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Resumo

O objetivo deste trabalho € montar e caracterizarsistema para medir o
espectro fotoluminescente de amostras de silicrospo(SiPo). Utilizando amostras
com caracteristicas diferentes para verificar angitade da luminescéncia em fungao
do comprimento de onda, obter a correlacdo do &spéatoluminescente com as
caracteristicas do SiPo e com medidas em outrtesTes disponiveis (como Raio-X e
MEV) e a viabilidade de medir a fotoluminescénci@alt usando uma esfera
integradora.

Inicialmente, as medi¢cOes de fotoluminescéncia nfonealizadas em trés
sistemas diferentes. No primeiro sistema foi @diz filtros de interferéncia e lampada
de descarga em gas de Hg (Xe) de 500 Watts, nmdeguma esfera integradora com a
emissao de UV por meio de uma lampada LED (370amy terceiro foi utilizado um
monocromador, para a selecdo das faixas de componue onda e uma lampada
halégena de 250W, em conjunto com uma esfera adega. Nos trés sistemas foi
utilizado um espectrometro CCD da Thorlabs (modéldS200) para registrar o
espectro fotoluminescente.

Observou-se que os valores medidos com o0s tr&nsist apresentaram muito
ruido, mas que dentre os trés, o que apresentcwomelaliacdo foi o sistema com os
filtros de interferéncia e a lampada de Hg (Xe).

Posteriormente, foi usado um quarto sistema, conespectrometro CCD, da
Andor, mais sensivel (modelo SR-303i-B) e lampa@® UV (370nm). Este sistema
apresentou os melhores resultados que serao aageeneste trabalho.

Apos a identificacdo do melhor método de verificaga fotoluminescéncia das
amostras, houve o acompanhamento do corte das raga$t silicio poroso em
laborat6rio, juntamente com a retirada da camadslide® poroso em forma de pelicula
e medida da refletdncia do material poroso.

Na continuidade deste projeto de Iniciacdo Ciargtifiserdo realizadas
caracterizacbes microscopicas das amostras, adems correlacionar 0s espectros
fotoluminescentes e estas caracteristicas. Tamled@tarémos identificar possiveis
aplicacOes para este material.



Abstract

The objective of this work is to assemble and ofter&ze a system for
measuring the photoluminescence spectrum of posdicen samples (SiPo). Using
samples with different characteristics to verif timtensity of the luminescence as a
function of wavelength to obtain the correlationptfotoluminescence spectrum with
SiPo characteristics and measurements availabtgher systems (such as X-ray and
SEM) and verify the viability of measuring the togahotoluminescence using an
integrating sphere.

Initially, measurements were taken in three diffiérgystems. The first system
used interference filters and a discharge Hg(Xejplaof 500 Watts, in the second, an
integrating sphere with UV emission LED lamp (37Qnand in the third system, was
used a monochromator for the selection of the vesagth and a 250W halogen lamp,
together with an integrating sphere. In the thgestesns we used a CCD spectrometer of
Thorlabs (model CCS200) to register the photolusteat spectrum.

It was observed that measured values of the tlysteras showed a lot of noise,
but among the three presented systems the bestatival was the system with
interference filters and Hg(Xe) lamp.

Subsequently, a fourth system was used, with a neeesitive CCD
spectrometer from Andor (SR-303i-B model) and UVDLEght (370nm). This system
showed the best results that will be presentetdigngaper.

After identifying the best method for checking theninescence of the samples,
| learned to make the cut of porous silicon sampked in the laboratory, the removal
of the porous silicon layer film and how to measthre f reflectance of the silicon
porous material.

Continuing this project, we will do microscopic cheterization of the samples,
try to correlate the photoluminescence spectrumtlaeske characteristics. We will also

try to identify possible applications for this maae
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1. INTRODUCAO

Para o desenvolvimento de novos equipamentos efpidicos ou até mesmo
com a necessidade de melhorias nos ja existergsgyigsas sao realizadas em busca de
materiais eficientes para suprir a area de atucieadifica.

