (em segundos de arco)

Pode-se observar uma diferenca de 20 vezes entre 0 maior e 0 menor perfil de
difracdo. De acordo com as estatisticas e dados dos experimentos, com os
conjuntos apresentados pode-se conseguir a sensibilidade de 0.4 segundos de

arco, ou seja, aproximadamente 2 urad . lIsto significa que substituindo a fonte
de radiagao por MoK, (17,479 keV) diminuindo a largura do perfil de difragcao

para 0,7 segundo de arco alcancando a sensibilidade para medir ondulagdes de

até 0,14 segundo de arco, ou seja, aproximadamente 0,67 urad .

Deve-se considerar também que se podem alcancar perfis de difracdo no
analisador tdo estreitos quanto necesséario. No entanto, a partir de poucos

segundos de arco de largura do perfil de difracdo, a dptica torna-se extremamente
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fina e, conseqiientemente, 0s equipamentos necessarios passam a exigir maior
precisdo. Influéncia de gradientes e variacbes térmicas e vibragdes mecéanicas
tornam-se importantes. Isto quer dizer que o limite pratico atual ndo esta
simplesmente no conjunto fonte-monocromador-analisador, conforme explicado

nas sessodes que seguem.

3.5 MESA GONIOMETRICA E SUPORTE DE AMOSTRAS

Uma mesa goniométrica mais uma mesa transladora (Fig. 3.9) formam a base

para o suporte da amostra.

Fig. 3.9 — Mesa goniométrica. Em cima dela uma mesa transladora elastica.
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O objetivo desta base da amostra é permitir os movimentos de rotagdo horizontal
(mudanca do angulo de incidéncia), translagdo horizontal (para o avango da
amostra no feixe) e rotacado vertical (mudanca do angulo entre a superficie e o
plano de difracdo (tilf)). Este equipamento foi escolhido pela capacidade de
suportar amostras pesadas e grandes (espelhos com 5 kg e 750 mm de
comprimento). Durante o processo de analise o ajuste horizontal ocorre apenas
uma vez. Este movimento visa o posicionamento do espelho em um angulo
aproximadamente metade do angulo critico de reflexdo total. No caso de uma
amostra com alta qualidade foi necessario projetar um suporte especial cujo eixo
de rotacao horizontal coincide com a superficie e a altura onde o feixe ilumina a
superficie, pois o0 eixo de rotacdo da mesa goniométrica estd bem abaixo deste
ponto. A figura 3.10 mostra este suporte especial com a respectiva amostra de alta

qualidade.
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Fig. 3.10 - Suporte construido para garantir o ajuste vertical sem deslocamento
horizontal

Fig. 3.11 — Fotografia da mesa transladora horizontal utilizada na maioria das
amostras.
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Sobre a mesa goniométrica foi adaptado um translador horizontal (figura 3.11).

A precisao do translador é de 0,01 mm. O movimento horizontal tinha por objetivo
principal mudar a regido analisada da amostra. Entretanto também foi utilizado
para os ajustes cada vez que o angulo do plano vertical era alterado (devido ao
eixo de rotagdo da mesa goniométrica ser excéntrico ao feixe). Para se
compreender melhor como 0 movimento horizontal muda a regido iluminada pelo

feixe, a figura 3.12 esquematiza o fato.

diferentes regides banhadas

diregéo do
feixe

—»d1  ed2 —»d3

deslocamentos

dl < d2 <d3

Fig. 3.12 — Efeito do deslocamento horizontal realizado pela mesa transladora na
regiao da amostra iluminada pelo feixe.

Embora o tamanho do passo de deslocamento seja o suficiente para o presente
trabalho, o uso da mesa da figura 3.11 nédo foi adequado para todos os
experimentos devido a problemas de folgas. Quando se trabalha com erro de

ondulacdo da ordem de alguns segundos de arco, estas folgas ndo eram
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significativas, mas, em amostras onde o erro de ondulagdo era de algumas
unidades de segundos de arcos, as folgas simplesmente impossibilitavam a as
medidas. Seria necessario introduzir uma mesa transladora mais precisa e com
uma construcao dirigida para minimizag&o de folgas. Isto foi conseguido utilizando-

se uma camara com translagdo elastica produzida no LORXI [4]. A figura 3.13

mostra 0 equipamento na posicao que foi utilizado.

