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RESUMO

Este trabalho tem como objetivo estudar o efeito de alguns parametros experimentais
(Tempo de ataque, densidade de corrente e composicdo do eletrélito) nas caracteristicas
morfologicas do silicio poroso.

Amostras de silicio poroso podem ser produzidas a partir de diversas técnicas, as
amostras contidas nesse relatorio foram obtidas a partir do processo de anodizacdo
eletroquimica do silicio monocristalino, esse método possibilita a obtencdo de poros
com diferentes morfologias, diametros e profundidades. Na anodizacgéo eletroquimica o
substrato de silicio é o eletrodo de trabalho, que € polarizado anodicamente. Neste caso
utilizou-se um contra eletrodo de Platina, pois essa é inerte ao HF. Esses eletrodos
foram inseridos em uma cuba eletrolitica também inerte ao eletrolito. As amostras
foram obtidas a partir de laminas de silicio tipo-n, com orientacao cristalografica <100>
e resistividade 1-20 Q.cm.

Na primeira etapa do trabalho avaliou-se o efeito do tempo de ataque nas caracteristicas
do PS. Para isso, variou-se a duracdo do processo de anodizagdo (5, 10, 15, 20 e 30
min.) mantendo-se 0s outros parametros constantes. Os resultados demonstraram que,
em ataques a partir de 20 minutos, as camadas porosas apresentam maior
homogeneidade.

Na segunda etapa da pesquisa o parametro estudado foi a densidade de corrente
utilizada durante a anodizacdo. Para avaliar o efeito desse pardmetro nas caracteristicas
do PS, foram realizados ataques de 20 minutos, onde se variou a corrente aplicada nas
amostras (5, 10, 15, 20, 25, 30, 35 mA), mantendo 0s outros parametros experimentais
constantes. Os resultados obtidos indicam que a condi¢do étima foi atingida na amostra
de 30 mA.

Por fim, estudou-se o efeito da composicao do eletrélito no poro. Nessa terceira etapa
foram realizados ataques de 20 minutos, utilizando-se uma corrente elétrica igual a 30
mA. Variou-se a molaridade de HF na solucdo eletrolitica, mantendo o0s outros
parametros experimentais constantes.

As caracteristicas das amostras foram analisadas a partir da Microscopia Eletrénica de
Varredura (morfologia superficial, didmetro e profundidade dos poros) e da
perfilometria Optica (rugosidade superficial das amostras, profundidade dos poros e area

superficial total).



LISTA DE FIGURAS

Figura 1: Lamina de Si antes da ClIVagem...........ccoveiiiiiininiieeee e 10
Figura 2: Suporte de Teflon utilizado para fixacdo das amostras............c.ccceevevververnenne. 11
Figura 3: Aparelho de Electron Beam utilizado na metalizacdo das amostras................ 11
Figura 4: Célula eletrolitica utilizada na anodizagdo do Si ..........ccceveriiiiniiinicenns 13
Figura 5: Potenciostato e multimetro utilizados durante os experimentos...................... 14
Figura 6: Equipamento utilizado para a Microscopia- Jeol JSM-5310...........ccccceevvenenn. 16
Figura 7: Perfilometro dptico (Modelo NT 1100, VEECO) ...ccvevvvveeiieeieiiecieesieeie e 17
Figura 8: Ocorréncia de nanoestruturas NAs aMOSEIaS..........coererererieierierie s 19
Figura 9: Espessura da camada porosa para diferentes duracdes de ataque (MEV).......21
Figura 10: Area superficial das amostras para diferentes tempos de ataque................... 21
Figura 11: Profundidade dos poros para diferentes tempos de ataque.............c.cccveneee. 22
Figura 12: Rugosidade superficial para diferentes tempos de ataque.............cccccveeveenene 23
Figura 13: Diametro médio dos poros para diferentes densidades de corrente............... 25
Figura 14: Espessura da camada porosa para diferentes densidades de corrente............ 27
Figura 15: Profundidade do poro em diferentes densidades de corrente............c.cc.e...... 28
Figura 16: Rugosidade superficial em diferentes densidades de corrente....................... 28
Figura 17: Area superficial em diferentes densidades de corrente.............cccevveeerveene 29
Figura 18: Profundidade do poro em diferentes composi¢des do eletrdlito.................... 34
Figura 19: Rugosidade média em diferentes composi¢des do eletrdlito........................ 35



LISTA DE TABELAS

Tabela 1: PS como material multidisCIplNGr..........cccoiiiiiiiiiiec e 07
Tabela 2: Duracdes de ataque realizadas (AmOoStras 1-5).......ccccccvvveriiienieeieeresieeseenens 14
Tabela 3: VariacOes de densidade de corrente realizadas (Amostras 6-12).................... 15
Tabela 4: Variacbes de composicdo do eletrdlito realizadas (Amostras 13-21).............. 15
Tabela 5: Micrografia superior das amostras — Série 1 (MEV).......ccccovvvivvveiieieininnnnns 18
Tabela 6: Micrografia transversal das amostras — Série 1 (MEV)........cccccvvvviieinennnnn, 20
Tabela 7: Micrografia superior das amostras — Série 2 (MEV).......c.ccccevvvivevieivevncnnnn, 23
Tabela 8: Micrografia transversal das amostras — Série 2 (MEV)........cccocvvvviiviivciiennnn 26
Tabela 9: Micrografia superior das amostras — Série 3 (MEV).......cccccooevviiiiennienennnn. 30
Tabela 10: Micrografia transversal das amostras — Série 3 (MEV).......ccccccevvvevieiieennenn, 32



Sumario

CAPITULO L oottt 6
INTRODUGAOD........coooeieeeeeeeeeeetee e ee st sae s, 6
1.1 REVISAO BIBLIOGRAFICA ......cooeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e et 6
1.2 OBUIETIVOS ...ttt ettt sttt re e 7
1.3 PROCEDIMENTOS DE SEGURANGA ..ottt 8
CAPITULO 2 ..ottt sttt 9
PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL ...ttt 9
2.1 PREPARAC}AO DAS AMOSTRAS ...t 9
2.2 PREPARO DO ELETROLITO ..ot 11
2.3 OBTENCAO DO PS A PARTIR DA ANODIZACAO ELETROQUIMICA..... 12
2.3.1 O PS investigado a partir da variagdo do tempo de ataque ...........ccccceerrnene 13
2.3.2 O PS investigado a partir da varia¢do da densidade de corrente.................... 14
2.3.3 O PS investigado a partir da varia¢do da concentracdo do eletrdlito ............ 14

