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RESUMO

Dispositivos 6pticos poliméricos sao utilizados em comunicagdes e interconexdes opticas
devido a intrinseca versatilidade da estrutura molecular polimérica, que permite modelagem
do indice de refragdao dos materiais utilizados para a producdo de nucleo e casca, além da
facilidade de processamento e capacidade de moldagem desses materiais. O PMMA (poli
[metacrilato de metila]) por apresentar alta transparéncia, possui as melhores propriedades
Opticas, quando comparado a outros polimeros, além de boas propriedades mecanicas,
sendo o seu uso bastante comum como material de niicleo em dispositivos Opticos. Nos
dispositivos opticos, como guias de ondas, um baixo indice de refracdo € necessario para o
material de casca e é usualmente obtido com polimeros fluorados. Neste trabalho, guias de
ondas planares foram fabricados com filmes 6pticos poliméricos em substrato de silicio. A
casca, um polimero parcialmente fluorado de aproximadamente 0,6 um de espessura, foi
obtida através da polimerizacdo por plasma com CHF;, utilizando um reator de placas
paralelas de 13,56 MHz. O nicleo de PMMA foi produzido por spin coating. O indice de
refracdo do nucleo e casca é de 1,49 e 1,40 respectivamente, medidos por elipsometria e
acoplamento por prisma. Os filmes 6pticos fluorados por plasma foram caracterizados por
FTIR-ATR e interferometria. Guias de ondas poliméricos com diferentes larguras, de 10 a
100 wm, foram moldados através de fotolitografia seguida por RIE usando uma madscara de
fotolitografia de cromo. A caracterizagdo 6ptica foi feita utilizando um laser (A= 632,8 nm)
através de acoplamento fibra-guia. Atenuacdo do sinal da luz transmitida foi de 3,6 dB/cm
para um guia de 100 um de largura e aproximadamente 15 um de espessura. Essa
atenuagdo provavelmente possui uma significativa contribui¢do do acoplamento fibra-guia,
com forte efeito nas perdas por insercdo e espalhamento devido a rugosidade das
superficies laterais (horizontal e vertical). Ainda assim, este guia polimérico com casca de
material fluorado, produzida pelo processo de polimerizacdo por plasma, apresenta-se

promissor.

Palavras-chave: guias de ondas poliméricos, polimerizacao por plasma, fotolitografia.



ABSTRACT

Polymeric optical devices have been studied in communication and interconnection optics
due to the intrinsic versatility of polymers molecular structure, that allows advantageous
refractive index modeling for core and cladding, and also to their easy fabrication process
or patterning capability. PMMA, polymethylmetacrylate, shows the best optical properties
among transparent polymers, being a very common core material for optical devices. Low
refractive index is a requirement for cladding material and it is usually achieved with
fluorinated polymers. Plasma of fluorocarbons are frequently used either for etching of
substrates in microelectronic technologies or for deposition of plasma polymerised
fluorinated monomers films. In this work, planar polymeric waveguides were fabricated on
silicon substrate. The cladding was a fluorinated polymer (0.6 um) produced by CHF;
plasma polymerisation (parallel plate reactor, 13.56 MHz) and the core was a PMMA film
prepared by spin coating. The refractive index of the PMMA film and fluorinated film were
1.49 and 1.40, respectively, characterized by ellipsometry and metricon prism coupler. The
plasma fluorinated optical films were characterized by FTIR-ATR and interferometer. The
polymeric waveguides with different widths (from 10 to 100 pm), using the chrome mask,
were patterned by UV photolithography and O, plasma etching in Reactive Ion Etching
process. The optical characterization was done coupling a laser beam (A=633nm), fibre-to-
fibre coupling method, using a multimode optical fibre. The propagation loss, is about 3.6
dB/cm at A=633 nm. Lower losses could be achieved by a more careful control of the RIE
process and cleavage process. Despite of high optical losses, this plasma fluorinated
polymer presents a potential processing alternative for cladding of polymeric optical

waveguides.

Key words: polymeric waveguide, plasma polymerization, photolitograph.
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Capitulo 1 - Introdugdo

CAPITULO I - INTRODUCAO E OBJETIVOS

Os materiais poliméricos, em contraste aos materiais inorganicos, tém sido
extensamente utilizados em telecomunicagdes Opticas, incluindo fibras Opticas, guias de
ondas, conectores Opticos, entre outros dispositivos, devido as caracteristicas como baixo
custo, facil processamento, baixa temperatura de processo e producdo em massa. Materiais
como o poli(metacrilato de metila) (PMMA), poliestireno (PS), poliimida (PI),
polifluorometacrilato (PFMA), poli(dimetilsiloxano) (PDMS) tém exibido excelente
estabilidade ambiental e demonstrado capacidades em vérias aplicagdes [1] [2]. Dentre os
polimeros transparentes, 0 PMMA apresenta as melhores propriedades Opticas, devido a
sua alta transparéncia, que é uma caracteristica da morfologia amorfa desse material, sendo

seu uso bastante comum na producao de dispositivos opticos [3].

No entanto, os materiais poliméricos possuem alta atenuagdo do sinal' na regiao
do infravermelho (I.V.), especialmente na regidao de 1,0 a 1,6 um, utilizada para
telecomunicagdes. Essas perdas estdo relacionadas a fenomenos intrinsecos ao material,
como espalhamento Rayleigh (flutuacdes microscOpicas de densidade do material) e
vibragdes da ligacio C-H por absor¢do de energia no LV. [4] [5]. Porém, devido as
caracteristicas intrinsecas da estrutura molecular dos polimeros, € possivel variar
significativamente suas propriedades fisicas e Opticas, fazendo com que estas perdas sejam
minimizadas através da substitui¢do do hidrogénio, presente na estrutura desses materiais,
por deutério ou entdo por halogénios [4]. Dentre os halogénios, o flior é o atomo
quimicamente preferido devido a alta estabilidade da ligacdo F-C [6] [13]. Com a
incorporagdo desse 4tomo na estrutura, por exemplo, do PMMA, ha um aumento do volume
molar e uma diminuicdo na refracdo molar e, como conseqiiéncia, o indice de refragao (n)
diminui [6]. Essa substituicio também promove um deslocamento das absor¢Oes para
comprimentos de ondas maiores, diminuindo assim, as perdas Opticas [7] [8] [9] [4]. Nesse
sentido, vdrias técnicas podem ser utilizadas para modificar as propriedades Opticas
superficiais dos polimeros. Dentre elas pode-se citar a técnica de modificagao de superficie

por plasma utilizando gases fluorados [10]. Essa técnica pode ser usada para produzir

! Diminuigdo da poténcia 6ptica por unidade de distincia
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Capitulo 1 - Introdugdo

filmes de baixa energia superficial e com espessuras variando de 500 Aa alguns micra
sobre muitos materiais [11]. Esse filme pode ter a funcdo de casca ou cladding em
estruturas Opticas como guias de ondas ou fibras 6pticas. Essas estruturas sdo compostas de
um nucleo e casca capazes de confinar e guiar a luz através do nucleo. Para isso, é
necessario que o n do nicleo seja maior que o n da casca, ou seja, que as propriedades
Opticas dessas regides (nucleo e casca) sejam diferentes [12]. Assim, através da deposi¢dao
de filmes fluorados por plasma, denominados de revestimentos de PPFM (mondmeros
fluorados depositados por plasma) [13], € possivel produzir camadas com baixo n que

poderiam ser utilizadas como material de casca em dispositivos opticos.

As vantagens de revestimentos de PPFM estdo relacionadas com a boa adesdo a
muitos substratos organicos e inorganicos, além de apresentar superficies relativamente
inertes devido as caracteristicas hidrofébicas desses filmes, semelhantes do poli (tetrafluoro
etileno) (PTFE), uma marca comercialmente conhecida como Teflon® [14]. Quando
comparados a outros métodos convencionais como spin coating [15], as cascas produzidas
através do processo de polimerizacdo por plasma apresentam melhor adesdo interfacial
casca/nucleo/casca, minimizando as perdas 6pticas [13]. Todas essas caracteristicas sao
importantes em um guia de onda, pois fazem com que haja uma diminui¢do da atenuacdo

do sinal de luz transmitido ou das chamadas perdas Opticas.

Para a defini¢do das caracteristicas dos guias de ondas e do preciso controle do
confinamento bidimensional, como geometria e dimensdes dos canais Opticos, se faz
necessdria a transferéncia de um padrdo que pode ser obtido por fotolitografia, ou por
outros métodos de gravagdo ou usinagem como moldagem a quente, corrosdao por plasma
de O,, ou ainda utilizando laser [16] [17]. Geralmente o ndimero de etapas de fabricacao de

um guia varia de 4 a 6, de acordo com o método empregado.

Para a producao de filmes polimerizados por plasma podem ser utilizados alguns
gases ou misturas de gases fluorados, como CHF; e CF4+H,, CF4 [18], CoH,F4 [19] ou
ainda gases indcuos ao meio ambiente como C;Fg [20]. Em trabalho anterior, Bartoli e
colaboradores [21], observaram a modificacdo do n de 1,49 do PMMA original para 1,42 e
1,43, ap6s a polimerizagao por plasma de CFs;+H,. Na seqiiéncia desse trabalho [22]

verificou-se a viabilidade de modificar superficies de PMMA através da polimerizacio por
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Capitulo 1 - Introdugdo

plasma utilizando o gds CHFs. Andlises de XPS confirmaram um alto teor de flior na
superficie do PMMA apds os experimentos de fluoragdo e razdes F/C=1,12 e F/C=0,99
foram verificadas nas condi¢des de pressdo do plasma de CHF; de 0,5 Torr e 1,5 Torr,
respectivamente, na poténcia de 150 W. Espessuras em torno de 0,11 um e com uma
rugosidade de 8,37 nm medida por microscopia de for¢a atomica (AFM) foram obtidas.
Essa camada poderia ser utilizada como casca em guias de onda com nucleos menores que
10 um [23]. Os estudos com plasma de gids CHF; prosseguiram com o objetivo de
encontrar condi¢cdes de processo para pressdo e tempo de plasma que fornecessem filmes
opticos fluorados mais espessos. Assim foram produzidos filmes Opticos poliméricos
parcialmente fluorados de até 1,5 um de espessuras [24] [25]. Filmes com essa ordem de
espessura podem ser adequados como cladding ou casca de dispositivos Opticos

poliméricos ou guias de ondas, com ntcleo de até 100 um de espessura.

O objetivo deste estudo é produzir guias de ondas planares em substrato de silicio
para aplicacdo em Optica integrada utilizando apenas materiais poliméricos. Sao
investigadas as etapas de fluoracdo via polimerizacdo por plasma de CHF; para formar a
casca inferior (sobre substrato de Si) e superior sobre o nicleo de PMMA, produzido via
spin coating com espessura de aproximadamente 14 um. Os guias aqui produzidos terdo
alto contraste, ou seja, grande diferenca entre os indices de refracdo do nicleo (1,49) e
casca. Espera-se um indice de refracdo da casca menor que 1,43, que sdo tipicos de
polimeros fluorados. Alto contraste implica em maior atenuagdo, uma vez que ha aumento
de ondas evanescentes, ou seja, ondas que ndo se propagam. Por outro lado, estruturas mais
complexas podem ser produzidas, uma vez que € possivel produzi-las com maior raio de
curvatura sem que a atenuacdo aumente. A moldagem da estrutura do guia é e realizada
utilizando radiacdo ultravioleta (UV) seguida de corrosdo por ion reativo (RIE). Sera
também estudada a hip6tese de prescindir do uso de uma mdscara de aluminio nas etapas de
constru¢do do guia polimérico, sendo que o uso dessa mascara € uma etapa bastante comum
na fabricacdo de guias de ondas inorganicos. Na caracterizacdo dos filmes poliméricos e
dos dispositivos foram usadas as seguintes técnicas: infravermelho (FTIR/ATR),
gravimetria, interferometria e perfilometria para a caracterizagdo fisico-quimica;
elipsometria, acoplamento por prisma para a caracterizagdo dptica; microscopia optica,

microscopia eletronica de varredura (MEV) e perfilometria foram utilizadas para a
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caracterizacdo morfoldgica. Finalmente, a caracterizagio 6ptica do guia de onda polimérico
foi realizada através de medidas de perdas por atenuagdo do sinal de luz transmitido no

comprimento de onda de 632,8 nm, através do método cut-back.
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CAPITULO 2 — REVISAO BIBLIOGRAFICA

Um dos principais problemas tecnoldgicos deste inicio de novo milénio esta
relacionado com a transmissao de informagdes, sendo que o volume de dados a serem
transportados cresce significativamente a cada dia. Assim surge a Optica Integrada (OI),
que € a tecnologia de desenvolvimento da integracdo, num unico substrato, de varios
dispositivos e componentes Opticos com o objetivo de gerar, focalizar, dividir, combinar,
isolar, polarizar, acoplar, modular e detectar a luz. A OI tem como principal objetivo a

miniaturizacdo dos componentes Opticos do mesmo modo que os circuitos integrados

miniaturizaram a eletronica ha cerca de 30 anos [26].

Guia 6ptico planar vem se destacando, devido a necessidade de miniaturizagcdo dos
sistemas, transmissdo de informacdes e amplificacdo de sinais cada vez mais rapida.
Favorecem a integralizagdo reunindo os requisitos necessdrios dos atuais sistemas de
telecomunicagdes. A seguir € apresentada uma breve revisao sobre a teoria dos guias, o tipo
de material utilizado para a produgdo desses dispositivos, bem como as técnicas usadas para
produzi-los. E, também, apresentada uma revisdo das técnicas utilizadas nesse trabalho para

caracterizacdo do material, dos filmes Opticos € do guia como produto final.

2.1 Guia de onda

Um sistema de transmissao 6ptica consiste de uma fonte de luz (diodo emissor de
luz (LED) ou um Laser), um meio transmissor € um receptor foto-sensivel (fotodiodo
semicondutor) e estd representado na Figura 2.1 [27]. O meio transmissor € composto por
fibras Opticas ou guias de ondas, que sdo estruturas formadas por uma regido central, nicleo

(core), envolvida por uma casca (cladding) (Figura 2.2).
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Figura 2.1 - Esboco de um sistema de transmissao optica
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Figura 2.2 — Corte transversal de uma fibra Optica (a) e de um guia de onda planar (b)

Para que a luz seja confinada e guiada nessas estruturas é necessario que os
materiais do nicleo e da casca possuam diferentes propriedades épticas, ou seja, o indice de
refracdo (n) do nicleo deve ser maior que o n da casca [12], [28]. O n de um determinado
meio dielétrico é definido como sendo a relagdo entre a velocidade da luz no vécuo (c) e a

velocidade da luz no meio em questao (cieio), € € expresso pela equagao 2.1:

equacgdo 2.1

Dessa forma, em meios dielétricos mais densos a velocidade de propagacgao da luz
€ menor, comparada aos meios menos densos correspondem a velocidades maiores. O n de

um determinado material também € funcdo do comprimento de onda.
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A propagacdo da luz na interface de dielétricos com n diferentes experimenta os
fendmenos de reflexdo e refracdo (Figura 2.3). O raio incidente na interface, além de

parcialmente refletido, é refratado segundo a lei de Snell (equagao 2.2):

o
n _XR% equacdo 2.2
n, send,

Onde:

6, = angulo do raio incidente com relagdo ao eixo normal a interface
6, = angulo do raio refratado

n; = indice de refracdo do meio 1 de incidéncia

n; = indice de refracdo do meio 2.