Fig. 3.13 — Camara de translacao elastica montada em cima da mesa goniométrica
mostrando o motor de passo responsavel pelo acionamento da translacao.



30

3.6 AMOSTRAS

As amostras utilizadas no presente trabalho foram escolhidas baseadas em
trés critérios. O primeiro € sobre a planicidade, pois as superficies analisadas
deveriam ser aproximadamente planas. O segundo critério refere-se ao aspecto
fisico de uso, formato e material, as amostras deveriam ser diferentes neste
aspecto para avaliar-se a simplicidade e portabilidade do método e o terceiro é a
qualidade da superficie. As amostras foram analisadas e quatro (A1, A2, A3 e A4)
foram selecionadas. A amostra A1 foi um espelho de raios x produzido pelo
método float glass para ser usado em uma linha de luz do LNLS (Laboratério
Nacional de Luz Sincrotron). Este espelho de vidro recoberto com ouro foi
caracterizado com um LTPIll no departamento de metrologia do European
Synchrotron Radiation Facility (ESRF) [26]. A medida obtida de rugosidade foi de

6-10 A e a média do erro de ondulagdo 45 trad (= 9 segundos de arco) (figura

3.14).
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Fig. 3.14 — Amostra A1. Espelho de raios x, vidro recoberto com ouro medindo (100
X 750) mm ’ sobre a mesa goniométrica.

A amostra A2 (figura 3.15) trata-se de um plano 6ptico de quartzo e
planicidade A4/20 (dados do fabricante) pertencente ao Departamento de

Mecanica da UFPR que é usado como plano éptico padrao medindo (100 x 100)

mm > . Esta é a amostra de melhor qualidade do presente trabalho.
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Fig. 3.15 — Amostra A2. Padrao de plano optico de quartzo (planicidade /1/20)
(Departamento de Mecanica da Universidade Federal do Parana)

A amostra A3 é um plano circular de vidro de alta pureza com planicidade

A/10 (dados do fabricante) com diametro de 100 mm, (figura 3.16).
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Fig. 3.16 — Amostra A3. Vidro plano medindo 100 mm de diametro e planicidade
A110 fornecido pelo LACTEC ( Instituto de Tecnologia para o Desenvolvimento)

A amostra A4 é também um plano circular de vidro comum sem
caracterizacao. Foi escolhido como melhor por andlise de interferéncia em 6tica do

visivel de um grupo dos trés vidros (figura 3.17).



34

Fig. 3.17 — Amostra A4. Trés planos opticos com planicidade desconhecida. O vidro
rotulado “2” foi escolhido antecipadamente como o melhor entre os trés.



35

4. RESULTADOS.

Conforme comentado, todas as medidas foram feitas com um angulo de
incidéncia do feixe igual a metade do angulo critico. Esta escolha (a reflexdo a
meio angulo critico de reflexao total), € importante para garantir a refletividade
préxima a refletividade total.

A primeira tentativa de analisar os efeitos das irregularidades épticas das
superficies das quatro amostras foi feita com o seguinte arranjo:

e Fonte : Cu Kay, foco linha.
e Monocromador: 4-cristais, Ge(111).

e Analisador: Si (333).

Com esta configuracao, a largura do perfil de difragdo do analisador medido
com feixe direto do monocromador foi de 41 segundos de arco.

