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INTRODUCAO:

A linha de pesquisa coordenada pelo Prof. Dr. Pierre-Louis de Assis, no IFGW, hoje atua
principalmente na fabricagcéo de fontes de emisséo de fotons Unicos - &rea em grande crescimento dentro das
pesquisas em fotbnica e informacéo quantica.

O grupo, portanto, é subdividido em algumas areas que alimentam e constroem um objetivo em
comum: a implementacdo do aprendizado de maquinas na constru¢do de um microscépio 6ptico programavel
gue realize tarefas - principalmente - como a montagem de nano diodos emissores de fétons Unicos.

O projeto em questéo, portanto, faz parte desta dindAmica contribuindo com a realiza¢do de anélises
precisas, que fardo proveito do mapeamento de coordenadas realizado pelo algoritmo de detec¢éo de flocos,
a partir de técnicas de microscopia e espectroscopia ja bem fundamentadas como a Atomic Force Microscopy
(AFM), Espectroscopia de espalhamento Raman e Fotoluminescéncia (micro-PL).

A aquisicdo desses dados implica na criacdo de um sistema de alimentacéo de um banco de dados
produzido com o intuito de separar as informacdes a respeito da identificacdo de camadas e suas dimensdes,
coletadas pela utilizagdo do algoritmo implementado por Matheus Belisario de Abreu no estudo

“Desenvolvimento de ferramenta de visdo computacional para detec¢cdo automatizada de monocamadas
semicondutoras”, de 2019, dentro do mesmo projeto.

METODOLOGIA:

O projeto tem como objetivo realizar andlises a partir do tratamento de dados das medi¢des fornecidas
pelos colaboradores Ingrid Barcellos e Henrique Rosa, utilizando diferentes métodos: Microscopia de Forca
Atémica - AFM; espectroscopia de espalhamento Raman; fotoluminescéncia - PL, referentes a materiais 2D.

As imagens e as propriedades quantitativas obtidas serdo em um banco de dados local de facil acesso e
utilizacao.

Portanto, a andlise inicial da amostra - técnicas de esfoliagdo de material bulk e demais técnicas de
microscopia molecular e atbmica - vem como um suporte importante para realizar o caminho inverso: saber
gual é a amostra analisada e assim contribuir para o aprendizado de maquinas. Logo, o conhecimento dessas
técnicas se destaca nas demais atividades conduzidas no projeto.
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1) MICROSCOPIA DE FORCA ATOMICA

A primeira abordagem foi realizada a partir da Microscopia de For¢ca Atdmica (ou AFM) que consiste
em um escaneamento fisico da amostra através de uma ponta nanométrica - especificidades de tamanho e
formato variam de acordo com o propdsito da analise. A técnica utiliza uma alavanca (cantiléver) em cuja
extremidade ha uma ponta afiada, para extrair informacéo da topografia de um substrato por meio de um
sistema de feedback éptico.

A principal fungdo da microscopia de

forca atdbmica, para o projeto, é caracterizar a

wn  topografia de uma amostra composta de flocos
esfoliados dos materiais citados anteriormente,
depositados sobre um substrato. Para tanto, é
realizada a preparacdo da amostra, que nao foi
concretizada diretamente dada a situacdo de
pandemia no periodo da conduc¢éo desse projeto.

9

Figura 1: Imagem de microscopia optica de uma amostra de WSe2, cedida para o estudo, com énfase na
area varrida por AFM (em vermelho). b) Perfil 3D da varredura em AFM de parte da amostra. Mostra a
rugosidade e os relevos intercamadas e alguns picos anormais que sdo resultados de provaveis defeitos na
ponta e interferéncias na amostra. c) Varredura AFM tratada a partir do software Gwyddion, com o objetivo
de nivelar as camadas e melhorar o contraste entre amostra e substrato, reduzindo possiveis ruidos na leitura.
d) Perfis tirados das linhas verticais na imagem c). A linha vertical & esquerda (em vermelho no grafico)
apresenta a transicdo entre o substrato para uma camada de 5~10 nm e depois para 20~25 nm. A linha
vertical a direita (em preto), por sua vez, apresenta uma transicao do substrato diretamente para 20~25 nm.
As oscilagBes/ruidos no perfil se dao pela rugosidade da amostra e as condi¢des da ponta.

2) ESPECTROSCOPIA DE ESPALHAMENTO RAMAN

Tendo em vista que a técnica se baseia em um feixe de fétons se chocando contra uma amostra
cristalina e produzindo um espalhamento da luz, que por sua vez é coletado pelo espectrdmetro, surge um
espectro formado pela intensidade dos fonons espalhados em fun¢éo da diferenca de energia em cada regido
da amostra - a depender do material.