Quando a refracao ocorre na passagem da luz de um meio dielétrico mais denso
para um meio menos denso (Figura 2.3a), o angulo do raio refratado é sempre maior que o
angulo do raio incidente. H4 uma situagcdo limite para a refracdo, onde um raio incidente
com um determinado angulo (< 90°, conhecido como angulo critico) pode ser refratado
paralelamente na interface entre os dois dielétricos (Figura 2.3b). Qualquer raio incidente
com um angulo superior ao angulo critico ndo serd mais refratado, e sim refletido
totalmente (Figura 2.3c) [28]. Esse efeito de reflexdo interna total € o mecanismo bdasico de
propagacao da luz em fibras Opticas e guias de ondas (Figura 2.4). Essa estrutura € capaz de

conduzir a luz injetada em um dos extremos, mediante sucessivas reflexdes [29].
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Figura 2.3 - Reflexdo e refracdo na interface de dois meios com diferentes indices de

refracdo: (a) refracdo; (b) angulo critico; (c) reflex@o interna total [28].

—— > nicleo
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Figura 2.4 - Representacdo esquematica da reflexao total em um guia de onda [30]
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O angulo critico pode ser determinado fazendo 6,=90° na lei de refracdo, equacdo
2.2

n,;send, = n,send,
n,sen@, = n, sen90°

Sendo sen 90° = 1, temos:

send, = el equacgdo 2.3
nl

Conhecendo-se os valores dos indices de refracdo, pela equacdo 2.4, é possivel

calcular o angulo limite para que ocorra a reflexdo [30].

0, =+ln’-n,’ equacgdo 2.4

O 6.4« representa o angulo maximo de aceita¢io de luz no guia de onda planar e é
conhecido como abertura numérica (AN). A diferenca relativa do indice de refracdo entre o

ntcleo (n;) e a casca (n,) € definida como equacdo 2.5

= equacgdo 2.5

A é comumente expresso em porcentagem. A abertura numérica € relacionada com

a diferenca de n pela equacdo 2.6

AN =6, =n~N2A  equagdo 2.6
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No caso dos guias curvos, o raio de curvatura torna-se menor e assim a direcao do
caminho 6ptico ¢ mudada em uma curta distancia de propagagdo. Sabe-se que as perdas
Opticas nas curvas aumentam quando esse raio diminui e com isso hd restricdes quando
estruturas complexas como AWG (arrayed waveguide gratings) sao fabricadas. Porém,
para os guias de ondas esse raio minimo de curvatura é determinado pelo maximo contraste
de indice de refracdo (A) (equacdo 2.5) [31]. Quando materiais inorganicos sao utilizados
para a producdo de guias de ondas a diferenca relativa de indices de refrac@o entre nucleo e
casca pode variar, por exemplo, de 0,03 a 0,12 [32]. Portanto, uma vantagem de se produzir
estruturas opticas com grande diferenca relativa de indices de refracdo entre o nicleo e
casca, como no caso de materiais poliméricos, estd relacionada com a capacidade de se

produzir guias com raios de curvaturas menores [31].

2.2 Perdas na propagacdo da luz

Ha diferentes tipos de perdas que podem ocorrer durante a propagaciao da luz em
dispositivos 6pticos. Estruturas produzidas utilizando materiais inorganicos e poliméricos
apresentam semelhanca em relacdo aos mecanismos que causam as atenuagdes, como
ilustrado na Figura 2.5, porém a diferenca estd em relacdo a intensidade com que esses
fenomenos ocorrem [33]. A Figura 2.5a mostra o coeficiente de atenuacao, dB/Km, de uma
fibra optica de Silica em func@o do comprimento de onda, e a atenuagdo minima de 0,58
dB/km ocorre no comprimento de 1300 nm. A Figura 2.5b mostra a atenuacao espectral de
uma fibra com niicleo de PMMA, cujo polimero apresenta atenuacdo minima tedrica de 84

dB/Km no comprimento de 514,5 nm.

26



Capitulo 2 - Revisdo Bibliogrdfica

100
10
c ol
v 1 =4
o E : -
= E ahsorgao (IV)
] C . = 300
TR ., é
[ g [
y { A 200 -
0F absorgao (V) ™, A k
E -'f 3\ z B
- fi". % R 100~ absorgio (UV)
=3 ", I~ 1
,|'! % A = espalhamento
0.01 L | 1 "D [ e !l ol b1 T T T T T Y
; 0.5 0.6 0.708051 1.2152 3 510 450 500 500 700
comprimento de onda (um) comprimento de onda (nm)

Figura 2.5: Espectro de perdas de fibra de Silica (a) [33] e PMMA (b) [66], mostrando as

vdrias contribuicoes.

Essas perdas estdo associadas as caracteristicas intrinsecas e extrinsecas do
material. As perdas intrinsecas ocorrem devido a estrutura fisica e quimica do material e no
caso dos materiais poliméricos, estdo relacionadas as intensas perdas por absorcdo na
regido do infravermelho (vibracdes da ligacdo C-H) e do ultravioleta (transicdes
eletronicas) [34]. Esse tipo de perda pode ser parcialmente evitado quando se inicia a
obtenc@o do material, ou ainda através de substituicido de dtomos presentes nas estruturas

poliméricas.

Ja as perdas extrinsecas estdo relacionadas ao surgimento de produtos de
degradacao, contamina¢do durante o processo ou ainda variagdes na estrutura e geometria
que proporcionam as chamadas perdas por espalhamento, ou espalhamento Rayleigh
(flutuacdes microscépicas de densidade do material) [6]. O espalhamento da luz ocorre
quando alguns fétons do feixe de luz encontram essas imperfeicoes e hd um desvio no
angulo de propagacdo, provocando uma diminui¢cdo na intensidade da luz propagada. O

espalhamento também pode ser de superficie, ou seja, ser gerado por imperfei¢cdes na

27



Capitulo 2 - Revisdo Bibliogrdfica

superficie, como a rugosidade. Efeitos como estes interferem negativamente no

confinamento da luz no guia.

Nos materiais poliméricos, as perdas causadas pelo espalhamento Rayleigh e pela
absor¢do no ultravioleta diminuem com o aumento do comprimento de onda, enquanto a
intensidade das bandas de absor¢@o no infravermelho aumenta. Deste modo, as regides de
baixas-perdas no espectro ocorrem quando o efeito combinado desses mecanismos é
minimizado. No caso dos materiais poliméricos, a sua estrutura molecular faz com que a
absor¢do na regido do infravermelho (0,7 a 100 um) se estenda até a regido da luz visivel
(0,4 a 0,7 um). Conseqiientemente, as “janelas” de baixas-perdas ocorrem em bandas
relativamente estreitas no espectro do visivel, onde os efeitos do espalhamento Rayleigh e

da absorcao ultravioleta ainda sdo elevados [33].

2.3 Materiais utilizados para fabricacdo de guias de ondas

Para a producdo de dispositivos 6pticos como guias de ondas, sensores, entre
outros, materiais inorganicos como a Silica, niobato de litio (LiNbOs3), fosfeto de indio
(InP), nitreto de silicio (Si3N4), oxinetreto de silicio (SiONy), didxido de silicio (Si0,) e
carbeto de silicio (SiC) [35] sdo utilizados e apresentam boas propriedades térmicas,
mecanicas e dielétricas [36]. Porém, atualmente os materiais poliméricos t€ém despertado
grande interesse para a producdo desses dispositivos devido as caracteristicas como baixo

custo, baixa temperatura de processo e facilidade de moldagem.

A alta atenuacdo que os materiais poliméricos apresentam na regido do
infravermelho, especialmente na regido de 1,0 a 1,6 um utilizada para telecomunicagdes, €
provocada principalmente devido a presenca de ligacdes C-H. Porém, devido as
caracteristicas intrinsecas da estrutura molecular dos polimeros € possivel variar suas
propriedades Opticas e fisicas. Neste sentido, através da substitui¢do de dtomos de H por
halogénios como o fldor, hda um deslocamento na regido de alta atenuacdo para
comprimentos de onda maiores, devido a ligacdo C-F que tem baixa atenuacdo na regido de

interesse (1 a 1,5 um), e como conseqiiéncia essas perdas seriam minimizadas [6] [33].
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Além do PMMA sdo também utilizados para a producdo de guias de ondas
materiais como a Poliimida (PI) [37], polimeros fluorados como poli (éter éter cetona)
fluorado (F-PEEK) [38], poliimidas fluoradas [39], copolimeros fluorados [40] ou ainda

polimeros a base de epdxi, como o SU-8 [41].

Uma das prioridades no desenvolvimento de guias e fibras poliméricas esta
relacionada com a alta estabilidade térmica desses materiais, necessdria nos processos de
fabricacdo de dispositivos eletrdonicos [39]. No caso das fibras dpticas de policarbonato
(PC), estas apresentam maior estabilidade térmica em relacdo as fibras constituidas por
PMMA (120°C para o PC e 80°C para o PMMA). Porém, as fibras de PMMA tém melhor
fidelidade na regido visivel da luz quando comparadas as fibras de PC, o que é importante
em sistemas luminosos [42]. J4 nas fibras Opticas de poliestireno (PS) as absorcdes
alifaticas e aromaéticas na regiao do visivel s@o de baixa intensidade, proporcionando baixas
perdas. No entanto, esses materiais possuem propriedades mecanicas inferiores as fibras de
PMMA, sendo que este polimero pode resistir a deformacdes eldsticas de até 13%,

enquanto o PS de até 6% [33].

Baixa absorc@o de dgua € também um fator importante para diminui¢do das perdas
Opticas de guias de ondas em condicdes de umidade, pois as perdas Opticas nos
comprimentos de ondas de 1,3 a 1,55 wm aumentam quando a intensidade de absor¢ao do

pico de O-H (1,4 um) aumenta, devido a absor¢do de dgua no guia de onda [39].

A seguir sdo citados alguns trabalhos nos quais guias poliméricos foram
produzidos com perdas Opticas proximas aquelas obtidas utilizando materiais inorganicos.
Em geral, a atenuacdo de luz em guias de ondas para aplicacdo em telecomunicacdes €
abaixo de 1 dB/cm, sendo que estes dispositivos apresentam freqiientemente comprimentos

menores que 1 cm [43].

Imamura e colaboradores produziram guias a partir de mondmeros de metacrilato
deuterado ou halogenados, com perdas de 0,1 dB/cm medido no comprimento de onda de
A=1.305 nm [4]. O polimero foi sintetizado pela copolimerizagdo de metacrilato deuterado
e monomeros de fluoro metacrilato deuterado. Observou-se que o n do polimero diminui
quando o contetido de flior aumenta, variando em uma faixa de 1,48 a 1,36, medido para

A=1.520 nm.
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White e colaboradores [44] produziram guias de ondas utilizando como material o
PMMA. Esse trabalho teve como principal objetivo produzir o guia utilizando densifica¢do
Optica por raios-X e foi observado que as perdas Opticas passaram de 1,5 dB/cm para 0,5
dB/cm para A=632,8 nm apés a exposi¢do aos raios-X. A diminuicdo da atenuagdo estd
relacionada, segundo o autor, com a densificagcdo do material polimérico, que ocorre devido
a transferéncia de energia ao material irradiado conduzindo a quebra de ligacdes quimicas,
proporcionando um aumento do n, € como conseqiiéncia produzindo um guia de onda

gradual.

Outro material polimérico que pode ser utilizado para a producao de guias € a
poliimida fluorada (F-PI). Este € um polimero que apresenta boa resisténcia a umidade e ao
calor além de alta transparéncia 6ptica. Maruno [45] produziu guias utilizando F-PI e foram
observadas perdas Opticas de 0,3 dB/cm em 1.305 nm. Apds a exposi¢do dos guias a uma
umidade relativa de 85% por 24 horas e o aquecimento de 85°C por 1 hora, o aumento nas

perdas foi menor que 5%.

ZHAO e colaboradores [38] produziram um guia de onda utilizando (poli(éter éter
cetona) fluorado), 3F-PEEK e 6F-PEEK. Estes polimeros foram sintetizados através de dois
monomeros bisfenol, (3 trifluorometil) fenil hidroquinona (3F-PH) e (3,5-
ditrifluorometil)fenil hidroquinona) (6F-PH). O guia de onda foi construido com o 3F-
PEEK para casca e com copolimero 3F-PEEK e 6F-PEEK para o nucleo. A variacdo de n
entre nucleo e casca foi de 0,03, com espessura do nicleo de 3 um e largura de 4 um. A

perda por propaga¢do medida foi menor que 0,6 dB/cm para A=1.550 nm.

E possivel produzir guias utilizando materiais organicos e inorganicos, ou seja,
guias hibridos. H4 muitos trabalhos na literatura utilizando esses dois materiais, aliando
uma tecnologia bem conhecida na microeletronica utilizando materiais inorganicos e
materiais organicos. Usando esses materiais Rosch e colaboradores [46] produziram guias

com perdas de perdas de 0,25 dB/cm para A=1.305 nm.

Guias de ondas inorganicos foram produzidos por Daldosso e colaboradores com
nitreto de silicio como material de nicleo e 6xido de silicio para a casca. Mediu-se

atenuacgdo de 0,1 a 0,2 dB/cm [47].
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Portanto, guias de ondas poliméricos podem ser produzidos apresentando baixas
perdas, menores que 1 dB/cm, semelhante aos dispositivos produzidos com materiais

inorganicos.

2.4 Técnicas para produgao de guias de ondas poliméricos

Virias técnicas ou combinacdes de técnicas podem ser empregadas para fabricacao
de guias de ondas poliméricos. Dentre essas técnicas as mais relevantes sao moldagem,
litografia por laser UV, implantacio por feixe de ion, litografia seguida de RIE ou ICP,
modificacdo por plasma, entre outras [48]. Elas se diferem quanto ao nimero de etapas

envolvidas, ao custo e ao rendimento.

Estas técnicas e exemplos de aplicacdes sdo descritos, destacando-se as técnicas de
Litografia, RIE e polimerizacdo por plasma, por serem utilizadas neste trabalho. Em geral,
na produc¢do de um guia de onda, a técnica para a transferéncia de um padrdo, seja por
fotolitografia, moldagem ou outra, € utilizada juntamente com uma técnica de modificacdo
de propriedade Optica, como irradiacao por ion, radiagdo UV, polimerizacdo por plasma ou

outra.

2.4.1 Moldagem

A técnica de moldagem consiste na producdo de um molde, por exemplo, de
niquel, silicio ou outro material, com a geometria desejada e em seguida a aplicacao desse
molde com determinada for¢a, tempo de temperatura sobre o substrato que se deseja

moldar.

A técnica de moldagem apresenta a vantagem de que apds a producdo de um
molde, réplicas sao produzidas facilmente e estas podem apresentar dimensdes variando de
nanometros a milimetros. Quando nicleos de guias com grandes dimensdes, superiores a
100 um, sdo produzidos por essa técnica o processo de fabricagdo € relativamente mais

rdpido quando comparado a obten¢do de guias com grandes dimensdes pela técnica RIE
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convencional. Pode ser aplicada na fabricacdo de estruturas para microfluidos ou ainda na

fabricacdo de elementos 6pticos [49].

Os moldes podem apresentar uma estrutura com cavidade para que apds a
moldagem, uma fibra Optica seja diretamente acoplada ao guia. Com esse tipo de processo,
ndo € necessdrio o alinhamento da fibra e as perdas por inser¢do podem ser minimizadas,

diminuindo-se assim a as perdas por inser¢ao dos guias de ondas.

Guias de ondas com perdas de 2 dB/cm em A=1.300 nm foram produzidos
utilizando a técnica de moldagem. O molde foi feito com Ni e apresentava uma cavidade
que posteriormente foi utilizado para que uma fibra fosse moldada juntamente com o guia

em apenas um passo [49].

Em outro trabalho utilizando a técnica de moldagem, porém com molde de Silicio,
guias de ondas de PMMA foram produzidos com as seguintes condicdes de processo:
temperatura de moldagem 120°C; for¢a 32.500 N; tempo de moldagem 270s e temperatura
de desmoldagem 70°C [50].