A figura 4.1 mostra os perfis de difracdo de todas as amostras ja
devidamente ajustados e suas intensidades normalizadas, inclusive o perfil do
feixe incidente. Observa-se, claramente, que a qualidade de espelhos afeta os
perfis dos feixes refletidos. A baixa qualidade, maior erro de ondulagao,
incrementa o FWHM. Além disto, as bases dos perfis sdo alteradas devido a
rugosidade [25]. Para a amostra A4 o FWHM medido foi de 152 segundos de arco
e para A3 obteve-se 49 segundos de arco. Isto estava previsto, pois, como vimos
em secao do capitulo anterior, as amostras A4 e A3 sao pecas visivelmente (por

interferéncia) de qualidade inferior. O mesmo ndo ocorre na reflexdo com as
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amostras A2 e A1, sendo seus FWHM medidos de 40 e 42 segundos de arco

respectivamente.

- - == A1

feixe incidente

INTENSIDADE

_—— .

() segundos de arco

Fig. 4.1 — Comparacao entre os perfis de difracao dos feixes refletidos e feixe
incidente nas quatro amostras.

As amostras A1 e A2 tém os valores de FWHM medidos com as diferencas

quase imperceptiveis em comparacao com o feixe direto. Mesmo assim pode-se
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verificar na figura 4.1 a diferenca visivel das bases dos perfis, mostrando
consideravel influéncia da rugosidade.

Para analisar o erro de ondulacdo nas amostras A1 e A2, foi necessario 0
aumentar a sensibilidade da configuracdo. Para tanto, a diminuicdo do FWHM do
feixe de incidente foi conseguida através do arranjo abaixo:

e Fonte: Cu Kay, foco linha.
e Monocromador: 4-cristais, Ge(440).

e Analisador: Si (333)

Esse novo arranjo mostrou-se util para a anélise da amostra A1. O perfil de
difracdo do analisador teve sua largura diminuida para 4,6 segundos de arco.
Sendo A1 um espelho longo e foi usado o foco linha, permitindo iluminar
pequenas areas na superficie, varios pontos na superficie puderam ser
analisados. A figura 4.2(a) mostra onde 13 pontos foram localizados na superficie;
a figura 4.2(b) mostra os perfis, normalizados, em trés dos pontos (pontos 2,5 e
13) em comparagdo com o perfil do feixe incidente. O acréscimo do FWHM

causado pela estrutura da superficie péde ser medido.
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Fig. 4.2 — (a) Amostra A1 e os pontos de medicoes.
b) Perfis de difracao do feixe refletido nos diferentes pontos (2,5,13) e 0
perfil do feixe incidente.

Os valores da contribuicdo do erro de ondulagdo nos pontos medidos da
amostra A1 estdo mostrados na figura 4.3. A qualidade apresentou-se pior nas
extremidades e melhor nas regides centrais. O grafico da figura 4.3 mostra que é
possivel medir e apresentar resultados localmente semelhantes ao long-trace

surface profiler (LTP).
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Fig. 4.3 — Contribuicao da ondulagao nos varios pontos de medida.

Ainda com amostra A1, um novo arranjo foi implementado com a seguinte

configuragao:

e Fonte: Cu Kay, foco ponto.
e Monocromador: 4-cristais, Ge(440).

e Analisador: Si (333)



40

O objetivo foi iluminar uma regidao do espelho, aproximadamente do ponto trés ao
ponto 10 (figura 4.2a). A contribuicdo da ondulacao foi de 10,4 segundos de arco,
que corresponde ao valor médio da contribuicdo da éarea iluminada. A figura 4.4
mostra a comparacgao entre os perfis obtidos nas duas configuracées (foco ponto
e foco linha) e do feixe incidente. O ponto comparado usando a configuracao foco
linha foi o ponto 7. A média calculada desses mesmos pontos é 7,7 segundos de
arco. A diferenca entre o valor calculado e o medido pode ser considerada como
devido a uma curvatura do espelho. A estimativa do raio de curvatura pode ser
calculada pela deconvolugdo da contribuicdo do erro de ondulagdo na
configuragdo foco ponto e na configuracdo foco linha. O raio de curvatura
calculado foi cerca de 12 km. Yamaoka et al. [15] estimou o raio de curvatura de
um espelho através da diferenca entre o FWHM do feixe incidente e do refletido,
mas nao considerou as consequéncias do alargamento da divergéncia do feixe
refletido devido a ondulacdo. Um ponto interessante aqui foi a caracterizacao do
espelho em condi¢des similares as de uso nas linhas de luz, iluminando toda a

superficie.