2.4 TECNICAS DE CARACTERIZACAO ........oveeeeeeeeeeeeeeeeeseeeeseessessessee s 15
2.4.1 Microscopia eletronica de Varredura ...........coeeerereninenieeieene e 15
2.4.2 Perfillometria OpLiCa ........ccveieee e 16
CAPITULOD 3 ..ottt e e e et e e e e et e e e e s et ae e e s s ebaee e e e eabreeeeeanrees 17
RESULTADOS E DISCUSSOES........oeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e eeen e, 17
3.1 VARIACAO DO TEMPO DE ATAQUE ......oovoieeeeeeeeeevee e 17
3.2 VARIACAO DA DENSIDADE DE CORRENTE......cccccoiiiiieee e 22
3.3 VARIACAO DA CONCENTRAGAO DO ELETROLITO ...cc.ovvvivieieieieae, 28
CAPITULO 4 .ottt 36
CONCLUSAO ...ttt 36
4.1 CONCLUSAO ..ottt st 36
4.2 PARTICIPAQC)ES EM CONGRESSOS ... 37
REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS .......oooveeeeeeeeeeseeeeeeee e esis s isns s, 39



CAPITULO 1

INTRODUCAO
1.1 REVISAO BIBLIOGRAFICA

O Silicio Poroso € um material obtido a partir do silicio monocristalino. O filme de PS
tem uma complexa estrutura esponjosa, composta de regides de Si (cristalitos), por
poros (tanto micro quanto nano) e por uma superficie interna tipo amorfizada. ™

Em seu estado natural o Si apresenta caracteristicas de semicondutor, tais caracteristicas
sdo melhoradas quando o material apresenta poros, que podem ser obtidos de diversas
maneiras. O Si elementar contém um brilho metalico, apresentando uma coloracdo
acinzentada. E um metaloide pertencente ao grupo 14 da tabela periddica. @

As caracteristicas estruturais do PS, como o tamanho e morfologia dos poros, sdo
afetadas por fatores como a densidade de corrente aplicada durante o processo,
concentracdo dos componentes no eletrélito, tempo de anodizacdo, orientacdo
cristalogréafica da amostra, resistividade do substrato, temperatura e iluminacdo que
incide sobre a amostra durante o ataque quimico.

Os primeiros relatos sobre o Silicio Poroso datam de 1956, o material foi obtido a partir
do processo de corrosao anddica do Silicio monocristalino. Inicialmente esses filmes
foram obtidos a partir de processos eletroquimicos e eram considerados como sendo de
Silicio amorfo. Somente na década de 80 descobriu-se que o PS mantinha uma estrutura
tipo diamante de um material cristalino. Nos anos 90, com a descoberta de sua
fotoluminescéncia, o interesse na pesquisa deste material foi estimulado tanto na
comunidade cientifica quanto na industria eletrnica. ¥

A fotoluminescéncia, aliada a uma elevada razéo area/volume, faz com que o PS tenha
diversas aplicacdes industriais, tal fato, somado ao desconhecimento de alguns de seus
mecanismos (Os mecanismos de emissdo de luz e de formacdo dos poros nao estdo
totalmente explicados), tem motivado diversos pesquisadores a estudarem esse material.
Todavia, pode-se concluir facilmente que a formacdo do poro ocorre por meio do
elemento dopante e da ddp aplicada na superficie da amostra. Tal ddp atinge os atomos
do elemento dopante, criando pits que iniciam a formagdo dos poros. O processo de
formacéo desses poros gera gases, como o Hidrogénio, tais gases podem gerar bolhas,

que interferem consideravelmente no processo de anodizagdo. ™



A Tabela 1 exemplifica algumas aplicacdes do PS que tém incentivado sua pesquisa e

desenvolvimento:

Tabela 1: PS como material multidisciplinar

Area Cientifica Propriedade Exemplo de Aplicacdo

Eletronica Propriedades dielétricas Circuitos para micro-ondas
Optoeletrénica Capacidade de emissdo de luz Displays
Quimica Analitica Porosidade Sensores
Ciéncias da Superficie Alta area superficial Catalisadores
o . } Controladores bioquimicos e
Medicina Capacidade de adsorgao o
médicos
Microbiologia Biocompatibilidade Bioreatores
) ] Implantacdo de padrdes o
Microengenharia o Microsistemas
litograficos
Optica indice de refrago ajustavel Filtros 6pticos
Ultrasom Baixa condutividade térmica Transdutores
Conversao de energia Baixa refletividade Células solares
3 . Experimentos de introducdo a
Educacéo Facilidade de preparo

nanotecnologia

No entanto, um dos grandes desafios nas pesquisas acerca do PS € a reprodutibilidade
das amostras, pois ainda ndo se tem controle sobre a formacdo dos poros, sendo a
superficie do mesmo irregular e ndo homogénea. Tal fato dificulta sua utilizacdo nas
funcBes tecnoldgicas acima mencionadas. O desenvolvimento deste trabalho objetiva
obter amostras de forma homogénea, visando sua reprodutibilidade e investigando a
influéncia de alguns pardmetros nas caracteristicas finais do PS.

1.2 OBJETIVOS

O objetivo principal desse trabalho é estudar sistematicamente o efeito de diversos
parametros experimentais sobre as caracteristicas opticas e morfoldgicas do Silicio
Poroso. A partir do estudo de cada pardmetro isoladamente (duragdo do ataque,

densidade de corrente e concentracdo de HF), pretende-se determinar condigdes
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especificas que permitam a obtencdo de camadas porosas homogéneas e que atendam as
propriedades buscadas para aplicacOes especificas.

O principal desafio da pesquisa foi a obtencdo de amostras homogéneas e reproduziveis,
pois a producao de camadas porosas com propriedades semelhantes tem sido um grande
desafio na pesquisa do PS obtido por anodizacdo eletroquimica. Primeiramente
analisou-se o efeito do tempo de ataque na camada porosa das amostras, apds a
determinacdo de uma duracdo de ataque 6tima, buscou-se variar a densidade de corrente
aplicada durante o processo de eletrolise. Por fim a composi¢do da solucéo eletrolitica
foi alterada, utilizando-se solu¢des com diferentes concentracGes de HF. Deste modo,
esse trabalho tem como objetivo descrever os resultados finais do projeto de iniciagéo
cientifica “Caracteristicas Opticas e morfoldgicas do Silicio poroso produzido por

processo de anodizacdo em solugbes HF-Acetonitrila e HF-Etanol”.

1.3 PROCEDIMENTOS DE SEGURANCA

Durante a realizacdo dos processos eletroquimicos para obtencdo do PS é necessario que
se tome um cuidado especial com os procedimentos de seguranca, tendo em vista que
existe a presenca de diversos produtos de risco que podem causar acidentes.