A dificuldade se encontra no alto custo de algurpasquisas e na néo
funcionalidade de alguns materiais ja existentessirA, ocorre o0 aumento da

importancia do desenvolvimento de materiais ou ale=tas de novas caracteristicas,



tal como o proéprio Silicio Poroso (SiPo), que veendo estudado ha anos (TOSIN,
2001).

O SiPo é utilizado em muitas aplicacbes na areaedeores de temperatura,
posicdo, velocidade, aceleracdo, umidade, dent@sotipos de sensores (COSTA,
2008) E com o intuito de descobrir uma melhor aglio para o SiPo, foi montado no
laboratério um sistema de medidas de fotoluminesagme medida de refletancia,
como parte das caracterizagoes.

Desse modo, este trabalho tem como objetivo eramonin sistema que realize
uma melhor medicdo da fotoluminescéncia das ansoskeaSilicio Poroso, além de
identificar a amostra que apresenta um melhor deseho na intensidade da

luminescéncia em fungéo do comprimento de onda.

2. REVISAO DE LITERATURA

2.1 Silicio Poroso

O silicio poroso € um material cuja estrutura ssoertra na forma de cristalitos
de silicio com dimensfes nanométricas. Ele € crididvés de inimeros modos, dentre
eles existe a possibilidade de formar os porosnpeip de uma corrosao anddica em
meio aquoso, como em solucado de HF (acido fluamdjircom ataque eletroquimico
(AMARAL JR., 2014), ou em solu¢Bes de Hh@cido nitrico) e NaN&YABRAMOF,
2007).

Os poros sdo feitos no material de forma que elesapte caracteristicas
especificas quanto a sua fotoluminescéncia e foatidade em dispositivos eletronicos
voltados para a area Optica, pois de acordo corarticglaridade dos poros, como
diametro e forma, situacao que pode gerar resdtdiferentes (PAES, 2014).

3. MATERIAIS E METODOS

3.1 Sistema de caracterizacéo espectral com filtrae interferéncia
O sistema de caracterizagdo espectral consistgicdmente, na utilizacdo de

uma fonte de luz, um sistema Optico composto pa lente plano-convexa, um filtro

de interferéncia, uma fibra 6tica e um espectrémetr



A fonte de luz é uma lampada de Hg(Xe) de 500W atéria, da Newport,
modelo 69920. Os filtros de interferéncia foramadss com a intencao de verificar se
suas faixas de comprimento de onda estavam coretpgl delas apresentaria uma
melhor filtragem do feixe de luz. Os comprimentesahda de cada filtro eram 280,
300, 330, 350 e 370nm. A lente e a abertura sepagmfocalizar melhor o feixe de luz
sobre a amostra de SiPo localizado no suporte gopae@ mesmo por vacuo. O
espectrometro utilizado foi 0 modelo USB-2048 darldbs, que responde numa faixa
espectral de 250 a 1100nm, com a captacdo dadlizada pela fibra ética.

A figura 3.1 apresenta o esquema de como foi Eddia montagem do primeiro

sistema de medicao utilizado.
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Figura 3.1: Esquematizacédo da montagem do sistemardcterizacao espectral com
filtro de interferéncia. (1) Fonte luminosa, lamaate Hg (Xe); (2) Lente plano-

convexa; (3) Filtro de interferéncia; (4) Ventilag(b) Suporte para amostra de SiPo;
(6) Filtro de passagem UV (7) Fibra ética; (8) Etsp#otdometro; (9) Notebook.

Na figura 3.2A, apresenta a montagem do sistemaeticdo completo e em
sequéncia, na figura 3.2B, é mostrado 0 mesmargsteorém mais aproximado e com

a imagem do filtro de interferéncia.



(B)

Figura 3.2: Montagem de sistemas de medicao. (hpkéla de Hg (Xe); (2) Lente
plano-convexa; (3) Filtro de interferéncia; (4sigue regula o feixe de luz; (5) Suporte

para a amostra; (6) Amostras de Silicio porosoyY€éfitilador.

Com esse procedimento a amostra de SiPo é ilumiradao na figura 3.3,
mostrando também sua luminescéncia.

Figura 3.3: Amostra de Silicio Poroso iluminadaagémpada de Hg(Xe).