Sugihara e colaboradores produziram guias de PMMA com nicleos de 500 e 1000
um utilizando essa mesma técnica. Nucleos espessos possuem a vantagem de facilitar o
alinhamento com a fibra 6ptica. Nesse trabalho, perdas de 0,21 a 0,23 dB/cm em 650 nm

foram observadas [51].

2.4.2 Litografia por Laser UV - UV laser lithography

A radiacdo UV promove excitacdes eletronicas de algumas ligagdes covalentes dos
materiais iniciando reacdes fotoquimicas. Isto modifica a estrutura polimérica de um modo
controldvel promovendo propriedades funcionais especificas nas dreas irradiadas, ou seja,
pode proporcionar mudangas nas propriedades Opticas dos materiais [52], ou até mesmo

aumentar a aderéncia entre alguns materiais, como o PP (polipropileno) e adesivos [53].

Um amplo estudo foi realizado por Wochnowski e colaboradores [54] para
verificar a modificacdo do n do PMMA através da irradiacdo UV, para posterior fabricagao
de guia de onda. Neste estudo observou-se que dependendo das condi¢des experimentais,

como comprimentos de onda (193, 248 e 308 nm) e o nimero de pulsos variando de 0 a
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5000, uma variacdo do n na zona exposta pode ser verificada. Em baixas doses de
irradiac@o e comprimento abaixo de 250 nm ocorre um processo de cura do PMMA, devido
as reacoes de reticulac@o entre cadeias laterais, grupos éster, de duas moléculas de PMMA
promovendo o aumento do n. J4 em doses médias e comprimentos de onda de 248 e 193
nm héd separacdo completa ou parcial das cadeias laterais da molécula de PMMA,
provocando desestabilizacdo ou ndo da cadeia principal. De acordo com Schmoldt (apud
Wochnowski), isto implica na contragdo do volume por interagdes de Van der Waals
conduzindo a um aumento local da densidade e conseqiientemente do n. Em alta dose de
irradiacdo ha quebra da cadeia principal resultando na desfragmentacdo da estrutura
polimérica e nessa condi¢do pode-se produzir microestruturas complexas em escalas
micrométricas na superficie de substratos poliméricos. Nesse trabalho modificou-se o
indice de refracio do PMMA de 1,48 para 1,50 (PMMA irradiado — 248 nm). Um guia de
onda foi construido com diametro de 10 um e verificaram-se perdas de 3 dB/cm em 632,8
nm. Observou-se que essas perdas aumentavam para comprimentos da luz no infravermelho

devido ao aumento das absor¢des das ligagdes C-C e C-H.

Koo e colaboradores [55] também produziram guias de ondas de PMMA
utilizando o processo por laser-UV no comprimento de 244 nm e perdas de 1 dB/cm em

632,8 nm foram observadas.

A utilizacdo dessa técnica em determinados comprimentos de onda para a
producdo de guias tem a vantagem de ndo utilizar fotolitografia, corrosdo uimida ou seca.
Também a utilizacdo de laser-UV (KrF, 248nm) juntamente com um material liquido
precursor como o 1,2,3,5-tetrafluorobenzeno, pode promover a fluoragdo da superficie de
materiais como o PMMA e ser utilizada na produ¢do de guias de ondas sem vacuo [56].
Porém, os baixos comprimentos (193-308 nm) nio sdo encontrados facilmente no Brasil
nos dias atuais, salvo algumas excecdes como a presenca desse laser na area oftalmoldgica

[57].

2.4.3 Implantagdo por feixe de {ons - lon-beam implantation

A técnica de implantacdo por feixe de fon de alta energia é uma técnica de

modificacdo de superficie que pode ser aplicada para formagao de estruturas de guias de
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ondas. Essa técnica tornou-se comum para modificar superficies de semicondutores, cristais
e materiais Opticos para obter propriedades elétricas, mecanicas e Opticas. Além de ser
aplicada na maioria dos materiais Opticos e apresentar baixa temperatura de processo, esta
técnica possui a vantagem de produzir guias de ondas com uma profundidade controlada
pela simples sele¢do do fon incidente. Isto €, desde que os fons tenham caminho e distincia
bem definidos até o material [58]. A determinacdo dos parametros 6timos como energia e
fluxo do feixe € muito importante para evitar danos aos materiais poliméricos, como

formacdo de bolhas e defeitos nas superficies [59].

Utilizando a implantacdo por feixe de fons, Sum e colaboradores [59] produziram
guias de onda utilizando o PMMA. Foram observadas mudangas na estrutura fisica e
quimica que conduziram a compactacdo e densificacio do PMMA, provocando um

aumento do indice de refracdo apds a irradiacao.

Um outro estudo foi realizado por Brunner e colaboradores [60], para produgdo de
guias de PMMA e também de PMMI, que tem Tg (temperatura de transi¢do vitrea) de
aproximadamente 160°C, mais alta que a do PMMA (104 °C). Nesse estudo, apds a
utilizacdo de técnicas como moldagem (Ni) ou madscara de fotolitografia de Si (free-
standing mask) para transferéncia do padrdo foi feita a irradiacdo por feixe de fons das
amostras, gerando regides com aumento de n. Medidas de atenuacido de 1 dB/cm em 1.318
nm para os guias de PMMI foram obtidas. Com a mdscara é possivel obter uma alta taxa de
producdo, no entanto o desenvolvimento dessa méscara exige um alto conhecimento e 0s
custos sdo elevados. Utilizando a ferramenta de moldagem, ou seja, um molde, o custo do

processo pode tornar-se ainda maior.

2.4.4 Litografia

Essa técnica é amplamente utilizada na micro-eletronica tendo como caracteristica
o baixo custo e alto rendimento. Geralmente a Litografia € utilizada juntamente com a

técnica RIE.

E uma técnica através da qual padrdes sdo aplicados a um substrato usando
camadas auxiliares, por exemplo, materiais resistentes a corrosdo. A mais utilizada € a

fotolitografia convencional, ilustrada na Figura 2.6. Nesta, filmes fotossensiveis
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(fotorresiste ou resiste) sdo espalhados sobre um substrato (por exemplo, lamina de silicio).
Ap6s um ciclo de aquecimento, a lamina € colocada em contato com uma mdscara de vidro
possuindo uma camada ndo transparente ao UV com geometria desejada, alinhada ao
substrato. O conjunto (mdscara e substrato) é entdo exposto a luz UV. A luz passa através
das “aberturas” da mdscara (regido ndo opaca) e produz mudangas quimicas no fotorresiste
que € freqiilentemente um material polimérico. O resiste € entdo colocado em um banho
quimico que o remove ou na area exposta (resiste positivo) ou ndo exposta (resiste
negativo). Deste modo o padrao € transferido da mascara para o filme resiste. Uma vez que
o resiste com a geometria desejada é fabricado, o préximo passo € a cura deste por
tratamento térmico. Apds esse procedimento, o substrato é exposto a processos de corrosao
para transferéncia da forma do padrdo do resiste para filmes de SiO; ou outros materiais
depositados sobre substrato. Apds a etapa de corrosao, o fotorresiste ¢ removido e o padrao

estd pronto [3].

P> ilicio

> SiO,

Crescimento de
oxido

Espalhamento
do fotoresiste

Exposicio e
desenvolvime
1 1 —1 1

P fotoresiste

Corrosdo do
oxido

A=ESF &

Remocao do

fotoresiste = o o o B B

Figura 2.6 - Processo de fotolitografia em substrato de Silicio [3]
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2.4.5 Corrosao por fon reativo (reactive ion etching - RIE)

-

E um método muito usado para transferéncia de padrdes, permitindo taxas de
corrosdao facilmente controldvel, seletividade e superficie livre de residuos. Porém, a
formacao de ondulagdes nas paredes laterais, do guia de onda, como resultado do
bombardeamento de ions pode restringir essa técnica para a fabricacdo de dispositivos
opticos, devido ao aumento das perdas por espalhamento [61], [62], [63]. Apesar da taxa de
corrosao aumentar com a poténcia, o aumento desta pode causar sputtering pela energia de
fons na superficie da amostra, conduzindo a um aumento da rugosidade [37]. E possivel
utilizar o processo RIE fazendo com que haja uma diminui¢do da rugosidade de paredes de
guias de onda através de um processo de cura, ou ainda por meio de um controle dos
parametros de processo, como poténcia, pressdo da camara, fluxo do gis ou ainda

adicionando um gas como o N,, formando uma mistura O, + N,

PANI e colaboradores [61] realizaram um estudo das condi¢des de processo de
RIE, como poténcia, pressao e adi¢do de nitrogé€nio ao processo de corrosdo com O, para a
producdo de guias de poliéter fluorado. Nesse trabalho verificou-se que alta poténcia (300
W) produz perfis mais verticais e que a taxa de corrosdo vertical aumenta com o aumento
da pressdo de 45 para 95 mTorr. Foi observado que paredes laterais pouco rugosas foram
obtidas utilizando baixas pressdes. A adicdo de nitrogé€nio, formando uma mistura O, + Ny,

pode reduzir a rugosidade lateral e melhorar o perfil vertical dos guias de ondas.

Guias de ondas a base de PMMA foram produzidos por Zhao e colaboradores [63],
utilizando o processo de corrosdo RIE. A taxa de corrosdao e a morfologia das paredes
laterais no plasma de oxigénio foram investigadas como fun¢do da poténcia e fluxo de O..
O parametro 6timo (60 W e 20 sccm) foi encontrado para a minima rugosidade das paredes
laterais. Também foi utilizado um processo de cura e, por meio desse, observou-se uma
diminui¢do da rugosidade por um fator 3, ou seja, a rugosidade obtida por AFM passou de

53,598 nm para 18,504 nm apds o tratamento.

Musa e colaboradores [64] produziram 2 tipos de guias poliméricos utilizando as
técnicas de spin coating, fotolitografia e RIE: um com baixa variacdo do n entre niucleo e
casca, utilizando o PMMA como casca (n = 1,49 em 632,8 nm) e uma resina curdvel por

UV como nucleo (n = 1,51 em 632,8 nm); um outro guia de onda hibrido foi produzido
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com uma variacdo alta entre os indices de refracdo, sendo que poliuretano (PU) foi usado
como nucleo (n=1,56 em 633 nm), SiO, como casca inferior (n=1,45 em 980 nm) e o
material utilizado para a casca superior foi uma resina Mastersil® (n=1,43 em 633 nm). O
processo RIE foi realizado com fluxo de O, de 20 sccm, pressdo 10 mTorr, poténcia entre
50 e 100 W e taxa de corrosdo de 0,3 a 0,5 um/min. Para o guia com ntcleo de resina
curdvel por UV as perdas foram de 1,9 dB/cm em 632,8 nm, sendo a poténcia RIE mantida
em 75 W. Ja para o guia com nicleo de PU foram observadas baixas perdas em
comprimentos menores que 1.000 nm, indicando que esse guia seria ttil em aplica¢des em

comprimento de onda entre 600 e 900 nm.

Os trabalhos acima utilizaram uma camada metédlica obtida por sputtering
juntamente com o processo de fotolitografia. Essa camada pode ser de Ti [61], Al [63],
[64], Au [65] ou ainda de cromo. Esse tipo de deposi¢cdo ¢é bastante comum na
microeletronica para produgdo de dispositivos Opticos, uma vez que esses materiais sao
bons condutores de eletricidade. Por outro lado também pode ser usado como uma mascara
no processo de fotolitografia, juntamente com o fotoresiste, para a producdo de
dispositivos, por exemplo, de 6xido de nitreto. Como as condi¢des de processo de corrosao
desse material (6xido de nitreto) afetam o fotoresiste, é necessario o uso de uma camada

mais resistente, como aluminio ou cromo, depositada abaixo do fotoresiste.

Porém ¢ possivel produzir guias de ondas sem a deposicdo dessa camada. Desse
modo, Oliveri e colaboradores [66] produziram guias de ondas hibridos com ntcleo de
PMMA, casca inferior de SiO, e a casca superior formada pelo ar. Os processos utilizados
foram fotolitografia seguida de RIE com pressdo de 200 mTorr, poténcia de 40 W, fluxo de
O, de 15 sccm. A rugosidade do filme de PMMA passou de 0,31 nm para 9,6 nm apds 12
min de corrosdo. As perdas por propagagcdao foram de 1,7 dB/cm em 1.480 nm. Esse
resultado € bastante satisfatdrio, indicando que € possivel a producido desses guias sem a
deposicdo dessa camada metédlica diminuindo assim as etapas do processo € como

conseqiiéncia diminuindo os custos.
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2.4.6 Processamento por plasma

A técnica de Plasma é provavelmente a mais versdtil técnica de tratamento de
superficie. Diferentes tipos de gases como argonio, oxigénio, nitrogé€nio, flior, didéxido de
carbono e dgua, podem produzir em uma mesma superficie propriedades requeridas para
vdrias aplicagdes. Por exemplo, tratamento de plasma de oxigénio pode aumentar a energia
livre de superficie de polimeros e, por outro lado, plasma de flior pode diminuir essa

energia [67].

Quando em contato com superficies poliméricas, o plasma pode iniciar reagdes
quimicas e fisicas, resultando em alteracdoes nas propriedades e na morfologia dessas
superficies, que € o chamado tratamento por plasma. Igualmente, quando o plasma interage
com moléculas organicas em vapor, polimeros sao formados e os substratos, presentes na
zona de plasma, sdo cobertos com polimeros, ocorrendo entdao a chamada polimerizagao por

plasma [67].

As espécies formadas no plasma que conduzem ao processo de tratamento e
polimerizacdo por plasma sdo elétrons, fons e radicais, sendo os dois ultimos sdo gerados
por colisdes entre elétrons e moléculas gasosas existentes na zona de plasma. As interacdes
com elétrons, fons e radicais sdo reagdes de implantacao de dtomos, geracao de radicais, e
reacoes de formacao de polimeros. Essas reacdes sdo dependentes da natureza do gés, do
nivel de energia do plasma e a natureza dos materiais poliméricos. Plasmas compostos de
gases inorganicos como argdnio, hélio, hidrogénio, nitrogénio e oxigénio conduzem a
implantacdo de dtomos, geracdo de radicais e reacdes de corrosdo. J4 plasmas compostos

por gases organicos conduzem a reacdo de formagdo de polimeros [67].

2.4.6.1 Gases precursores fluorados

Plasmas de fluorcarbonos t€m sido estudados por suas significativas propriedades
como baixa energia de superficie, estabilidade térmica, resisténcia quimico e baixo
coeficiente de fric¢do, entre 0,05 e 0,08, que estd relacionado com a rugosidade superficial
[68]. Essa tecnologia tem sido utilizada em microeletronica, ou seja, na corrosao de uma
variedade de substratos ou ainda na deposicao de filmes a partir de mondmeros fluorados

polimerizados por plasma (PPFM) [69]. Em geral, filmes polimerizados por plasma aderem

38



Capitulo 2 - Revisdo Bibliogrdfica

bem ao substrato polimérico, dependendo dos parametros como a taxa de deposicao,
espessura dos filmes e a natureza do substrato. Assim, melhor adesdo € conseguida com

baixa taxa de deposi¢ao [14].

Nesse tipo de plasma, reacdes de superficie, corrosdo e polimerizacdo podem
ocorrer simultaneamente. A reacdo predominante dependerd do gds utilizado, dos

parametros de operacdo e da natureza quimica do substrato polimérico [14].

Plasmas em atmosfera de fluorcarbonos suprem a descarga com dois fragmentos
reativos de vida longa: dtomos de flior (F) e radicais CFx. Estas espécies ativas podem
iniciar a corrosdo de muitos substratos, formando fluoretos volateis, ou entdo, iniciar a
deposicdo de filmes de polimeros fluorados, dependendo da relag@o flior/carbono (F/C) do
gas de alimentagdo. Geralmente, quanto maior essa relacdo, a partir de F/C > 3, maior serd

a descarga para corrosdo comparada a descarga para a polimerizacao [70].

