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Resumo

O proposito deste trabalho foi estudar a aplicagdo da técnica de
implantacdo de {ons para a modificacdo de indice de refracdo em substratos
vitreos e cristalinos, possibilitando o guiamento éptico. Foram implantados
ions de He' com energias variando entre 30 e 190 KeV e doses entre
1,0x10'° e 2,510 jons/cm’ em laminas de silica vitrea e quartzo cristalino
com cortes perpendiculares aos eixos x, y, e z. Para a caracterizacdo optica
foram feitas medidas dos modos de propagacido TE (transversal elétrico) e

TM (transversal magnético) de um feixe laser Ar” sintonizado em A = 488,0

nm , através do método “dark modes” . Foram estudados os efeitos da
varia¢do de dose, energia e recozimento nos modos propagantes na camada
modificada. Foram utilizadas diferentes técnicas de espectroscopia
infravermelho para analisar as modificacOes estruturais dos silicatos pelo
bombardeamento dos ifons de hélio. Andlises por difracdo de raio-X
também foram utilizadas para analisar a estrutura do cristal de quartzo puro

e modificado pela implantagdo dos fons.
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Capitulo I

Introducdo

No contexto atual de desenvolvimento tecnolégico, as comunicagdes dpticas
tem exercido um papel muito importante na transmissdo de dados, imagens e sons,
juntamente com as comunicagdes por satélites. O aumento da velocidade da
transmissao optica foi possivel gracas ao aprimoramento dos materiais utilizados na
fabricacAo das fibras Opticas, como também a melhoria das caracteristicas dos
dispositivos empregados nos sistemas, tais como lasers e fotodetetores.

A tecnologia de fabricagdo dos guias de onda € uma parte fundamental na
fabricagdo de dispositivos passivos e ativos, como também sdo partes integrantes de
lasers e detetores.

Os dispositivos Opticos passivos sdo compostos basicamente por defletores
difrativos, filtros, lentes e acopladores. Na figura abaixo podem ser observados dois
dispositivos &pticos passivos, que vdo ser largamente utilizados em futuro proximo,

em dispositivos WDM ( Wavelength Division Multiplexing ).

Fibra dptica

" (Guia de onda
\ Carnada solante o
Substrato
(a} (b)

Fig.1.l )- Dispositivos dpticos passivos. Terminal receptor monolitico integrado
WDM
a)- Tipo transmissio. bj- Tipo reflexdo




Os dispositivos opticos ativos oferecem uma variedade de formas de controlar o
guiamento da luz dentro do dispositivo. Os dispositivos ativos fabricados atualmente,
utilizarmn basicamente os efeitos eletro-6pticos (EO) e acusto-6pticos (AOQ) como
forma de mudar os pardmetros de propagacdo da luz.[25,43]

O efeito eletro-dptico induz uma mudanga de indice de refrac@o, através da
aplicagdo de um sinal elétrico sobre eletrodos interdigitais. Apesar do Angulo de
deflexdo ser fixo, ele oferece uma série de vantagens, como alta eficiéncia e alta
velocidade de chaveamento.

O efeito acusto-Optico € causado pela modulagdo do indice de refracdo
provocado por uma variagdo de tensido do material. Portanto uma onda acustica se
propagando no cristal, causa uma variagio de tensdo mecinica ¢ a consequente

variagdo de indice de refragdo.

......

SI Si0, Zn0  Agys,
Fig. 1.2 )- Processador dptico de Fourier integrado, usando substrato de Si.

Uma célula de Bragg acusto-6ptica € construida com um transdutor SAW
{Surface Acoustic Wave). O periodo da grade induzida é continuamente trocada por
uma frequéncia de RF de entrada. O sinal de entrada serial € convertido em um sinal
espacial de saida, causado pelos efeitos de propagagdo do SAW.

Dentre as vanas aplicagdes, vale ressaltar os seguintes dispositivos:
Moduladores, chaves dpticas, defletores de angulo varidveis, filtros &pticos

sintonizdveis e moduladores espaciais.




Para a fabricagiio de um guia de onda 6ptico, € necessdrio modificar o material
que constitui o substrato, causando uma mudanga de indice de refragfo. A diferenca
de indice, necessita ser da ordem de An = 0,001 a 0,02 para haver o guiamento da luz.
Mudangas mais altas de indice, sdo usadas para confinamento de luz em dispositivos
eletrodpticos, mais resulta em um alto espalhamento causado pelo grande nimeros de
defeitos que estas mudangas introduzem no material, ndo desejavel portanto para

aplicagdes em guiamento de luz.

Discodptico 3% s

Acoplador de
focalizacao

Divisor de feixe

CGuia de onda
Camada isolante
Substrato de silicio

Fotodiodos

¥ Sinal de saida

= l"i>’_. Ermro de focalizacao
L =T Brro de trilha

Fig.1.3)- Unidade Optica integrada de leitura de discos 6pticos. Concepgio
Universidade de Osaka

Para causar mudanga de indice de refracdo com objetivo de produzir guias de
onda, sdo utilizadas principalmente as seguintes técnicas: Troca, difusdo e
implantagdo idnicas.

A confecgdo de guias de luz em cristais utilizando difusio idnica e troca idnica,
sdo feitas a temperaturas altas, aproveitando a maior mobilidade dos fons dentro do
cristal com o aumento da temperatura. Isto se torna um problema quando o cristal

apresenta mudancgas estruturais ou troca de fase nesta faixa de temperatura.




A tecnologia de implantagio idnica acontece utilizando temperaturas mais
baixas, o que abre possibilidade de aplicacio a materiais sensiveis ao calor, como os

polimeros e alguns cristais. O cristal de Niobato de Litio por exemplo, possui uma

temperatura de transi¢do de fase por volta de 2400 C, tornando dificil a aplicacio da

técnica de difusdo idnica para este tipo de cristal.

AL Liquido

S1 Tipo-n

{a}

hfusiio
Y YT /_ p o
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Tmplantacio de fons Recozimento e
P Metalizagdo
. J——
/S0
n N p
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Fig. 1.4)- Alguns métodoes de fabricagdo de dispositivos. a)- Jun¢io soldada, b)- Mesa
juncdo difundida, ¢)- Jungdo planar difundida em substrato epitaxial, d)- Implantagio
idnica

A tecnologia de implantacio i0nica permite também uma variagdo alta de indice
de refragdo nos substratos, permitindo também uma precisdo alta na dose e energia
dos fons implantados. O processo utiliza uma técnica que nio envolve diretamente
processos térmicos para a modifi¢do estrutural e composicional dos materiais.

A proposta inicial deste trabalho de tese foi o uso do feixe idnico positivo de

hélio para ser implantado em substratos de silica vitrea. Este gds foi escolhido por ser




um elemento quimico leve, inerte e de ficil obten¢io. Foi dificil conseguir um feixe
de hélio estavel, com uma corrente média razodvel, devido a alta energia de ionizagdo
deste gds Eg=-24,6eV.

Foi necessdrio utilizar uma fonte sélida auxiliar para ajudar no processo de
ionizagdo e formacio do plasma [8].

Neste trabalho seria feito a implantagdo de fons leves, consistindo basicamente
da utilizagdo dos trés primeiros elementos da tabela periddica, hidrogénio, hélio e
litio. Mas dificuldades técnicas impossibilitaram a realizagdo destes experimentos
antes do final deste trabatho de tese. Houve uma dificuldade na obtengao do recipiente
de hidrogénio e das conexdes apropriadas para conectar o cilindro & mdquina de
implantacdo de ions com seguranga.

O hidrogénio além de ter um alto alcance e fluéncia no interior dos materiais,
causa uma mudanca alta de indice de refracdo, devido a alta reatividade deste
elemento com os silicatos. A implanta¢do de hidrogénio em silicatos leva a formacao
de ligagdes Si-H e Si-OH, além de quebras de ligagdes e deformagdes estruturais.

A implantagdo de fons de litio, produz uma camada superficial de cerdmica
vitrea & temperaturas relativamente baixas de recozimento [16]. A transformagio de
amorfo para cristalino ocorre acima de 750° C. A superficie formada € altamente
resistente & compressdo, permitindo a possibilidade de aplica¢des deste material em
altas temperaturas.

Foram obtidas amostras de litio metdlico, mas a corrente do feixe Li* foi muito
pequena para implantar com a dose especificada: 1 a 10 x 10'° fons/em?. O ideal seria
utilizar o litio granulado, comercializado pela empresa Merk.

O hélio ao contrdrio do hidrogénio e do litio, ndo reage com o material do
substrato, mas causa mudancas significativas nas propriedades opticas e fisicas dos
materiais através de quebra de ligacdes, compactagdo da estrutura amorfa, desordem e
amorfizagio da estrutura cristalina.

Quanto a escolha do substrato, foi escolhido a silica vitrea entre 15 tipos
diferentes de vidros, inclusive novas matrizes vitreas. O motivo da escolha da silica
vitrea se deve ao fato de que além deste material ser extensamente estudado, oferece

excelentes propriedades fisicas e Opticas.




A silica vitrea ou quartzo fundido ¢ um material ideal para aplicacbes em
dispositivos Opticos, porque apresenta uma alta estabilidade dimensional aliada ao
baixo coeficiente de dilatacdo térmica. Estes fatores permitem que um bloco de silica
vitrea apresente uma variagdo dimensional muito pequena, da ordem de uma fracio de
comprimento de onda visivel durante alguns anos.

Apresenta também uma Otima transmissdo na faixa que vai do ultravioleta ao
infravermelho. Possui uma excelente resisténcia a produtos quimicos e a incidéncia
de radigao.

Posteriormente este trabalho foi estendido 2 utilizac3o de cristais de quartzo
cortados em diferentes orientagdes, perpendiculares aos eixos X, Ye Z.

E interessante relacionar duas substincias de mesma constitui¢do quimica, mas
com propriedades fisicas e morfologicas tdo diferentes quanto as formas cristalinas e
amortas do quartzo. Os efeitos que os fons provocam nestas substdncias, e as
mudancas causadas em suas propriedades fisicas variam bastante da forma cristalina

para a forma amorfa.




Capitulo 11

Implantacdo ionica

2.1)- Introduciao

A geragio de fons e a sua interagdo com o0 meio, vem sendo estudado hd varias
décadas. Com o desenvolvimento de aceleradores para experimentos em fisica nuclear
e também a necessidade de separagio de isétopos por fons carregados nos anos 40,
tornaram as fontes de fons uma prioridade para o desenvolvimento cientifico e
tecnoldgico daquela época.

Atualmente tem aumentado muito o interesse na tecnologia de implantagio de
fons, devido A sua crescente utilizag3o na drea de microeletronica. Este processo
chega a representar cerca de 90% de todos os processos envolvidos na fabricagido de
circuitos integrados.

A implantacdo idnica é uma tecnologia utilizada para mudar virias das
propriedades fisicas dos materiais, dentre as quais se destacam as propriedades
6pticas, no caso especifico desta tese. Pode ser utilizada para dopar materiais
semicondutores, criando gaps entre as bandas de valéncia e condugdo destes materiais.
Esta tecnologia também ¢é muito utilizada para provocar mudancas das propriedades
de diversos tipos de materiais como metais e polimeros, alterando significativamente
as propriedades superficiais, tais como, resisténcia mecdnica, corrosio entre outras
propriedades.

Atualmente os equipamentos de implantagio idnica sdo bastante sofisticados.
Estes equipamentos sdo compostos basicamente por uma fonte de ion onde o plasma €

gerado, a coluna de aceleragio e deflexdo, e a cAmara de carregamento.
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Fig. 2.1)- Diagrama geral de um implantador de {ons




Fig. 2.1-b)- Diagrama detathado da fonte de ions

L.egenda do diagrama

1- Sistema de gés auxiliar

2- Sistema de gds toxico

3- Fonte de tensdo da fonte de fons
4- Fonte de fons

5- Bomba difusora de vacuo

6- Analisador magnético

7- Terminal de alta voltagem

8- Blogueador de feixe

9- Coluna de aceleragéo

10- Bomba criogénica

1 1- Placa de escaneamento horizontal

22- Cérara de alto vicuo
23- Brago interno de carga
24- Entrada da carga

25- Cassete de carga

26- Platatorma de carga
27- Plataforma de carga
28- Brago rotatdrio de carga
29- Controle

30- Platd mdvel

31 Vdlvula de isolamento
32- Feixe de fon

12- Placas de escaneamento vertical
13- Bombas criogénicas

14- Posigdo de implantagio

15- Posi¢lo de carga/descarga
16- Brago rotatdrio de descarga
17- Plataforma de descarga

15- Vilvula de isolagho

18- Plataforma de descarga

19- Cassete de descarga

20- Saida da carga

21- Brago interno de descarga

33- Tripleto de lentes quadrupolos
34- Isolantes

35- Termopar

36- Aquecedor

37- Campo corona

38- Isolamento térmico
39- Filamento

40- Fenda de extracho
41- Feixe de ions

42. Cimara de arco
43- Linha de gés

44. Isolamento térmico



2.2)-Historico [6]

- Marie Curie postula em 1900 a hipdtese que os raios alfa possam ser considerados
como projéteis materiais sujeitos a perda de energia ao atravessarem a matéria.

- Derivou do livro de I. J. Thomson “Conduction of Eletricity Through Gases” (1903),
o tratamento tedrico para o espalhamento de duas particulas carregadas.

- Em 1909 Geiger e Marsden estudaram a penetragdo de particulas alfa através de
finas folhas, analisando o espalhamento das trajetdrias apds atravessarem o material.

- Rutheford foi capaz de demonstrar teoricamente, que o retroespathamento € devido
a um evento tnico. Analisando este efeito e também os elétrons espalhados, calculou
gue o nicleo do aluminio tem a carga 22, e da platina 138,

- J.J. Thomson (1912) na época diretor do faboratério de Cavendish e Niels Bohr
{1913)  publicam quase simuitaneamente a andlise do freamento de particulas
carregadas pela matéria. Thomson ignora a teoria de Rutheford sobre espalhamento de
particula alfa. O atomo nuclear com o nucleo positivamente carregado foi a base da
teoria de Bohr.

- Bohr introduziu a estrutura atdmica na teoria de freamento dos elétrons atingidos.
Fez isto através das frequéncias obtidas do espectro Optico, calculando assim a
energia transferida ao oscilador harmdnico. Concluiu também que a perda de energia
dos fons passando através da matéria pode ser dividido nas componentes do freamento
nuclear e eletrénico.

- Bethe e Bloch deduzem no inicio dos anos 30 a aproximacdo de Born, equacio
fundamental para o freamento de particulas muito ripidas em um plasma de elétrons
quantizado, tratando o problema na perspectiva da mecénica quantica.

- Nos anos 30 voltou o interesse em estudar a perda de energia através da matéria,
com a descoberta da fissdo nuclear e das particulas dela resultante. Os fragmentos da
fissdo sdo tratados como um fon pesado ionizado.