3.2 Sistema de caracterizagéo espectral com a Esfdntegradora



A esfera integradora é um dispositivo com o intecoberto por um material
refletor, que possibilita a maxima refletancia tinge e auxilia na medicdo de
propriedades 6ticas como refletancia, transmitamcia caso do SiPo na luminescéncia
total de amostras que sdo colocadas dentro da mésesdera integradora utilizada é
da marca Newport e modelo 819 opt. Na figura 3dotea representacdo do sistema

montado.

(6)

. oﬂ

3) — 2) (1)

Figura 3.4: Esquema do uso da esfera integradraa(npada de LED; (2) Filtro de
interferéncia; (3) Esfera Integradora; (4) Fibriaat(5) Espectrofotdmetro; (6)
Notebook.

A figura 3.5 mostra o sistema montado para a mediedesfera integradora, que
foi o sistema que fez uso da lampada de LED, 5Wddvho fonte luminosa.

Figura 3.5: Esfera Integradora montada.Lampada de LED com suporte; EXfera
Integradora.
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3.3 Sistema de caracterizacéo espectral com monoorador

O monocromador é um dispositivo que transmite,rarga difracdo, uma faixa
estreita de comprimentos de ondas da luz incid@udendo selecionar apenas uma cor
por vez e melhorando seus resultados de acordoocajuste da fenda que permite a
saida da luz. E essa difracdo pode ocorrer at@dgsismas ou grades de difracdo. A
fonte de luz foi uma lampada de filamento de 25008ig@onada de modo que a luz
emitida refletisse em um espelho e o feixe de défietido entrasse no monocromador,

conforme imagem abaixo (Figura 3.6).

(7 :] \ (2)

3)

Figura 3.6.Esquema do monocromador. (1) Fonte de luz; (2)IBsg#ano; (3)
Monocromador; (4) Esfera Integradora; (5) Fibraat(6) Espectrofotdmetro; (7)
Notebook.

A figura 3.7 mostra o sistema montado para o usmdoocromador da marca
Oriel e modelo 77200.
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Figura 3.7: Sistema utilizado para a medicdo dmsitdade luminosa. (1) Fonte de luz;
(2) Espelho plano; (3) Monocromador; (4) Esferagnadora.

3.4 Sistema de caracterizacao espectral com monoorador mais sensivel

O sistema de caracterizacdo espectral com monodmnda marca Andor
Tecnology, possui a acdo semelhante a do monocwmda item 3.3, mas sua
sensibilidade é maior por conta da intensificacéosthal. Este conjunto possui o
monocromador e uma camera CCD e suas fontes. Aufioittescéncia é captada pela
fibra dtica (5) e processada no monocromador e IGAKMED, passando a informacéo
via USB para o desktop. O software utilizado parasaalizacdo do sinal obtido é o

programa Andor Solis e a fonte de luz foi por na@aima lampada de LED, 5W UV.

Figura 3.8: Sistema do monocromador Andor montéld@®) Fontes de alimentacéao;
(3) Camera CCD; (4) Monocromador; (5) Fibra o6tica.

A figura 3.8 apresenta 0s equipamentos principaie gcompanham este

monocromador, com uma fibra 6tica mais sensiveirdriescéncia.

3.5 Sistema de medida de refletancia

A medida de refletancia foi feita por meio da ré@@ntre a incidéncia de luz
sobre uma amostra de SiPo e a leitura da refletgmeiuma fibra 6tica posicionada em
outro braco que se movimenta em 180 graus em doltplano onde a amostra esta
posicionada.

O equipamento consiste em uma mesa ajustavel gsbpiba a centralizacéo

da amostra e presos a mesa estdo dois bracos coetalim contendo a lampada

12



dicréica de 50 Watts, que incide um feixe quaselpkr, e o outro contém uma lente
com foco no centro da mesa, direcionando a radiegietida do material para uma

fibra otica, que esta conectada a um fotodiodo & Mstruments Modelo 70336 com

filtros e um “chopper”, que é o detector que amalis comprimento de onda de
interesse. Ambos se movimentam com o auxilio deorastde passo, controlados por
algoritmos em um computador desktop, que possibilib movimento angular que

podem ser programados.