41

10 |-
—————— Foco ponto
| = == -= Focolinha
feixe incidente
08 |-
<
S
[TH] —
o
<
o
2 06}
w
|—
2
04
02}
L Lo’ ey
. roa =
/~\,/~\‘..’“-/' f T
0.0 | -~ -4~ 7"
-120 -80

0) [segundos de arco ]

Fig. 4.4 - Comparacao entre as duas configuracoes: foco ponto e foco linha (ponto
7 da Fig. 4.2) e o feixe incidente como referéncia.

A figura 4.5 mostra perfis de difracdo ajustados de dois pontos analisados
(configuragao foco linha) em comparacao com o feixe incidente, para a mesma
configuracdo e amostra A2. Pode-se observar que a diferenca entre as larguras é

imperceptivel.
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Fig. 4.5 - Perfis de difracao em dois pontos da amostra A2 em comparacao com o
feixe incidente.

Uma nova configuracao foi montada para aumentar a sensibilidade do conjunto

Optico, conforme disposto abaixo:

e Fonte: Cu Kay, foco linha.
e Monocromador: 4-cristais, Si(440).

e Analisador: Si (440)
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Com esta configuracdo, a medida do FWHM do perfil de difracao do
analisador iluminado pelo feixe incidente, resultou em 2,2 segundos de arco. Na
amostra A2, a contribuicdo do erro de ondulagéo foi de 0,6 segundo de arco. A

figura 4.6 evidencia a diferenca.
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Fig. 4.6 — Perfis de difracao do feixe refletido e incidente com o analisador Si (440)
e monocromador Si (440) .

Medidas do FWHM de trés regides foram efetuadas e a figura 4.7 as

apresenta juntamente com um esquema representativo dos pontos iluminados.
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Fig. 4.7 — a) desenho representativo do posicionamento das regioes medidas na
amostra A2

b) Grafico dos perfis de difracao nos respectivos pontos.

As diferencas foram muito pequenas, como pode ser visto na figura. Os
valores encontrados foram 2,88 segundos de arco para o ponto central, 2,80
segundos de arco para o ponto direito e 2,9 segundos de arco para o ponto da
esquerda. Mais uma vez, a rugosidade foi mostrada nas abas do perfil e mostra

alguma diferenca entre as trés regides medidas.
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5. DISCUSSOES E CONCLUSOES.

O tempo requerido para a caracterizacdo das superficies efetuada com as
amostras A4, A3 e A1 foram poucos minutos. Este tempo depende da 6ptica e da
fonte de raios x utilizada. No caso da amostra A2, a sensibilidade da Oéptica
alcangada através do aumento da ordem da reflexdo, implicou baixa da
intensidade detectada. Depois de comprovado que a Oéptica seria suficiente,
através das primeiras medidas, foi aumentada a precisdo elevando o tempo de
aquisigdo para cinco horas. Certamente o tempo poderia ser reduzido utilizando-
se o feixe de raios x de uma linha de luz de um sincrotron.

Os métodos de caracterizacao de superficies existentes na literatura sédo
acompanhados de algumas dificuldades intrinsecas como longas distancias entre
a fonte e a amostra [6,15,21,25] e a sofisticagdo exigida [21]. A sensibilidade
alcancada por equipamentos como LTP e o LSP é de aproximadamente 0.5 A e
0,2 prad para rugosidade e erro de ondulacdo respectivamente. Estes
equipamentos sofisticados possuem caracteristicas de operacao e método tais
que as medidas efetuadas exigem esforcos e cuidados especiais como, por
exemplo, salas limpas (clean room) dotadas de controle de temperatura da ordem
de 0,1 °C.