Para uma mistura constituida de gas fluorado e O,, pode-se alterar o modo da
descarga. No caso de adi¢cdo de O, ao sistema, ha a formacdo de espécies menos reativas de
CO, CO; e COF; e como conseqiiéncia os atomos de flior (F) ndo se recombinam mais e
sua densidade relativa aumenta. Assim, na auséncia de mondmeros polimerizantes (CFy), os
filmes de polimeros fluorados ndo podem ser formados e, caso esses mondmeros estejam
presentes, ocorrerd recombinacdo dos dtomos de oxigénio e fldor [13]. Por outro lado, a
adicao de H; ao sistema, favorecerd a polimerizacdo, pois dtomos de hidrogénio reagem
com atomos de flior (F) formando HF ndo reativo. Assim, haverd diminui¢do da
recombinacdo de F + CFy e, portanto, a densidade das espécies CFy aumenta, aumentando o

nimero de moléculas polimerizadas.

O consumo de flior abaixo da relacdo estequiométrica de alimentagdo, pelo
substrato ou pela presenca de Hj, reduz as atividades de corrosdo da descarga. Porém,
carbonos ativos podem ser convertidos pelo oxigénio a inativos (CO ou CO,) reduzindo a

atividade de polimerizagdo da descarga.

Alterando as varidveis de processo € possivel mudar, continuamente, a importancia
relativa das espécies ativas e, portanto, a capacidade de corrosao ou de deposicdo das

descargas.
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Acredita-se que o uso desta técnica para modificar a superficie de polimeros
utilizando-se gases fluorados para producao de guias de onda seja vantajosa, pois no caso
de se obter um guia de onda com n de refracdo gradual, poderia minimizar perdas por
absor¢do de ligacdes C-H, que seriam substituidas por ligacdes C-F. E devido a maior
massa reduzida do par atomico F-C, em relacdo ao H-C, hd um deslocamento das
freqiéncias de absor¢do no espectro (i.v.proximo). Também através da técnica de
polimerizacao por plasma, pode-se modificar propriedades dpticas, como indice de refracdo

de substratos poliméricos.

A influéncia do tratamento por plasma utilizando gases fluorados ja foi estudada
para a producdo de guias de ondas hibridos. Béche e colaboradores [71] estudaram a
influéncia desse tratamento utilizando o gas CF4 no guia de onda de polimero SU-8 (epoxy-
type photoresist) e investigaram as mudancas de propriedades como perdas dpticas devido a
propagacdo. O guia Si/Si0,/SU-8 apresentou perdas de 1,25 dB/cm e para o Si/Si0,/SU-8
fluorado as perdas diminuiram para 0,11 dB/cm a 980 nm. As condi¢des de processo como
poténcia, tempo, pressdo e fluxo do gés foram variadas respectivamente: 80 - 130 W (13,56
MHz), tempo 30 - 90 s, 0,05 — 0,1 Torr e o fluxo de CF4 de 40 — 80 sccm. Anélises de XPS
confirmaram a presenca de fldor na superficie do material polimérico. Picos de C-F (288,5

eV), C-F, (291 eV) e C-F5 (293 eV) foram observados .

Arashiro [72] produziu através da tecnologia de plasma, utilizando o gds CHF;,
um guia de onda com nicleo de PMMA e dois materiais para casca: SiO, como casca
inferior e polimero fluorado por plasma como casca superior. As etapas de fabricacdo do
guia foram: um filme de 6xido de silicio foi obtido sobre a lamina de silicio, utilizada como
substrato; seguida da deposicao de um filme de PMMA por spin coating (1300 rpm, 30 s),
cuja espessura foi de 5-6 um; uma camada de aluminio foi evaporada sobre o filme de
PMMA e moldada por fotolitografia, obtendo-se assim o nicleo (PMMA) do guia através
do processo RIE. A casca superior foi obtida por fluora¢ao por plasma de CHF; (0,5 Torr e
20 min). Comparou-se a atenuagdo dos guias com e sem casca e foi observado que o guia
com casca superior fluorada apresentou transmissdo de luz 20% maior do que o guia sem a

casca fluorada.
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2.4.6.2 Estimativa tedrica do indice de refracao de polimeros

O indice de refracdo de polimeros pode ser determinado teoricamente através da
equacgdo 2.7 de Lorentz-Lorentz e os dados da Tabela 2.1. Nesta Tabela sao apresentados os
volumes de Van der Waals e Refracdo Molar para dtomos, grupos e estruturas e através da

equacdo (2.7) o n para um material isotropico pode ser estimado:

[(n*> =1 /(n® +2)]*[(N, X AV,)/ Kav]=R equacdo 2.7

Na equagdo acima, XAV; é o volume de Van der Waals da unidade repetitiva do
polimero, R é a refracdo molar dos atomos, Kav é o coeficiente de empacotamento

molecular (0,68 para polimeros em massa) € N € o nimero de Avogadro.

O indice de refracito do PMMA foi calculado para a unidade repetitiva
(mondmero) de sua estrutura —[H,C-C(CH3)COOCH;3], usando a equagdo 2.7. O valor do
indice de refragcdo obtido teoricamente foi de 1,490 e o encontrado experimentalmente foi
de 1,491. Se, por exemplo, os grupos de CH, do PMMA fossem substituidos por CF,, o

novo n seria reduzido de 1,490 para 1,430.

Tabela 2.1 - Volume de Van der Waals e Refracdo Molar para dtomos, grupos e estruturas

[73]

Volume de Van der Waals: AV[A’] Refracdo Molar: R [cm3]
C-CH,-C 13,1 C 2,418
C-CE,;-C 9,1 H 1,100
C-CH; 17,2 F 0,81
C-Cy4 5,0 O<(éter) 1,643
O-CH3; 20,3 C=0 2,211
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0=C 5,85
C-0-C 3.4
H-C 2,0
F-C 9.0
C-(COO0O) 15,9

2.7 Técnicas de caracteriza¢ao

A seguir é apresentada uma revisdo sobre as técnicas de caracterizacdo utilizadas
neste estudo. FTIR-ATR, gravimetria, interferometria, acoplamento por prisma (Metricon)
e elipsometria foram técnicas utilizadas para caracterizacdo das superficies que constituem
0 guia como nucleo e cladding. Microscopia 6ptica e MEV foram usadas para andlise
morfoldgica dessas superficies. A caracteriza¢ao 6ptica do guia de onda foi feita através do

método fibre-to-fibre, utilizando uma bancada 6ptica e serd descrita no Capitulo 3.

2.7.1 Absor¢ao no Infravermelho

A espectroscopia no Infravermelho (IV ou IR) € uma radiacdo eletromagnética que
fornece informacdes sobre a natureza quimica e estrutura molecular de materiais organicos,

componentes metdlicos e moléculas poliatdbmicas inorganicas [74].

O principio de funcionamento dos aparelhos de espectrometria de infravermelho é
a partir de feixes de ondas eletromagnéticas incidentes sobre uma amostra que absorve
energia em determinados comprimentos de onda. Assim, nas moléculas, &tomos ou grupos
de atomos vibram absorvendo energia e promovendo deformacdes nas suas ligacdes
quimicas. E quando esses dtomos retornam ao estado original essa energia € liberada e

detectada pelo espectrometro [74].

O método da transformada de Fourier (FTIR) é um método ripido e sensivel e

através de acoplamento de acessdrios como ATR é possivel fazer o estudo nao destrutivo
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de camadas superficiais de filmes poliméricos, borrachas, alimentos e resinas. Esse
acessorio € composto de espelhos planos e um cristal, com alto indice de refracio como
ZnSe, Ge, ou outro. Nesse cristal o feixe de infravermelho incide com um dado angulo,
atinge a superficie e sofre o fendmeno de reflexao total, devido ao alto indice de refracao
do cristal em relacdo ao meio (amostra ou ar). Quando o feixe reflete, criam-se ondas
evanescentes que sao projetadas na superficie da amostra que estd em contato com o cristal.
Uma parte da energia da onda evanescente ¢ absorvida pela amostra e a radiagao refletida €
detectada por um detector. O feixe propaga-se até sair na extremidade oposta, funcionando

como um guia de onda [75] [76]. Esse principio esta representado na Figura 2.7.

onda evanescente

amostra —=

|
|
~ .

cristal E >,
# e
. \ A
radiagdo refletida radiagio incidente

Figura 2.7: representagdo grafica de funcionamento do ATR [76]

Mesmo sendo cada composto uma combinagdo tnica de dtomos e portando nao
havendo dois espectros iguais, pode ocorrer sobreposicdo de bandas, dificultando a
identificacdo dos compostos. Isso é um caso tipico quando PMMA ¢ modificado por
plasma, ou seja, quando polimeros parcialmente fluorados sdo comparados ao PMMA.
Neste caso as ligagdes carbonila C=0 em 1.730 cm™ e ligagdes éster C-O 1.000 a 1.200 cm™
! tipicas do PMMA, apresentam as mais evidentes modificagdes [6]. Por outro lado,
polimeros parcialmente fluorado apresentam ligacdes CFy nesses mesmos comprimentos, o

que faz com que haja dificuldade na identificacdo dessas espécies apds a modificacdo.

Porém, as bandas de CFx podem ser melhor distinguidas quando camadas mais espessas
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desse polimero parcialmente fluorado sdo depositadas, ou seja, espessura da ordem de

profundidade de penetracdo da radiacao 1V, tipica de cada cristal.

2.7.2 Analise Gravimétrica

Essa técnica pode ser usada para obter espessuras de filmes finos ou ainda para
obtencdo da taxa de deposigdo de filmes depositados por plasma, ou outra técnica. E uma

técnica simples, de baixo custo e apresenta boa precisao [77].

Para obter valores de espessuras usando essa técnica € necessario fazer uso de uma
balanca de alta precisdo, saber a densidade do material e a drea da amostra. Assim, de

acordo com a equacdo 2.8 é possivel calcular espessuras de filmes bastante finos.

e* A equacdo 2.8

onde: d = densidade do polimero
m = massa
e = espessura do filme

A = area do filme

2.7.3 Interferometria

E um método de medicio de alta precisdo baseado nos fendmenos de interferéncia.

O interferdmetro consiste na utilizacio de uma fonte de luz, dois espelhos de
reflexdo total e um espelho semi-prateado, que pode transmitir a luz incidente nele ou
refleti-la, dependendo de onde a luz incide no espelho.

E um equipamento que permite a anélise de espessura de filmes através de uma luz

vinda de uma fonte incandescente que incide sobre um filme de referéncia, cujo n e
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espessura sao conhecidos. A seguir, parte dessa luz ¢ refletida para o detector de referéncia
enquanto a outra parte refletida € incidida na amostra cuja reflexio da luz atinge o detector
de amostras e compara o resultado obtido com o do detector de referéncia através de um
circuito eletronico que envia um sinal relativo a espessura do filme da amostra indicado no
display do painel frontal do medidor. As andlises utilizando o interferdometro sdo bastante

simples e rapidas [78].

2.7.4 Elipsometria

A Elipsometria € uma técnica usada para determinar propriedades de um material a
partir das caracteristicas da luz refletida por sua superficie. E uma técnica de andlise ndo
direta, porém nao destrutiva, sendo quantitativa e de baixo custo, com a qual dados de alta
precisao sao obtidos, além de ser possivel a anélise de multiplos filmes delgados (25 a 1000

A 179].

A Figura 2.8 representa um Elipsometro no qual a mudanca no estado de
polarizacdo de um feixe refletido por um sistema 6ptico € medida, ou seja, através dessa
mudanca informacdes a respeito dos sistemas Opticos podem ser obtidas. Neste
equipamento um feixe de luz monocromaético incide em um polarizador, que produz luz de
polarizacdo conhecida e controlada. O feixe interage com o sistema Optico e tem o seu
estado de polarizagdo alterado. O feixe resultante é entdo medido por um segundo

polarizador e pelo fotodetector.

O equipamento fornece os dois angulos, Y e A, que caracterizam a mudanga do
estado polarizado do feixe devido a reflexdo do feixe pela amostra. A teoria de elipsometria
relaciona estes parametros Opticos medidos, ou seja, Y e A, e através de programas

computacionais, como Dafbim, obtém-se os valores relativos a espessura e indice de

refracdo do filme analisado.
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Figura 2.8: representacdo de um elipsdmetro [79]

2.7.5 Acoplamento por Prisma
O método de acoplamento por prisma pode ser aplicado na determina¢@o do n e na

espessura de filmes simples e filmes duplos.

A Figura 2.9 representa a sec¢do transversal de um acoplamento por prisma. A
medida € realizada colocando-se a amostra em contato com a base do prisma por meio de
um acoplador pneumaético. O feixe do laser atinge a base do prisma e ¢ refletido totalmente
para o fotodetector. Num certo angulo incidente, f6tons podem atingir a interface do prisma
-filme e entrar num modo de propagacdo Optico guiado, causando uma mudanca na
intensidade da luz que alcanga o detector. A localizagdao do primeiro modo determina o n do
filme, enquanto a diferenca angular entre os modos determina a espessura, permitindo que
o n e a espessura sejam medidos independentemente. O sistema prisma-detector-acoplador
encontra-se sobre uma mesa giratoria, acionada por um motor de passo, que varia o angulo
de incidéncia e localiza cada modo de propagacdo do filme. Assim que dois modos sdao

encontrados, a espessura e o n podem ser calculados [80].

Para medidas de filme/substrato, espessuras de 1.000 a 2.000 A sao requeridas
para o primeiro modo, enquanto filmes de 1pim podem apresentar 4 ou 5 modos. Se o filme
suporta 2 ou 3 modos (3.000 a 4.800 Ao equipamento calcula a espessura e o n para cada
par de modos e mostra a média e o desvio, sendo que o desvio € uma indicacdo da

consisténcia da medida [80].
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Figura 2.9: secdo transversal de um acoplamento por prisma [80].

2.7.6 Microscopia Optica

O microscépio tem como funcdo produzir uma imagem ampliada do objeto
analisado e para isso € essencial que a estrutura observada produza variacdes de intensidade
luminosa ou de cor na imagem, pois essas sdo as Unicas caracteristicas da luz a que a visao
humana € sensivel. Desse modo, no microscépio dptico explora-se a interagdo que ocorre
entre a luz e os objetos observados. Os modos de operagao podem ser de transmissdo ou
reflexdo usados para amostras transparentes ou opacas, respectivamente. Neste trabalho
usou-se o0 modo de reflex@o, pois as amostras poliméricas estavam sobre um substrato de

silicio, que por sua vez é um material opaco [81].

No presente estudo, a microscopia Optica foi utilizada como técnica de
caracterizacdo dos filmes poliméricos obtidos pela técnica de spin coating, assim como a
obtencdo das imagens das diversas etapas para a produg¢do do guia, como fotolitografia,

RIE e polimerizacdo por plasma.

2.7.7 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

Os microscopios eletronicos de varredura (MEV) ou Scanning Electron
Microscope (SEM) diferem dos microscépios 6pticos em relacdo ao modo como a imagem
¢ formada, ou seja, os eletronicos utilizam elétrons enquanto os Opticos utilizam a luz. Os
microscopios eletronicos de alta resolucdo podem resolver detalhes menores que 1

nandmetro [82].
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O MEV pode ser utilizado para o estudo de estruturas superficiais ou
subsuperficiais de amostras com dimensodes relativamente grandes. As imagens tém alta
profundidade de foco, o que significa obter diferentes relevos da superficie da amostra
simultaneamente em foco. A preparacdo de amostras e a obteng¢do de imagens sdo
relativamente simples. Para a andlise de materiais ndo condutores, como os poliméricos, é
necessdrio que seja depositada uma camada de elemento condutor (ouro, liga ouro-paladio,
platina, aluminio ou carbono), sobre o material, para que se estabeleca a necessdria

condutividade superficial imprescindivel para a visualizagdo no monitor.