Como identificagdo de caracteristica da amostrasilleio poroso, além da
fotoluminescéncia, também foi observada a refleddde parte porosa. Para garantir
essa observacéo, tampou-se com um papel cart@ogsreartes ndo atacadas do silicio,
de modo que néao interferissem nos resultados. fRostente foram selecionados os
parametros no desktop para o movimento dos bragosadampada e o sensor.

Os sensores e a mesa foram ajustados para queessstiv alinhados
corretamente na mesa, selecionou-se o angulo deaatuiferente para cada medida,
em 0°, 15° 30°, 45° e 70°. Selecionou-se també@ngslos de extremidades, que
seriam os limites de movimento para o sensor, ool fentre - 65° e 65° com um
intervalo de contagem de 2°.

As medicbes foram realizadas para os comprimento®ritla selecionados
previamente em 400nm e 600nm, de acordo com aasfai@ maior fotoluminescéncia
observadas nos modelos apresentados no item 4xal@ss dos angulos de atuagao
foram repetidos para os dois comprimentos de onda.

13



Figura 3.9: llustracédo do sistema para medir &téflcia. (1) Ajuste da mesa para
posicionamento da amostra; (2) Brago com lamp&jd&raco para captacdo da

refletancia

A figura 3.9 mostra os bracos com a lampada e sosaque capta a refletancia

do material que € posicionado na mesa ajustavel.

3.6 Procedimento de fabricacéo do Silicio Poroso

Primeiramente, sdo adquiridas pastilhas de Siticitipo-n e do tipo-p, que séo
dopadas com a adicdo de atomos trivalentes ou yademtdes, que possibilitam a
diferenciacdo de suas propriedades como matermlceadutor. Assim, quando o
silicio € dopado com atomos trivalentes, este moaterial tera falta de elétrons, o que
o tornara um material do tipo-p. E ao ser dopado &tomos pentavalentes, o material
sera do tipo-n, pois terd um elétron livre em sieutura.

A fabricacao do silicio poroso consiste no atadegaguimico em uma amostra
de silicio tipo-n ou tipo-p para a formacdo de wamada porosa sobre o material. O
atague eletroquimico é realizado por meio do usoaddo HF em uma célula
eletroquimica, ligada a uma fonte de tensdo e mi@releterminada previamente de
acordo com o resultado de poros desejados. Vempé@odice o procedimento detalhado

para a fabricacdo do SiPo.

4. ANALISES DOS RESULTADOS

4.1 Verificacao da fotoluminescéncia

As medicdes foram realizadas em trés equipamernteentes, para verificar
qual apresentaria o melhor resultado quanto a sSitade de luminescéncia das
amostras em funcdo do comprimento de onda send@adis parametros, tais como
tempo de integracdo e média dos resultados, atrdeéprograma computacional
Splicco, da Thorlabs.

O primeiro método foi com os filtros de interfer@nocujos comprimentos de
onda utilizados foram de 280, 300, 330, 350 e 37@wsse modo foi possivel incidir o
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feixe de luz sobre a amostra, de modo que a intadsiobtida seja caracteristica da
amostra.

Na imagem da figura 4.1 é apresentado o gréfico irdansidade da
fotoluminescéncia de uma amostra de SiPo, que gena representada na figura 3.3
deste trabalho. O melhor resultado foi obtido cofiftt@ de 280nm, sendo que com 0s

demais ndo conseguimos um sinal mensuravel.

—— 280nm
1,0+ _370nm

0,84
0,6

0,44

Intensidade (ua)

0,2
0,0- ’ m
200 400 600 800 1000
Comprimento de onda (nm)

Figura 4.1: Fotoluminescéncia da amostra de Sifedjda com os filtros de
interferéncia de 280nm.

O segundo método foi o da esfera integradora cofonte de luz inicial
substituida pela lampada de LED, cujo esquemasasaptado pela figura 3.4.