O agente de maior periculosidade do processo € o HF que compde o eletrdlito, pois 0
acido pode ser absorvido por inalacdo, através da pele ou por ingestdo, causando

diversos danos a saude, dentre os efeitos ocasionados pela absorcéo de HF pode-se citar:

Inalacdo: Sensacdo de queimacdo, tosse, dificuldades respiratérias, dor de garganta.
Digestao: Caimbras abdominais, sensacao de queimacao, diarreia, vémitos e colapsos.
Contato com a Pele: Causa enrijecimento e dor.

Contato com os Olhos: Enrijecimento, dor, queimaduras profundas e graves.

Com o intuito de minimizar os danos causados pelo HF e pelos outros componentes do
processo em um possivel acidente, é necessario que se utilize uma série de
equipamentos de seguranga individual (EPI’s) durante a realizagdo dos experimentos.

Dentre eles, pode-se citar:

-Jaleco: Tem a funcéo de proteger a roupa e a pele dos reagentes utilizados, evitando

respingos das substancias envolvidas na limpeza e sintese das amostras.



-Oculos de Seguranca: S&o utilizados para proteger os olhos contra impactos mecanicos
e particulas volantes. S&o necessarios principalmente no processo de corte das amostras
para evitar que fragmentos de Si possam entrar em contato com os olhos.

-Luvas impermedveis: Tém a funcdo de proteger as maos, tendo em vista que essa é
uma das areas do corpo com maior risco de exposicdo. A luva deve ser impermeavel ao

produto quimico utilizado (Neste caso o0 HF).

O trabalho experimental s6 teve inicio apds um estudo sobre os procedimentos de

seguranca a serem tomados no laboratorio.

CAPITULO 2

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
2.1 PREPARACAO DAS AMOSTRAS

O processo de obtencdo do PS tem seu inicio na escolha da amostra de Si. Os
experimentos descritos desse relatério foram realizados a partir de laminas de Si tipo-n,

com orientacdo cristalografica <100> e resistividade 1-20 Q.cm.



Inicialmente o Si é obtido na forma de laminas de grande dimensdo (Figura 1). Assim,
as amostras foram clivadas no formato de quadrados com 1 cm de aresta com o auxilio
de uma ponta de diamante, de modo que seu tamanho se adaptasse ao formato da célula

eletrolitica.

Figura 1: Lamina de Si antes da clivagem

Apbs o corte, deve-se realizar a limpeza das laminas para que se retirem as impurezas
presentes em sua superficie, como lipidios e éxidos. O procedimento de limpeza tem
inicio com a fixacdo das amostras em um suporte de teflon conforme a Figura 2. Esse
conjunto é submetido a um banho de 10 minutos em uma solucéo de H,0,:H,SO,4[1:2].
Apdbs esse primeiro banho é realizada uma segunda etapa, onde as amostras sao
submetidas a um banho em solu¢do HF: H,O [1:10] e HF: H,O [1:10] revezado com um
terceiro béquer contendo &gua deionizada até observar-se o total desprendimento de
particulas da superficie. Por fim realiza-se um Gltimo banho em &gua destilada para que
n&o restem vestigios das solugdes utilizadas anteriormente. Apds a limpeza, as laminas

sdo retiradas do suporte de teflon e secadas com fluxo de nitrogénio.

Figura 2: Suporte de Teflon utilizado para fixacdo das amostras
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Apo6s a limpeza foi realizada a metalizagdo das amostras. O Si tem caracteristicas
semicondutoras, assim, para aperfeicoar sua condutibilidade elétrica pode-se implantar
uma camada de metal a partir de um aparelho de Electron Beam (Figura 3), esse
processo é denominado metalizacdo. Nesse trabalho depositou-se uma camada de indio
com lpum de espessura sobre a face opaca do Si. As condi¢des internas do aparelho
durante a metalizacdo das amostras foram:

-Pressdo no interior do equipamento: 4,2.10° mbar

-Corrente: 21 mA

-Taxa de deposi¢édo: 15 nm/s

-Espessura final da camada de indio: 1pm

Figura 3: Aparelho de Electron Beam utilizado na metalizacdo das amostras
Por fim, apds a preparagdo das ldminas, as amostras foram guardadas em um porta

amostras até o processo de anodizag&o.

2.2 PREPARO DO ELETROLITO

Para a obtencdo do PS utilizou-se uma solugdo eletrolitica de HF: H,O: C,HgO. A
concentracdo de HF no eletrélito € um dos pardmetros que afetam as caracteristicas da
camada porosa, assim, para os estudos dos efeitos do tempo de ataque e da densidade de
corrente nas propriedades finais do PS, a concentracdo utilizada foi constante [1: 2: 1].
No terceiro estudo a composicao do eletrélito variou de [1:1:1] a [1:9:1], adicionando-se

1 mol de H,0 deionizada a cada amostra.
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Conforme descrito na introducéo, o preparo do eletrolito deve ser realizado em uma
capela de exaustdo e utilizando-se os EPI’s necessarios (jaleco, dculos de seguranga,

calgcados fechados e luvas impermeaveis).

2.3 OBTENCAO DO PS A PARTIR DA ANODIZACAO ELETROQUIMICA

O PS pode ser produzido por diferentes maneiras, dentre elas pode-se citar o processo
de anodizacao eletroguimica, o método de corrosao fotoinduzido, dentre outros. Nesse
trabalho optou-se por utilizar o processo de anodizacéo eletroquimica do Si, tal processo
possibilita a obtengdo de camadas de PS de diversas espessuras e porosidades.

Na anodizacdo eletroquimica o substrato de Si é o eletrodo de trabalho, que é polarizado
anodicamente. O contra eletrodo é formado por um metal inerte ao eletrolito (neste caso
foi utilizada a platina). Esses eletrodos séo inseridos em uma cuba eletrolitica também
inerte ao eletrolito.

Durante o processo de anodizagdo, a corrente elétrica que flui pelo substrato de Si é
uniforme devido ao contato 6hmico na face oposta do mesmo. A Figura 4 esquematiza a

plataforma eletrolitica utilizada no processo de anodizagé&o:

Figura 4: Célula eletrolitica utilizada na anodizagédo do Si (1- Rede de platina; 2-

Estrutura de Polipropileno; 3-O-Ring; 4-Lamina de Si; 5-Anodo; 6- Fonte de luz)
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A célula eletrolitica ¢ composta por polipropileno, sendo o sistema experimental
formado pelo contra-eletrodo de platina, o eletrdlito, um eletrodo de trabalho, um O-
Ring de 0,332 cm? de éarea interna e uma lampada dicrdica mantida 20 cm acima do
substrato de Si. Os experimentos foram realizados utilizando-se o potenciostato e o
multimetro representados na Figura 5, a partir desses equipamentos pode-se ter um

controle sobre a densidade de corrente aplicada na amostra.