- Com o problema da carga efetiva, Bohr sugere que o ion possa ser considerado livre

de todos os eléirons e com velocidade menor que a velocidade dos ions.
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- Lamb em 1940 considera uma aproximacao similar da carga efetiva mais baseado na
energia do que na velocidade. Ele sugere que a distribuicdo de velocidades dos
elétrons do alvo altera significativamente o alcance dos fragmentos da fissdo.

- Fermi concentrou sua aten¢do na interagdo de particulas carregadas com o plasma
dielétrico de um sélido e a polarizacdo elétrica do meio pela particula.

- Durante os anos 50 foram publicados muitos artigos fundamentais avaliando a
transferéncia de energia de particulas ao plasma quantizado de elétrons, e a perda de
energia nos ndcleos do alvo. Este problema foi avaliado por Bohr, onde ele considerou
os elétrons como osciladores harmonicos carregados, com frequencias orbitais
estabelecidas pela andlise de dados dpticos.

- A interagio das particulas com o plasma de elétrons fo1 estendido ao plasma
quantizado e aos dtomos de Thomas-Fermi por Bethe e Bloch.

- Fermi considerou que uma particula répida carregada, polariza o meio eletronico
classico, modificando a interacdo do plasma com a particula. Fermi e Teller
descreveram que para um gds degenerado, pouco energético e livre de elétrons onde
a perda de energia ¢ diretamente proporcional a velocidade.

- A perda de energia eletronica para baixas energias s3o dependentes da velocidade, de
acordo com Lindhard e Scharff em 1961. A aproximacdo de Lindhard considera
interacdes ndo relativisticas entre as particulas.

- Em 1963 a primeira aproximacéo unificada para a teoria de freamento e alcance dos
fons foi feito por Lindhard, Scharff e Schiott. Esta aproximac@o é denominada de
teoria LSS.

- Brandt e Kitagawa fazem uma revisdo na teoria de Bohr. Modificagdes relativas ao
grau de ionizagdo dos fons viajando nos sélidos. Eles consideraram a velocidade dos
fons relativamente a velocidade de Fermi nos solidos. Bohr havia sugerido que os
elétrons dos fons que estivessem com velocidade orbital menor que a velocidade
instantinea do fon seriam arrancados, ficando o jon somente com os elétrons mais
energéticos.

- Atualmente o poder de freamento € calculado com uma precisdo meihor que 10 %
para ions pesados e pouco energéticos. Para fons leves e com altas velocidades, a

precisdo € methor que 2 %.




2.3)- Interacao do feixe de ions com a matéria

A interagdo do ion com o material vitreo e cristalino causa mudangas na
refletividade, absorcdo, luminescéncia, dispersdo, termoluminescéncia, coeficiente
eletro6ptico, indice de refracdo, etc. Em muitos casos a implantagdo idnica causa
grandes mudancas em propriedades de absor¢do e luminescéncia [4].

Muitos mecanismos contribuem para as mudangas destes pardmetros. Os {ons
implantados, ao serem freados dentro do material, deslocam os dtomos de sua posicio
original por colisdo nuclear. A perda de energia do ion, leva a criagdo de defeitos
fundamentais no solido, gerando um aumento na absorcdo dptica nas bandas
luminescentes, em muitos casos similares a irradiacdo de neutrons nos mesmos
materiais.

Em muitos casos as impurezas introduzidas pela implantag@o idnica, definem
bandas de absor¢do e luminescéncia no material, ao reagirem com as moléculas
quebradas pela passagem dos fons. Em outros casos o ion nado reage com os atomos do
material do substrato.

A colisdo nuclear € capaz de gerar defeitos isolados e aglomerados complexos
de dtomos, na regifo de freamento nuclear no final do percurso do fon dentro do
material.

A taxa de retengio de defeitos ndo € linear com a dose, mas aumenta com o grau
de desordem da rede, sendo mais efetiva nas partes que possuem maior desordem no
percurso 16nico.

QOutro mecanismo de troca de absorcdo e luminescéncia dos materiais, é através
da formagdo de colédides precipitados, que sdo usados hd muito tempo para dar cor aos
vidros. No processamento de vidros convencionais, Au, Ag, e Cu sdo adicionados na
fusdo em baixas concentragoes. Estas impurezas formam precipitados que absorvem
luz em frequéncias caracteristicas dando cor aos vidros. O volume de precipitado que
¢ adicionado no processo convencional, € menor que 1%.

J& no processo de implantago idnica, a fragfo de precipitado € bem maior. Este

alto volume de precipitado leva a trocas significantes nas propriedades de absorgio




linear do mnaterial, o que leva a criar materiais com propriedades interessantes em
Optica ndo linear.

Dentre os fendmenos que levam a troca de indice de refracdo do material
implantado, estd a mudanca de fase, microporosidade, introdugio de centros de cores,
compactacdo e troca de composicio quimica [1,2,4]. O aumento ou diminui¢io do
indice de refracdo esta relacionado com a forma de interagdo do fon com o material do
substrato.

A particula quando incide na superficie do substrato, troca de dire¢do como
resultado de uma colis@o nuclear bindria e se move em um caminho livre médio até a
préxima colisdo. A perda total de energia é o resultado da perda de energia nuclear e
eletronica.

A dificuldade no tratamento tedrico consite em aproximar a integral cldssica de
espalhamento para um potencial interatdmico real. A eficiéncia no tratamento tedrico
aumenta com a introducio da depéndencia da energia com o livre caminho médio.

O livre caminho médio € maior para fons mais energéticos, e vai diminuindo a
medida que vdo aumentando o ndmero de choques e consequentemente havendo perda
de energia pelo fon.

A perda de energia por freamento nuclear e eletrnico sdo considerados
independentes. Uma particula acelerada perde energia em quantidades discretas nas
colisdes nucleares, e perde energia continuamente devido a interagdo eletrdnica.

O espalhamento nuclear € um fator importante para a determinagdo da
distribuicfo espacial das trajetdrias das particulas. A colisdo nuclear ¢ uma colis@o
bindria e elastica, que causa uma deflexao angular nos ions.

A interago dos {ons com os elétrons do alvo provoca uma perda de energia que
pode ser descrita através de uma fung@o de distribuicdo de perda de energia eletrdnica.

As curvas de distribui¢do dos fons dentro do material-alvo, podem ser

aproximadas pela distribuigdo de Pearson-1V, baseada na equagio diferencial:

dh{x)  (x'—a)h(x")
dx  b,x' +hx +b,

2.1

Onde: x"= x— R, . A varidvel h(x} € a fun¢do de distribuigiio normalizada
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As constantes a, b, by e by sdo determinadas em fungio dos quatro momentos

da distribuigdo:

1)- O alcance médio (mean range) @, € definido como:

Bl

R,= J xh{x)dx (2.2)

2)- O desvio padrio (straggle} |, pode ser escrito como:
ARy = [(x-R,) h(xds (2.3)
3)- A assimetria normalizada (normalized skewness):

_[(x—Rp)3h(x)dx
¥ = (2.4)

:

4)- O achatamento da distribuigdo (Normalized kurtosis):

J(xw—Rp )4h(x)dx
p==

&
AR,

(2.5)

O pardmetro kurtosis estd relacionado com o prolongamento da curva de
distribuigdo.

Considerando um feixe de ions com nimero atdmico Z; , massa M, , e energia B

¢ dirigido a uma superficie plana de um alvo monoatdmico ao longo da diregioeé,

fazendo um dngulo 6 com a superficie normal n, como mostra a figura.




O objetivo final da simulacfo, ¢ determinar a probabilidade F dx de que o ion
seja freado, até ficar com energia zero em uma camada de espessura dx com uma
profundidade x abaixo da superficie.

A incidéncia normal neste caso, ndo oferece nenhuma simplificagdo
significativa no tratamento tedrico.

Considerando a seguinte distribuicio F(E,8x)dx para uma direcdo geral & A
colisdo bindria eldstica com os dtomos do alvo, sido descritas pela se¢do de choque do,
(E.T,,&,&") para a troca de estado i6nico de (E,&) para (E-T, .&"), onde T, € a energia

transferida ao dtomo recuado sendo ¢’ a dire¢do do movimento do fon espalhado.

v ’
%N J é é
éll
>
Z; M, T _ hid
’//T/ x‘
- A\) 1+
& T \ ud
./Yg E-1 & -
i R
21 ,M,,E \\
AN dx
x oy

Fig.2.2)- Desenho esquemadtico da formagio de dtomos recuados por colisdo eldstica
em uma fatia de material-substrato de espessura dx a uma profundidade x [3]

O continuo freamento devido as interagdes eletrOnicas, ¢ caracterizado pela
secio de choque do, (E.T.). Esta interacdo nao afeta a diregdo dos ions.
Usando a transformagdo de invaridncia do substrato e a completa

separatibilidade entre do, e do, , é possivel obter a equagdo linearizada de Boltzmann:




<0 oh(E,g,x) _
dx

2.6)
N[do {h(E.&,x)~ h(E -T2, x)}+ N [do {h(E,2,x) - h(E - Te,&,x}

Onde cos8=e¢9sn

Esta equagio € resolvida para diversas condigbes de freamentos nucleares e
eletronicos. Para {ons altamente energéticos, € necessdrio conhecer as interagdes
eletrOnicas que assumem uma maior importincia nesta faixa de energia.

Para calcular o alcance e a distribui¢do dos fons em materiais compostos sao
utilizadas vérios tratamentos tedricos. Existem duas formas simples de obter o alcance
dos fons em materiais compostos. Uma delas ¢ através da determinacédo do alcance do
{on para cada um dos elementos presentes no composto, € depois fazer uma média dos
valores de alcance obtidos.

Um segundo método é a utilizagio do valor médio do nimero atdmico e massa
do composto.[3,6]

Para o caso do Si0; o ntimero atémico médio é Z; = 10 e o nimero de massa

médio é M; = 20. Este modelo s6 € vilido para sélidos amorfos.




Capitulo III

Estrutura dos silicatos

3.1)- Silica vitrea

A silica vitrea ou quartzo fundido € um material amorfo. Possui excelentes
propriedades térmicas, oOpticas, dielétricas e mecéanicas. Também apresenta vdrias
modificagdes polimorficas que envolvem mudanga de volume, indice de refracéo e
coeficiente de expancio térmica.

A estrutura se caracteriza por uma estrutura tetraédrica com um atomo de silicio
no centro e quatro atomos de oxigénio nos vértices. As células unitdrias rigidas, sdo

arranjadas como estruturas abertas, como as formas cristalinas do Si0s.

Fig.3.1) Rede estrutural da silica vitrea projetada em um plano. Circulo fechado
representa o itomo de silicio e circulo aberto os atomos de oxigénio.[11]




As ligacdes entre o silicio e o oxigénio formam tetraedros que sdo conectados
entre si através de ligacdes Si-O-Si.

Os tetraedros sdo girados um em relagdo ao outro ao longo do eixo que desvia o
angulo de ligagdo O-Si-O do tetraedro de 106° para 117°. O dngulo Si-O-Si varia entre
120° ¢ 180", sendo que o valor mais frequente é em torno de 144°. O 4ngulo B define a

distor¢do da rede de ligagdo Si-O .

Fig.3.2)- Angulo de ligagdo o entre os tetraedros de SiO,

E um material de altissima importincia tecnoldgica. Pode ser utilizada na
fabricacdo de fibras Opticas, substratos pouco deformdveis para microeletrfnica,
bulbos de 1dmpadas de arco e tungsténio-halogénio entre outras aplicacdes.

Por causa do alto grau de pureza conseguido atualmente, aliado a uma certa
organizagdo na solidificacdo, a sflica fundida normalmente tem um maior grau de
ordena¢io que os vidros.

O processo de fabricagdo envolve a utilizagdo de areia pura ou lascas de quartzo
brasileiro. O material é fundido a vicuo ou uma atmosfera controlada, em uma
temperatura de aproximadamente 2000° C. Pode também ser produzido pelo processo
plasma-spray [10,14]

Muitas vezes é obtido através da hidrélise ou oxidagdo de SiCl; em chamas.
Este material formado, apresenta uma grande quantidade de dgua como também uma

forte presenga de grupos OH .




3.1.1)- Modelos estruturais

Um dos modelo estruturais da silica vitrea ¢ desenvolvido a partir da teoria de
microparacristais. Este modelo € baseado na andlise de espectros vibracionais da B-
cristobalita. Este modelo foi proposto inicialmente por Phillips [15]. Para a construcio
deste modelo sao utilizadas tanto a estrutura amorfa quanto a cristalina.

No modelo microparacristalino, a estrutura da silica vitrea é descrita como
microparacristais com o tamanho de quatro planos cristalinos, formando uma célula

unitdria octaédrica com aproximadamente 1,25 nm de tamanho [15,20,21].

Fig.3.3)- Visualizagdo grdfica de um dos modelos estruturais da silica vitrea {15]. a)-
modelo baseado em dois dtomos de oxigé€nio (circulos) e um dtomo de silicio
(quadrado) compondo um tetraedro. b)- ligacido entre os tetraedros.




O modelo de rede continua € proposto por Zachariasen. Baseados em dados de
metrologia Optica para a determinacdo das coordenadas dos Adtomos, foram
desenvolvidas modelos fisicos com até 614 dtomos de silicio e oxigénio [15].

Outros modelos como o modelo quasi-cristalino sio baseados na rede
topoldgica de formas cristalinas de SiO;. Estas pequenas regides ordenadas lembram
em alguns casos a estrutura da tridimita e sao fortemente ligadas umas as outras de
forma andloga a ligacdo entre os cristais gémeos, no caso de germinacodes. Isto é um
defeito muito comum que ocorre em cristais de guartzo.

O espalhamento de radiacdo € o experimento usual para para a obtencdo de
fungdes estruturais PDF (pair distribuition functions) ou RDF (radial distribuition
function) de um sélido amorfo [20,21]. A funcio de distribui¢do espacial é obtida da
transformada de Fourier do espalhamento coerente de intensidade I(s), sendo que s =

41t/A. send.

Equacio empirica de dispersio da silica vitrea (14):

2 2 06961663 04079426)°  08974794A°
A2 —0,0684043° A —0,1162414% A*-9896161°

(3.1)

Onde A é dado em microns.

Foi medido o indice de refracio n = 1,4582 para a amostra de silica vitrea
utilizada neste experimento. Esta medida foi feita utilizando o refratdmetro de Abbé,

com o comprimento de onda A = 589,3 nm, da lampada de sédio.




3.2)- Quartzo cristalino

A palavra francesa quartz, derivou do alem@o quarz, termo utilizado por
mineiros alemies hd muito tempo. Existe a hipétese que a palavra tenha se originado
da tcheco-eslovaquia do termo tv’ rdy que significa duro [10].