O microscopio consiste de uma coluna com uma fonte de elétrons, lentes
eletromagnéticas e bobinas de varredura, operando sob vicuo. A fonte de elétrons,
geralmente um tipo de filamento de tungsténio, produz elétrons que sdo acelerados a uma
energia de 1 a 40 keV, com correntes entre 10%¢ 10'? A. As lentes eletromagnéticas, e os
diafragmas possuem a funcdo de reduzir e focalizar o diametro do feixe produzido pela
fonte de elétrons. Ja as bobinas de varredura t€ém a funcdo de defletir o feixe e controlar sua
varredura sobre a superficie da amostra. Ao atingir a amostra, o feixe de elétrons deve ter

tamanho menor que 10 nm e corrente suficiente para formar uma imagem definida.

No microscépio eletronico de varredura, a imagem € formada coletando-se um
sinal particular em fun¢do da posi¢do do feixe sobre a amostra. No caso da deteccdo de
elétrons secundarios, que siao os formadores mais comuns de imagem, é produzido um sinal
elétrico a cada ponto varrido na superficie da amostra. Ao mesmo tempo, este sinal é
varrido através da tela de um tubo de raios catddicos, enquanto o brilho deste sinal é
modulado por um amplificador de corrente do detector. A varredura do feixe de elétrons
sobre a amostra €, portanto, sincronizada com a varredura do sinal intensificado no tubo de

raios catddicos, preservando assim a correspondéncia espacial entre a amostra e a imagem.

Através de um acessorio de espectrometria de energia dispersiva de raios-X, EDS,
¢ possivel analisar as amostras quimicamente. No EDS, quando feixe de elétrons incide
sobre a amostra, os elétrons mais externos dos atomos e ions constituintes sdo excitados,
mudando de niveis energéticos. Ao retornarem para sua posicao inicial, liberam a energia
adquirida a qual é emitida em comprimento de onda no espectro dos raios-X. A energia

associada a este elétron € medida por um detector instalado no equipamento. Como o0s
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elétrons de um determinado dtomo possuem energias distintas, é possivel, no local de

incidéncia do feixe, determinar quais os elementos quimicos estdo presentes na amostra.

2.7.8 Perfilometria

A técnica de perfilometria é uma andlise rdpida, na qual é possivel estimar a
rugosidade das superficies analisadas, além de topografias superficiais. Vdrias superficies
podem ser analisadas, como por exemplo, superficies usinadas, poliméricas, filmes
metalicos, entre outros. Pode-se através dessa técnica estimar a altura de degraus formados

pelo processo de corrosao.

O perfilometro € constituido por uma ponteira acoplada diretamente ao ntcleo de
um transformador diferencial varidvel linear (LVDT). As anélises sdo realizadas a partir do
movimento horizontal da ponteira sobre a superficie do substrato. Através das variacdes de
superficie ocorre o deslocamento da ponteira verticalmente e esse deslocamento é
monitorado pelo transformador diferencial. Assim o sinal elétrico na sua saida €
amplificado, digitalizado, processado e mostrado em um monitor de video. Para a anélise
de rugosidade a ponta é deslocada em um comprimento que permita ser expresso o desvio
médio do perfil da amostra. Sendo esse perfil uma distribui¢do dos valores de altura dos

picos e vales, onde se cria uma curva de distribuicdo de amplitudes reconhecida no perfil

[83].

2.7.9 Método fibre-to-fibre

Para as medidas de atenuacdo dos guias foi usado o método fibre-to-fibre e o
método cut-back. O primeiro método consiste na insercdo de luz em uma extremidade do
guia utilizando uma fibra 6ptica e o sinal ou poténcia transmitida, apds a luz ter percorrido
o guia, é medida utilizando uma outra fibra 6ptica que se encontra na outra extremidade do

guia e estd conectada a um detector.

Para as medidas de atenuacdo dos guias de ondas utilizou-se o método cut-back
[84], que é um método bastante utilizado para medidas de atenuacdo em fibras Opticas. Este

método consiste em caracterizar a poténcia injetada na fibra (P.,;44.) € @ poténcia que sai da
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fibra (Py.4,) para que se possa verificar e quantificar os parametros de interesse. Para isso,
duas medidas sdo feitas, uma para a entrada e a outra para a saida sem que sejam alteradas
as condicdes de medidas , como intensidade do sinal e acoplamento, alterando-se apenas a
extensdo da fibra. Desta forma, é possivel considerar apenas os efeitos das poténcias

transmitida e absorvida (atenuagao).

Os passos para as medidas de atenuagdo dos guias de ondas através do método cut-

back sao:
1. Inicialmente faz-se a medida da poténcia na extremidade da saida do guia.

2. O guia € clivado (sobre o substrato), diminuindo-se seu comprimento, € a poténcia

de saida € medida.

3. Em seguida faz-se a clivagem novamente, reduzindo-se mais uma vez o

comprimento do guia e a poténcia é mais uma vez medida.

A atenuacdo do sinal € a diminui¢@o fracional na poténcia Optica por unidade de

distancia e € calculada através das equacdes 2.9 e 2.10 [29].

Essa caracterizagdo foi realizada apds um estudo para melhoria das secdes

transversais das extremidades dos guias de ondas.

1 dP
o = ——— equacio 2.9
P dx quac

Integrando a equagdo 2.9, temos

a = l IH(M)

saida

—alL

saida Pentmdae
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lOlogmM =—a, equagdo 2.10 ou
entrada
A
a(dB/cm) = log(—)
L-L, B
onde:

Psqiaa = a poténcia de saida
P onirada = @ poténcia de entrada
L = o comprimento da fibra ou guia

a = coeficiente de atenuagdo e representa a atenuagdo da fibra ou guia e €

expresso por dB por unidade de distancia (dB/km ou dB/cm).
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CAPITULO 3 - MATERIAIS E METODOS

A seguir sdo apresentados os materiais € os métodos utilizados para a produgdo

dos guias de ondas.

O processo de fabricacao desses dispositivos foi realizado com ou sem a etapa de
deposi¢do, por evaporacao, de uma camada de aluminio. O objetivo era comparar se essa
etapa era significativa na morfologia das paredes do guia, isto €, analisar a anisotropia,
definida como o grau de verticalidade de um perfil obtido durante o processo de corrosao.
Por outro lado, o processo sem a deposicdo da camada de aluminio implica na diminui¢do

do tempo e do custo para producao desses dispositivos.

3.1 Materiais

A seguir sdo listados todos os materiais utilizados para a producdo do guia de

onda, incluindo suas caracteristicas fisico-quimicas e fabricantes.

3.1.1 Polimero

A resina de poli (metacrilato de metila), marca Plexiglas tipo VO 052, fabricada
pela Rohm & Hass foi utilizada para a produgdo dos filmes Opticos, para serem usados
como nucleo dos guias. Todavia, esta ndo ¢ uma resina de grau Optico. A estrutura
monomérica estd representada na Figura 3.1[85] e suas caracteristicas fisico-quimicas sdo

apresentadas na Tabela 3.1 [86].
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Figura 3.1: estrutura do PMMA

Tabela 3.1: Caracteristicas fisico-quimicas do PMMA

Temperatura de transi¢do vitrea (Tg) | 105 °C
Indice de refracdo (n) 1,49
Parametro de solubilidade (J) 19,0 J"2em™?
Massa especifica 1,19 g/em®

3.1.2 Solvente

Para a producdo de filme de PMMA por spin coating, € necessario que este
polimero esteja em solugdo e, portanto o PMMA deve ser dissolvido em um bom solvente.
Fez-se entdo um estudo sistematico, utilizando solventes como CHCIl;, Xileno e uma
mistura de Xileno e MIBK, para a obtengdo de um filme com espessura de
aproximadamente 10 um e o mais uniforme possivel. A partir dos resultados apresentados
no Anexo A, optou-se pelo Xileno como melhor solvente para produzir filmes de PMMA

uniformes, nas condi¢des de processo estudadas.
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3.1.3 Substrato

Laminas de Silicio (Si), cujas caracteristicas sdo apresentadas na Tabela 3.2, foram
utilizadas como substrato para a constru¢do dos guias de ondas planares. O Silicio é um
substrato bastante atrativo para Optica integrada devido as suas boas propriedades
mecanicas e térmicas e a possibilidade de integracdo de circuito eletrdnico no mesmo chip.
Sistemas Opticos integrados em substratos de silicio sdo de especial interesse devido ao seu
processo tecnoldgico compativel com o CMOS, ou seja, semicondutor complementar
metal-oxido, que é um tipo de circuito integrado onde sdo incluidos elementos de l6gica
digital, microprocessadores, entre outros [87]. Optou-se neste trabalho pelo uso do Silicio
como substrato visando uma integracdo dos guias aqui produzidos com os dispositivos

atualmente existentes no mercado.

Laminas de quatro polegadas (100 mm de didmetro) foram clivadas em quadrados
de 3,5 cm x 3,5 cm. Apds a etapa de deposi¢do da camada de PMMA elas foram novamente
clivadas em dimensoes de 1,5 cm x 1,5 cm aproximadamente. Essa dimensdo foi escolhida
tendo como base a mdscara para transferéncia do padrdo, cuja dimensao € de 2,5 cm x 2,5

cm e é formada por quatro quadrantes de aproximadamente Icm x 1 cm cada um.

Tabela 3.2: caracteristicas das laminas de Si

Marca Silicon Quest
Resistividade 1-10Q.cm
Diametro 4 polegadas
Espessura 500-550 pum
Orientacao cristalogréfica <1-0-0>
Tipo p
Dopante boro
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3.1.4 Gas

Como mencionado anteriormente, a casca (cladding) da parte inferior e superior
do nidcleo guia de onda € produzida através da técnica de polimerizacdo por plasma,
utilizando o gds CHF;, trifluorometano, fabricado pela Matheson. Optou-se pelo gds CHF3
devido a sua disponibilidade no Laboratério de Microeletronica, além de apresentar uma
razdo F/C bastante adequada para proporcionar a polimerizacdo de filmes parcialmente

fluorados.

3.1.5 Aluminio

O aluminio usado como madscara metdlica € produzido pela Balzers e possui alta
pureza, de 99,999%. Outros materiais, como cromo, ouro, entre outros poderiam ser

utilizados, porém optou-se pelo aluminio devido ao baixo custo.

3.1.6 Fotoresiste

As resinas, chamadas de fotoresinas ou fotoresistes amplamente utilizadas em
microeletronica, sdo compostas por materiais organicos a base de polimeros e
fotodegradédveis quando expostas a radiacao ultravioleta (UV). H4 dois tipos de fotoresistes:
0s negativos e positivos. O fotoresiste negativo é solivel em uma solu¢do removedora,
denominada de removedor, e durante a exposi¢cdo ao UV ocorre polimerizagdo € como
conseqiiéncia a resina torna-se insolivel nessa solug¢do. Ja o fotoresiste positivo € um
polimero insoldvel na solucdo removedora e quando exposto ao UV ocorre a foto-

degradacao passando a ser soluvel.

Os fotoresistes positivos sdo a base da resina polimérica novolak (Figura 3.2) e
diazonaphthaquinone — novolak, ou seja, compostos basicamente por dois componentes e
um solvente: matriz (resina novolak — polimero); sensibilizador (DNQ -
diazonaphthaquinone — inibidor de dissolu¢do) e solvente. A matriz tem como fungdo
fornecer as propriedades fisicas requeridas do fotoresiste, sendo responsavel pela protecao

oferecida pela mascara de fotoresiste durante o processo de corrosdao. O DNQ tem como
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funcdo alterar a taxa de dissolucdo da resina em ambiente aquoso, o que ocorre devido a
sua estrutura molecular que se modifica através da exposicao ao UV, como € representado
na Figura 3.3. O solvente tem como finalidade controlar a viscosidade da resina
proporcionando um bom espalhamento e como conseqiiéncia produzindo filmes uniformes

e finos [88].

Nesse trabalho utilizou-se a fotoresina positiva AZ® 1518, fabricada pela Hoechst,
que € a base de novolak. O solvente que compde o AZ® 1518 é o acetato de metoxipropil,

de coloragdo castanho claro [89].

CH,

Figura 3.2: resina novolak [88]

0

H ) COOH
OQ 2 [Iﬂ
=

Figura 3.3: modificacdo do DNQ apés a exposicao ao UV [88]

O fotoresiste AZ 1518% apresenta indice de refracdo de 1,6409 em A=633 nm.
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3.2 Métodos

A seguir € apresentada a metodologia para a produgao do guia, desde a limpeza do

substrato até a caracterizagcdo das perdas Opticas.

Foi realizado um planejamento fatorial experimental (FED) 2%+1 para defini¢cdo da
espessura do filme de PMMA (Anexo A), como mencionado na secdo 3.1.2. O
Planejamento fatorial de experimentos (FED) € uma ferramenta importante para realizar
estudos com vdrios fatores e niveis simultaneamente através de um nimero minimo de
experimentos. Essa técnica auxilia na obten¢do de informacdes significativas sobre os
fatores em estudo e suas varidveis de resposta, determinando também a significancia da
interacdo entre os fatores [90]. Para a deposicao do cladding foram testadas algumas

condigdes ja estudadas por Padilha [25]

3.2.1 Limpeza do substrato (Iaminas de Si)

No processo de micro-fabricacdo € de fundamental importancia que o substrato
contenha a menor quantidade possivel de impurezas. Foi feita uma limpeza padronizada
denominada RCA, descrita no Anexo B [91], para remover gordura, metais e dissolver ions

alcalinos e hidroxidos de Fe, Al e Mg.

Em relacdo a variagao da rugosidade do substrato (Si) apds a limpeza, foi feito um
estudo por Nogueira [92] e observou-se que apds a etapa de limpeza com H,0O, H;0, e
NH4OH ocorre o crescimento de uma camada de 6xido, que devido a sua irregularidade
promove um aumento da rugosidade superficial. Porém, apds a etapa com acido fluoridrico
(HF), essa camada € removida e a rugosidade passa a ser préxima a rugosidade da lamina

de silicio sem o processo de limpeza.
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3.2.2 Processo de deposi¢do do filme parcialmente fluorado

Os filmes depositados por plasma, cladding inferior e superior do guia de onda,
foram depositados utilizando um reator ENIRF de radiofreqiiéncia (r.f) 13,56 MHz, com
placas paralelas, modelo ACG 3PT Serial 587, representado na Figura 3.4 do Laboratério
de Microeletronica da Escola Politécnica de Sdo Paulo. Esse reator possui um sistema que
utiliza dgua para refrigeracdo dos eletrodos que sao de aluminio com 240 mm de didmetro.
A camara do reator é de aco inoxiddvel. O sinal de radiofreqiiéncia utilizado para gerar o
plasma é obtido de uma fonte RFX-600 da Advanced Energy e com poténcia maxima de
600 watts. A entrada do gés estd situada na parte superior da cdmara. Ja a parte inferior
possui sulcos circulares, Figura 3.4 b, com a funcdo de encaixar e nivelar as amostras de

laminas de Si.

Tendo como referencial o estudo de Padilha [25], no qual foram obtidos filmes
poliméricos parcialmente fluorados sobre substratos de PMMA com espessuras da ordem
de 1,5 um em condicdes de pressio de 700 mTorr e tempo de plasma de 40 minutos,
realizou-se alguns testes para verificar a espessura do filme polimerizado por plasma sobre

substrato de Si [14]. Estes testes foram realizados nas condicdes de plasma apresentadas na

Tabela 3.3.