Figura 5: Potenciostato e multimetro utilizados durante os experimentos

2.3.1 O PS investigado a partir da variacédo do tempo de ataque

Ap0s o preparo das amostras e do sistema operacional deu-se o inicio dos experimentos.
Na primeira etapa da pesquisa buscou-se determinar o efeito da duracdo do ataque nas
propriedades da camada porosa. Para isso, foram obtidas amostras sob diferentes
tempos de ataque, mantendo-se 0s outros parametros experimentais constantes
(densidade de corrente, luminosidade sobre o substrato, tipo e resistividade da amostra
de Si). A densidade de corrente aplicada nas amostras foi de 75,3 mA/cmz2, sendo
mantida uma lampada dicroica 20 cm acima do substrato de Si. Os diferentes tempos de

ataque realizados podem ser observados na Tabela 2.

Tabela 2: Duragdes de ataque realizadas (Amostras 1-5)

Amostra 1 2 3 4 5
Duracéo do 5 10 15 20 30
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ataque
(Min)

2.3.2 O PS investigado a partir da variacéo da densidade de corrente

A partir do primeiro estudo, concluiu-se que as amostras 4 e 5 foram as mais uniformes,
sendo que ambas apresentaram propriedades semelhantes. Desde modo, os resultados
indicaram que, a partir de 20 minutos a taxa de ataque é reduzida, podendo-se obter
amostras homogéneas com 20 minutos de anodizagéo.

A segunda etapa do trabalho consistiu em um estudo do efeito da densidade de corrente
nas caracteristicas da camada de PS. Nessa essa etapa foi realizada uma segunda série
de experimentos onde se variou a corrente aplicada na amostra, fixando o tempo de
ataque em 20 minutos e mantendo 0S outros parametros experimentais constantes
(luminosidade sobre o substrato, tipo e resistividade da amostra de Si). Os diferentes

valores de densidade de corrente realizados podem ser observados na Tabela 3.

Tabela 3: VariagOes de densidade de corrente realizadas (Amostras 6-12)

Amostra

Densidade
de
Corrente
(mA/cm?)

15,06 30,12 45,18 60,24 75,30 90,36 105,42

2.3.3 O PS investigado a partir da variacdo da concentracao do eletrdlito

A partir dos resultados obtidos na segunda parte do experimento, concluiu-se que a
amostra 11 foi a que apresentou as melhores propriedades, como homogeneidade e alta
profundidade da camada porosa. Deste modo, uma terceira série de experimentos foi
realizada, onde o efeito da composicdo do eletrolito na camada porosa foi analisado.

Nessa etapa variou-se a molaridade de H,O na solucdo eletrolitica, fixando o tempo de
atague em 20 minutos, a densidade de corrente em 90,36 mA/cm? e mantendo 0s outros

parametros experimentais constantes (luminosidade sobre o substrato, tipo e

14




resistividade da amostra de Si). As diferentes composices do eletrolito analisadas

podem ser observadas na Tabela 4.

Tabela 4: VariacOes de composicao do eletrélito realizadas (Amostras 13-21)

Amostra

Composicéo

HF: H,0: [1:1:1] [1:2:1] [1:3:1] [1:4:1] [2:5:1] [1:6:1] [L:7:1]  [1:8:1] [1:9:1]
C,H:O

2.4 TECNICAS DE CARACTERIZAGAO

Apds a obtencdo das amostras, as caracteristicas da camada porosa foram avaliadas por
meio da Microscopia eletronica de varredura (MEV) e da Perfilometria Optica. A partir
dessas técnicas foi possivel quantificar a profundidade e o diametro médio dos poros e
analisar a morfologia e a homogeneidade do PS. O principio de funcionamento das

técnicas é apresentado a seguir.

2.4.1 Microscopia eletrénica de varredura

A Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) é uma técnica de caracterizacao
microestrutural que permite, a partir da interacdo de um fino feixe de elétrons com uma
superficie, a caracterizacdo das propriedades da amostra, como composicao, superficie
topografica, cristalografica, dentre outras. A partir da Microscopia Eletronica de
Varredura pode-se analisar a morfologia, o didmetro e a profundidade dos poros. O
modelo do equipamento utilizado nessa caracterizacdo € representado na Figura 6.

Figura 6: Equipamento utilizado para a Microscopia- Jeol JSM-5310 [
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2.4.2 Perfilometria 6ptica

A caracterizacdo superficial das amostras foi realizada em um perfildmetro Optico
digital (Wyko, Modelo NT 1100, Veeco, EUA), sendo que, a area da superficie
analisada foi de 6,89. 10 cm2. O perfildmetro foi conectado ao computador por meio
do software Wyko Vision 32 (Veeco, EUA). O software forneceu os valores de
profundidade maxima dos poros, rugosidade média (Ra- Desvio Médio Aritmético) e
area superficial das amostras. Alem disso, o perfildbmetro gerou uma imagem em 3D do
perfil superficial das amostras.

Podem-se enquadrar os perfildmetros em duas classes, os perfildémetros dpticos e 0s
mecanicos. Os perfilbmetros mecanicos se utilizam de um apalpador que desliza
horizontalmente sobre a amostra que esta sendo caracterizada. Os picos e vales
presentes na superficie geram um movimento vertical no apalpador, que é convertido
em um sinal que mede a rugosidade da amostra. Os perfildmetros Opticos por sua vez,
apresentam a vantagem de ndo entrar em contato direto com a superficie da amostra
durante a caracterizacdo, o que suprime a possibilidade de fraturas no substrato. Tais
aparelhos funcionam a partir do principio da interferéncia Optica. Sendo que, as
informacdes relativas aos eixos x-y sdo obtidas por um microscopio éptico enquanto as
relativas a altura sdo captadas por interferéncia optica.

O principio de interferéncia optica funciona da seguinte maneira: Um feixe gerado por
uma fonte de luz é dividido em duas partes por um semi-espelho, parte deste feixe
incide sobre uma superficie plana (referencial) e é refletida ao detector, a outra parte do
feixe € direcionada a superficie da amostra e depois refletida ao detector. O padrdo de
interferéncia gerado pela diferenca entre os caminhos épticos dos feixes é analisado

pelo detector, gerando informac6es sobre a morfologia da superficie da amostra.

Figura 7: Perfildometro optico (Modelo NT 1100, Veeco)
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CAPITULO 3

RESULTADOS E DISCUSSOES

3.1 VARIACAO DO TEMPO DE ATAQUE

Durante a primeira etapa da pesquisa, realizou-se um estudo sobre o efeito do tempo de

ataque nas propriedades do PS. A microscopia eletronica de varredura possibilitou uma

analise detalhada da morfologia, didmetro e profundidade dos poros. Os resultados

podem ser visualizados nas tabelas 5 e 6.