Primeiramente foi medida a intensidade luminosa l@apada de LED
diretamente pelo espectrometro sem a esfera idtegraa uma distancia de 30 cm.
Depois o LED foi acoplado a esfera integradora simal medido novamente. Os

resultados estéo nas figuras 4.2 e 4.3, respectivian
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— Lampada de LED) [—Esfera Integradoral
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200 400 600 800 1000 200 400 600 800 1000
Comprimento de onda (nm) Comprimento de onda (nm)
Figura 4.2: Intensidade luminosa Figura 4.3: Intensidade luminosa do
somente da lampada de LED. LED com esfera integradora.

A figura 4.4 mostra o grafico da intensidade lursanda lampada de LED com a
esfera integradora e um filtro de interferéncia 3®nm, com a imagem melhor
capturada no tempo de integracdo de 1000ms. O simaé 400 e 600nm € a

luminescéncia da propria esfera.

— Filtro de 370nm|

1,04

0,8+

0,6+

0,41

Intensidade (ua)

0,2+
0,0+ S Hthmsy
200 400 600 800 1000
Comprimento de onda (hm)

Figura 4.4: Intensidade luminosa do LED com esf#egradora e filtro de 370nm.

Na figura 4.5, estad apresentada a tentativa dedaeath fotoluminescéncia da
amostra de SiPo (figura 3.3), com filtro de inte¥fecia de 370nm e 1000ms de tempo
de integragdo. Verificamos que ndo é possivel abtaminescéncia do SiPo com esta

montagem.
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|— Esfera com amostra

1,04

0,8+

0,6

0,4+

Intensidade (ua)

0,2+

0,0 N It ¢ ‘r b o A 1
200 400 600 800 1000
Comprimento de onda (nm)

Figura 4.5: Medida da fotoluminescéncia da amalr§iPo na esfera integradora com
a luz passando pelo filtro de 370nm.

O terceiro método foi realizado através do monoadon cujo esquema esta
representado pela figura 3.6.

Nesse método, foi realizada a medicdo no interdal00nm a 450nm para
verificar a intensidade do UV gerada pela lampaalaigstema. A figura 4.6 mostra o

gréfico da intensidade luminosa obtida que mostraimal extremamente baixo.
10 __— 380nm

0,8
0,6

0,4+

Intensidade (ua)

0,2+

0,0+

200 400 600 800 1000
Comprimento de onda (hm)

Figura 4.6: Intensidade luminosa medida pelo marmador na faixa de 380nm.
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1,04

0,8

0,6+

0,4-

Intensidade (ua)

0,2+

—— LED/SIit 10um
—— UV/SIit 500um

|

ol

200 300

400 500 600 700

Comprimento de onda (nm)

Figura 4.7: Intensidade luminosa da lampada de ItBEida pelo monocromador

Andor.

O gréfico da figura 4.7 apresenta a intensidadeniosa da lampada de LED

sem o filtro de bloqueio UV e com o filtro de bl@jm UV, para que fosse observada a

diferenca entre os espectros nas aberturas de é&GOmm.

1,004

0,95+

0,90+

0,85+

Intensidade (ua)

0,80

——Amostra/1000um|

0,75

200 300 400 500 600 700 800

Comprimento de onda (nm)

Figura 4.8: Fotoluminescéncia da amostra de SiRbdagelo monocromador Andor.

O gréfico da figura 4.8 mostra a faixa de compritnetie onda em que a

fotoluminescéncia da amostra é mais intensa, gaeefitre 600 e 700nm, com a medida

realizada para a abertura da fenda de entrada madsidade em 1000um. A

intensidade ainda apresenta ruidos

4.2 Verificacao da refletancia

, porém nao enpaccompreensao do sinal.
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A medicao da refletancia foi feita a partir da d@&icia de um feixe de luz quase
paralelo sobre a amostra de SiPo, e medido em &ngalos diferentes e os valores
foram divididos pelo valor do padréo de refletangae também foi medido para os
cincos angulos (0°, 15°, 30°, 45° e 70°). O redunlf@ode ser observado nos gréaficos
abaixo.