O cristal de quartzo possui o eixo z, que € denominado o eixo Optico. O eixo x é
denominado eixo elétrico e o eixo y o eixo mecénico, devido as propriedades
existentes em cada uma destas direcOes.

O quartzo cristaliza na classe trigonal trapezoidal [41] do subsistema
romboédrico. O tipo de rede € hexagonal. A classe trigonal trapezoidal € caracterizado
por um eixo de simetria tripla, e trés eixos de simetnia dupla perpendiculares ao
primeiro, € com angulos de 120° entre si.

O quartzo é a forma estivel da silica para temperaturas abaixo de 573° C,
também chamado a-quartzo. Troca para a fase f-quartzo acima de 573°C. Em 870° C
passa para a fase B-tridimidaea | 157° C para B-cristobalita.

O édngulo de ligacdo o do oxigénio € 143° no a-quartzo. Para o caso da o-
cristobalita este dngulo € igual a 150° e na B-cristobalita 152° .

Para o uso do quartzo como oscilador, € necessdrio a utilizacdo de quartzo muito
puro e livre de defeitos. Até a primeira metade do século era usado o cristal natural
hialino sem defeitos inclusdes e germinacdo. Atualmente sdo utilizados os cristais
crescidos artificialmente em laboratério, pelo processo de recristalizagdo hidrotérmico
[10,14] obtendo cristais de alta qualidade e uniformidade.

No processo hidrotérmico lascas de quartzo com niveis de impurezas menor que
50 ppm sdo colocadas em uma solugdo de dgua com hidréxido ou carbonato de célcio
e aquecidas 3 temperatura de 350 e 400 °C para cada uma das cimaras, e pressio de
2000 atm em autoclaves verticais. O vapor formado encontra sementes de quartzo em
formato de liminas com | mm de espessura. Ocorrerd a cristalizagdo sobre esta
ldmina. Em um més o cristal cresce aproximadamente 30 mm de espessura. O

processo de crescimento do cristal se estende por aproximadamente 45 dias [10].




3.2.1)- Propriedades do quartzo cristalino

O quartzo quando submetido a tensdes mecénicas ao longo de certas
orientagdes, apresenta cargas na superficie. Quando um campo elétrico € aplicado,
uma tensdo mecanica surge no cristal. Compressdo ao longo do eixo a produz cargas
negativas no final do eixo x entre as faces x e s, e cargas positivas no lado oposto.

O efeito piezoelétrico também ¢é produzido por esforco mecinico de flexdo e
tors&o. Este efeito ndo € observado quando uma tensdo mecanica ou elétrica € aplicada
ao longo do eixo c.

As propriedades elisticas e piezoelétricas do quartzo usualmente sdo descritas
com referéncia aos sistema de eixos ortogonais XYZ, com X coincidindo com o eixo «,
Z coincidindo com o eixo ¢, e o eixo Y perpendicular a X e Y, coincidente com o
plano [10T0].

As propriedades piezoelétricas do quartzo tém importincia fundamental em
dispositivos geradores, retardadores e selecionadores de frequéncias utilizados em
equipamentos eletrnicos, aplicados as mais diversas dreas. Para o uso como
osciladores, uma ladmina de quartzo é cortada em uma orientagdo particular, com
dimensdes determinadas, fazendo com que frequencia natural de vibracdo do cristal
coincida com a frequencia de oscilagdo do circuito.

O fendmeno de Piroeletricidade também € observado. O quartzo gera cargas
elétricas superficiais quando sofre uma mudanga de temperatura. Este efeito € devido
as tensdOes internas formadas pelos gradientes de temperatura no interior do cristal.
Este fendmeno pode ser observado pulverizando particulas magnéticas sobre a
superficie do cristal.

Quando o cristal é resfriado, as cargas superficiais formadas sdo idénticas ao
sinal obtido quando o cristal sofre compressio no mesmo sentido. O cristal
normalmente livre de tensdes, apresenta a linha diviséria entre as faces s e x,
negativamente carregadas. No lado oposto do cristal aparecem cargas positivas. Com

o calor este efeito é revertido.
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O cristal de quartzo apresenta também a propriedade denominada enamorfismo,
que consiste na formagdo de estruturas iguais mas de simetrias opostas, como se
estivessem sendo observadas por um espelho. A mudanca estrutural que leva a esta
formagio, é o arranjo helicoidal do tetraedro $i04 ou dos dtomos de silicio ao longo

do eixo triplo.

Fig.3.4)- Faces do cristal de quartzo direito e esquerdo [41}

O quartzo é uma substincia uniaxial, opticamente positivo. Uma variagdo
significativa de refratividade ¢ encontrado em diferentes partes de um dnico cristal.
Este resultado influéncia muito a precisio das medidas de indice de refragdo.

O indice de refracio pode ser calculado através das equagGes abaixo que sdo
vilidas para a regifio do espectro entre o ultravicleta e o infravermelho.

Para o raio ordindrio o indice de refragio pode ser calculado [41] pela seguinte

relacdo empirica:

0,008067 N 0,002682 + 127,2

n® =353445+— ; :
AT ~0,0127493 X' -0,000974 A" - 108

(3.2)

o
v



Para o raio extraordindrio, o indice de refra¢io pode ser calculado por:

0,00844614 0.00276113 4 1272

n’ =3,5612557 + — + = .
A*~0,0127493 A’ -0,0000974 A° 108

(3.3)

Sendo que o comprimento de onda A das equagdes acima, é dado em microns.

i Fic. 73

Fig.3.5)- Esquema de corte de ldminas de quartzo orientadas [41]

O indice de refragcio das amostras de quartzo cristalino fornecidos pela
empresa ABC-cristais foram medidos com o refratdmetro de Abbé, com uma precisio
de +0.0005. Para medir o indice ordindrio e o extraordindrio, foi colocado um

polarizador depois da ldmpada, para selecionar as respectivas polarizagdes.




il

n, 1,5435
n, 1,5530

Para a amostra quartze I, com corte perpendicular ao eixo Y, foi medido apenas
um indice de refracdo independente da polarizagio, que corresponde ao indice de
refra¢do ordindro.

A amostra quartze 2, com corte perpendicular ao eixo Z apresentava linhas bem
definidas para cada um dos indices e o indice de refragdo ordindrio com o valor
ligeiramente maior: n, = 1,5440.

A birrefringéncia do quartzo diminui com o aumento do comprimento de onda.
Com o aumento da temperatura acima de 573°C, a birrefringéncia decai [40].

O quartzo é ligeiramente birrefringente na direcdo do eixo dptico. Uma luz
plano-polarizada, viajando na direcdo do eixo dptico, € separada em dois feixes
circularmente polarizados de sinais opostos e com diferentes velocidades. Quando
estes dois feixes se juntam, eles formam um feixe plano polarizado girado em relacdo
ao feixe original.

O quartzo direito. gira o plano de polarizagdo da luz no sentido horirio e o
quartzo esquerdo gira no sentido anti-horério. Porém o quartzo € opticamente inativo
na direcdo inclinada em 56 10’ em relagdo ao eixo c.

A rotacdo da polanizacio da luz existe para compensar o arranjo helicoidal dos
tetraedros SiO; ao longo da diregfo [0001] da estrutura do quartzo.

Ao cortarmos uma ldmina de quartzo perpendicularmente ao eixo z, ela causa
uma rotagio da polanzacido do feixe de luz. Em outras direcOes da propagagdo da luz,
o feixe € dividido em dois devido a birrefringéncia.

Por estas propriedades de polarizacdo e a alta estabilidade dimensional, o
quartzo cristalino ¢ ruito utilizado na fabricagdo de compensadores (Solell e

Babinet), 1dminas de onda e filtros de banda passante estreita (Lyot e Sole) {10,17].



3.3)- Implantaciio de He" nos silicatos

O pertil de danos provocado no quartzo pela implantagéio dos fons, define uma
barreira de indice de refragdo mais baixo, separando a regido do guia Optico do
restante do cristal. Portanto a luz fica confinada entre a superficie do substrato e a
barreira de menor indice de refragdo provocada pelo estrago dos {ons implantados e
uma consequente amorfizagio na rede cristalina.

Em muitos cristais o efeito de stress na rede cristalina, sdo suficientes para inibir
uma total amorfizacdo. Os materiais que existem em ambas as fases amorfa e
cristalina, sdo materiais que sdo capazes de reter uma troca de indice de refragdo
estdvel, desde que a formagdo de uma fase amorfa estivel, ndo provoque uma reagio
termodindmica quando € feito o recozimento. Nos materiais compostos, as virias
subredes revertermn a uma estrutura perfeita para diferentes temperaturas [1.,4,13,18].

Uma alta dose de implantacdo poderd induzir a formagdo de novas fases, tanto
no material amorfo quanto no cristalino. Pequenas concentragdes de impurezas
i0nicas sdo capazes de gerar nucleagdes de desordem em grandes volumes, como
também novas fases.

Em uma dose muito alta, ocorre um alargamento da barreira. Isto sugere uma
troca do mecanismo de estrago. Este fendmeno pode ser atribuido 2 interagdo entre o
estrago nuclear e a excitacdo eletronica [2,19].

A implantagdo & baixas temperaturas provoca uma retengdo maior de
deslocamentos, pela inibigdo da recombinacio entre pares de vacincias e interticios,
apesar do material estar em um estado excitado. O recozimento a médias temperaturas
rernovem basicamente defeitos isolados.

No caso do quartzo cristalino, os danos provocados na estrutura cristalina, sdo
totalmente removidos com o recozimento, desde que a nova estrutura formada esteja
praticamente toda amorfizada. A nova estrutura formada é estavel, mas para uma
variedade de silica menos densa, a estrutura apresenta um relaxamento.

Virios defeitos sdo encontrados na silica vitrea. A implantacio de fons leves,

induzem a formacio de alguns destes defeitos.




- Oxigénios ndo ligados NBOC ( Non Bridging Oxigen Center )

- Grupos silanol (Si-OH)

- Ligacdes (Si-H)

- Podem existir vacincias de silicio ou oxigénio e ligacdes interticiais de mesma

espécie Si-Si e O-O (Homobonds)

As moléculas de dgua presentes no ambiente, se difundem na estrutura da silica.

Com a implantagdo i0nica, estas moléculas sdo empurradas para dentro da estrutura,

a0 mesmo tempo que reagem com a silica. Estas ligagbes sdo indesejdveis, pois

introduzem bandas de absor¢do no sélido. Para aplicagdes em dispositivos épticos,

este efeito tem que ser evitado, pois introduz perdas significativas de poténcia dptica.

Podem existir também defeitos diamagnéticos e paramagnéticos. Todos os

defeitos paramagnéticos estdveis estdo associados as bandas de absor¢do dptica, uma

vez que os niveis de energia parcialmente ocupados, estdo localizados no meio da

banda optica, permitindo transicdes de lacunas para a banda de valéncia e elétrons

para a banda de condugdo.

Os defeitos diamagnéticos também podem apresentar bandas de absor¢do na

regido UV associadas as transi¢des de elétrons para a banda de condugio.
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Fig.3.6)- Defeitos estruturais comuns na silica vitrea [11]




Uma das consequéncias da deposigio de energia pelos fons implantados, € a
excitacdo dos elétrons para um nivel de energia mais alto. Os elétrons excitados, sdo
aprisionados em estados que estdo entre a banda de condugfo € a banda de valéncia .

Em muitos casos estes estados sdo paramagnéticos. Um material é denominado
paramagnético, quando ao receber um campo magnético, se torna magnetizado
paralelamente ao eixo.

A influéncia direta de um fon de gas nobre no valor de saturagio An/n; é
desprezivel. Portanto a troca de indice de refragdo € atribuida a troca de densidade e
de polarizabilidade da silica vitrea.

A estimativa tedrica para a troca de indice de refrac@o através da implantacio de

um fon inerte como no caso do hélio, implantado em silica vitrea [13], € obtida da

relacio de Lorentz-Lorenz para o indice de refragio:

2
~1 _
L iznjaj (3.4)

A compactagdo de volume AV/V é determinada através da medida do stress
relativo, ultilizando técnicas interferométricas [ 18]. A compactagdo volumétrica satura
com o aumento da dose implantada, sendo que o valor de saturag@o AV/V =-27x 107
¢ independente do tipo de ion implantado.

A alta proporc¢io de espacgos desocupados na estrutura da silica vitrea, leva a alta
mobilidade de dtomos na solucdo sélida. A solubilidade do He ou Ne pode ser
determinados experimentalmente de acordo com a concentra¢do de buracos na rede
que é de 2,34 x 10* cm™ na B-cristobalita [11].

E possivel determinar a quantidade de fons implantados por unidade de volume,
utilizando os dados fornecidos pelo programa TRIM (transport ion material) {3,6].
Este programa simula a distribui¢do dos fons graficamente em relagio a
profundidade.

A unidade usada para a concentragdo dos fons, ¢ dada por:

C(fons!cm3) = {(fons/cm'g) !{ionsfcmz)] x P, (3.5




E possivel obter o valor da concentragiio dos fons por cm’, multiplicando o valor
da dose por este valor. Portanto para um valor de dose ® = 2,0 x 10'® fon/cm? e para
um valor obtido da simulagdo TRIM, C =48 x 10 para jons de He* implantados em
sflica vitrea. (Apéndice 1)

Portanto o niimero de fons na rede é 9,6 x 10% jons/cm’, ou seja 24,3 vezes
menor que ¢ nimero de buracos na rede da B-cristobalita.

A mudancga de indice de refrag@o para a silica vitrea € dado pela relacao[5]:
n= 14382 + 2,1x10%'N, (3.6)
Onde N; € o ntmero de ions.
No caso da silica vitrea, as mudancas nas propriedades fisicas sdo devidas as
quebras de ligacGes e compactagdo da estrutura. O perfil de indice de refracdo

modificado pela implantagdo dos fons de hélio na silica vitrea de acordo com Heibel e

Voges [13] pode ser dado por:

k4
n{x)y=<(n, +c)+ (An - c)exp —»i(f—:——!—‘—} }p/xg L

2
1 LY
n{x)=qn, + Anexp w?(m) }p/x?m L

Onde a equagio acima € a func¢io gaussiana assimétrica com centroem x = L. O
pardmetro ¢ € definido como o acréscimo de indice na superficie. 0y e ©; € a largura

da distribuigfo do lado direito € esquerdo de L respectivamente.
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Fig. 3.6)- Perfil de indice de refracio tipico da distribui¢io gaussiana da equagio

acima.

Os pontos de retomno n(x;) = N, = Pk para esta distribuicdo podem ser

calculados por:

. Nm—(n_,-kc)}
x,=L~0o, An~c¢

N - N,
xsz{»Gz\j—Z}r{ ";M]

Os pontos de retorno s@o definidos como sendo os pontos na dire¢do z, que

(3.8)

definem a regido na qual a solugdo da equagdo de onda campo € puramente real, da
regido onde a solugdo ¢ imaginaria. Os campos ficam confinados nesta regido, como
no niicleo de uma fibra dptica, apresentando condi¢des particulares de propagagio.
Utilizando as condigdes de guiamento, pode-se utilizar a aproximacgio WKB
(Wentzel-Kramers-Bniiouin) {29,30] para a distribui¢do do campo modal em um guia

de onda com perfil de indice de refragdo gradual.