Espectroscopia Raman - Grafeno monocamada Figura 2: Analise dos picos de espalhamento
— Raman, para amostra de Grafeno monocamada
3509 _ gandazn ' fornecida por Henrique Rosa. A legenda apresenta
app | — Bandat dois picos importantes para a identificacdo do
g numero de camadas do grafeno, em 1584,13 cm™?
o 50 e 2674,13 cm™1. Esses picos sdo, respectivamente,
5 200 0 a banda G e da banda 2D de acordo com [7].
g 150
E
I 100 Mapeei também essa mesma amostra de acordo
= - J com as intensidades relativas as bandas G e 2D,
” novamente utilizando o software Gwyddion:
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Figura 3: Mapeamento da
intensidade da amostra
relativas as bandas G e 2D. a)
Mapa relativo & banda G. b)
Mapa relativo a banda 2D.[8]

Através dos resultados das
Figuras 2 e 3 podemos concluir
gue de fato identificamos um
grafeno monocamada através
da posicao no Shift para os dois

88 CCD cts

88 CCD cts

picos, de acordo com a referéncia utilizada e também através da largura em meia altura de ambos, que nao
ultrapassa os 24 cm™. Além de experimentar a andlise com os picos do grafeno monocamada e com poucas

camadas, também realizei o tratamento de dados Raman para amostras de WS> 1L a 5L:

Espectroscopia Raman - WS2 1L (monocamada)

Espectroscopia Raman - WS2 2L
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Figura 4: Gréficos dos dados de espectroscopia Raman para amostras 1L-5L de WS2, com a identificacédo
dos picos de ressonéncia conforme a legenda: Modo acustico de 22 ordem 2LA(M) em azul; Modos
vibracionais de 12 ordem Ej, e A;, em amarelo e verde, respectivamente; Pico do silicio, em vermelho. As

amostras foram fornecidas pela colaboradora do grupo Ingrid Barcellos.

Shift de energia dos modos presentes no WS2 em funcéo do
nimero de camadas (em cm™1)
1L 2L 3L 4L 5L
2LA(M) | 351,257 | 350,791 | 349,968 | 349,923 | 350,039
Ezlg 356,712 | 356,72 | 356,526 | 356,246 | 356,242
Ay 417,997 | 419,246 | 419,821 | 419,967 | 420,15
Si 520,225 | 520,198 | 520,2 520,2 | 520,202

Tabela 1: Modos encontrados para cada uma das amostras (camadas) do dicalcogeneto de transicao WS..
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Como o modo Ezlg permanece praticamente constante com o aumento de camadas, é possivel realizar uma
relagéo de disperséo para o modo 4, , relativo a E;, em func&o do nimero de camadas:

WS, - Dispersao observada entre os modos Ay, e £, Figura 12: Grafico de dispersédo da distancia entre os

B4.0 .| modos vibracionais Alge E12g
Iy
&5 Por fim, conclui que é possivel diferenciar o nimero de
A camadas em WS: através de sua espectroscopia
3.0 Raman uma vez que os modos interagem de forma
@ singular para cada numero de camadas, no material
' 625 & com poucas camadas.
=L
62.0
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A
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3) FOTOLUMINESCENCIA

A técnica de fotoluminescéncia leva em consideracdo a absorcao de energia, concebida por um feixe
incidente de luz, de um sistema atébmico. Em outras palavras, estamos levando em conta a transi¢cdo dos
elétrons de um estado de menor energia para um estado de excita¢do, ou seja, de maior energia. Assim, é
possivel perceber que apos o periodo de excitagdo os elétrons tendem ao Estado Fundamental, causando,
portanto, uma emissao de fétons. Por fim, a analise desses fétons emitidos capturados por um sistema de
espectroscopia nos fornece informacdes sobre os niveis de energia envolvidos na transicao e temos que cada
material ter& picos caracteristicos de intensidade relativos & um certo nivel de energia e assim tornando esta
técnica muito interessante para avaliar a presenca de poucas camadas em uma amostra de material 2D.

Fotoluminescéncia - Wse2 Figura 13: Fotoluminescéncia de uma amostra
20000 ~ R—— monocamada de WSe: e dois picos: o primeiro em
17500 / ‘\H T poese mton azul que corresponde a 1,655 eV e outro ama_relo que
= 15000 }r’ . | corresponc_je a 1,638 eV, associados ao ajuste,da
5 AN curva de sinal (em preto) e representam um possivel
E 12500 ;‘r \ exciton e um dos possiveis processos de

y 10000 / ‘ recombinacao radiativa do exciton, um trion.
5 oo /| \ Fazendo esse ajuste na cu[va de sinal, percebi que
£ / \N as duas curvas de convolucao utilizadas representam
4500 i \ excitagbes e recombinacdes de excitacdes no
p{ =T -7 ———— material devido a densidade de portadores na dada
150 155 160 165 170 175 regido bombardeada pelos fétons do laser incidente.

Energia [eV]

A fim de caracterizar essas excitacdes, pesquisei por
artigos na literatura que fossem de certa forma similares no intuito de caracterizar materiais 2D, em principal
TMDs da forma MXz (M =W, Mo; X = S, Se). Em suma o que ocorre é que, devido a grande massa efetiva de
elétrons e buracos e a blindagem dielétrica reduzida de estruturas 2D, tem-se interagcbes de Coulomb
acentuadas e uma correlacéo entre os carregadores - surgimento de excitons (pares eletron-buraco) [10].

CONCLUSOES E PERSPECTIVAS FUTURAS:

Considerando finalmente o conjunto de metodologias aplicaveis para a identificagcao e caracterizagao
de amostras de materiais 2D tais como grafeno, hBN e TMDs, pude concluir que essas diferentes técnicas se
tornam ferramentas muito (teis no trabalho de manufaturar nano estruturas mais complexas com diversos
outros fins de aplicacéo. E, também, sera possivel implementar os estudos das técnicas em diversas amostras
com o objetivo final de alimentar um banco de dados que podera alimentar um sistema de rede neural
utilizando o aprendizado de maquinas, sendo possivel uma caracterizacdo de materiais mais automatica.
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