O gréafico apresentado na figura 4.9 correspondgpeesentacdo da refletancia
da amostra de SiPo, para os cinco graus medidospagso do filtro de 400nm. Nesse
exemplo a maior refletancia foi observada quandmealida foi realizada com a

Iluminacao incendida em um angulo de 15° sobreasam

—— 0 graus
60 - —— 15 graus|
1 —— 30 graus
50+ —— 45 graus|
IS
c ] —— 70 graus|
3
S 404
] |
g 304
©
5 |
c
@ 20
2
% |
o 10-
0+ - — —

-800 -600 -400 -200 O 200 400 600 800
Fonte de luz
Figura 4.9: Perfil de refletancia da amostra dei&a o comprimento de onda de

400nm com incidéncia de 15

Na figura 4.10, o gréfico apresentado corresponadpiesentacdo da refletancia
da amostra de SiPo, para os cinco graus medidospagso do filtro de 600nm. Nesse
exemplo a maior refletancia foi observada quandeedida foi realizada com o feixe

posicionado para incidir sobre a amostra em umléarogi15°.
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—— O graus
1 - 15 graus
ig 1 J —— 30 graus
] / - 45 graus
16 ‘ 70 graus

Refletancia para 600nm
[ ==Y
2

80 60 -40 20 0 20 40 60 80
Fonte de luz
Figura 4.10: Perfil de refletancia da amostra d®SJiara o comprimento de onda de

600nm com incidéncia de 15

4.3 Producéao de Silicio Poroso

A producgéo do SiPo ocorreu seguindo o modo de gémapresentado no
Apéndice, ou seja, foi criada a camada porosa sohwiicio do tipo-p e do tipo-n e
cada amostra foi gerada com uma determinada delesida corrente e tempos
diferentes com o intuito de identificar as cardstaras fisicas que aparecem nos poros,
como tamanho de cada poro e formato. No entant@as esaracteristicas serao
identificadas na continuacdo deste projeto, pobrdeimicroscopia.

Outro processo seré identificar se ha alguma dig@anicroscépica entre os
poros que foram gerados pelo passo E.1 do Apémgliee¢ o ataque quimico direto da
plaqueta de silicio, e 0 passo E.2, que € o atqqgumico posterior a uma limpeza com
solugcdo de 1M de NaOH. O resultado final € a cdagé uma amostra por célula

eletrolitica que pode apresentar coloracdes vasjaeno por exemplo a cor laranja.

20



Figura 4.11: Amostras de Silicio Poroso

A figura 4.11 apresenta trés amostras de silicioogm produzidas no
laboratério, onde o circulo € o SiPo que foi pradozm cima de um substrato de Si
(forma quadrada)

Foi observado que ao alcancar uma determinada oagém entre corrente e
tensdo, a camada porosa ndo suporta a reacdo arteeem pedacgos. Por isso, €
necessario observar previamente até qual correr#o poderd suportar a reacao

guimica.

5. CONCLUSAO

Verificamos que os valores medidos com os trésemss (filtros de
interferéncia, esfera integradora e monocromadprgsgntaram imagens com muito
ruido, mas que dentre os trés, o que apresentconelaliacdo € o processo com 0s
filtros de interferéncia e a lampada de Hg(Xe). @otromador apresentou a vantagem
de que o comprimento de onda poderia ser selemodadmaneira continua o que
permitiu definir melhor a curva através de maistpsnenquanto o uso da esfera é
restrito ao uso de poucas faixas de comprimentonda, pois séo utilizadas de acordo
com a disponibilidade de uso dos filtros de intérfieia. No caso do uso somente dos
filtros de interferéncia, medidas foram realizadas amostras diversas e com todas as
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faixas disponiveis no laboratorio, e apesar deaainaver ruido nas imagens, elas
apresentaram melhor qualidade comparadas as d@ssd@ispositivos utilizados.

No entanto, foi utilizado posteriormente um monatador com uma camera
CCD e este novo sistema apresentou melhorias nacéapda fotoluminescéncia, pois
se trata de um equipamento mais sensivel a cagtag@wsa, e que foi de grande valia
para a diminuicdo de ruidos e identificagdo dasaade comprimento de onda em que
h& uma maior intensidade da luminescéncia das easodiste sistema foi escolhido
para fazer as medidas das amostras durante ohvabal

Quanto a producéao de silicio poroso, foi obsen@a® o método de criacdo da
camada porosa é valido e foi capaz de gerar ast@magilizadas nos experimentos de
luminescéncia e refletancia.