Tabela 5: Micrografia superior das amostras — Série 1 (MEV)

Tempo 500x 1000x |

30 um

MAG: 1000 x HV: 20,0 k¥ s MAG: 5000 x HV: 20,0 KV

10

- 5 30 um »
MAG:500x MV: 20KV B ——————{ [[MAG: 5000x HV: 20KV

15

n
MAG: 500% H\: 20KV, MAG: 1000x HV: 20kV. MAG: 5000% H\: 20KV

5000x
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20

70 um
MAG: 500" HV: 20V MAG: 1000x HME 20KV

30

MAG: 1000 HVE 20KV

Os resultados contidos na Tabela 5 indicam que o tempo de anodizagdo afeta
diretamente as caracteristicas morfologicas da camada porosa. Observa-se que as
amostras 1 e 2 apresentam morfologias distintas das amostras que sofreram um ataque
com mais de 15 minutos de duracdo. Na amostra 1 ocorre a formacdo de pequenas
ranhuras, que crescem na amostra 2 e se tornam mais profundas e definidas a partir da
amostra 3. As micrografias indicaram ainda que os poros foram mais homogéneos nas
amostras de 20 e 30 minutos. Foi possivel ainda, verificar a presenca de nanoestruturas
no interior dos poros, conforme exposto na Figura 8.

MAG: 10000x H\E 20kY

Figura 8: Ocorréncia de nanoestruturas nas amostras

Para realizar a analise do perfil dos poros as amostras foram clivadas, permitindo a
obtengédo das microscopias transversais das mesmas. As imagens transversais obtidas a

partir da Microscopia Eletrénica de Varredura podem ser visualizadas na Tabela 6.
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Tabela 6: Micrografia transversal das amostras — Série 1 (MEV)

Duragcéo do Ataque Fator de Ampliacéo da Imagem
(Minutos) Imagem Transversal - MEV

S 2000 x

10 2000 x

15 2000 x

20 2000 x

30 2000 x

Os resultados contidos na Tabela 6 indicam que o tempo de ataque também afeta a
profundidade da camada porosa. Observa-se um avanco linear da profundidade com o
aumento do tempo de anodizacdo, sendo que, os ataques mais efetivos ocorreram nas
amostras de 20 e 30 minutos. Pode-se observar a variagdo da camada porosa conforme a
duracgéo do ataque na Figura 9.

Em relacdo ao perfil do poro, os resultados indicaram que ele se mantem inalterado em
relacdo ao tempo de ataque. As micrografias transversais indicam que o diametro do

poro € superior na superficie das amostras e tende a diminuir com a profundidade.
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Figura 9: Espessura da camada porosa para diferentes duracdes de ataque (MEV)

A partir da Figura 9 podemos observar que os desvios médio padrdo das amostras
submetidas a tempos de ataque menores que 15 minutos séo inferiores se comparados
ao restante das amostras. Esse resultado sugere que, quanto mais profundo o ataque,

maior a dificuldade de se obter uma homogeneidade da profundidade dos poros.

Além da micrografia eletrénica de varredura, as caracteristicas morfoldgicas das
amostras foram estudadas a partir da Perfilometria Optica. A partir dessa técnica pode-se
obter a rugosidade média das amostras (Ra), a area superficial e a profundidade dos

poros. Os valores de area superficial sdo expostos na Figura 10.
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Figura 10: Area superficial das amostras para diferentes tempos de ataque
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Os resultados obtidos indicam que a area superficial das amostras sofre uma variacao de
acordo com o tempo de ataque. Amostras produzidas em tempos inferiores & 10 minutos
tém uma é&rea superficial inferior a 10 mm2. As imagens de MEV indicam que nas
nessas amostras ocorre o surgimento de pequenas trincas, podendo-se inferir que o
ataque ndo é tdo efetivo nos primeiros 10 minutos de anodizacdo. As amostras
submetidas a um tempo de ataque superior a 15 minutos apresentaram um ataque mais
efetivo, o que justifica a ocorréncia de uma maior area superficial.

Além da éarea superficial, a Perfilometria dptica permitiu uma quantificacdo da

profundidade dos poros. Os resultados obtidos podem ser visualizados na Figura 11.
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Figura 11: Profundidade dos poros para diferentes tempos de ataque

Os dados obtidos a partir da Perfilometria Optica corroboram com as micrografias
contidas na Tabela 6. Todavia as profundidades indicadas pelo perfilometro s&o
inferiores aos valores obtidos por MEV. Tal fato pode ser explicado pois o feixe de luz
emitido pelo perfildbmetro ndo é capaz de alcancar os poros mais profundos das
amostras, tendo em vista que a morfologia dos mesmos é irregular. Assim, pode-se
concluir que a MEV é mais indicada que a Perfilometria Optica para quantificar a
profundidade dos poros.

A perfilometria dptica possibilitou ainda um estudo da rugosidade superficial média das
amostras, conforme verificado na Figura 12. Pode-se observar que, com o aumento do
tempo de ataque, a rugosidade superficial aumenta, 0 que sugere um aumento no
namero de poros e a ocorréncia de poros de menor dimensédo, dado que foi confirmado

pelas imagens de MEV.
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Figura 12: Rugosidade superficial para diferentes tempos de ataque

O resultado contido na Figura 12 também corrobora com a Figura 10, tendo em vista
que, com o0 aumento da area superficial e diminuicdo do tamanho do poro, a rugosidade

tende a aumentar.

3.2 VARIACAO DA DENSIDADE DE CORRENTE

Para analise da segunda série de experimentos, onde o efeito da densidade de corrente
nas propriedades do PS foi estudado, também se utilizou a microscopia eletronica de
varredura e a Perfilometria dptica. As micrografias superiores das amostras podem ser

visualizadas na Tabela 7.

Tabela 7: Micrografia superior das amostras — Série 2 (MEV)

Den. de
Corrente
(mA/
cm?)