Figura 3.4: a) reator de plasma; b) detalhe do eletrodo inferior.
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Tabela 3.3: condicdes de processo para a deposic¢ao do filme fluorado por plasma

Varidveis de nivel inferior  ponto central  nivel superior
processo (-1) (0) (+1)

pressdo (torr) 0,3 0,5 0,7

tempo (min) 20 30 40

A poténcia do reator foi mantida a 120 W devido ao estudo realizado por Giacon
[22], em que a poténcia ndo era um fator significativo em funcdo da modificacdo da
superficie, analisada por medidas de angulo de contato, sobre os filmes polimerizados por
plasma. O fluxo do gds CHF; foi mantido constante a 20 sccm. A Figura 3.5 mostra um

esquema da deposi¢do por plasma sobre o substrato de Si.

Visando a diminuicdo do tempo de plasma e como conseqiiéncia, reducdo de
custos, optou-se pela condicdo de 700 mTorr e 20 min, na qual foram obtidas espessuras
em torno de 0,6 wm, que sdo bastante adequadas para construcdo de guias de onda com

nucleos proximos a 14 pwm.

Plasma de CHF;

vy

Sip

Figura 3.5: deposi¢@o do polimero parcialmente fluorado pela técnica de plasma

3.2.3 Secagem da resina polimérica (PMMA)

O PMMA passou por um processo de secagem para a retirada de possivel umidade
devido ao periodo de estocagem. Esse procedimento foi realizado seguindo a recomendagdo

do fabricante [93], ou seja, fez-se a secagem do PMMA em estufa a temperatura de 70 °C
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por 8 horas. O teor de umidade encontrada nessa resina foi de 0,38 % e apds a secagem a

umidade residual foi de 0,026 % [22].

3.2.4 Preparacao da Solugao

Conforme os resultados apresentados no Anexo A e desejando-se produzir filmes
mais espessos optou-se pela concentracdo de 25% de solidos da solucdo e rotacdo do

spinner de 800 rpm.

A concentragdo da solugdo foi obtida através da equacdo do Titulo, representada

pela equacdo 3.1 [94].

r=—"" (equacdo 3.1)
m, +m,
onde:
T = Titulo

m; = massa do soluto (g)

my = massa do solvente (g)

Pesou-se o soluto e solvente. Em seguida, o soluto foi sendo adicionado
lentamente ao solvente que se encontrava em um béquer sobre uma placa aquecida a
temperatura de aproximadamente 60°C. Através de agitacdo magnética a solucdo foi
totalmente homogeneizada apés o periodo de 8 horas. O béquer permaneceu vedado
durante esse processo, para que as perdas por evaporagdo do solvente fossem minimizadas.
Apoés a homogeneizacdo a solugdo foi pesada novamente e ndo foi constatada perda de
massa. Retirou-se trés aliquotas (2 ml) dessa solucdo para posterior verificacdo do teor de
solidos. A seguir, esta foi armazenada em um frasco de vidro e mantida a temperatura
ambiente. Salienta-se que, apOs a preparacao, estas solucdes foram utilizadas no periodo

maximo 24 horas, evitando assim variagdes de concentracao.
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3.2.5 Processo de deposi¢do do filme de PMMA

Para a deposicdo do filme de PMMA foi utilizada a técnica de spin coating. Esta
técnica, representada na Figura 3.6, consiste na deposicdo de uma solucdo polimérica,
soluto + solvente, sobre a superficie de um substrato, que estd conectado ao prato giratdrio
do spinner através de um sistema a vicuo (Figura 3.6 a). Apds a deposi¢ao da solugdo, esse
prato é acionado por um motor com rotacdo numa dada velocidade angular e em um tempo
determinado (Figura 3.6 b). Desse modo, a solucdo se espalha e o solvente é evaporado
formando um filme polimérico (Figura 3.6 c), cuja espessura é fungdo das seguintes
varidveis: concentracdo da solucgdo, velocidade do spinner e taxa de evaporagdo do solvente
[105]. Esta técnica é muito utilizada para formacao de filmes finos, sendo um processo
simples para a rdpida formacdo de filmes uniformes sobre vdrios substratos [105], [95]. E

também bastante utilizada na microeletronica, ou seja, no processo de fotolitografia.

Apoés a preparacdo da solucdo, descrito na secdo 3.2.4, produziu-se o filme de
PMMA para ser o nicleo do guia. Portanto, a deposicao foi feita sobre o filme parcialmente

fluorado depositado por plasma, ou seja, o cladding inferior do guia.

Seringa
’”
. \—
Solugédo Filme Polimérico
o Polimérica
° "
T PR

= r —

‘\ Lamina de Si

a) Vacuo b) )

Figura 3.6: Etapas do processo de spin coating de um filme polimérico sobre Si [72].
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Para a deposicdo do filme de PMMA utilizou-se o Spincoater modelo PWM32, da
Headway Research Inc. que se encontra no Laboratério de Polimeros Condutores e
Reciclagem do Instituto de Quimica da Unicamp. O procedimento adotado para a produgao

do filme de PMMA ¢ descrito a seguir:

1. O substrato (Si+filme fluorado) de dimensdes 3,5 cm x 3,5 cm foi colocado

sobre o prato giratdrio.

2. Em seguida, o volume 1,5 ml da solu¢do, medido por uma proveta, foi

derramado sobre esse substrato, cobrindo aproximadamente 70% da lamina.
3. Acionou-se o motor nas condi¢cdes de 800 rpm em 30 s.

4.  Ap6s a deposicdo, as laminas foram colocadas em uma placa a 50 °C por um
periodo de 7 horas, ou seja, até que a massa permanecesse constante, indicando assim que

todo o solvente havia se evaporado.

5. Deste modo, o conjunto constituido pelo Si + polimero parcialmente
fluorado + PMMA estd pronto para o processo de fotolitografia, permanecendo armazenado

em dessecador até o seu uso.

A Figura 3.7 € um esquema da deposi¢cdo do filme de PMMA sobre o substrato

composto pela lamina de Si e filme parcialmente fluorado (Pol. Fluorado).

spin coating - PMMA

e A

Figura 3.7: Deposi¢do do filme de PMMA pela técnica de spin coating sobre filme

parcialmente fluorado.
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3.2.6 Deposi¢dao do Aluminio

A etapa de deposi¢cao da camada de aluminio € ilustrada na Figura 3.8. A mascara
metdlica de aluminio foi depositada através do processo de evaporacao térmica. Esse
processo € realizado a vdcuo e consiste na evaporacdo através de aquecimento, por meio de
resisténcias elétricas, do material a ser depositado. A evaporacdo é um processo rapido pelo
qual filmes com alto grau de pureza e estruturas bem conhecidas sao produzidos sem causar
danos aos substratos. Filmes com alta pureza sdo importantes na produgdo de sensores

eletroquimicos e quimicos [96].

Apo6s a pesagem de 0,582 g, o aluminio é colocado em um cadinho de tungsténio
preso nos eletrodos da camara de evaporagao (Varian). A temperatura do cadinho chega a
600°C. Em seguida os substratos nos quais serdo depositados os filmes de aluminio sao
colocados em porta-amostras. O tempo de processo é de aproximadamente 10 min. A
metalizacdo ocorre entre 300 e 350 A. Usa-se N, para a quebra do vicuo (10 Torr)

evitando que ocorra oxidacdo ou que particulas de impurezas entrem na camara.

evaporacao - Aluminio

\AA

PMMA » d Aluminio _’

Figura 3.8: Etapa de deposi¢do do filme de Aluminio sobre o filme de PMMA

3.2.7 Fotolitografia

O processo de fotolitografia é composto por vdrias etapas: aplica¢ao do fotoresiste;

evaporacao do solvente; alinhamento e exposi¢ao; revelacdo e cura completa do fotoresiste.

Ao ser aplicado o fotoresiste sobre a camada de aluminio, o processo de

fotolitografia passa a ser composto pela etapa de corrosdo imida do aluminio.

63



Capitulo 3 — Materiais e Métodos

1. Aplicagdo do Fotoresiste

Nesta etapa, através da técnica spin coating nas condi¢des de 3.000 rpm e tempo
de 30 s, o fotoresiste AZ® 1518 (Figura 3.9) é depositado sobre o filme de PMMA
formando um filme de 2,08 wm, de acordo com o fabricante [89]. As mesmas condicdes sao

seguidas quando o fotoresiste € depositado sobre a mascara de aluminio (Figura 3.10).

ii. Evaporagao do solvente.

Nessa etapa, chamada de prebake, controla-se o volume de solvente e promove o
aumento da adesdo e o alivio da tensdo mecanica produzida pelo processo de producdo de
filme por spinner. E uma etapa importante, de acordo com Moreau (apud Nemer), uma vez
que afeta significativamente a velocidade de revelacao, resolugdo, adesao e também erosao
do fotoresiste ndo exposto durante a revelacdo [97]. Nesta etapa, estdo envolvidas: difusio
do solvente para a superficie do filme, evaporacdo e o transporte do vapor de solvente [98].
Para esse processo podem ser usadas estufas ou placas de aquecimento, de acordo com o
fabricante, variando as condicdes de processo como temperatura e tempo [89]. Isso €
devido a diferenca de mecanismo de evaporacao que ocorre nesses dois equipamentos, ou
seja, na estufa o aquecimento ocorre da superficie para o interior do filme, provocando
durante o processo o aparecimento de uma camada superficial com baixa concentracdo de
solvente. Na placa quente ocorre o aquecimento da lamina, e esta aquece o filme, ou seja, o
aquecimento ocorre da interface do filme com a ldmina para a superficie [97]. E importante
que as condutividades térmicas e as espessuras dos materiais envolvidos sejam

consideradas para o estabelecimento de tempo e temperatura de processo.

O fabricante sugere temperatura de prebake em torno de 100 a 110 °C no tempo de
45 s. No presente estudo optou-se pelas condicdes de temperatura de 100 °C e 1 min,
quando o fotoresiste estava sobre o filme de PMMA (Figura 3.8). Este procedimento ¢é
baseado nos estudos de Oliveri [66], cujo guia de onda foi produzido com nicleo de
PMMA. Porém quando o fotoresiste foi depositado sobre a mascara de aluminio o prebake

foi feito em estufa na temperatura de 50° C por 30 min (Figura 3.9). Essa condi¢do foi
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usada devido a presenca de trincas na superficie polimérica a temperaturas mais elevadas
no prebake, em amostras com mdscaras de aluminio. Esses resultados sdo mostrados no

item 4.6.1, Capitulo 4.

spin coating - fotoresiste

PMMA » d fotoresiste » _’

L placa aquecida

Figura 3.9: Deposicdo do fotoresiste sobre 0 PMMA pela técnica de spin coating

spin coating - fotoresiste

Aluminio > _l +-'

b cstufa

Figura 3.10: Deposicdo do fotoresiste sobre o Aluminio pela técnica de spin coating

iii. Exposicao do fotoresiste.

ApOs o prebake € realizada a despolimerizacio do fotoresiste por luz ultravioleta.
Esse processo € semelhante para as amostras produzidas sem e com aluminio. Nesta etapa,
uma madscara (Figura 3.11) contendo o padrdo a ser transferido é usada. Essa mdscara é
composta por quatro quadrantes que por sua vez sdo compostos por linhas de cromo (linhas

brancas na figura) e outra regido de vidro (regido escura na figura) que permite a passagem
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da luz, provocando a degradacdo do fotoresiste. Foi utilizado apenas o quadrante (a)
composto por 3 conjuntos de guias variando de 10 a 100 um de largura. A opc¢do por esse
quadrante deve-se ao maior nimero de guias com a mesma geometria, 0 que poderia

facilitar a caracterizacao dptica através do método cut-back.

O processo de alinhamento da mdscara com a amostra e aplicacdo da luz
ultravioleta € feito através de uma foto alinhadora de marca Karl Suss, modelo MJB;
(Figura 3.12). A fonte de UV € uma lampada de 350 Watts, o comprimento de onda 365 nm
para fotoresiste positivo [99] e o tempo de aplicac@o € de 15 s. Essa etapa estd representada

na Figura 3.13.

Figura 3.11: Diagramas da maéscara de fotolitografia usada na fabricacdo do guia de onda
por radiacdo UV: (a) estruturas com larguras de 10 a 100 wm; (b) estruturas para
dispositivos opticos Mach-Sehnders e Y-branch; (c) e (d) estruturas baseadas em curvas S-

bend e semicirculos.
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Figura 3.12: Visualiza¢do da foto alinhadora: a) local onde é colocada a mdscara; b) local

onde € colocada a amostra; ¢) apds o alinhamento de a) e b) aplica-se a luz ultravioleta.

mascara de cromo

L o
_

Figura 3.13: Alinhamento da mdscara e aplicagdo de UV sobre a amostra produzida sem

aluminio.
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iv. Revelacao

Na préxima etapa (Figura 3.14) retira-se a mascara de fotolitografia (Figura 3.14
a) e a amostra é colocada em uma solu¢do contendo um revelador diluido em &4gua
deionizada na razdo 1:3 (Figura 3.14 b) durante aproximadamente 30 s. O revelador usado é
o AZ® 351B, a base de hidréxido de sédio, também fabricado pela Hoescht e tem a funcao

de retirar a regido do fotoresiste que foi despolimerizado pelo ultravioleta (Figura 3.14 c).

L7

b)

Ay p——
— —

Figura 3.14: a) retirada da mdscara; b) amostra € colocada no revelador; ¢) amostra apds a

revelacdo, na qual a regido despolimerizada pelo revelador € retirada.

v. Corrosdo imida do Aluminio.

Para que o padrdo seja transferido para o nicleo do guia de amostras produzidas
com madscara de aluminio, deve ser incluida a etapa de corrosdo desse material, ou seja, o
padrao deve ser transferido primeiramente para o aluminio. Essa transferéncia é feita
através de um processo de corrosdo imida em uma solucao composta por acido fosférico,

acido nitrico e d4gua a 40°C por 5 min. Esse processo ¢ ilustrado na Figura 3.15.

Aluminio > —l

a) b)

Figura 3.15: Corrosao imida do aluminio (a); padrdo transferido para a camada de aluminio

(b)
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vi. Cura completa do fotoresiste (postbake)

Apds a etapa de revelacdo segue-se o postbake. Nessa etapa ocorre a cura
completa do fotoresiste, através da evaporacdo do solvente remanescente no filme e os
produtos volateis decorrentes da etapa de revelagdao, promovendo uma melhor aderéncia do
filme a superficie do substrato e aumentando sua rigidez mecéanica. Essa é uma etapa
importante do processo, uma vez que o processo de cura estd diretamente ligado a

resisténcia do filme de fotoresiste ao processo de corrosao (RIE).

As condi¢des de postbake recomendadas pelo fabricante sdo temperaturas entre
110 °C e 130 °C por 50 segundos em placa aquecida ou 30 minutos em estufa [89]. Nas
amostras compostas sem a camada de aluminio optou-se por seguir as condi¢des usadas por
Oliveri [66], ou seja, 100 °C por 60 s em placa aquecida. Para as amostras compostas por
aluminio, devido as trincas observadas na superficie polimérica a temperaturas mais altas,

fez-se o postbake utilizando as mesmas condi¢des do prebake (50°C por 30 min).

3.2.8 Corrosao por ion reativo (RIE)

O reator utilizado para o processo de corrosdao ¢ o mesmo que foi usado na etapa
de polimerizacdo, porém o gés utilizado nesse processo € o O,. Nessa etapa o fotoresiste,
que ndo sofreu degradacdo apds a exposicdo e revelagcdo, é retirado juntamente com a
regido do PMMA que estd exposta (Figura 3.16). Para as amostras que contém aluminio
(Figura 3.17), ap6s o RIE € necessdrio que essa camada seja retirada e isso é possivel
através da corrosdo umida desse material, nas mesmas condi¢Oes utilizadas na primeira
corrosdo Uimida. Apds essa etapa o padrdo € transferido para o PMMA, ou seja, o niicleo do

guia esta pronto.
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Plasma de O,

vy

——— QR

Figura 3.16: Representacdo da etapa RIE para guias Opticos produzidos sem a camada de

aluminio

As condi¢des de processo de RIE foram escolhidas de acordo com estudo
realizado por Arashiro [72], ou seja, poténcia de 120 watts, pressdo de 100 mtorr e fluxo de

20 sccm. O tempo de corrosao foi de 33 minutos.