K




Em um guia de onda com perfil de indice de refragio degrau, a luz que se
propaga no guia de onda tem uma mudanga de fase total, com um valor multiplo de
27, que € a condigiio de ressondncia lateral.

2kd(n —n, )V = 2¢,, — 20, = 2mn (3.9)

-
Onde:
m é um nimero inteiro
M ¢é o nidmero de modos propagantes
k e’o vetor de onda no vicuo
d é a largura do guia de onda

ngy é o indice de refragdo do modo efetivo que se propaga no guia de onda.

n; é o indice de refragio do guia de onda

Assumindo uma troca de indice abrupta nas interfaces, com mudangas de fase

d1/2 = 013 = /2, a equagio acima se transforma em:

2
2

n?=n —Z%(m+ 1) (3.10)

m

Observe que nm2 ¢ uma funcio linear de (m+1)2,
Em um guia de onda com perfil de indice de refragio gradual, que corresponde
aos guias de onda formados pela implantagdo de fons, a aproximagdo WKB sera dada

na forma:
x2
2[1k*n*(2) - B71" Pdx =20, — 26, = 2mm 311
xi

onde P=kny, € a constante de propaga¢io do modo guiado.
As mudangas de fase em cada interface, consideradas para o caso de guias de

onda produzidos por implantagio i6nica, $30 ¢12 = W2 € O3 = 4.

3]




Diversas fungbes podem ser aproximadas ao perfil de indice de refracdo real
existentes nos materiais implantados.
Mathey e outros [47], afirmam que o perfil de indice de refragfio, produzido por

implanta¢do idnica, pode ser aproximado pela fungio de Fermi:

AZ

x—h
1+exp[ f)
a

AT
nfx)=(n, —\}ndz +A? )exp{—g—{——ff—z—}+1jndg + A (3.13)

nPix)=n,+ (3.12)

Onde hy, ¢ hy sdo relacionados pela equacgio abaixo, assegurando a continuidade:

2 3
hb-_nhj—!-aln(iig —1} (3.14)

na’

Nesta equagio x € a coordenada de profundidade, hy a profundidade, a e v s&o as
larguras da curva dois dois lados da distribui¢do € ng 0 maximo indice de refragéo.
A influéncia do prisma de acoplamento no valor efetivo do indice de refragao €

significativa, como veremos nos préximos capitulos.




Capitulo IV

Caracterizacdo da camada modificada

4.1)- Acoplamento através de prisma

4.1.1)- Introducio

Uma das formas de se conseguir o acoplamento de um feixe luminoso em um
filme dielétrico planar, € através de um prisma. O método de acoplamento por prisma
utiliza um prisma de indice de refragdo bem mais alto que o indice do substrato, para
excitar um modo guiado dentro do guia de onda formado no filme [23,24].

O acoplamento de luz em um guia de onda planar através de um prisma foi feito
apds o desenvolvimento dos primeiros guias de onda com baixa perda de poténcia
luminosa. O primeiro experimento em laboratério utilizando esta técnica, que se tem
noticia foi feito por Osterberg e Smith em 1964 utilizando um dnico prisma [32].

Uma onda plana pode sofrer reflexdo total interna, se o dngulo de incidéncia 0

satisfizer a condigao:
8 <Bc=sen"'(n./ np) 4.1)

Sendo 8, 0 dngulo critico da reflexdo total interna.

A superposicdo da onda incidente com o feixe totalmente refletido, gera uma
onda estaciondria na direcdo x. Abaixo da interface, o campo decai exponencialmente
na dire¢o x. O feixe se propaga na diregdo z, paralelamente 2 interfaces.

Os modos de propagacdo da luz em um guia de onda dielétrico séio as solugdes

da equagdo de propagacio de maxwell:

V2 E(r) + kK’n*(nE(r) = 0 (4.2)
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Na forma:

E(x,y,z) = E,(x,y)exp(-jB,2)

(4.3)
H{x,y,2) = H,(x,y)exp(-jB,2)
A equagio de onda ¢ dada por:
OE, Jox’ = (B* -’k JE, (4.4)

Para as ondas TE, as componentes do campo sio E,, H,, e H.. Para as ondas
TM, H,, E; e E; sfo as componentes do campo. As duas equagdes rotacionais Para os

modos TE e TM sdo dadas por:

H, =(i/k)3/0z)E,
H,=—(i/k)0/0x)E,
(4.5)
E . =~(i/kn;’ (3/03z)H,
E,=(i/kn;)3/0x)H,

Como consequéncia destas equagdes, € necessdrio considerar somente 0 campo

E, para os campos TE e Hy para os campos ™.

O indice de refragiio n{r) estd relacionado com a constante dielétrica e(r) através
da relagdo:

n’(r)= e(r)/ & (4.6)

Um prisma com indice de refragdo n,, € colocado em contato com 0 guia de
onda com uma fina camada de ar, com indice de refragdo n. Para uma malor
eficiéncia de acoplamento, a velocidade de fase da luz tem que ser igualada ao modo

guiado.



A constante de propagagio B, ao longo do guia de onda plano, de um feixe de

fuz incidente de um lado do prisma por um angulo 8, é dado por:

B = nyksen® 4.7

Onde k = 271t/A.

De acordo com o valor da constante de propagacdo [} a natureza dos modos
guiados sdo determinados. Modos do substrato, modos guiados ou modos irradiados
[27}.

Portanto a excitacio do modo guiado depende do casamento de fase do feixe
incidente, ou seja, um modo guiado p, se propagando com uma constante de
propagagdo (Kz),, corresponde a um dngulo do feixe incidente 8’ que € excitado.

O célculo dos indices dos modos Nm € feito através da relagdo:
Nn = senct cose + ( npz - senza) SENE (4.8)

Este método depende tanto da qualidade do feixe luminoso de entrada, como
também da estabilidade do modo TEMg, do laser utilizado.

Nio existindo guia de onda sob o prisma, o feixe incidente 6 serd totalmente
refletido na base do prisma e penetra no meio de indice n. , como onda evanescente,
Quando B iguala ao valor da constante de propagagio do modo guiado, o guia de onda
¢ excitado através do acoplamento distribuido, resultante do casamento de fase entre a
onda evanescente e o modo guiado.

Através da determinagio dos dngulos de acoplamento, € possivel determinar

experimentalmente as constantes caracteristicas de propagagfo destes modos guiados.
Np=c/vgp=n,sen 0, 4.9

Através do ajuste do dngulo o 0os modos guiados sdo excitados. Esta montagem

ndo é muito critica, desde que o feixe apresente um deslocamento angular necessario




para excitar mais de um modo.

Os modos sdo entdo desacoplados e aparecem na forma de linhas claras no
campo visual mais escuro. A melhor observagio das linhas ocorre fazendo um ajuste
de pressdo do guia sobre o prisma através de um micrdmetro que controla a forca,
regulando assim a tensio de acoplamento.

Este ajuste visual € importante para a precisdo da medida. A linha sera reta e
clara somente se o guia apresentar uma espessura constante na regido guiada e o

acoplamento entre 0 prisma € 0 guia de onda for bem feito.

Ant
—— Prisma Heparo

Objetiva

Substrato Modo guiade

Fig. 4.1)- Método Dark modes de acoplamento para determinagio dos
indices N,

Para identificar os modos TE e TM, um polarizador € inserido no campo ocular.

Girando o polarizador em 90, é possivel observar os modos TE ou TM de acordo
com as condigdes de polarizacio. Nos modos TE o campo elétrico oscila
paralelamente & interface de entrada do dispositivo, enquanto que nos modos TM a
dire¢io do campo elétrico € perpendicular 2 interface.

A excitagdo dos modos gutados é uma medida importante para a caracterizagdo
dos guias de onda. Através do acoplamento, ¢ possivel medir os nimeros de modos
guiados, a constante de propagagdo entre outros pardmetros fundamentais do guia de

onda, tais como o indice de refragdo ¢ a profunididade do guia de onda formado.
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4.1.2)- Acoplamento entre ¢ guia de onda e o prisma

Com o desenvolvimento da  odplica integrada aplicada o sistemas de
comunicaglo. desenvolve também a possibilidade do guiamento de feixes laser em
filmes finos e a possibilidade de processamento do sinal dptico por modulagio.
chaveamento. conversdo de frequéncia, etc,

Com a minituarizagdo. a densidade de poténcia nos guias de ondas se torna
muito grande, abrindo possibilidade para aplicacio em dispositivos eletrodpticos ¢

dispositivos dpticos nio jineares.

Fig.4.2)- Feixe laser acoplado em uma lamina de silica vitrea implantada com He™.

As ondas planas se interferem construtivamente para formar 0 modo propagante.
O filme fino tem indice de refracio nye espessura W. O filme estd envolvido por dois
indices de refracio npe n.. Assumindo ny < g < #1,.

Considerando uma onda plana Ay, se propagando no filme com ingulo de
incidéncia 8; em relagiio & normal as interfaces. Se 8, é maior que o dngulo critico, a

onda A; é totalmente refletida na interface.




As ondas A; e A’ tém o mesmo fator de propagacio:

exp(—iws — ibz + ifx) (4.10)

onde;

b = kn, cos8,

= kn, sen 8,

Similarmente B1 tem um fator de propagagdo dado por:

exp(iwt + iblz + iBx) .10

Z4
n

ta) (v (e}

Fig. 4.3)- (a)- Acoplamento do filme fino ny no meio semi-infinito n; através do gap
S. (b)- Dois meios semi-infinitos acoplados através do gap S. (c)- Ondas no acoplador
prisma-filme.

Todas as ondas A; tem a forma de onda exp(-ibzje Bj exp(+ibjz), onde j=/{
denota a regido do filme e j=3 denota a regido do prisma. Por exemplo,
As letras C j e Dj denotam os campos no substrato e no gap onde os indices t€ém

valor j=0e 2.
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Para as ondas A,

E=Ae™" (4.12)
H,=n;cos8,4,6™" 4.13)
Para as ondas B,
E=Be"" (4.14)
H.=n,cos8,B,e"* (4.15)

onde O<z<W.

Por causa da reflexdo total interna, os campos nos meios de indice de refracdo ng

e n; sdo fungdes que decaem exponencialmente. No substrato de indice ng, nds temos;

E,Coe’™; (4.16)
HW_{E,Q.C esz. 0
== Col™; 2<0, (4.17)

Na regido do gap de indice ny,

E,=De """ (4.18)
H="22 D3 15w (4.19)

Substituindo (4)-(7) na equagdo de onda
3 Efdx* +9 °Efdz* =~(kn ) E (4.20)

paraj=0,1,20u3,

onde n, ¢ o indice de refragdo do meio j.
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B=kn;senB;; by=kn;cosd;
by =(kn)’-p*,
po’=B-(kno)’,
p2’ =P’ (kna ) (4.21)

Estas quantidades das equagdes acima, sdo sempre positivas e reais

Aplicando as condi¢des de contorno em z = 0O;
B,/ A =e 0 (4.22)

Aplicando de forma similar as condigdes de contorno em z = -W, encontramos:

A [B = e (4.23)
Onde:

tandyo = (n,/n2)" po/by € tandy = (niiny)* p2/by (4.24)

Ambas as solugdes de ¢ e ¢;2 sdo vdlidas para o intervalo 0S¢ < 7/2.
A onda A sofre uma mudanga de fase -2, ao refletir na interface ar-guia. Da
mesma forma que a onda B, sofre uma mudanga de fase -2¢;, durante a reflexdo total

na interface guia-substrato. Isto tem um importante efeito devido a distribuigdo de

campo no interior do guia de onda.

Por exemplo, quando [ — kn,, entdo 20, — 7. As ondas incidentes estdo
defasadas de m em relacio as ondas refletidas. Este efeito se cancela no contorno
Z=W . Por isto, p» & grande ¢ o campo penetra pouco na regido de indice n; .

Quando A = 2mn sendo m inteiro, os feixes se interferem construtivamente.

A fase daonda A em x=x.e z=0 &

-wi+Bx,. (425
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A fase da onda A,* em x=x, e z=0, é dada por:
WI+Pxa B (xo-x2)+2b; W-2070-20;2 (4.26)
A diferenca de fase entre as duas equacdes € A = 2mn. Portanto:
2b;W-20,p-2¢,=2mn. (4.27)

Como b;W ¢ positivo, 9,0 € ¢, s30 menores que 7/2, m nunca podera ser
negativo. Esta equagdo é vilida tanto para os modos TE como também para os modos
TM. O valor de m especifica a ordem dos modos.

O valor de B varia desde o valor kn, até o valor kn,.

No limite superior quando B — kn, teremos b; — 0. Neste caso as frentes de

onda se propagam paralelamente ao eixo x. Portanto os contornos do filme teriam de
ser z = feo.

No limite inferior. B — krny nds teremos,

b;“é'](nll pg-—-)O_ (I)m -—90.

p2— k{ng®-ny?)"?

A espessura do filme de perfil tipi degrau, é calculada por:
l§ o n02 -n,° " 5 S \M2
W= o m+tan | =—2e || [(n? = n?) (4.28)

Um feixe de luz monocromatica A, entra no prisma de indice de refracio n; e
se propaga com angulo de incidéncia 0; . A onda & considerada plana, com amplitude
constante de x=0 até L na base do prisma.

O filme ¢ separado do prisma pela camada de indice de refragdo n; e
espacamento 5. O espagamento ¢ considerado uniforme e todas as interfaces sdo

paralelas ao plano xy .




O campo evanescente no substrato permanece o mesmo. No gap temos agora

dois termos:
Ey =, ep.?(z-W) +Dse -p2z-W}
H: = (ip/k) (-C; epg(z'w’+1)2 e-Pz(z—W))
onde W< z < W+S

Para satisfazer a equagido de onda podemos definir:
B = kn; senB;
b3 = knscos8;
b = (kons)’ B

E importante definir também para as ondas TE;

tandy = p2/ b

Para as ondas TM;
tandso=(ny/n2)” p2/ bs,

na condi¢do ¢, < /2

Apds manipular os termos;

A;J/BlﬁR;

(njcoseg)wB;’/(mcose,:)mB; =T

e, _ land,, —tand,, —i(tanh p,S)(1+1and , tan¢,,)

R, =re

tand ;, —tan¢,, —i(tanh p, S)(1 - tand ,, tang,,)

1 2(tan 9., {an(&z:}m

~ cosh 220 ‘ ang,, +tand, —i(tanh p,S)(1-tanod,; tand,,)

Onde R; e T s8o ndmeros complexos.