500x 1000x 5000x

15,06
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30,12

45,18

60,24

75,30

AG: S00% HVE 20,0 K

70 i

90,36

105,42

MAG: 1000 % HV: 20,0 KV

MAG: 5000 % HV: 20,0 KV

MAG: 5000 X H\: 20,0 kV

As micrografias superiores indicaram que, assim como o tempo de ataque, a densidade

de corrente afeta consideravelmente as caracteristicas do poro. Com o0 aumento da

corrente aplicada, as amostras tendem a se tornar mais homogéneas e 0s poros maiores e
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mais definidos. A amostra produzida com 15,06 mA/cm?2 apresentou poros de menor
dimensdo e profundidade, o que indica que abaixo dessa densidade de corrente a
obtencdo do PS é prejudicada. Esse resultado pode ser visualizado mais claramente na
Figura 13.
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Figura 13: Diametro médio dos poros para diferentes densidades de corrente

Observa-se na tabela 13 um aumento linear do didmetro dos poros até uma densidade de
corrente de aproximadamente 60 mA/cm2, apds esse valor o didmetro dos poros tende a
se manter constante. Pode-se constatar um desvio padrdo relativamente elevado nos
valores de didmetro do poro, o que denota um ataque irregular na superficie das
amostras. Observa-se ainda que o ataque n&o foi efetivo na amostra submetida a uma
densidade de corrente igual a 5,06 mA/cmz?, gerando poros inferiores a 3 pum.

Os resultados indicam ainda que, devido ao aumento no nimero de poros, o0 tamanho do
cristalito decresce com o aumento da corrente aplicada. Obtendo-se assim uma area
superficial elevada nas amostras obtidas com 90,36 mA/cm?2 e 105,42 mA/cmz2,

Em relacdo a morfologia dos poros, observa-se que ela tende a manter o mesmo perfil,
ndo sendo afetada pela densidade de corrente de maneira significativa. A Unica amostra
gue contém poros com morfologia distinta dos demais é a amostra 7, o que pode ser
justificado pela baixa eficiéncia do processo de anodizacao nessa densidade de corrente.
Apos a analise da morfologia superior das amostras, buscou-se avaliar o perfil lateral
dos poros, para isso as amostras foram clivadas e foram obtidas micrografias em MEV.

Os resultados podem ser visualizados na Tabela 8.
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Tabela 8: Micrografia transversal das amostras — Série 2 (MEV)

Imagem

Transversal - MEV

Densidade ]
q Fator de Ampliacéo da
e
Imagem
Corrente
15,06
2000 x
mA/cm?
30,12
2000 x
mA/cm?
45,18
2000 x
mA/cm?
60,24
2000 x
mA/cm?
75,30
1000 x
mA/cm?2
90,36
1000 x
mA/cm?
105,42
1000 x
mA/cm?
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A Tabela 8 indica que, diferentemente do que ocorreu com a série 1, a densidade de
corrente afeta o perfil lateral dos poros. Observa-se uma mudanca no perfil dos poros
superficiais a partir de 45 mA/cm?, amostra a partir da qual o ataque se torna mais
efetivo e profundo. Amostras obtidas sob densidades de corrente inferiores a 45 mA/cm?
apresentaram um poro com perfil arredondado, enquanto os poros das demais amostras
apresentaram um perfil conico semelhante aos obtidos na primeira série de
experimentos. Observa-se ainda que, com o aumento da densidade de corrente, a
espessura da camada porosa tende a aumentar, esse efeito pode ser visualizado na

Figura 14.
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Figura 14: Espessura da camada porosa para diferentes densidades de corrente

Os valores obtidos por MEV indicam um aumento linear da profundidade dos poros até
75 mA/cm?, apbs esse valor a profundidade tende a se manter constante. Para
complementar os resultados obtidos a partir do microscopio eletrdnico, a Perfilometria
Optica foi utilizada para obtencdo da profundidade dos poros, rugosidade superficial
média e &rea superficial. A Figura 15 aponta os efeitos da densidade de corrente na
profundidade do poro.
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Figura 15: Profundidade do poro em diferentes densidades de corrente

Os resultados do perfilbmetro Optico indicam que, entre 20 e 60 mA/cm?, a
profundidade do poro tende a aumentar, permanecendo constante apds esse valor, o0 que
indica que a densidade de corrente ndo afeta consideravelmente a profundidade do poro
em valores superiores a 60 mA/cmz2. Esse comportamento também foi observado através
das micrografias contidas na Tabela 8.

Os valores de rugosidade superficial média também foram obtidos através do

perfildmetro Optico. Os resultados podem ser observados na Figura 16.
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Figura 16: Rugosidade superficial em diferentes densidades de corrente
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Os dados contidos na Figura 16 indicam que o efeito da densidade de corrente na
rugosidade média é semelhante ao observado na profundidade dos poros. Constata-se
um aumento linear da rugosidade entre as amostras 6 e 9, seguido de uma estabilizacdo
nas amostras 10,11 e 12. O aumento da rugosidade é causado pela diminuicdo no
tamanho do cristalito, 0 que gera um maior nimero de irregularidades na superficie.

Por fim, avaliou-se a relacdo entre a densidade de corrente e a area superficial das

amostras, o resultado pode ser visualizado na Figura 17.
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Figura 17: Area superficial em diferentes densidades de corrente

O comportamento da area superficial vai de encontro com os resultados visualizados nas
figuras 15 e 16, tendo em vista que, com o aumento da profundidade do poro e da
rugosidade, a area superficial tende aumentar. Desse modo, a obtencdo do PS em
densidades de corrente superiores a 60 mA/cm2 é indicada para aplicacbes que

demandem uma elevada area superficial.

3.3 VARIACAO DA CONCENTRACAO DO ELETROLITO

A terceira série de experimentos buscou avaliar como a camada porosa se comporta
com a variagdo da concentragdo de HF. Para esse estudo, foram realizadas novas
caracterizagdes por MEV e por Perfilometria Optica. As micrografias superiores podem
ser visualizadas na Tabela 9.

28



Tabela 9: Micrografia superior das amostras — Série 3 (MEV)

Composicéo
da solucéo
[HF: H,0O:

C,H:O]

[1:1:1]

[1:2:1]

[1:3:1]

[1:4:1]

1000x

SE MAG: 1000 x HV: 20,0 kV._WD: 0,0 mm

Y #
g 3 /)
LS niac: 1000 % #ve2ik A WD:0.0 mm

SE_MAG:1000 x4HV: 20,0.kvV WD: 0,0 mm

& -

i g R ?
SE MAG! 1000 Hi20,0 kY /D0, thrt

5000x

SE MAG: 5000 x HV: 20,0 kV_WD: 0,0 mm

SE MAG: 5000& HV: 20,0 kv WD: 0,0 mm

SE MAG: 5000 x HV: 20,0 kV_WD: 0,0 mm

SE MAG: 5000 X HV: 20,0 kV_WD: 0,0 mm
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[1:5:1]

[1:6:1]

[1:7:1]

[1:8:1]

[1:9:1]

SE_MAG:1000.% HV:.20,0kv WD:0,0 mm.