As condicdes estudadas no trabalho de Oliveri [66] para o processo RIE (200
mtorr, 40 W, 12 min, 15 sccm) também foram testadas nesse trabalho, porém ndo houve
reprodutibilidade. Isso pode estar relacionado com a diferenga nas dimensdes do reator
(volume) e dos eletrodos, pois mesmo sendo este um reator de radio freqiiéncia de placas

paralelas, as caracteristicas dimensionais podem influenciar [13].

Plasma de O,

vvy

./

Figura 3.17: Representacdo da etapa RIE para guias 6pticos produzidos com a camada de

et

aluminio

Finalmente, apds o processo de RIE o cladding superior do guia é depositado
através do processo de polimeriza¢do por plasma, nas condi¢des descritas no item 3.2.2

(Figura 3.18).
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Plasma de CHF5

vy

——

Figura 3.18: Etapa de deposicdo do cladding superior do guia éptico.

3.2.9 Processo de clivagem

A caracterizagdo Optica dos dispositivos planares requer o acoplamento de fibras
Opticas aos guias de ondas. Para que este acoplamento seja eficiente € necessario que as
faces dos guias, nas secdes de entrada e saida do sinal, sejam bem polidas para minimizar

as perdas por acoplamento.

O polimento utilizando lixas de granulometrias variadas (400, 600 e 1200 mesh)
foi testado inicialmente, ndo se apresentando satisfatério, uma vez que esse processo
danificava grande parte dos guias contidos em uma amostra. Assim, ap6s a finaliza¢do do

guia optou-se apenas pela clivagem das bordas.

Em microeletronica é comum a utilizacdo de clivagem através de pontas
diamantadas, seguida por um processo de polimento. Nesse trabalho optou-se pelo uso de
um cortador de vidro composto por uma roda de Tungsténio, da Mitsuboshi, muito utilizado
para corte de vidros. Esse clivador ndo é recomendado para corte de substratos que sejam
usados posteriormente como substrato ativo, uma vez que ele possui um reservatorio
composto por querosene, que segundo o fornecedor tem como funcio a lubrificagdo da roda
de Tungsténio [100]. A clivagem € realizada na regido ndo polida da lamina de silicio,
evitando assim o contato direto do querosene com os guias poliméricos, porém existe a

presenca de vapor desse solvente, no meio, ja que o querosene € bastante volatil.

Fez-se uma comparacido através da microscopia Optica de laminas de silicio

utilizando a ferramenta de tungsténio e de diamante. Os resultados sao mostrados no
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Capitulo 4, item 4.6.4, e é possivel observar que superficies de silicio cortadas com o

cortador de vidro apresentam melhor uniformidade.

3.3 Caracterizagdes dos filmes e guias de ondas poliméricos.

A seguir sdo apresentadas as caracteristicas dos equipamentos utilizados nesse

trabalho para caracterizacdo dos filmes e do guia como produto final.

3.3.1 FTIR-ATR - espectroscopia no infravermelho

As superficies do guia foram caracterizadas utilizando um espectrofotometro
Bruker modelo Equinox 55 que se encontra no Laboratério de Quimica Analitica do CPP da
Rhodia Poliamida e Especialidades. Um acessério de refletancia total atenuada (ATR) da
PIDE MIRacle acoplado ao FTIR foi utilizado para as andlises de superficie dos filmes
fluorados. Esse acessorio é composto por um cristal de seleneto de zinco (ZnSe) com indice
de refracdo de 2,4, angulo de penetracdo de 45° e com diametro de 2 mm, o que possibilita
a andlise de pequenas areas de amostras sem tratamento prévio [76]. Para as andlises de
regides especificas dos guias de ondas também foi utilizado um acessério composto por
uma objetiva com ATR. Este acessério possui uma ponta com cristal ATR de 100 um de
area de contato que permite analisar regides de amostras de dificil acesso [101]. Os

espectros foram obtidos com 32 varreduras.

3.3.2 Gravimetria

A gravimetria foi usada para medir indiretamente as espessuras do cladding
inferior e o filme de PMMA depositado por spin coating (nticleo). O procedimento estd

descrito no Anexo C.

Para essa caracterizacdo usou-se uma balanga analitica de precisdo 10°g Sartorius,

modelo BP 211D, do Laboratério do Grupo de Tensoativos e Polimeros, da Universidade
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Estadual de Sao Paulo. As medidas de massa foram feitas em uma sala com umidade

relativa de 60% e temperatura de 21 °C.

3.3.3 Interferometria

As espessuras do cladding inferior do guia foram obtidas em um interferdmetro
Rudolph-FTM do Laboratério de Microeletronica do Centro de Componentes
Semicondutores da Unicamp, com édrea do feixe de luz de 12 mm-. Espessuras de 0,3 a 4
um podem ser obtidas de materiais com n de 1 a 9,999 no comprimento de onda de 632,8

nm.

As medidas foram realizadas em cinco pontos para cada amostra, ou seja, uma
medida na parte central e as outras nas extremidades. Como para essa andlise é necessario
saber o n do filme, optou-se por usar os valores encontrados na técnica acoplamento por

prisma, ou seja, 1,40.

3.3.4 Elipsometria

A elipsometria foi usada para caracterizacdo do n do cladding inferior, bem como
do filme de PMMA. O equipamento é o Rudolph - Auto El Technologies, Inc, com laser
Hélio-Nebdnio, cujo comprimento de onda é de 632,8 nm, do Laboratério de
Microeletronica do Centro de Componentes Semicondutores da Unicamp. Nesse
equipamento obtém-se os valores de A e Y e através desses valores o programa Dafibm faz

os calculos para a obten¢do do n e espessura do filme.

3.3.5 Acoplamento por prisma utilizando Metricon

Para a caracterizacdo da espessura e n do filme fluorado de PMMA utilizou-se a
técnica de acoplamento por prisma através do equipamento Metricon modelo 2010 Prism
Coupler, do Laboratério de Materiais Vitreos e Propriedades Opticas do Instituto de Fisica

Gleb Wataglin da Unicamp. Esse equipamento possui 3 laser nos comprimentos 632,8,
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1305 e 1536 nm. As medidas foram feitas nos 3 comprimentos disponiveis e em apenas um

ponto para cada amostra.

3.3.6 Perfilometria

O perfilometro mecanico Dektak, Modelo 6M, Veeco do Laboratério de
Microeletronica do Centro de Componentes Semicondutores da Unicamp foi usado com o
intuito de comparar a rugosidade dos filmes de PMMA obtidos utilizando vérios solventes,
como CHCl3, Xileno e MIBK +Xileno. Esse equipamento possui uma ponteira de diamante
que se desloca ao longo de uma linha reta, percorrendo distancias de 50 a 30.000 wm sobre
a superficie dessas amostras. Para esse estudo, a ponteira percorreu 5.000 um na regidao
central das amostras por um periodo de 30 s e com resolugdo vertical de 655 kA. Para
filmes finos, utiliza-se a escala de 65 kA e para filmes espessos ou amostras muito dsperas,

utiliza-se a escala de 2.620 kA.

A técnica de perfilometria também foi utilizada para verificar a altura do nicleo do
guia de onda produzido apds o processo de corrosdo (RIE). O perfilometro Alpha-step 500
foi usado para essa medida por se encontrar no mesmo local onde o processo por RIE é

realizado, ou seja, no Laboratério de Microeletronica da Escola Politécnica de Sao Paulo.

3.3.7 Microscopia Optica

Imagens de todas as etapas do processo de fabricacio dos guias Opticos
poliméricos, como deposi¢do do filme fluorado sobre o Si, do filme de PMMA, etapas da
fotolitografia, RIE e deposicdo do cladding superior foram feitas utilizando o microscépio
optico WPD 10xm Reichert — Austrdlia do Laboratério de Microeletronica da Escola
Politécnica de Sao Paulo. Como esse microscépio ndo possui camara digital optou-se por
adaptar manualmente uma maquina digital da marca Sony, modelo Cyber-shot, 3.2 mega

pixels.

A técnica de microscopia Optica permitiu observar a superficie dos guias apds

todas as etapas de produ¢@o como corrosdo, polimeriza¢io entre outras.

74



Capitulo 3 — Materiais e Métodos

3.3.8 Microscopia eletronica de Varredura (MEV)

As superficies dos filmes produzidos por polimerizacido por plasma, spin coating
bem como as estruturas dos guias foram analisadas através da microscopia eletronica de
varredura. O equipamento usado foi o LEO, modelo LEO 440i, do Laboratério de Uso
Comum (LUC) da Faculdade de Engenharia Quimica da Unicamp. Amostras de 0,5 por 0,5
cm foram colocadas no porta-amostras e apds a metalizacdo com uma liga de ouro e
palddio estas foram analisadas. As imagens foram obtidas utilizando tensdao de 10 KV e
corrente de 100 pA. Através da técnica de EDS foi possivel fazer a caracteriza¢do quimica
dos elementos presentes nos filmes por meio da identificacdo de raios-X caracteristicos

emitidos, nas condi¢des de 20 KV e 600 pA.

Os guias de ondas também foram analisados ap6s a fratura da lamina. Essas
andlises foram realizadas utilizando porta-amostra especial, no qual a amostra foi

posicionada a 90°, permitindo visualizar a se¢do transversal dos guias.

3.3.9 Caracterizacao Optica do guia de onda

A caracterizacdo Optica foi realizada em uma bancada Optica, representada pela
Figura 3.19, composta por uma fonte de luz (a), ou seja, um laser He-Ne (Newport, modelo
ULM-TILT), cujo comprimento de onda é 632,8 nm e poté€ncia 20 mW; detector também
da Newport Photonics Test System, modelo 8200 (b); fibras comerciais de entrada (c) e
saida (d), de 125 um de diametro e sistema de posicionamento preciso multi-eixos
(Newport) com funcdo de alinhamento do sistema Optico (f). Essa bancada Optica esta

montada sobre uma mesa com sistema antivibratorio.

A primeira fibra 6ptica (c) corresponde ao meio onde a poténcia luminosa injetada
pelo emissor de luz é guiada e transmitida até o guia de onda, que se encontra sobre o
porta-amostra (g). A segunda fibra (d) € utilizada para guiar a luz que sai do guia de onda
até o fotodetector. Um microscéopio Optico € utilizado para auxiliar o acoplamento fibra-

guia, com o propésito de facilitar o acoplamento.
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(d)
Fibra Multimodo
Fﬁgr)a diametro = 50 gm (b)
(a) (2)
Guia de onda
—— i
He-Ne laser Rl
632.8nm

Figura 3.19 - representagdo esquematica da bancada 6ptica [72]

Nesse tipo de caracterizacao alguns cuidados devem ser tomados na preparagdo da
amostra. Como os guias de ondas sdo planares e estdo sobre substratos de silicio, €
importante que os guias estejam o mais proximo da borda possivel, para que quando a luz
for injetada, as perdas por acoplamento sejam minimizadas. Em geral, o n do meio de
lancamento da luz (fibra) serd diferente do n do nucleo, porém isto afetard apenas uma parte

da luz acoplada no guia [12].
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CAPITULO 4 - RESULTADOS E DISCUCOES

Nesse trabalho foram produzidos guias de ondas utilizando dois processos. O
primeiro com a deposi¢cdo de uma mascara de aluminio e o outro sem a deposicao dessa
mascara. A deposicdo da mascara de aluminio ou ainda de cromo € bastante comum quando
dispositivos inorganicos sdo produzidos e é empregada quando esta camada é usada como
material de contato, uma vez que estes sao materiais condutores. Outro fator importante diz
respeito a fotolitografia, pois no processo de fotogravacdo sobre materiais de 6xido de
nitreto, por exemplo, é necessdrio que haja uma mdscara mais resistente que o fotoresiste,
ou seja, uma mdscara com fun¢do de protecao. Essa mdscara passa a ser necessaria uma vez
que as condicdes de corrosdao por oxigénio de materiais inorganicos atacam rapidamente o

fotoresiste.

A seguir sdo apresentados os resultados obtidos para a producao do guia de onda

utilizando materiais poliméricos.

4.1 Obtencao da camada fluorada através do processo de polimerizagao por plasma.

De acordo com estudo realizado por Padilha [25], optou-se por explorar as
condic¢des de pressdo de gés variando de 300 a 700 mTorr e tempo de 20 a 40 minutos. Na
Tabela 4.1 sdo apresentados os resultados de espessura obtidos através das técnicas de
gravimetria, acoplamento por prisma e interferometria, de acordo com as condicdes de

processo (tempo de plasma e pressao).

Nota-se que as técnicas utilizadas para medidas de espessura sdo concordantes.
Através da gravimetria, que € uma técnica simples e de baixo custo, é possivel obter bons

resultados.

A primeira condi¢ao testada foi a condi¢do de 700 mTorr e 40 min. Guias com

geometria curvilinea foram produzidos utilizando a mdscara representada na Figura 4.7 1a),
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porém foram realizadas apenas andlises qualitativas, pois nessa etapa do trabalho o objetivo
era melhorar a interface de acoplamento entre o guia e a fibra dptica, para posteriormente

caracteriza-lo em relacdo a atenuacao.

Tabela 4.1: espessuras dos filmes fluorados depositados por plasma sobre substrato de

Silicio em diferentes condi¢des de processo

Tempo Pressdo Espessura Espessura (um) Espessura ( ,um )
(min) (mTorr) ( Hrm ) ' Acoplamento Interferometria
gravimetria (A= 632,8 nm) (A= 632,8 nm)

20 300 0,45 0,4893 0,5085 £ 0,008
40 300 0,96 1,0771 1,0650 = 0,010
20 700 0,69 0,7477 0,7825 £ 0,002
40 700 1,63 1,6700 1,6595 £0,011
30 500 0,89 0,8745 0,9095 £+ 0,005
30 500 0,97 0,9645 1,0030 £+ 0,004

ApOs os primeiros experimentos, optou-se pela condi¢do de 700 mTorr e 20 min,
pois a espessura de 0,7 um € bastante adequada para ser usada como cladding em guia com
nicleo mais espesso que 10 um. Além disso, nessa condi¢do os custos de processo sao
menores devido ao menor tempo de plasma, implicando em economia no consumo de gis e

menor tempo de processo para producao do guia.

4.2 Andlises por espectrometria FTIR-ATR

Andlises de espectrometria no infravermelho foram realizadas em filmes

polimerizados por plasma sobre substratos de silicio e substratos de filmes de PMMA.

A Figura 4.1 mostra o espectro de FTIR-ATR (2000 cm™ a 700 cm™) obtido na
superficie do filme polimerizado por plasma (cladding inferior do guia) (700 mtorr e 40
min) sobre substrato de silicio. Neste espectro é possivel observar uma banda intensa em
1.165 cm™, caracteristica de espécies CF, (CF e CF,, 1000 — 1280 cm™) [69] tipica de

polimeros fluorados, indicando que a fluoracdo ocorreu nessa superficie. Também ¢&
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possivel observar a presenca de uma banda pouco intensa na regido préxima a 1.700 cm™,
tipica de carbonila, o que pode ser devido a uma possivel oxidag¢dao da superficie, uma vez
que a quebra do vacuo no plasma € realizada em atmosfera ambiente. A Figura 4.2 mostra o
espectro do filme polimerizado por plasma (cladding superior do guia) agora sobre o
substrato de PMMA (nudcleo do guia). Neste espectro observa-se a presenga de bandas
tipicas desse polimero base (PMMA), como C=0 em 1720 cm™, C-O em 1137 cm™ e C-H
em 762 cm’'. Porém, é possivel observar um alargamento na banda referente 2 ligacio C-O,
indicando uma forte contribuicdo da ligacao C-F, referente ao polimero fluorado depositado
por plasma. A profundidade de anilise foi estimada em 1,14 pm em 1721 cm™ e 1,72 pm

em 1137 cm™, sendo que a espessura da camada fluorada foi estimada em 1,4 pum.