(4.29)

(4.30)

4.31)

(4.32)

(4.33)




A distribuicdo de amplitude ao longo da direcfio z da onda guiada e do feixe de

saida pode ser escrito por

g{z) = exp(-0, z) (z20) (4.34)

A transmissividade para uma onda plana na regido do prisma € dado por:

T =4 exp(-2V.S)sen2d.’ sen2 . (4.35)

onde S € a espessura do gap.

Fig.4.4)- Linha observada através de acoplamento por prisma usando o método “dark
modes” .

A taxa de atenuacgo por por unidade de comprimento € dado por 2o le(zy|? .
Esta taxa esta relacionada com a atenuacfo da transmissividade de um modo guiado
de periodo P = 2 degs tan 9.

A espessura efetiva do guia de onda, € a espessura na qual a luz realmente fica

confinada:

1
T, mT+~{{——+——- (4.36)
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Sendo que:

O deslocamento lateral devido a reflexdo total interna, é chamado deslocamento
de Gooth-Hdinchen, e serd exposto na seg¢do 5.3.1. [32,45,46]

Considerando um filme de indice degrau e um gap S entre o prisma ¢ o filme, R;
e T, s@o a refletdncia e a transmitincia da onda plana através da interface ar-filme. R;

¢ a refletdncia da onda incidente na base do prisma.

Quando o gap § tende a zero, as equacdes podem ser aproximadas por:

(n,cos®, —n,cos§,)

' (n,cos8, +n,cos8,)

N (n; cos8,; —n, cosH,)
Y7 (n,cos8, +n,cos8,)

(4.38)

[2(n§n3 cos, cosh, ) ]

(n,cos®, +n,cos8,)

T -

Que sdo as equagdes de Fresnel para refletdncia e transmitincia entre dois

meios.

O acoplamento entre filme e prisma pode ser considerado uma forma

modificada do interferdmetro de Lummer-Gehrke de placas paralelas [24].
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4.1.3)- Interferometro de Lummer-Gehrke

O interferdmetro de Lummer-Gehrke consiste basicamente de uma placa de
faces paralelas de vidro ou quartzo cristalino. Um feixe de Iuz ilumina a placa apéds
atravessar um prisma fixo em um dos lados da ldmina, com um angulo menor que o
angulo critico. |

Os vérios feixes que emergem da placa com dngulo razantes sdio coletados por
uma lente e projetados em um anteparo, formando um padrio de interferéncia no

plano focal.

Fig. 4.5)- Interferdmetro Lummer-Gehrke

O coeficiente de reflexdo se aproxima de um guando o 4ngulo de incidéncia no
meio menos denso se aproxima do Adngulo critico. Este efeito é usado no

interferdmetro de Lummer-Gehrke [51].
Para um feixe de luz monocromatico de comprimento de onda Ag, e diferenca de

fase & entre os feixes sucessivos € dado por:

5=%¥-n’hcosﬂ’=%§ﬁ\/n’zwnzsenze {4.39)

i} G

Onde h e n” s80 respectivamente a espessura e o indice de refragdo da placa.

8’ é o ingulo de reflexdo dentro da ldmina ¢ 8 € o dngulo emergente.
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A ordem de interferéncia correspondente €:

ZhJ ¥ 2 b
=—=—axn""—n‘sen” 0 4.40
" on Ag (4.40)

As franjas correspondentes a 6 constante, formam uma familia de hipérboles.
Perto do centro do padrio formam linhas finas paralelas a superficie da placa.

A ordem de interferéncia no centro do padrio em 6 = /2 é:

2h 3
m, ﬂh—«/n" —n’ (4.41)
o

4.1.4)- Medida do indice de refracao do prisma

O conhecimento do valor preciso do indice de refracio do prisma de
acoplamento, no comprimento de onda utilizado, € um fator importante para a
determinacdo do indice de refragcdo dos modos N,, com precisdo.

O indice de refragdo do prisma foi medido para o comprimento de onda A =
488,0 nm, utilizando a medida do dngulo de desvio minimo.

O indice de refracdo varia linearmente com o inverso do quadrado do
comprimento de onda (1/A%). Utilizando esta relagdo, é possivel determinar o valor do
indice de refragdo do prisma para qualquer comprimento de onda.

A técnica de medida do indice de refragdo que mais oferece precisio, é a medida
do dngulo de desvio minimo. As caracteristicas dispersivas do prisma sdo utilizadas
para a determinagdo do indice de refragdo com uma alta precisio.

Foi utilizado nesta etapa um gonidmetro Zeiss-Jena modelo S 60 1.1, que

oferece uma precisdo na medida angular de 17 de arco.
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4.1.4.1)- Procedimentos para a medida do dngulo de desvio minimo

1)- O prisma € colocado sobre a base do gonidmetro.

2)- A luz de uma lampada de mercirio ap6s passar por uma fenda, incide em uma das

arestas do prisma.

3)- A escala € calibrada em relagdo 4 fenda.

4)- Girando a base do prisma e observando o feixe de saida, hd um angulo para o qual
uma das linhas da ldmpada ndc acompanha a rota¢do do prisma. O dngulo 6p que
vinha aumentndo de valor de acordo com a rotagio do prisma, passa a decrescer para
o mesmo sentido de rotagio do prisma. Este € o dngulo de desvio minimo.

5)- Séo feitas leituras para varios comprimentos de onda da ldampada utilizada.

Fig. 4.6)- Angulo de desvio minimo de um prisma.
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4.1.4.2)- Determinacio do indice de refraciao do prisma

Foram obtidos os valores dos &ngulos 8p obtidos para os comprimentos de onda

da ldmpada de mercirio na Tabela 1.

Tabela 1- Valores do dngulo de desvio minime medidos para os
comprimentos de onda da lampada de merciirio

Comprimento de onda Angulo 65
Ay = 404,60 nm 55939 127
3. =435.84 nm 54° 47 457
Js = 546,07 nm 5301177
b = 576,96 nm 52° 437 597
hs=579.07 nm 52942' 537

Os indices de refragcdo para cada um dos comprimentos de onda, relacionados

com o dngulo de desvio minimo, sdo determinados pela relagdo abaixo:

(a + 84 )
S¢n T ——
(4.42)

e

Este prisma tem o dngulo entre as faces, a = 45% A precisio no valor deste

M]Q 3

angulo tem uma influéncia significativa no resultado final. A medida do angulo entre

as faces do prisma nao foram realizadas neste trabalho de tese.

48



Para uma medida mais sistemadtica seria necessario inserir a precisdo da medida
do angulo entre as faces do prisma. Os fabricantes de dispositivos 6pticos garantem
uma precisao determinada. Como néo existe especificagdo do prisma que foi utilizado
no experimento, foi necessirio determinar a curva de dispersdo do prisma
considerando ot = 45°

Os valores da tabela-1 so inseridos na equagio 4.15, sendo possivel obter os
valores dos indices de refragao para cada um dos comprimentos de onda. Levantando
aretan x (1/A°), e fazendo uma regressio linear, obtemos o valor do indice de refracio

do prisma no comprimento de onda A = 488,0 nm.

n, = 1,9844

Tabela 2)- Medidas experimentais para a medida do indice de
refracao do prisma através do angulo de desvio minimo

Comprimento de onda  Indice de refracio  1/A° (x 10" m™?)

Ay = 404,60 2,0113 6,1086
Aa= 435,84 1,9987 5,2643
A3 = 546,07 1,9724 3,3535
As = 576,96 1,9681 3,0040
As = 579,07 1,9678 29822
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A equagdo da reta e os pardmetros determinados sdo dados por:
Y=mX+b

m = 0,0139
b = 19263

com o coeficiente de correlagdo 0,9998.

Prisma

65
&80 p

55

50 F pd

ol 7

40 p

(Comp. de onda)™

35 -

i i i 1 " ] i 1 i i i

1.96 197 1.98 1.99 2.00 201
Indice de refracdo

Fig. 4.7)- Curva do indice de refrag¢do pelo inverso do comprimento de onda para o
prisma de acoplamento medido mpelo dngulo de desvio minimo. Através desta curva
foi determinado o indice de refracdo np, = 1.9844 para o comprimento de onda
A=488.,0 nm.

Medindo os dngulos de desvio minimo para cada uma das cinco linhas
espectrais de uma limpada de mercirio, foi possivel determinar com precisido o indice
de refragio do prisma para o comprimento de onda utilizado na caracteriza¢io. Com
este valor de indice de refragio foram determinados o valor dos indices Nm na tabela

abaixo:
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4.1.5)- Medida dos indices dos modos de propagacio TE e
™

4.1.5.1- Silica vitrea implantada

Medidas dos indices ¥Nm dos modos de propagagio de um feixe laser Ar™ A= 488.,0

nm em [dmina de silica vitrea implantada com feixe de He™. Estas medidas foram

feitas utilizando o método Dark modes de medida.

Tabela 3

Amostra silica 1
Energia = 190 keV
Dose = 2,5 E 16 ions/fcm®

TE ™
o N o Nu
4% 42 1,4599 5°1% 1,4670
4° 34 1,4583




Tabela 4

Amostra silica 2
Energia = 190, 110, 50 ¢ 30 keV

Dose*=1,0E 16 fons/cm®

TE ™
o Nn a Np
5934 1,4701 5% 1 1,4654
5%44° 1,4720
Tabela 5
Amostra silica 3
Energia = 190 keV
Dose=2,0E 16 ions/cm®
Recozimento = 800°C - th
TE ™
o Nn o N
4°23 1,4562 5°09 1,4652

i
¥d



Tabela 6

Amostra silica 4
Energia = 190, 110, 50 e 30 keV
Dose* = 1,0 E 16 fons/cm”

Recozimento = 800°C - 1h

TE ™
o N o N,
4°22’ 1,4560 5% 14674
4°27 1,457G
4°32 1, 4580

*Para cada um dos valores de energia foi implantada esta dose
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4.1.5.2- Quartzo cristalino implantado

Medidas dos modos TE de uma laser A = 488,0 nm acoplado em laminas de quartzo

cristalino implantado com He", todas as amostras implantadas com energia 190 keV e

dose 2 x 10'® fons/ cm’.

Tabela 7

Amostra quartzo 1

Orientacdo: Corte no plano XZ, perpendiculara ¥

o N

5° 58’ 1.4747
11°55%° 1.5415
Tabela 8

Amostra quartzo 2

Orientagdo: Corte no plano XY, perpendicular a 2

o ivm

10734 1.5268




Tabela 9

Amostra quartzo 3

Orientag@o: Corte no plano YZ, perpendicular a eixo X

84 Nm
10°22° 1,5246
Tabela 10

Amostra quartzo 4

Orientagdo: Corte no plano YZ, perpendicular a Z

Recozimento: 1h/800°C

9° 14 1,5120




4.2)- Acoplamento Holografico

4.2.1)- Introducgio

O acoplamento hologrifico tem a mesma func¢io do acoplamento por prisma.
Oferece a vantagem de permitir o acoplamento utilizando a tecnologia planar,
compativel com toda a tecnologia utilizada em microeletrnica.

Neste trabatho foi feito uma gravagio de um dispositivo holografico sobre um
substrato de silica vitrea modificado pela implantacio de {ons de hélio. Este
procedimento ndo teve o intuito de utilizar o acoplamento hologréafico para realizar
uma medida dos indices dos modos com uma alta precisdo, mas de avaliar a
aplicabilidade deste tipo de acoplamento em guias de onda. Ji foram realizados
acoplamentos de luz em laminas de silica vitrea utilizando acoplamento hologrifico,
com um resultado bastante satisfatério (fig.4.7).

O tratamento tedrico envolvido € similar ao caso de acoplamento por prisma. A
camada de ar que € considerada no acoplamento por prisma, para o caso do
acoplamento holografico € levada em conta a espessura da camada do filme de
fotorresiste.

A onda superficial que se propaga no filme fino, vem acompanhada por
harmd&nicos gerados pela rede. Os harmdnicos t8ém fatores de propagacdo longitudinais

dados por:
Br=Bo+2v/A ) (4.43)

A maior desvantagem do acoplamento através de dispositivos holograficos, é
que grande parte da energia luminosa é perdida no substrato, se a razio A/A, ndo for
suficientemente pequena, a energia ¢ perdida pelos feixes de mais alta ordem de
difracio porque neste tipo de acoplamento, o dispositivo ndo opera em regime de
reflexdo total interna como no caso de acoplamento por prisma.

Dependendo da forma como foi gravada e revelada a rede de difragdo no

fotorresiste, o perfil da rede de difracio pode ser senoidal, triangular ou assimétrico.




O perfil ideal para este tipo de dispositivo de acoplamento, € o perfil tipo Blazed

[29] triangular, que privilegia uma ordem de difra¢do pré-determinada.

4.2.2)- Gravacdo e leitura do elemento dpto-holografico

Uma rede de difracdo € um dispositivo Optico que consiste de uma estrutura
peridédica formada por variagdo de indice de refra¢@o ou ranhuras. Estas estruturas
podem estar gravadas no proprio substrato, ou como no nosso caso, gravadas sobre o
fotorresiste. A modulagdo de indice de refracdo necessdria para ocorrer a
difracdo, pode ser obtido de diversas maneiras. Uma das maneiras € através da
revelacdo do fotorresiste, retirando o material exposto no caso de fotorresiste
positivo, ou fixando como no caso do resiste negativo. Uma outra forma de se obter
estas estruturas € através de mudancas de propriedades fotorrefrativas dos materiais

A rede de difragdo é formada por dois feixes luminosos que se interferem no

plano xy, onde Ae € a variacdo da permissividade dielétrica relativa que pode ser

escrito através da expangio de Fourier:

Ag(x,y.2) = 0 A€ (k) exp(—jgK.r) (4.44)

Para a gravacdo da grade, dois feixes sfo projetados sobre a superficie do
substrato com um angulo 26 entre eles. Foi utilizando o comprimento de onda A, =
457,9 nm do laser de Ar” nesta etapa.

Este processo € chamado litografia holografica. A rede de difracdo gravada ¢
obtida da mesma forma que um holograma. As frentes de onda se interferem e a
superposi¢io dos campos elétricos geram um perfil de intensidade sob o substrato.
Este perfil de intensidade é senoidal para o caso da superposi¢do de duas frentes de
ondas planas.

Esta técnica permite gravar no fotorresiste a estrutura gravada e posteriormente
fazer a transferéncia para o substrato.

A litografia hologrifica permite também o registro e a reconstrugdo de frentes

de onda de sistemas Opticos, como frentes de onda curvas e elipticas. Esta téenica
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permite a obtencio de lentes e acopladores integrados, compativeis com a tecnologia

planar [26,30,32].