Esse trabalho proporcionou a identificagcdo de unhonemétodo de anélise
fotoluminescente de acordo com o0s equipamento®milggis em laboratério, porém,
ainda seréo realizadas mais calibracdes nos aparpita a obtengéo de um sinal mais
limpo e medigbes comparativas para identificar taliminescéncia das amostras e o

melhor método de obtenc&do das mesmas.
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APENDICE — PROCEDIMENTO DE FABRICACAO DO SILICIO PO ROSO

A) Aguisicdo das amostras de silicio:

O semicondutor de silicio é adquirido em forma dstifhas, e seu cristal possui uma
conformidade na estrutura, de modo que é possividrcas pastilhas simetricamente
com o0 uso de uma caneta com ponta de diamanteoBam&r a quebra do material em
um ponto exato, a caneta € posicionada na extrdmidi pastilha e pressionada sobre a
mesma, com isso, a pastilha sofre uma fissura gudesvuma extremidade a outra no

material, quebrando a pastilha por igual.
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Com o intuito de se fazer varias amostras, saeisakdos os tamanhos das laterais e
repetido o procedimento anterior de quebra do naat@ym a caneta.
Apdés cortar as amostras, 0 proOximo passo é prepmaraboratdrio para o atague

quimico-eletrolitico da amostra.

B) Seguranca no laboratério:

« Estar sempre trajado de jaleco com mangas longas;

» Fazer uso das luvas de protecao (neoprene ou bamatural);

» Cobrir a bancada com papel absorvente;

* Realizar o manuseio do acido sempre na capela;

* Manter um descarte apropriado para a solucao deodfetanol e um descarte
separado para agua e a solucédo de 1M NaOH (1 awlaidroxido de sodio);

e Separar uma seringa para cada tipo de solucédoo send seringa para solucao
de carater acido e uma para solucéo basica;

* Realizar o processo em laboratério acompanhado guaeahaja um socorro
imediato em casos de queimadura com o acido oseg ba

 Em caso de queimadura, lave o local com agua dereeabundante até que o
produto saia da pele;

* Mantenha ao alcance uma pomada a base de glucdmaticio para passar no

local da queimadura.
C) Preparacéao das solugoes:
Sao necessarios trés tipos de solucao, por isgendser preparadas com antecedéncia
as solugbes de 1M NaOH, e as solugbes de alcdmoe®i9% (etanol) com acido
fluoridrico (HF), nas proporcdes de 3:1 (3 porcdesHF para 1 porcdo de etanol) e
1:29 (1 porcédo de HF para 29 porcles de etanolsohgdes sdo preparadas com um

procedimento padrao de mistura em uma vidrariaugidal

D) Montagem dos equipamentos:
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Para o inicio do experimento a capela € forrada papel absorvente, e posicionada
uma estante com garras (propria para buretas)semeo aparato de apoio para a célula
eletrolitica e a garra com o eletrodo de platina.
A célula eletrolitica € composta por uma base neeta seu recipiente de material
PVC. A base metalica tem conexdo com um cabo ligadma fonte de corrente e uma
fonte de tenséo que irdo regular o sistema.
Liga-se o estabilizador, o medidor de tensdo eoteewnte. E fixada uma densidade de
corrente e a partir dela e da area da circunfemédai tamanho (que corresponde ao
tamanho final da area porosa na amostra) calcudaeserente necessaria para iniciar o
processo. Para calcular a corrente, foi utilizadguagéo 1.
i = jXA (1)

Sendo i a corrente a ser calculgda,densidade de corrente e A € a area porosa.
Essa area é calculada por meio da area de umafeiréncia, dada pela equacao 2

A= nr? (2)

Com r sendo o raio da circunferéncia do fundo daaeéletrolitica.