O presente método permite analisar erros de ondulacdo e curvatura de
superficies. Os valores medidos da contribuicdo do erro de ondulagao na amostra
A1, cuja média do valor foi 7,7 segundos de arco, estdo de acordo com a

caracterizacao feita no departamento de metrologia do ESRF. Para esta amostra,
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a rugosidade, embora nao estudada em detalhes, foi mostrado que a rugosidade
pode ser determinada com este método. Ainda na amostra A1, a curvatura
tornou-se importante na configuracdo foco ponto onde a area iluminada era 23
vezes maior do que na configuracao foco linha.

A Optica utilizada nos experimentos alcancou a sensibilidade necessaria
para detectar a contribuicdo da ondulacdo na ordem de 0,6 segundo de arco
representando aproximadamente 30% da largura do perfil de difracao do feixe
incidente (caso da amostra A2). O método mostrou-se muito vantajoso, pois o
espelho pode ser testado utilizando-se o préprio feixe de luz sincrotron, mas a
principal vantagem esta no fato de medir-se a realidade do feixe refletido, ao
contrario de outras técnicas que medem os defeitos no espelho e apenas utilizam-

se dos dados para simulagdes do feixe refletido.
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ANEXO |

PROCEDIMENTOS DE MEDIDAS PASSO-A-PASSO

Este anexo tem por objetivo servir como um guia para a reproducao posterior dos
experimentos desta dissertagao.
O passo inicial é a colocagao dos cristais sulcados do monocromador e o ajuste

dos angulos para a difracdo da raia K&, no caso da éptica necessaria aos

experimentos deste trabalho . No monocromador utilizado, apresentado na secao
3.4, a sequéncia ideal de ajuste é: 1) posiciona-se o detector em frente a janela de
saida e coloca-se o primeiro cristal (mais proximo da fonte) ja no angulo de Bragg
(visualmente) utilizando-se um transferidor e ajusta-se até achar a reflexdo medida
pelo detector, apertando-se imediatamente o parafuso fixador ; 2) coloca-se o
segundo cristal e repetem-se as acoes do 12 passo. Observa-se que aqui o ajuste
€ mais dificil pois a largura depende da largura de Darwin.

Agora se pode colocar o cristal analisador no difratbmetro. Posiciona-se
visualmente no éangulo de Bragg com um transferidor, manualmente e
visualmente, o detector na respectiva posicdo 26 . Gira-se manualmente até
achar a reflexdo e o ajuste fino utilizando-se o sistema de posicionamento do
difratbmetro. Achado o ponto maximo de contagem de fétons, inicia-se um ciclo
(ajuste do angulo vertical (tilf) - varredura horizontal) até achar o minimo FWHM
do perfil de reflexdo. Produz-se uma varredura completa girando o cristal

analisador e coletando as contagens de fétons difratados para cada angulo de



52

incidéncia do feixe, ou seja, adquirem-se os dados necessarios para o tracado da
curva do perfil de difracdo do analisador, ajusta-se a curva e calcula-se a FWHM
do perfil. Este é o padrdao de referéncia para esta configuracdo fonte-
monocromador-analisador.

A montagem esta pronta para a colocacao da amostra. A superficie da mesma ja
deve estar posicionada paralela ao feixe (manualmente e visualmente) e bem
proxima a ele. O detector continua captando fétons que sao difratados no cristal
analisador. O ajuste segue um ciclo para a garantia da posi¢cdo paralela: 1)
Avanca-se a amostra de encontro ao feixe até reduzir pela metade a contagem no
detector; 2) Gira-se o eixo no sentido horizontal utilizando-se a mesa goniométrica
até encontrar a maxima contagem. Volta-se ao passo 1 até um momento quando
ndo adianta girar para nenhum lado porque a contagem apenas diminui. Este é o
ponto onde a superficie da amostra esta perfeitamente paralela ao feixe e
interrompendo metade dele.

A partir deste ponto pode-se girar a mesa goniométrica até metade do angulo
critico de reflexao total.