A relagao entre o dngulo de incidéncia dos feixes, o comprimento de onda e o

periodo A da estrutura gravada, pode ser dado por:

Ae=2 A sen (0) + 02) (4.45)

Considerando o valor do dngulo 8, + 8; = 6, a equagio acima pode ser escrita

COIMmo:

Ag=2Asen 0 (4.46)

A equacdo de difragdo para a primeira ordem é dada por:

A=Asen8 (4.47)

Onda 1 Onda 2

Substrato

Fig. 4.8)- Esquema de mistura de duas ondas para a gravagio de uma estrutura

difrativa
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Esta equacdo € vilicdda para a interface entre a rede de difragio e o ar. Portanto
para determinar o angulo da luz dentro do vidro, apés um feixe de comprimento de
onda A atravessar uma redes de difragfio com periodo A, é necesdrio substituir a relacio

de snell para a interface vidro-ar, na equagio (4.47).

sen 0 = n, sen 8 (4.48)

Que leva a equacio:

A=A ng sen 9 (4.49)

Fig.4.9)- Acoplamento hologrifico em lamina de silica vitrea. Componente gravado
com 0s seguintes parimetros experimentais: 0 = 63°, A, = 514,5 nm, A, = 4579 nm, &

= |,65nm,n,= 1.51,.

. }
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Substituindo esta relagiio na equagdo (4.19), € possivel obter uma relacdo entre o

angulo e o comprimento de onda de gravagdo e leitura.
A /Ay = ngsen By/2 sen 8, (4.50)

Foram gravados alguns dispositivos de acoplamento holograficos preliminares.
Efeitos de acoplamento variando o 4ngulo de entrada do feixe foram observados. Mas
nenhuma conclusio pode ser tirada, sem um estudo mais preciso deste tipo de
técnica.

O valor do deslocamento lateral do feixe x, para cada reflexdo na interface ar-

vidro, é dado por.

[ 23, sen(8 /2) |

x=2htanysen J (4.51)
An,

As estruturas difrativas foram gravadas sobre substrato de silica vitrea sem
implantagdo, como mostra a fotografia acima. A luz foi guiada entre as faces de um
substrato de silica com uma espessura de Imm. A luz se propaga até encontrar uma
outra estrutura difrativa por onde a luz € desacoplada. Este dispositivo foi gravado
antes deste trabalho de tese [9].

Para a gravacio de dispositivos holograficos de acoplamento em guias de onda
produzidos por implantagdo ibnica, seria necessdrio a refazer uma montagem feita
anteriormente [9], que permite gravar {requéncias espaciais mais altas. Esta montagem

estd desativada por causa de uma reforma recente nas instalacdes do laboratério.
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Capitulo V

Espectroscopia Infravermelho, Visivel e

Ultravioleta

5.1) Introducao

Em 1800 Hershell descobriu as radiagdes infravermelho, ondas eletromagnéticas
com comprimentos de onda entre 0,75 e 1000 pm, utilizando uma montagem com um
prisma e um termdmetro como detetor.

Em 1881 Abney e Festings mediram o primeiro espectro de absorcio de
moléculas orgénicas entre 0,7 € 1.2 um. A partir de 1892 a espectroscopia
infravermelho foi usada como técnica de caracterizagdo quimica estrutural.

A técnica de espectroscopia infravermelho por transmissdo € a mais utilizada
para caracterizagao de materiais orgnicos e inorgéanicos. Este tipo de espectroscopia é
mais simples de ser analisada porque fomece diretamente o valor de absor¢do do
matertal.

Para o caso de andlise feita por espectroscopia infravermelho por transmissio
em filmes produzidas por implantag@o de fons, levaria em conta toda uma camada que
ndo foi implantada, desprezando a camada que recebeu o tratamento que é cerca de
1000 vezes menor do que a espessura do substrato, como neste caso. As andlises
envolvidas na espectroscopia por reflexdo sio bastante diferentes da espectroscopia
por transmissao.

No caso de guias de onda, onde uma fina camada modificada do material é
usada para conduzir luz, o ideal seria utilizar o método de espectroscopia de reflexio
total interna, descrito na norma E-573 da ASTM (American Society of Test Materials)

que descreve a espectroscopia de reflexio total interna.
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Esta técnica ndo foi utilizada neste trabalho de tese porque o acessério de
reflex3o total interna apresentou um problema que impossibilitou a sua utilizagZo. Ele
ndo conseguia transmitir a luz por mais de 1% de intensidade relativa ao feixe de
entrada.

Um dos espectrofotdmetros utilizados neste trabalho foi o FTIR (Fourier
Transform Infrared). Este espectrometro utiliza o principio de interferéncia entre dois
feixes para fazer a varredura. Quando dois feixes Opticos se interferem, a figura de
interferéncia formada ¢ uma sendide, que ¢ a transformada de Fourier de uma func¢io
delta. Se for feito o caminho inverso a transformada de Fourier da sendide, € obtida a
funcdo delta novamente. O procedimento usado no espectrdmetro FTIR, € detetar o
sinal do interferdmetro de Michelson, e fazer uma transformada de Fourier do sinal de
entrada. Este método tem a vantagem de diminuir o tempo de analise necessario para a
leitura do espectro ¢ ndo utilizacdo de diferentes fendas para plotar o espectro em
diferentes frequéncias.

O método de espectroscopia mais utilizado para caracterizar os materiais que

sofreram implantacdo idnica, € a espectroscopia infravermelho por reflexdo (IRS).

5.2)- Espectroscopia dos silicatos

Os solidos cristalinos geralmente t€m um espectro vibracional quase continuo
determinado pela periodicidade da rede ¢ simetria cristalina.

O espectro de vibraglo dos vidros, sdo formados pela distribuigio de modos
localizados, que leva a formagdo de perfis aproximadamente gaussianos, que sido
devidos a um grau de coeréncia espacial. O espectro vibracional dos vidros leva em
conta tanto a teoria de redes para sdlidos cristalinos como também a teoria baseada em
modelos moleculares.

Os silicatos geralmente apresentam uma banda de infravermelho muito forte na
regido de 1100 cm’'. Esta banda corresponde as ligagdes do grupo siloxil, e pode ser

interpretado como a vibragdo do oxigénio entre dois silicios de grupos de 510y,
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E interessante observar como estes modos vibracionais variam de uma estrutura
amorfa para uma estrutura cristalina, como também entre as vdrias formas cristalinas
existentes.

No caso da silica vitrea, o espectro infravermelho apresenta pelo menos 3
bandas localizadas por volta de 1000, 800 e 450 cm ' que séio préprias da estrutura da
silica vitrea. Para o tetraedro SiQy, a vibragio em 1100 cm ™ corresponde ao modo vs
de estiramento (stretching), enquanto o modo vibracional em 800 cm™ corresponde ao
modo v4 de flexdo (bending). A vibragio em 480 ¢m’ corresponde ao modo de
rotacdo (rocking).

Na rede vitrea da silica. todos os oxigénios estdo ligados a dois tetraedros. O

modo vibracional de 800 cm

, envolve o movimento vibracional dos oxigénios
ligados a dire¢do perpendicular ao eixo Si-Si e no plano da ligacio 8i-O-8i. O modo
em 450 cm™' é um movimento com a dire¢io normal ao plano.

Em uma aproximagéo considerando forcas eldsticas, o movimento do dtomo na
rede cristalina € descrito como a superposi¢do de ondas que ndo sdo mutuamente
acopladas.

Dois tipos diferentes de vibragio sdo importantes de serem distinguidos:
Vibracdes de rede de alta frequéncia e vibragdo a baixas frequencias da rede cristalina.

- As vibrages compreendidas entre 550-750 cm™ sfo devidas 2s ligagdes em
anel entre os tetraedros.

- Vibragdes em baixa frequéncia em uma faixa abaixo de 400 cm’ sdo devido is
vibragdes da rede cristalina.

As regras de sele¢do que restringem as excitagdes vibracionais perto das
frequencias limitantes sdo devidas a simetria de translag3o da rede. Removendo esta
simetria de forma que todas as vibragdes que forem conectadas com a troca do
momento de dipolo, tornam-se Opticamente ativas. A extenso das bandas de absorgio

na silica vitrea € consequencia destes efeitos.




5.2.1- Espectroscopia por reflexio

Atualmente o interesse na espectroscopia por reflexdo tem aumentado devido a
sua utilizagdo de sisternas mais compactos, utilizando fibra dptica para guiar a luz até
a superficie a ser analisada, como se fossem endoscépios conectados ao
espectrofotdmetro. Estes equipamentos seriam utilizados para andlise de materiais em
locats de dificil acesso.

O espectro de reflexdo € a combinacio da variagio dos indices de absor¢do e de
refragdo. Este tipo de espectroscopia ndo fornece diretamente o espectro de vibraggo.
Uma alta poténcia de reflexdo por exemplo, pode indicar um alto valor do indice de
absor¢do & ou um valor de indice de refragio bem alto.

Os valores de n e & podem ser obtidos através da medida da poténcia refletida
em dotis diferentes dngulos de incidéncia. Simon e McMahon [8], mediram o espectro
infravermelho por reflexdo em silica vitrea e quartzo, com dois diferentes dngulos de
incidéncia 20" e 70° ¢ também com diferentes polarizacSes s e p. Desta forma eles
determinaram a curva do indice de refragdo e do indice de absor¢do possibilitando
uma andalise mais quantitativa da estrutura da silica vitrea e do quartzo cristalino.

Conseguindo obter o produto #°k ponto a ponto e multiplicando esta quantidade

pelo fator 3/(n*+2), pode-se obter:
£” = 3nk/(n*+2) (5.1)

Este valor ¢ a parte imagindria da constante dielétrica complexa. O valor de
¢” plotado em relagdo ao nimero de onda, fornece exatamente a frequéncia de
ressondncia das bandas de vibragdo.

Uma outra forma de obter n e k, seria através do método de impedincia. Neste
métoado, & necessario utilizar a incidéncia normal.

Outra forma de de obter os valores dos coeficientes n ¢ k£ do espectro
infravermelho por reflexdo, seria através das relagdes de Kramers-Kronig para

incidéncia normal [37.38].




O coeficiente de absorcdo infravermetho ¢ definido como:

K= 4tk (5.2)
sendo que;

Vp=e™ (5.3)
A quantidade x representa a espessura da amostra. O coeficiente de extingdo é
representado por K, e ® o nimero de onda. A equacdo anterior pode ser reescrita na
forma:
K=2ne"/n (5.4)
Onde € representa a fungao dielétrica complexa.
g=¢g’-1e” (5.5)
” P2 2
Onde: €”"=2nke €'=n"-k
Os coeficientes de Fresnel de reflexdo e transmissdo, para as ondas s sdo

respectivamente:

s h cosB, ~n,cos,

(5.6)

r, o=
12
n, cosB, + n, cosl,

. 2n, cosf

' — 1 1
L=

n, cosB, + n, cosb,

(5.7)

Para as ondas p nas quais o campo magnéticos sdo perpendiculares ao plano de

incidéncia, as relacdes acima podem ser escritas como:

» _ 1 cosB, —n, cosB,

(5.8)

12
n, cos8, + n, cosH,




- 2n, cosB,
o=

5.9
n, cos8, + n, cos, 69

Os coeficientes de Fresnel podem ser positivos ou negativos. O coeficiente rj» <
0 significa mudanca de fase do campo elétrico na interface. Os coeficientes de Fresnel
podem também ser complexos como no caso da reflexdo total interna.

Para incidéncia normal as relacdes pode ser identificadas como:

R= ni2 + n22 - 2mn, (5.10)

2 2
n~+n,” +2nn,

4
7= (5.11)
no+n, +2mn,

Medidas quantitativas das amplitudes relativas sdo muito dificeis, enquanto que
as posigdes relativas dos picos das bandas sdo muito precisas com este método.

A relagdo dos coeficientes de Fresnel com a refletdncia e transmitincia, € dado
pelas relacdes abaixo. A refletdncia e a transmitdncia podem ser definidas como a
média temporal das componentes dos vetores de Poynting, normal a interface, em
relagdo a & componente normal do vetor de Poynting incidente.

Existem outras defini¢des para os médulos dos vetores de Poynting ao invés da
razdo das componentes normais como foi considerado para estas relacdes. Esta

diferenca ndo muda R, mas remove o fator (cos8./ cos8,) de T

R, “_*(razx}z

R, =(r,") (5.12)
n,cos8, :

T o= 222y

: n,cosﬂ,(!')
n, cosB, 2

T = ——wia [, P

f n,cos@i(" )
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Sendo que a relagao abaixo se mantém para meios nio condutores.
Ri+Ti=1 (5.13)

Ry+T,=1 (5.14)

5.3)- Reflexao total interna

Para o caso de reflexdo total interna, quando o adngulo de incidéncia atingir o

valor /2, sendo denominado dngulo limite:
senBy = n»/ny (5.15%

Substituindo os valores deduzidos da lei de refracio de Snell, pode-se obter os

coeficientes de fresnel para o caso de reflexdo total interna.

g

_ mcos8, - in, [(nI / n,)2sen’8, - l]ilf2

- (5.16)
n, cosB, + inz[(n,/ n,)2sen’ 8, — 1]
-1, 080, +in, [(.vzE / n,) sen’@, - 1]1/2
= - (5.1
2 a /
n, cosH, +in, [(n,/ n,) sen’01- 1]‘ ’
_ 2n, cosB, (5.18)

. ; 3 2 i 2
n, cosO, +m2[(n§j n,) sen’9, - 1]
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As equacgdes de Fresnel sio separadas para n e k, em parte real e imagindria

resultando em:

1-R
n= 5.19
I+R—2+RcosH ( )
-2+ Rsend (5.20)

- 1+R—2«/Rsen6

A profundidade de penetracido de uma radiagdo em um meio pode ser calculada

através da seguinte relacio:

dp = M 3 (5.21)

27{(56112 0 —rn,,’ )1;-

A : : .
onde A =— & o comprimento de onda da radiagio no meio.
n

A profundidade de penetracdo aumenta enquanto o angulo de incidéncia diminui
e se torna muito alta quando 9 se aproxima do 4ngulo critico.
Quando o meio absorve a luz, o indice de refragdio ny ¢ trocado por n, nas

equagoes de Fresnel.

Ay = ny(1+ik,) (5.22)

O indice de atenuagdo k esta relacionado com o coeficiente de absorcio a,

através da lei de Bouguer-Beer:

nk =oc,/ 4nv {5.23)

P/ Po=¢® (5.24)

Onde Po € a poténcia inicial e P a poténcia final,
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A refletividade R perto da incidéncia normal € relacionada a funcio dielétrica

através da equacio de fresnel para a incidéncia normal.

R=|e ~1)e +D [ (5.25)

As energias médias refletidas e transmitidas por unidade de tempo e por unidade
de drea, em relacdo & energia incidente na interface, sio definidas como a relacio
entre as componentes dos respectivos vetores de Poynting, e sio denominadas

refletincia e transmitincia.