SE'MAG: 1000 x HV:20,0 kV WD: 0,0 mm

+
g P N e
SE MAS? 1000 xaV: 20,0 KY.WD: 0.0 il

SE_MAG: 1000 x HV: 20,0 KV WD: 0,0 mm

SE MAG: 1000 x_HV: 20,0 kV_WD: 0,0 mm

S

SE MAG: 5000 x HV: 20,0 kV_WD: 0,0 mm

SE MAG: 5000 x HV: 20,0 kV WD: 0,0 mm

SE MAG: 5000 x HV: 20,0 KV WD: 0,0 mm

SE MAG: 5000 x HV: 20,0 kv WD: 0,0 mm

SE MAG: 5000 x HV: 20,0 kV Wi
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Com base nas micrografias contidas na Tabela 9, pode-se constatar uma mudanga na
morfologia dos poros a partir da amostra 15. Dentre os parametros estudados, a
dissolucdo do eletrdlito em H,0 afetou de maneira mais consistente a morfologia da
camada porosa. Com a diminuicdo da concentracdo de HF na solucdo a morfologia dos
poros tende a perder regularidade, deixando de estar na forma comumente chamada de
“estrela” para se tornar amorfa.

O perfil e profundidade dos poros também foram analisados por MEV, os resultados

podem ser visualizados na Tabela 10.

Tabela 10: Micrografia transversal das amostras — Série 3 (MEV)

Composicao da solucdo | Fator de Ampliagédo da Imagem
[HF: H,O: C,HsO] Imagem Transversal - MEV
[1:1:1] 1000x
[1:2:1] 1000x
[1:3:1] 1000x

31




[1:4:1]

1000x

[1:5:1]

1000x

[1:6:1]

1000x

[1:7:1]

1000x

30pm
SE MAG: 1000 x HV: 20,0 KY WD: 0,0 mm

SE MAG: 1000 X HV: 20,0 KV WD: 0,0 mm

SE MAG: 1000 x H\: 20,0 KY WD: 0,0 mm

30pm

SE MAG: 1000 x H\: 20,0 kY WD: 0,0 mm
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[1:8:1]

1000x

[1:9:1]

1000x

<

SE MAG: 1000x HV: 20kV

30 pm

SE MAG: 1000 x H\: 20,0 k¥ WD: 0,0 mm

Pode-se observar nas micrografias contidas na Tabela 10 que o perfil lateral dos poros

manteve-se constante, tomando a forma colunar que também foi observada na primeira

série de amostras. Por outro lado, a composicao do eletrolito afetou significativamente a

profundidade da camada porosa, conforme pode ser visualizado na Figura 18.
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Figura 18: Profundidade do poro em diferentes composicdes do eletrolito
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Conforme exposto na Figura 18, a espessura da camada porosa tende a diminuir com o
acréscimo de H,O no eletrolito. Esse resultado era esperado, pois, como o HF é o
principal agente causador dos poros, a diminuicdo de sua concentragdo também
minimiza a eficiéncia do ataque eletroguimico. Deste modo, pode-se controlar a
profundidade da camada de PS através da composicao da solucao eletrolitica.

A partir das duas primeiras séries de ataques, notou-se que a microscopia eletrdnica de
varredura é um método mais preciso do que a Perfilometria dptica para caracterizar a
profundidade dos poros, isso ocorre porque o feixe de luz emitido pelo perfilbmetro ndo
tem acesso aos poros mais profundos. Deste modo, a Perfilometria dptica foi utilizada
na terceira série apenas para realizar uma medi¢do da rugosidade superficial. Os

resultados podem ser observados na Figura 19.
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Figura 19: Rugosidade média em diferentes composi¢des do eletrolito

Observa-se na Figura 19 que o desenvolvimento da rugosidade superficial néo
apresentou uma tendéncia clara. Tal fato pode advir da irregularidade presente na
morfologia dos poros a partir da amostra 16 (acima de 5 mols de H,0).

As amostras 13, 14, 20 e 21 apresentaram valores de rugosidade abaixo das demais
amostras. Em relagdo as amostras 13 e 14, o eletrélito continha grande concentracdo de
HF, nesse caso, 0 ataque pode ter ocorrido na propria camada porosa, gerando uma

diminuicdo na rugosidade. Por fim, nas amostras 20 e 21, a baixa rugosidade superficial
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pode se derivar da baixa concentracdo de HF no eletrdlito, prejudicando a eficiéncia do
ataque. N&o foi possivel obter camadas de PS em solugfes mais diluidas.
Deste modo, podemos concluir que condigdes extremas de HF na solugdo prejudicam

obtencdo de superficies mais rugosas de PS.
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CAPITULO 4

CONCLUSAO
4.1 CONCLUSAO

A partir dos estudos descritos nesse relatorio, pode-se concluir que parametros
experimentais como o0 tempo de ataque, a densidade de corrente e a composic¢ao do
eletrolito modificam significativamente a morfologia e a estrutura das camadas de PS.
Em relagdo ao tempo de ataque, os resultados indicaram uma evolucéo linear da camada
porosa conforme o0 aumento do tempo de ataque, sendo que, a partir de 15 minutos de
ataque ocorre o surgimento de macroporos em paralelo com uma melhoria na definicéo
das fendas entre os cristalitos. Notou-se ainda que, a partir de 20 minutos de ataque a
espessura e morfologia da camada porosa se estabilizam, resultado este que corroborou
com os estudos realizados a partir da Perfilometria Optica. Os resultados obtidos a partir
do perfildbmetro optico indicaram ainda um aumento da rugosidade e da area superficial,
0 que pode ser consequéncia do aumento do numero de poros e diminui¢do do tamanho
dos cristalitos.

Os estudos que abordaram os efeitos da densidade de corrente no PS também indicaram
uma evolucdo linear da profundidade e um aumento no nimero de poros com 0
acréscimo da corrente aplicada. Além disso, a densidade de corrente teve um efeito no

13

perfil lateral da camada porosa, gerando poros “cOnicos” a partir de 45 mA/cm?.
Densidades de corrente inferiores a 15 mA/cm2 demonstraram ndo ser efetivas para
obtencdo do PS.

Em relacdo ao terceiro estudo, onde o parametro estudado foi a composi¢do do
eletrolito, observou-se a perda de uma morfologia uniforme dos poros quando 0 niUmero
de mols de H,O era pelo menos 4 vezes superior ao nimero de mols de HF, sendo esse
0 parametro que mais causou variacdo no formato dos poros. Notou-se ainda que, com a
diluicdo da solucdo eletrolitica, a profundidade do ataque tende a diminuir, sendo esse
um possivel meio de controle da espessura da camada porosa.