Agora o experimento encontra-se no seguinte cenario: o detector estd contando
fétons difratados no cristal analisador pois 0 mesmo esta em condicdo de Bragg
com o feixe direto (ndo refletidos pela superficie da amostra). Aproximadamente
metade do feixe estd sendo defletido com um angulo duas vezes o angulo de giro
da mesa goniométrica. Se tudo ocorreu dentro de uma precisdo razoavel, isto &,
com um erro de apenas algumas dezenas de segundos de arco, a proéxima etapa

serd muito rapida.
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A pendultima etapa é achar a condicdo de Bragg para a parte refletida do feixe.
Basta girar o cristal analisador no mesmo sentido do giro ocorrido com a amostra
e duas vezes o0 seu angulo. Nesta posicdo provavelmente ja esta havendo
contagens do detector referentes ao feixe refletido. Algumas vezes se faz
necessario “procurar” a condicao de Bragg devido a problemas no equipamento,
incluindo, entre muitas, folgas em eixos, mancais e suportes. Coleta-se uma
varredura para calcular a largura do perfil.

A ultima etapa consiste em ajustar a inclinacao vertical do espelho para alcancar
a menor largura possivel do perfil de difracdo. Este procedimento também é um
ciclo (ajuste do angulo vertical (tilf) - varredura horizontal). Coleta-se a informacao
do menor FWHM apés reflexao e compara-se com o FWHM do feixe direto.

Estas sao as etapas que devem ser feitas para cada amostra. Ao se perceber que
a sensibilidade do arranjo € inferior a qualidade da superficie da amostra, torna-se
necessario modificar alguns elementos envolvidos. Uma primeira modificacdo
mais rapida e simples serd a troca da ordem da reflexdo (troca de planos
cristalinos) do cristal analisador. Embora pareca claro, € importante ressaltar que o
acréscimo de divergéncia provocado por erro de ondulacado é dependente apenas
da amostra, portanto subir a ordem de reflexdo diminui a largura do perfil de
difracdo entdo o acréscimo da largura devido as irregularidades O&pticas da
amostra fica mais aparente ou definido. Também a troca do cristal analisador por
um cristal cuja largura da curva intrinseca € menor seria a opgao seguinte.
Continuando a baixa sensibilidade parte-se para a troca da ordem de reflexao dos
cristais do monocromador. E, novamente, a troca dos cristais por outros de menor

largura intrinseca. Por ultimo recorre-se a troca do alvo do tubo de raios x
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procurando um comprimento de onda menor. No caso deste trabalho ndo houve
necessidade, mas o proximo passo seria a troca do alvo de cobre por outro de
mobilidénio.

Esta seqUéncia apresentada é completa para a verificacdo da média do erro de
ondulacdo da superficie para as amostras deste trabalho. Média porque a
sequéncia foi definida para a configuracdo foco ponto. Isto significa que , nos
angulos rasantes utilizados, a parte da superficie banhada pelo feixe é grande e o
resultado do acréscimo da divergéncia do perfil de difragdo passa ser uma
contribuicdo de toda, ou grande parte, da superficie na dimensao longitudinal.
Trabalhando com a configuracdo foco linha, a analise pode ser relativa a
pequenas regides. A configuragdo do tubo de raios x para foco linha é, na pratica,
o giro de 90 graus do tubo.

As etapas anteriormente descritas sdo exatamente as mesmas com a troca de
configuragdo para foco linha. Agora uma nova etapa pode ser acrescentada ao
final, a translagéo horizontal como visto na figura 23. Sendo a precisdo da mesa
de translacao condizente com a sensibilidade da amostra, o ciclo de operagdes é:
1) avancar a amostra; 2) promover a varredura do cristal analisador. O tamanho
do cristal analisador também deve ser compativel com o deslocamento, pois 0
avanco ocorrido na amostra, estara ocorrendo paralelamente no feixe, portanto o

feixe n&o pode atingir os limites do analisador.
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