5.3.1)- Deslocamento na reflexio total interna - Efeito Goss-

Hdnchen

O deslocamento lateral D, denominado deslocamento de Goos-Hinchen, ocorre
quando o feixe de luz incide em uma interface com o angulo 6 maior que o dngulo
critico da reflexdo total interna.

O deslocamento D é basicamente proporcional a (6 - 6, ) 12 seBé

préximo de 6.

l e ”

;._;,.;,;ID

Fig. 5.1)- Feixe refletido em uma interface mostrando o efeito de Goss-

Hanchen

69




Se a varia¢do em D estivesse contida no limite =6, o deslocamento do feixe
seria infinitamente grande e o feixe refletido tenderia a disaparecer. Isto ndo ocorre, e

o deslocamento D=D, em 8=0, € bem conhecido nesta vizinhanca (45).

e

h%

Fig. 5.2)- Sistema de coordenadas dos feixes incidentes e refletidos na interface

As coordenadas da interface s@o designadas por: (x, z); as coordenadas do feixe

incidente sio dadas por: (x;,z;) e as coordenadas do espelho refletor sdo: (x,,z,)

o _A®) (E’f?é " explrs’ /410 1 (ro)
= 2% cos0 k) 1 | .
1+ A(G){(—&)2 - (2We‘"/“‘/(ko.))l”')en‘:p(yoz/df)l)l )
- 2 .
(5.26)

Onde:

_ s senf
AB)=4mcos 8 X ,1 § (5.27)

cos? B(sen® +send )? [cc;sZ 6 +m*(sen’ 8 —sen’ @, )]
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“2% ko d x,
Y = > = (5.28)

0 = (sen9 —sen@c)sece =0-9, (5.29)

Yo = Y, jwmo = k[ V2 (5.30)

Desprezando os termos menores no denominador, pode ser obtida um equagdo

mais simplificada para o deslocamento lateral de Goos-Hinchen.

t

'-__.,.mA(e) __C?_ 2 in/4 3
D=z —=Re ( k) ™ exply, /4)1)_%(70) (5.31)

O feixe de luz, ao ser refletido por uma estrutura de multicamadas ou por uma
estrutura periddica, como uma rede de difragdo por exemplo, apresenta um
deslocamento lateral que pode ser utilizados em dispositivos 6pticos com o objetivo

de compensar o efeito de deslocamento lateral de Goos-Hénchen.(45,46)

Fig. 5.3)- Deslocamento do feixe refletido por uma estruturas multicamadas ou

periddicas
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As componentes difrativas possuem um fator de fase ao longo de x que pode ser

dado por:

ksen® +2nw/d = ksen®, 5.32)

n= 011,12

Onde 6n indica a orientagio da componente da ordem de difragio.
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5.4)- Espectros de infravermelho por reflexio.

Equipamento Jasco IR-700 com incidéncia normal.

Siica vitrea

250
200

[43]
= 150

)
ﬁ

100 + /

Reflectancia

1400 1200 1000 800 600 400
Numero de onda

Fig. 5.4)- Espectro tracejado 1dmina de silica vitrea implantada com fons de He™ com
energia de 190 keV e dose de 2,0 x 10" fons/cm®. A linha continua representa o

espectro da mesma ldmina sem receber implantacio de fons.
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Quartzo 1
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Fig. 5.5)- Espectro infravermelho por reflexdo: Linha tracejada ldmina de quartzo
cortado na dire¢iio perpendicular ao eixo Y, implantada com ions de He" com energia
de 190 keV e dose de 2.0 x 10'® fons/cm®. A linha continua e mais forte, indica a

mesma ldmina sem receber implantacéo.
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Quartzo 2
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Fig. 5.6)- Espectro tracejado 1dmina de quartzo cristalino, com corte perpendicular ao
eixo Z, implantada com fon de He' com energia de 190 keV e dose de 2,0 x 10'®

. 2 . . . . g .
ions/cm”. A linha continua e mais forte, indica o espectro da mesma 1dmina de quartzo

sem receber implantacao.
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Quartzo 2/
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Fig. 5.7)- Espectro infravermelho por reflexio com incidéncia normal de uma ldmina
de gquartzo com corte perpendicular ao plano Z , implantada com fons de He" , com
uma energia de 190 keV e uma dose de 2,0 E16 fons/cm”. O traco mais forte é para a

mesma l&mina com recozimento a 800°C por 1 hora, indicando que o recozimento

induz a uma recristalizacao.
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Quartzo 3
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Fig. 5.8)- Espectro infravermelho por reflexdo com incidéncia normal de uma lamina
de quartzo com corte perpendicular ao eixo X . Linha tracejada representa a lamina
implantada com fons de He" com energia de 190 keV e dose 2,0 Ei6 fons/cm?. A

linha continua € o espectro da lAmina sem receber a implantacio de fons.
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5.4)-Espectros UV-VIS-IR por reflexio, incidéncia normal

Equipamento Lambda 9 Perkin Elmer

Silica vitrea
55
50 - e
©
= DN
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2 a5
i)
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T
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m A e
4.G B wwwwww\w
1 i i . i N i N i X i 1 [ . I . i X |. . It |

35 Lew
300 350 400 450 500 550 600 B50 700 750 800 850
comprimento de onda

Fig. 5.9)- Espectroscopia na faixa de comprimento de onda variando entre a regifio do
ultravioleta e o visivel do espectro, por reflexdo, com incidéncia normal, para lAmina
de silica vitrea. Tragco continuo representa a amostra ndo implantada, enquanto a linha
pontilhada representa a amostra implantada com fons de He" com energia de 190 keV

e dose de 2,0 x10" fons/cm? .
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Fig. 5.10)- Espectro na faixa do ultravioleta, visivel e infravermelho por reflexdo
normal de ldmina de quartzo cortada perpendicularmente ao eixo Y, implantada com
fons de He' com energia de 190 keV e dose 2,0;!(}1016 fons/fcm®. A oscilacido da
refletdncia em relagdo ao comprimento de onda, indica a presenca de filme fino. A

linha continua representa o espectro da lamina sem implantagfo.
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Quartzo 2/
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Fig. 5.11)- Espectro infravermelho por reflexo normal: Linha tracejada representa o
espectro da 1dmina de quartzo com corte perpendicular ac eixo Z implantada com
ions de He" com energia de 190 keV, dose de 2,0 x 10'® fons/cm® e com recozimento
a temperatura de 800° C por 1 hora. Linha continua representa o espectro da mesma

lamina, que somente recebeu implantacdo, sem recozimento.
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Quartzo 1,23 e
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Reflectancia {(ua)
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Fig. 5.12)- Linha continua representa a lamina de silica vitrea. A linha pontilhada
representa a lamina de quartzo com corte perpendicular ao eixo Z, a linha tracejada
quartzo com corte perpendicular ao eixo Y, e linha saltada quartzo cortada
perpendicularmente ao eixo X. Todas as amostras foram implantadas com fons de He"

com energia de 190 keV e dose 2.,0x10'¢ fons/em? .
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O aumento da refletividade das amostras que sofreram recozimento, sugere a
ocorréncia de recristalizacio da amostra de quartzo 4 temperatura de 800° C.
Possivelmente com o aumento do tempo de recozimento a refletividade da amostra
aumente ainda mais, até se aproximar da refletividade da estrutura cristalina. Vale
lembrar que a interacdo dos ions acelerados com o cristal de quartzo, provoca uma
amorfizagdo da estrutura cristalina.

A oscilagdo das curvas de reflexdo em relagdo ao nimero de onda, sugere a
formacdo de um filme fino, como acontece na realidade. O filme fino € considerado
um caso especial do interferdmetro de Fabry-Perot para baixas ordens.

Quando a espessura do filme € da ordem do comprimento de onda da luz, a
diferenga de caminho dptico introduzida é pequena comparada com o comprimento de
coeréncia de algumas fontes monocromaticas. O deslocamento lateral 2t tand, também
¢ pequeno comparado com a largura do feixe. Portanto multiplas reflexdes
combinadas coerentemente formam o feixe refletido e transmitido.

Os ndmeros de onda correspondentes ac maximo e minimo das curvas
espectrométricas, dependem dos valores relativos de ng, n; € n;. No caso de filmes
finos formados por implantag@o de ions, a camada modificada apresenta um perfil de
indice de refragdo. O indice n; serd substituido pelo indice efetivo do guia de onda n.y.

A refletincia méaxima ocorre em:

2
n-—nn
R, = -5~2--~—--—°--~3- (5.33)
n° +nyn,
(2m+1)
max S 5.34)
4nd,
E a refletincia mimima,
R, = [mnz - n"] (5.35)
n, +n,
n

(5.36)

Gmin
2nd,




Os maximos e minimos podem se alternar, de acordo com os valores dos indices
do substrato e do guia de onda.
Quando a dispersdo € determinada, e a refletincia R € fungio tanto de n, quanto

da espessura de fase 8; da camada, entdo a variagio total de de R com & (50), pode ser

dado por:
dR _ 8n,nn, tand, csc’ B,
do {nlz(no +n, )2 + (nGn2 + ’1:2)2 tan’ SE] (5.3
4 22 dn1 2 2 2 2 dﬂ; my
(nl - Ry 1, )Ean51m£~1-g+(n§ -n, )(n] -1, )61 z;«f-;
Onde:

8, = 2non,d, cos@,, é a espessura de fase do filme

Quando a dispersdo dn;/do é determinada, o valor de &; correspondente aos
pontos de maximo e minimo, € dado por dR/do =0.

No caso dos guias de onda produzidos por implantacio de ions, o valor da
dispersdo dos silicatos modificados ndo esta disponivel. Esta medida exige um aparato
sofisticado. Talvez este valor seja bem préximo do valor da disperséo da silica vitrea
e do quartzo sem implantacdo.

Os valores da dispersdo da silica vitrea e do quartzo cristalinos nas duas
orientagdes, podem ser obtidos das equacdes de dispersdo para estes materiais egs.
(3.1, 3.2, 3.3). Derivando estas equagdes empiricas em relagdo ao indice de refragdo, e
depois substituindo o comprimento de onda utilizado nas medigbes, pode-se
determinar o valor da dispersio para o material ndo modificado.

Efeitos anti-refletivos podem ser bastante explorados no minimo interferncial
das curvas de reflexdo. Podem ser projetados dispositivos para ndo refletirem
determinados comprimentos de onda, com aplicabilidade que vdo desde filtros

interferenciais até células solares e detetores.
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5.5)- Espectros diferenciais por reflexio difusa

Equipamento Perkin-Elmer 1600, acessérioc de reflexdo difusa,

incidéncia 30°

PEFIN 8MER
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Fig. 5.13)- Espectros diferenciais utilizando o espectro da amostra de silica vitrea sem
implantac¢8o como fundo, subtraindo o espectro da amostra de silica vitrea implantada
com energias 30, 50, 110, 190 keV e dose de 1,0x10'° fons/cm’ para cada uma das

energias implantadas.
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Fig. 5.14)- Espectros diferenciais utilizando o espectro da amostra de silica sem
implantagdo como fundo, subtraindo o espectro da amostra de silica vitrea implantada
com energias 30, 50, 110, 190 keV e doses de 1,0 x 10'° para cada uma das energias
implantadas, e com recozimento a 800° C por 1 hora. Observar que o recozimento

retirou 0s picos que apareciam na figura anterior.
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Capitulo VI

Difracao de raio-X

6.1)- Introducao

Através da difrago de raio-X & possivel determinar as distancias interplanares
de um plano cristalino, através da difragdo de Bragg.

Este método serd usado neste trabalho para prever inicialmente a estrutura das
amostras de quartzo cristalino obtidas, como também a precisio e orientagdo do corte
dos cristais. Esta andlise estrutural pode ser estendida para a identificagio das
modificag¢des introduzidas pela implantago dos fons no material cristalino.

O quartzo oferece um excelente espectro de raio-X. Alta intensidade, pouco
ruido, linhas finas e bem resolvidas. Por isso ele € usado como padrdo de calibragiio
interna em muitos equipamentos de raio-X.

As dimensdes da célula unitdria do quartzo transparente e com elevado grau de

pureza, pode ser dado por:

ap = 4,90290 £ 0,0003, ¢ = 5,39365 + 0,0003 em unidades Kx a 18°C.

As amostras de quartzo foram fornecidas pela empresa ABC cristais
microeletrOnica. Foram cortadas l[dminas em planos perpendiculares aos eixos x, y e z.
A difragdo de raio-X, uulizando a linha k& do Cu com A = 1,54051 A, foi obtida para
cada um dos cortes das amostras. Analisando os valores do dngulo 28, obtidos do

difratograma, pode-se determinar os planos que difratam a radiagio para cada um dos

cortes do cristal de quarizo.
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Os valores calculados do angulo 26, sdo baseados em valores médios da
dimensdo da célula unitdria (41), ap = 491331 e ¢y = 540488 a 25°C. Os
comprimentos de onda mostrados sdo valores de Cauchois-Hulubei e para fazer a
conversdo de Kx para A, € necessdrio multiplicar por um fator 1,00202. Os dados
obtidos sdo mostrados na tabela 1.

No caso do sistema hexagonal, a célula unitdria tem dimensdes a e ¢. O volume

da célula unitaria € dado por:

a’e3

V= 1
3 (6.1)
Os pardmetros de rede a e ¢ sdo calculados por:
Yo (b + bk vk
a= /3 11 zll 1 (6.2)
S
(df ¢t
(6.3)

O vetor Huyg tragado da origem da rede reciproca, para algum ponto que tém
coordenadas Akl e sdo perpendiculares ao plano da rede cristalina com indice de Miller

hkl

Huu=hb 1+kb2+[b3 (64)

onde bl, b2, b3 sdo vetores da rede reciproca.
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A intensidade de uma linha de raio-X {42], pode ser dado pela equagdo:

1+cos” 28
I=|F"P| — = | _
ll (senzecose)e (6.5)

onde:

F é um fator estrutural
P € um fator multiplicativo

¢*M & um fator de temperatura

A profundidade que a radiagdo X penetra na amostra pode ser dado pela

relacdo:

I = Lab enw(%e"f%wé)dx
seny

(6.6)

Onde:
.- Intensidade do feixe incidente
+ Angulo de entrada do raio-X
B- Angulo de saida do feixe

a e b sdo constantes

6.2)- Identificacao dos planos de corte

Os espectros de difracdo de raio-x confirmam que as amostras foram cortadas
com uma alta precisdo pela empresa ABC-cristais, devido a determinagio de apenas
um pico correspondente a um plano, para cada um dos cortes das amostras de quartzo.

O espectro deste quartzo foi determinado para amostra em pé para determinar
todos os planos possiveis para este quartzo. A amostra foi transformada em p6 em um
recipiente de dgata. O pé de quartzo € entdo colado com silicone em uma lamina de
vidro. Esta ldmina vai para o difratdmetro e o resultado pode ser observado nos

difratogramas nos Anexosde 1 a 6.
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Amostra quartzo 1

Corte no plano XZ, perpendicular ao eixo ¥

Foi tirado o espectro deta amostra, que corresponde ao Anexo I. Os dados
correspondentes a este plano sio obtidos do difratograma de raio-X.