Por fim, a Microscopia Eletronica de Varredura se mostrou um método de
caracterizagdo do poro mais preciso do que a Perfilometria Optica, tal fato se justifica
pois o feixe de luz emitido pelo perfildbmetro dptico ndo é capaz de identificar os poros

mais profundos da amostra, 0 que pode gerar um prejuizo a analise final.
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4.2 PARTICIPACOES EM CONGRESSOS

Durante o desenvolvimento da pesquisa, 0s resultados obtidos tornaram possivel a

participacdo em diversos congressos cientificos. Nas primeiras etapas do projeto

acompanhou-se o processo de crescimento de filmes de diamante microcristalino. Essa

etapa se justifica, pois 0 PS pode ser utilizado como substrato para o crescimento desse

tipo de filme. Tal periodo tornou possivel a participacdo, como co-autor, em dois

trabalhos apresentados no formato de poster no XXXIII Congresso Brasileiro de

Aplicacdes de Véacuo. Além disso, foram apresentados trabalhos que abordavam

exclusivamente a producéo de PS. Seguem abaixo as apresentacdes realizadas.

“Produciao de Eletrodos de Diamante Dopados Com Boro Para Degradacao
de Agrotoxicos”, de autoria de Nazir Monteiro dos Santos, Felipe Ramon Silva
Minerva, Tatiane M. Arantes, Neidenéi Gomes Ferreira, Mauricio Ribeiro
Baldan, Belchior Elton Lima Silva. Apresentado no XXXIII Congresso
Brasileiro de Aplicacdes de Vacuo, em S&o José dos Campos - SP.

“Rugosidade e Molhabilidade dos Eletrodos de Diamante Dopados Com
Nitrogénio”, de autoria de Nazir Monteiro dos Santos, Belchior Lima Silva,
Tatiane M. Arantes, Felipe Ramon Silva Minerva, Neidenéi Gomes Ferreira,
Mauricio Ribeiro Baldan. Apresentado no XXXIII Congresso Brasileiro de
Aplicacbes de Vacuo, em Sdo José dos Campos - SP.

“Obtencao e Caracterizacio do Silicio Poroso através de Ataque
Eletroquimico em Solucdo de HF-Etanol”, de autoria de Miguel Angelo do
Amaral Junior , Belchior Elton Lima da Silva, Lilian Mieko da Silva, Tiago F.
Paes, Neidenei Gomes Ferreira, Antonio Fernando Beloto e Mauricio Ribeiro
Baldan. Apresentado no Workshop em Engenharia e Tecnologias Espaciais —
WETE, em S&o José dos Campos — SP.

“Effect of current density in optical and morphological characteristics of
porous silicon” de autoria de Belchior Elton Lima da Silva, Miguel Angelo do
Amaral Junior, Lilian Mieko da Silva, Neidenei Gomes Ferreira, Antonio
Fernando Beloto e Mauricio Ribeiro Baldan. Apresentado no XII Encontro da
SBPMat, em Campos do Jorddo — SP.

37



Foi possivel ainda a obtencdo de uma mencdo honrosa pela apresentagdo no Seminario
de Iniciacdo Cientifica do INPE — SICINPE 2013. Os certificados de apresentacdo dos

trabalhos realizados durante o periodo vigente se encontram anexados a esse relatdrio.
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ANEXOS

1. Certificado do trabalho: Producéo de Eletrodos de Diamante Dopados Com
Boro Para Degradacao de Agrotoxicos

Sociedade Brasileira de Vacuo

Certificado

Certificamos que o trabalho “Produgdo de Eletrodos de Diamante Dopados Com Boro Para
Eletrodegradagéo de Agrotoxicos”, de autoria”de Nazir zoﬁmmwo dos Santos, Felipe Minerva, Tatiane
Arantes, Neidenéi Gomes Ferreira, Mauricio W%m:. Baldan, mw_oEQ, Elton Lima Silva foi apresentado
no XXXIII Congresso Brasileiro de b%__nmooom m.m wnco 8&5«&0 de 30 de setembro a 3 de outubro de
2012, no Instituto de Estudos Avang

sé dos Campos, 3 de outubro de

&%\ ﬁ%ﬁu\g

Alvaro José Damido Jodo Roberto Moro
Coordenador do XXXIIl CBRAVIC Presidente da SBV

2. Certificado do trabalho: Rugosidade e Molhabilidade dos Eletrodos de Diamante

Dopados Com Nitrogénio
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Sociedade Brasileira de Vacuo

Certificado

Zertificamos que o trabalho “Rugosidade e molhabilidade dos eletrodos de diamante dopados com
litrogénio”, de autoria de Nazir Monteiro dos Santos, Belchior Elton Lima Silva, Tatiane Arantes, Felipe
Minerva, Neidenéi Gomes Ferreira, Mauricio Ribeiro Baldan foi apresentado no XXXIII Congresso
3rasileiro de Aplicagbes de Vacuo, realizado de 30 de setembro a 3 an outubro de 2012, no Instituto de
istudos Avangados, em Sdo José abm Campos.

sé dos Campos, 3 de outubro de

A C o no
LA
Alvaro José Damiao Jodo Roberto Moro
Coordenador do XXXIIl CBRAVIC Presidente da SBV

3. Certificado do trabalho: Obtencdo e Caracterizacao do Silicio Poroso através de

Solucédo de HF-Etanol

Ataque Eletroquimico em
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4° Workshop em Engenhari
Tecnologia Espaciais

CERTIFICADO

4. Certificado de apresentacdo do trabalho:

morphological characteristics of porous silicon
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SICINPE 2013
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GOVERN(C

INISTERIO DA CIENCIA TECNOLOGIA € INOVAGAO __Ministério da
ISTITUTO NACIONAL D€ PESQUISAS ESPACIAIS Ciéncia Técnologia
e _3O<NONO PAIS RICO E PA

MENCAO HONROSA

>rograma Institucional de Bolsas de Iniciagdo Cientifica — PIBIC/INPE/CNPq atribui “Meng¢ao Honrosa” a

BELCHIOR ELTON LIMA DA SILVA

participagio no Semindrio de Iniciagdo Cientifica do INPE - SICINPE 2013, realizado em Sao José dos Camp:

jia 30 de julho, e excelente desempenho na apresentagdo do trabalho intitulado: “CARACTERISTICAS OPTICA
OGICAS DO SILICIO POROSO PRODUZIDO POR PROCESSO DE ANODIZACAO EM SOLUCOES HF-ACETONITRILA E |

» desenvolvido sob a orientagdo do Prof. Dr. Mauricio Ribeiro Baldan.

Sao José dos Campos, 01 de agosto de 2013.

Rk |%M s
Dr. Ezzat Selim O:._ro.rd

Coordenador Institucional do PIBIC
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