Observacéo:Quanto maior a densidade de corrente, menor sen@mo de ataque, ou

seja, menor sera o tempo em que a corrente querdim reacao quimica ficara ligada.

E) Fabricacdo do Silicio Poroso:

E.1) Primeiro modo: Ataque eletroquimico

O eletrodo de platina deve ser enrolado em formas@éal na horizontal para que sua
circunferéncia seja proporcional a area desejada pdormacdo da camada porosa,
mantendo uma haste na vertical que sera presa suparte com uma garra do tipo
jacaré, este eletrodo é mergulhado na solucao de HF

Com a célula conectada as fontes e com a mesnanfjanclo a pastilha de silicio, é
necessario limpar o metal. A limpeza é feita copreenchimento da cuba com etanol e
depois retirado com uma seringa e descartado apdapnente.

Em seguida, coloca-se um pouco de solucao 3:1epmiiibrar o pH do interior da cuba
da célula eletrolitica, também sendo retirado pmsteente com uma seringa e

descartado.
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Coloca-se entdo 6 ml, aproximadamente, da solugddFdde modo que o eletrodo de
platina figue mergulhado. Liga-se a corrente e tagem de tempo. Ao terminar o
tempo da reacdo quimica, retire a solugdo comigsee descarte. Faca 0 processo de
limpeza da amostra com o preenchimento da célutaetanol. Repita esse processo de
duas a trés vezes. Despreze o etanol no descatiee R amostra da célula pela base e
seque com ar comprimido.

A parte porosa pode ser observada por estar ddatdegparte metdlica, principalmente

por ser mais fosca ou obter uma coloracéo diferentao alaranjada, por exemplo.

E.2) Segundo modo: Ataque eletroquimico com limpezarévia da lamina

Além do processo (E.1) de producao, também é pedsixer um pré ataque ao silicio
com a solucdo 1M NaOH e depois repetir o passoiante

Essa limpeza consiste em um ataque quimico corfuedsode HF, normalmente, mas
em um tempo menor, em torno de 30s e densidaderdente igual a 200mA/chm
Apobs o término da reacéo, acrescentar a solucabld®H e deixar reagir com o acido
que restou na lamina de silicio. Pode-se obsemaragcamada porosa sera totalmente
retirada enquanto a solugéao borbulha.

Para saber se a reagao acabou, precisa-se sonbseteas se a solugdo parou de
borbulhar, se houver terminado, retire a soluc@lesearte no local apropriado. Limpe
todo o interior da célula com agua destilada petiear 0 que restou do NaOH.

ApoOs retirar a agua com a seringa e descarta-l@escarte de NaOH, limpe o interior
da célula com etanol e o descarte. Repita o progessduas vezes.

Com a lamina de silicio limpa, coloque novamentsolmcédo 3:1 de HF e repita o
processo (E.1) com uma densidade de corrente nf&@@mA/cnf) por um tempo de

reacao maior (60s).

E.3) Retirada da pelicula porosa

A camada porosa também pode ser aproveitada sep@atk e para iSso ela precisa
ser removida do substrato. Esse processo podeaeador depois dos procedimentos
E.1ouE.2.

Terminados 0s passos anteriores, sem remover drardacélula, acrescente a solucéo

1:29 de HF e ligue a corrente elétrica como amias com uma densidade de corrente
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reduzida (6mA/crf) e o tempo maior (120s). Observe que durante goeformara
uma bolha sob a camada porosa, 0 que indica qaecessada esta descolando do
silicio. Com o término da reacdo, faca o processdirdpeza com etanol, como nos
passos anteriores.

Com a amostra limpa e retirada da célula, a maatemhedecida em etanol para
facilitar a retirada da pelicula. Essa retiradaepser feita com auxilio de uma pinga e
etanol. Apés retirada a pelicula, coloque-a em lémmna de vidro para microscopia e

reserve em um recipiente com etanol, para marngelieula colada e hidratada.

Observagbes gerais:O tempo de reagcdo e a densidade de corrente deeem
escolhidos de acordo com as caracteristicas desefata o silicio poroso, pois seus
valores determinardo as particularidades fisicamocprofundidade e diametro dos

poros.
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