Este valor corresponde ao pico de difracfio, dado pela distancia interplanar que

satisfaz as condi¢des de Bragg.

Através do angulo 26, pode ser determinada a distncia d = 4,25505 . Esta
distancia corresponde ao plano 1010,

Foram determinados outros picos, que sd3o correspondentes aos mesmos planos

subsequentes 2020,3030,4040.

Amostra quartzo 2

Corte no planos XY perpendiculara Z
O difratograma apresentado no Anexo 2, nos fornece um pico em 28 = 50,7.

Este angulo corresponde ao plano 0003 do quartzo, com distdncia interplanar d =

1,8016 A.

Amostra quartzo 3

Corte no plano YZ perpendicular ao eixo X.
O difratograma apresentado no Anexo 3, forneceu o valor de 26 = 36,5 ° que
equivale ao valor tabelado de 36,545°. Este dngulo equivale a uma distancia

interplanar d = 2,45666 A, correspondente ao plano 1120.
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Fig.6.1) Projegio estereogrifica do cristal de quartzo [41]

Tabela 11)- Angulos das formas cristalinas do quartzo

kkil Miller ¢ o M A, R Z Ocorréncia
0001 i —- 0° 90° 90° 51°47 51°47 R
1070 211 30° 90° 60° 90° 38°12° 66°51° VVC

1170 101 0°  90° 90° 60° 47°07° 47°07° R




6.3)- Caracterizacio do quartzo implantado

Foram obtidos os grificos de difragdo de raio-x para os cristais de quartzo
cortados com direges perpendiculares aos eixos X, ¥ e Z Dentre as amostras,
algumas nfo estavam implantadas. Outras arnostras com implantagio de fons de hélio
com energia de 190 keV e dose de 2,0 x 10" {ons/cm? .

A intensidade da linha correspondente ao plano 1010, da respectiva amostra,

diminuiu em relagdio ao plano 2020, quando recebeu a implantacdo de fons de hélio.
Este efeito sugere uma diminuic¢do de ordem a curta distdncia. A implantacio causou
uma desordem que pdde ser observada pela radiagio X, mais significativamente na
distancia interplanar do cristal de quartzo.

Uma das amostras. com corte perpendicular ao plano Z, foi levada ao forno por
1 hora a 800 °C, e passou a ser chamada de amostra quartzo 4. Foram observadas
mudancas na intensidade relativa dos picos em alguns planos cristalinos. Porém é
necessdrio refazer o recozimento para outras temperaturas e diferentes tempos.

A amostra quartzo 2, com corte perpendicular ao eixo Z, que sofreu recozimento
a 800° C durante 1 hora, apresentou vérios picos de difragdo que nio existiam antes do
recozimento, apresentando fortes indicios de que possa ter ocorrido uma
policristalizagdo. Isto pode ser observado fazendo uma comparacio entre o
difratograma de pd de quartzo (Anexo 1), que revela todos os planos cristalinos
existentes para este quartzo, o difratograma da amostra implantada (Anexo 3) e o

difratograma da {dmina implantada e recozida { Anexo 6).
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Conclusao

O cristal de quartzo e a silica vitrea, se mostraram eficientes para a formagio de
guias de onda através da implantac@o de fons de hélio.

O assunto é muito vasto, e qualquer um dos capitulos apresentam assuntos que
podem ser extensamente estudados. Neste trabalho de tese muitas das medidas e
técnicas de caracterizagdo, necessitam de um estudo mais sistemdtico e preciso.

Por ser um assunto inédito nesta universidade, e esta tese pioneira na aplicagdo
da tecnologia de implantagdo idnica para a produgiio de guias de onda e dispositivos
opticos, creio que o objetivo final tenha sido alcangado.

Uma técnica alternativa seria a utilizagfio de fontes radioativas que emitem
particulas o, ja que o hélio duplamente ionizado corresponde 3 estas particulas. Foram
pesquisadas algumas fontes que pudessem atender o mimero de ions por cm’
necessdrio para causar uma mudanca de indice de refragfio significativa. Uma fonte de
particulas o de | Curie, emitindo em todas as dire¢des, emite aproximadamente 7,5 X
10° particulas por segundo, através de um Angulo sélido.

Vale salientar e reprisar alguns pontos importantes para a continuagio da linha
de pesquisa de implantagdo idnica em materiais vitreos e cristalinos, aplicados &

fabricacdo de dispositivos dpticos.

1- Seria necessdrio a utilizagdo de um filme metalico sobre a silica vitrea e o quartzo
cristalino, para possibilitar o escoamento das cargas superficiais geradas pelo
bombardeamento de fons positivamente carregados. através do terra do equipamento,
de acordo com procedimentos de implantagfo de fons em materais isolantes. Ocorre a
formagfo de uma densidade superficial de carga que se opde ao movimento dos fons
que estdo sendo implantados, formando uma espécie de barreira. As implantagdes de
hélio, foram feitas sem o filme metdlico. Portanto seria interessante ter feito a
comparagdo entre os substratos implantados com o filme metdlico e sem o filme para

comparar o alcance médio dos {fons com e sem o filme metdlico.
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2- As medidas dos modos de propagacio do laser na camada modificada, podem ser
mais precisas através de um alinhamento mais cuidadoso entre o prisma, a objetiva e o
laser. A base de fixagio do prisma necessita de estar centrada, fazendo com que o
feixe laser ndo mude o ponto de incidéncia na face do prisma quando este € girado. As
medidas dos modos TM para o quartzo ndo foram feitas, devido a limitagfio de tempo
e necessidade de projetar uma base estivel para permitir uma maior precisio neste
tipo de medida.

3- Para as andlises de espectroscopia infravermelho, seria necessario obter as curvas
de indice de refracdo e absorg@o dos espectros de reflexdo, através de uma operagio
matematica, medidas com dois ingulos de incidéncia, ou medidas com duas
polarizacdes.

4- E necessario estudar o efeito do recozimento e recristalizagio, tanto na estrutura
amorfa quanto na cristalina em fungdo da temperatura, tempo e ion implantado.

5- Em conjunto com as medidas dos indices dos modos, seria interessante a simulagdo
do perfil de indice de refragio, de acordo com as medidas. Estes perfis chegaram a ser
simulados no decorrer do trabalho experimental. Porém nio foi possivel medir alguns
dos pardmetros utilizados nesta simulacdo, como o indice de refracdo da superficie da

1dmina modificada, com uma boa precisdo.

Devido as dificuldades técnicas normais de uma tese experimental, o tempo ndo
foi suficiente para realizar as vérias técnicas de caracterizagio abordadas aqui, de uma
forma completa. Foram utilizados cinco laboratérios da Unicamp, além da estrutura
oferecida pelo CCYS para a implantag@o de fons. Duas empresas contribuiram com este
trabalho de tese. A ABC-Cristais Microeletrénica através do fornecimento de
amostras de quartzo cristalino sintético e corte de precisdo destas amostras em
formato de liminas e a Opto Optoeletrdnica através do polimento das amostras com

alta planicidade.
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Abstract

The purpose of this work was to study the technical application of
ion implantation to modify the refraction index on vitreous and
crystallines substrates, allowing the optical guidance. We have implanted
He"* ions with energies from 30 to 190 KeV and doses from 1.0 x 10" to
2.5 x 10" ions/cm’ in vitreous silica and cristalline quartz substrates,
with perpendicular cut to the X, Y and Z axis. To the optical
characterization, it have been made refraction index measurements on
Transveral Eletric (TE) and Transversal Magnetic (TM) propagation
modes of an argon ion laser beam, at A = 488,0 nm, through the Dark
Modes method. We have studied the dose variations, energy and
annealing effects on the propagation modes in the modified layer. We
have also used diferent techniques on the infrared spectroscopy to
analyse the structural modifications on the silicates by the helium ions
bombardment. Analysis by X- ray diffraction have also been used to

analyze the single quartz crystal and modified by the ions implantation.
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Lista de simbolos

A - Absorcancia

A; - Ondas refletidas na interface Z=0

a e ¢ - Sao pardmetros de rede no sistema hexagonal
B; - Ondas refietidas em Z=W

Cj - Ondas que se propagam no substrato

C - Concentragio

o - Velocidade da luz no vicuo

d - Distincia interplanar

Dj - Ondas que se propagam no gap

dc, - Se¢io de choque para colisdes elasticas bindrias
do, - Se¢ido de choque para colisdes eletrdnicas
E - Energia

h - Espessura da lamina

h(x) - Func¢do de distribui¢do normalizada

k - Indice de atenuacio

k - Coeficiente de extingdo

[ - Caminho 6ptico

M- Nimero de modos

M, - Massa do feixe i6nico

n* - Indice de refracio complexo

n, - indice de refragio

n” - Absorsividade

n, - Indice de refragdo da limina

N; - Nimero de ions

Nj - Densidade dos dtomos do espécime em um material com J dtomos

N,, - Indice de refragio do modo acoplado
n, - Indice de refragdo do prisma

R, - Alcance médio

T, - Energia transferida ao d&tomo recuado

x - Espessura da amostra
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x; - Deslocamento do feixe no plano perpendicular ao plano de incidéncia, para cada

reflexdo.

x. - Local onde a onda plana incide na interface

Z; - Nimero atdmico do feixe idnico

o - Angulo de entrada do feixe luminoso em relagdo 3 normal

o - Coeficiente de absorgdo

B - Achatamento da distribui¢fo (Kurtosis)

By - Constante de propagagio devido ao acoplamento holografico
B, - Constante de propagagio

£ - Angulo da aresta do prisma

v - Frequéncia

A - Periodo da estrutura difrativa gravada

@ - Dose de implantacgio

AR, - Desvio da distribuigdo (straggle)

v - Assimetria da distribuigdo (skewness)

A; - Comprimento de onda de leitura do dispositivo

A, - Comprimento de onda de gravagdo do dispositivo

®12 - Mudanca de fase na interface guia de onda-ar.

b3 - Mudanga de fase no contorno na interface guia de onda-substrato.

b,p- Mudangca de fase na interface prisma-ar

8 - Angulo de reflexdo

&0 - Diferenga de fase em reflexdo na interface ar-guia

;2 - Diferenga de fase em reflexdo na interface guia substrato
v3 - Modo vibracional de estiramento

v4 - Modo vibracional de flexio da silica

o - Nimero de onda




Apéndice 1

Simulador TRIM - Transport of Ion in Matter

O programa TRIM codificado em Fortram, simula em um computador pessoal a
interacdo do feixe de fons com o alvo, para os mais variados tipos de fons e substratos.
Este programa ¢ baseado no método Monte Carlo [6].

As analises das equagGes envolvidas nesta simulagfio so bastante complicadas,
e distancia do objetivo proposto inicialmente por este texto.

A saida deste programa € uma tela gréifica que mostra a distribuigio espacial dos
fons no material implantado. Analisando o formato da distribui¢do de ions, € possivel
ter uma idé€ia do perfil de indice de refragio do material modificado pela implantagdo
de ions, mas ndo ha uma equivaléncia linear entre estas duas curvas.

Como resultado da simulagdo, € apresentado o valor do alcance médio, desvio
padrdo, achatamento e assimetria da distribuigdo dos fons implantados, previamente
descrito no capitulo II. Este programa fornece também a formagio de fénons, dtomos
recuados, entre outras informacgdes.

Entre os parAmetros que podem ser modificados para cada material considerado
como substrato estd a densidade, energia de ligagiio e perda de energia por colisio.
Existe um banco de dados com os valores destes parimetros para os principais

materiais existentes.
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Fig. A.1)- Tela grifica de saida do simulador TRIM paraions de hélio

implantados em SiO; com energia de 30 keV

Energia = 30 keV
Numeros de ions = 1000

Alcance médio dos ions = 0.2969 um

Densidade do substrato = 2.320 g/cm’
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Ion Type He { 4 amu)

Ion Energy = 58 kel

Ion Angle = 8 degrees
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Fig. A.2)- Simulagdo TRIM para ions de hélio implantados em SiO»

Energia = 50 keV
Nimeros de ions = 1000

com energia de 50 keV

Alcance médio dos fons = 0.4234 um
Densidade do substrato = 2.320 g/cm’
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Apéndice 2

Parametros fisicos da silica vitrea e do quartzo cristalino

[10,15,40].

A.3.1)- Silica Vitrea

As propriedades fisicas e dpticas mais importantes da silica vitrea, sido definidas

abaixo e poderdo apresentar varia¢do de acordo com a qualidade do quartzo:

Temperatura de amolecimento
Dureza

Coeficiente de expansdo
Transmissdo espectral no UV
fndice de refracdo (medido)
Densidade

Nimero de Abbé

A.3.2)- Quartzo cristalino

Coeficiente de dilatagdo térmica
Dureza
Ponto de fusdo

Rota¢io especifica

1535°C

5 MOHS

0,50 x 10%/C

0,18 m
1,4582@589,3 nm
2,20a2,22 g/em’
67.8

7,10x 10° a 13,24 x 10°
7 MHOS

entre 1719°C e 1756 °C
21,8%mm

Indice de refragio para os dois raios ordindrio e extraordinério:

Iy

D

Birrefringéncia (ne-n,)
Densidade do quartzo
Densidade da cristobalita

Densidade da Sistovita

1,5442
1,5533
0,0091
2,65 g.cm™
2,32 g.cm’
4,35 g.em?
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Apéndice 3

Diagrama de pressdo temperatura para o quartzo [41].
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Apéndice 4

Relacio de eequipamentos utilizados neste trabalho de tese

10-

Implantador e&ie {ons Eaton GA- 4208

CCS/Unicamme p

Laser de Argme&nio Ar™ Spectra-Physics modelo Stabilité 2016
Labto. de épt=— ica/TFGW/Unicamp

Gonidmetro e=Zeiss-Jena modelo S 60 1.1

Labto ensino  de 6ptica/IFGW/Unicamp

Gonidmetro e bancada Microcontrole

Labto éptica/~ IFGW/Unicamp

Refratometrom de Abbé, Zeiss-Jena

Labto optica/™ YFGW/Unicamp

Espectrofotommetro FTIR Perkin-Elmer modelo 1600
Laboratério cRe espectrometria/IQ/Unicamp
Espectrofotommetro UV-VIS-IR Perkin-Elmer modelo Lambda 9
Laboratério e espectrometria/IFGW/Unicamp
EspectrofotOmmetro Infravermelho Jasco modelo IR-700
Laboratério cRe espectrometria / [FGW / Unicamp
Difratdmetro  de raio-X Rigaku modelo Geigerflex 2013
Labto. de Ram o-X/DEMA / FEM / Unicamp
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