Espectros de infravermelho do substrato de Silicio, do PMMA e também do

PMMA sobre o filme polimerizado por plasma estdo representados no Anexo D.

20T [u.a)

165 em-1

Figura 4.1: espectro FTIR-ATR do filme polimerizado por plasma sobre o substrato de

silicio
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Figura 4.2: espectro FTIR-ATR do filme polimerizado por plasma sobre o substrato de
PMMA

4.3 Caracterizacao dos filmes fluorados obtidos por plasma nas condi¢des de 700 mtorr e
20 min

4.3.1 Espessura dos filmes fluorados
Os resultados de espessura obtidos através das técnicas de gravimetria,
interferometria e acoplamento por prisma sdo apresentados na Tabela 4.2. Foram

preparadas 8 amostras nas condi¢des de 700 mTorr e 20 min.

As medidas de espessura através de interferometria foram realizadas em 5 pontos
para cada amostra (parte central e extremidades). Essas medidas foram obtidas com n igual
a 1,40, cujo valor foi obtido através da técnica de acoplamento por prisma, utilizando o

comprimento de onda de 632,8 nm.

De acordo com os testes de comparagdo das médias, teste t [90], no nivel de
confianca de 95%, ndo se pode dizer que as médias dos resultados obtidos pelas técnicas de
gravimetria, interferometria e acoplamento sejam realmente diferentes. Para esse teste,
analisou-se a técnica de gravimetria e interferometria, interferometria e acoplamento e

finalmente a gravimetria e acoplamento.
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Tabela 4.2: dados de espessura de filme depositado por plasma sobre substrato de Si, nas

condig¢des de 700 mtorr e 20 min.

amostra gravimetria interferometria (n=1,40 | acoplamento (632,8nm)
espessura (Um) espessura (Um) espessura (Um)
1 0,56 0,624 0,5873
2 0,58 0,632 + 0,01 0,5920
3 0,58 0,623 + 0,01 0,5745
4 0,49 0,655 + 0,01 0,5355
5 0,52 0,584 + 0,01 0,6125
6 0,59 0,592 + 0,01 0,5646
7 0,61 0,573 0,6013
8 0,61 0,600 * 0,6217
XxXto 0,57t 0,610% 0,03 0,5862 £ 0,028

4.3.2 Indice de Refracio dos filmes fluorados

4.3.2.1 Técnica de acoplamento por prisma - Metricon

Sao apresentados na Tabela 4.3 os resultados do indice de refracdo obtidos através

da técnica de acoplamento por prisma. Neste equipamento foi possivel utilizar 3

comprimentos de onda, 632,8, 1305 e

1356 nm.

Tabela 4.3: Indice de refragdo do filme fluorado depositado sobre substrato de silicio

amostra | acoplamento (632,8 nm) | acoplamento (1305 nm) | acoplamento (1536 nm)
n n n
1 1,3970 1,3948 1,3527
2 1,3969 1,3834 1,3667
3 1,4015 1,4009 1,3655
4 1,3905 1,3881 -
5 1,3964 1,3918 -
6 1,3954 1,3904 -
7 1,3927 1,3892 1,3660
8 1,3971 1,3926 1,3739
xto 1,3959 + 0,003 1,3914 + 0,005 1,3739 £ 0,008
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Polimeros fluorados como o Teflon, que apresentam em sua estrutura apenas os
elementos C e F, possuem n de 1,33 [102]. J4 o polimero depositado por plasma utilizando
o gas CHF; apresenta em sua composi¢ao C, F e H, o que ja foi demonstrado por XPS [22]
e FTIR, e através da equacdo de Lorentz-Lorentz é possivel estimar o n do polimero
depositado, que é aproximadamente 1,43. Portanto os resultados obtidos sdo coerentes aos

esperados.

Como o indice de refrac@o € inversamente proporcional ao comprimento de onda,
observa-se que quanto maior A menor é o indice de refragdo. Também podemos observar
que para um mesmo comprimento de onda, existem diferencas em relagdo ao n, o que pode

estar relacionado com a variagdo de densidade das amostras.

4.3.2.2 Técnica de elipsometria

O indice de refracdo obtido por elipsometria para amostras processadas nas

condi¢des de 700 mTorr e 20 min € apresentado na Tabela 4.4

Tabela 4.4: indice de refracdo do filme depositado por plasma sobre substrato de silicio,

utilizando a técnica de elipsometria (A= 632,8 nm)

amostra n
5 1,417 £0,01
6 1,389 £ 0,01
7 1,403 £
8 1,395 +
x*o 1,4010+£ 0,012

Para comparar as técnicas de elipsometria e acoplamento por prisma, fez-se o teste
de comparacdo das médias [90]. No nivel de confianca de 95%, cujo 76=2,447, ndo se pode
dizer que as médias dos resultados obtidos pelas técnicas de elipsometria e acoplamento sdo

diferentes.
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4.4 Caracterizacao dos filmes de PMMA obtidos por spin coating.

4.4.1 Caracterizagdao morfoldgica dos filmes de PMMA utilizando microscopia Optica.

Através da microscopia Optica foi possivel visualizar a morfologia dos filmes
depositados por spin coating e com isso decidir, juntamente com a técnica de perfilometria,
qual o solvente apropriado para ser usado na obtencdo de filmes de PMMA com espessura
desejada, bem como observar as superficies em todas as etapas do processo de fabricagcdao

do guia de onda.

A Figura 4.3 (a) mostra o filme de PMMA obtido por spin coating utilizando o
solvente CHCls. Observa-se a formagdo de células, chamadas “células de convecgdao” ou
“células de Bernard-Maragoni” [103]. As células de Bernard sdo células hexagonais, com
centros bem definidos formados quando o sistema apresenta um filme fino de fluido com
um solvente que evapora rapidamente. A evaporagdo do solvente da superficie faz com que,
localmente, exista um gradiente de tensdo interfacial entre o fluido e o ar. Este gradiente € a
forca motriz que movimenta de modo circular o fluido, formando as células. A
concentracdo da solucdo € um fator determinante para seja produzido filmes com
espessuras desejadas. Outro fator importante € a taxa de evaporacdo do solvente utilizado
na solucdo, uma vez que a uniformidade dos filmes € controlada por este fator. Devido a
existéncia de uma forca dissipativa que associada a espessura do filme, a adesdo ao
substrato e a viscosidade do fluido, faz com que estas células s6 aparecam nos filmes a
partir de uma espessura critica de formacao. Assim, a formacdo dessas estruturas pode ser
devido as condi¢des de processo utilizadas como rotagdo e tempo de deposi¢dao de spin
coating, bem como a concentracdo de sélidos na solugdo. Isso pode ser constatado no
estudo realizado para a defini¢cdo dos solventes, pois houve variacdo na concentragdo de
solidos e também nas condi¢des de rotacdo do spinner e dependendo dessas condig¢des
observou-se a presenca ou nao dessas estruturas nos filmes de PMMA. Nas espessuras da
ordem de 10 wm observou-se a presenca dessas estruturas quando filmes de PMMA foram
produzidos com o solvente CHCI; De acordo com estudo apresentado no Anexo (A), fez-se

uma comparagdo da rugosidade dos filmes obtidos com solventes CHCls;, Xileno e
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MIBK+Xileno e observou-se que os filmes produzidos com solvente Xileno apresentam
uma menor rugosidade, além de ndo apresentarem a formagdo de células de convecgdo.

Assim, optou-se pelo uso do solvente Xileno para a produgdo dos filmes de PMMA.

Figura 4.3: filme de PMMA depositado por spin coating sobre substrato de Si - aumento de
2X. a) Filme produzido com CHCl3, 11,5 wm de espessura. b) Filme produzido com Xileno,

13 wm de espessura.

A Figura 4.3c representa a microscopia Optica do filme de PMMA produzido por
Padilha utilizando CHCI;. Nesta é possivel observar melhor a presenca das células de
“Bernard Maragoni”. As condi¢des de processo utilizadas para a producdo desse filme

foram de 1900 rpm e 15,36% de concentragdo de sélidos.

Figura 4.3: ¢) Filme produzido com CHClI3, 10 um de espessura — aumento de 40X
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Filmes de PMMA com espessura em torno de 10 um obtidos por spin coating
utilizando o cloroférmio como solvente apresentaram uma rugosidade média de 40 nm,
obtida por AFM, sendo observada a formacdo de células de conveccao [104]. Apds a
deposi¢ao da camada fluorada por plasma a rugosidade encontrada foi de 20 nm, ou seja,
metade da rugosidade dos filmes de PMMA. Essas condicoes ja seriam satisfatérias para a
producdo de guias de onda. Todavia, como pode ser observado na Figura 4.3 b, filmes de
PMMA obtidos com o solvente Xileno ndo apresentam a formacao de células de convecgao
e provavelmente possuem uma rugosidade menor a apresentada pelo filme produzido com

CHCls.

4.4.1 Espessura dos filmes de PMMA

Visando a obtencdo de um filme com espessura de aproximadamente 10 um e o
mais uniforme possivel fez-se um estudo sistemdtico, através de planejamento fatorial 2°+1,
com o intuito de definir o tipo de solvente, concentracdo de s6lidos de PMMA e velocidade
de rotacdo do spinner, que é apresentado no Anexo A. Os filmes produzidos com os
solventes CHF;, Xileno e uma mistura Xileno e MIBK foram analisados através de
perfilometria e microscopia 6ptica. Os resultados indicaram que filmes produzidos com
Xileno apresentam maior uniformidade, nas condicdes de 20% de sélidos e espessura em
torno de 7 um, quando comparado aos filmes obtidos com os outros solventes. No entanto,
nas condig¢des estudadas ndo foram produzidos filmes homogéneos com espessuras maiores
que 10 um, o que era desejado visando facilitar o acoplamento fibra-guia. Isto porque, a
caracterizacdo Optica € realizada utilizando uma fibra para inser¢do de luz de didmetro de
ndcleo maior que 50 um. Aumentando-se a concentra¢do da solu¢do e diminuindo-se a
rotacdo obtém-se filmes mais espessos através da técnica de spin coating [105]. Assim, a
concentracdo da solugdo foi mudada de 20% para 25% de sdélidos e a rotacao do spinner
passou 1000 rpm para 800 rpm. Nessas condi¢des filmes com espessura de 14 pum
(acoplamento por prisma), e boa aparéncia, verificada por microscopia Optica, foram
produzidos. A uniformidade dos filmes é um fator importante por implicar em diminui¢ao
das perdas por espalhamento.Apds a defini¢do do solvente e das condicdes de processo do

spinner, filmes de PMMA foram produzidos por spin coating.
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Observando os resultados de espessura obtidos por acoplamento por prisma e
gravimetria (Tabela 4.5) nota-se que as medidas utilizando essa ultima técnica apresentam-
se maiores. Isso é devido a presenca de acimulo de polimero, formando bordas mais
espessas que entram no célculo quando a gravimetria € usada. Quando solugdes, polimero
mais solvente, com maior concentragdao de solidos e menor rotacao do spinner sao usadas,
bordas mais espessas sdao formadas, logo maior diferenca no resultado entre essas duas

analises.

Tabela 4.5: espessura de filme de PMMA obtida através de gravimetria

amostra gravimetria (lm) acoplamento(um)
1 18,03321 12,7468
2 17,42699 12,7696
3 18,40233 13,0745
4 16,72728 12,8791
5 16,21990 13,0320
6 17,24739 13,0432
7 16,52980 12,8616
XxXto 17,22670 = 0,7981 12,9152 £ 0,1349

Através dos resultados obtidos pelo feste t [90], foi observado que no nivel de
confianca de 95%, t,=2,179, existe uma diferenca entre os resultados obtidos pelas

técnicas de gravimetria e acoplamento.

4.4.2 Indice de refracio dos filmes de PMMA

Na Tabela 4.6 sdao apresentados os dados de indice de refracdo dos filmes de
PMMA obtidos por acoplamento por prisma. Este valor estd de acordo com o encontrado

na literatura [102].
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Tabela 4.6: indice de refracdo dos filmes de PMMA

Amostra | acoplamento (632,8 nm) | acoplamento (1305 nm) | acoplamento (1536 nm)
n n n

1 1,4943 1,4863 1,4849

2 1,4920 1,4832 1,4818

3 1,4949 1,4859 1,4851

5 1,4925 1,4835 1,4821

6 1,4930 1,4834 1,4823

7 1,4936 1,4844 1,4818
X*to 1,4934 £ 0,001 1,4845 + 0,001 1,4830 = 0,002

4.5 Caracterizagao das etapas de producdo do guia de onda

4.5.1 Microscopia Optica das amostras apds prebake

Como foram produzidos guias utilizando dois processos, um sem deposi¢do de
aluminio e outro com deposic@o hd diferencas em relacdo ao tempo de prebake e postbake,
como foi indicado nos itens (ii) e (iii), Capitulo 3. Isso ocorre devido as propriedades do
aluminio que é bom material condutor de calor, o que proporciona, dependendo da
temperatura de processo, a formacao de trincas devido as diferencas entre os coeficientes de
expansdo térmica do aluminio (23,5”‘10'6 K'l) [106] e PMMA (70”‘10'6 K'l) [102]. Isso foi
observado utilizando temperatura de 100 °C por 1 minuto ou 50°C por 3 minutos em placa

aquecida e estd representado na Figura 4.5, cujo aumento € de 2x.

Segundo o fabricante do fotoresiste [89] deve-se fazer o prebake a 110°C por 45
segundos em placa aquecida ou 90°C por 30 minutos em estufa. Porém quando o aluminio
¢ utilizado juntamente com o PMMA nessas temperaturas recomendadas pelo fabricante
ocorre o efeito visualizado na Figura 4.5. Optou-se pelo processo de prebake em estufa na
temperatura de 50°C por 30 minutos (Figura 4.6), porém um estudo deve ser feito para

verificar a cinética de prebake e postbake do fotoresiste.

Para os guias produzidos sem o Aluminio as condi¢des de prebake utilizadas no

trabalho do Oliveri [66] foram seguidas, ou seja, 100°C por 1 minuto em placa aquecida.
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Figura 4.5: PMMA + aluminio apds prebake em placa aquecida — (a) 100°C/1 minuto e (b)
50°C/3 minutos. Aumento 2X

Figura 4.6: PMMA + Aluminio apds prebake em estufa — 50°C 30 minutos. Aumento 2X

4.5.2 Microscopia Optica da mascara de fotolitografia utilizada para transferéncia do padrao

As madscaras utilizadas para a producdo dos guias de onda estdo representadas na
Figura 4.7. Essas mdscaras sdo de cromo e vidro, cujos desenhos foram produzidos através
do programa Auto CAD. Sdo compostas de quatro quadrantes com vdrias estruturas, porém
para a producdo dos primeiros guias utilizou-se apenas o quadrante composto por estruturas
Mach-Sehnders (Figura 4.7 1a). Para os outros guias optou-se pelo quadrante composto de

guias retilineos variando de 10 a 100 um de largura (Figura 4.7 2a), devido ao maior
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nimero de guias com a mesma geometria, € que poderia facilitar a caracteriza¢do Optica

através do método cut-back.

1a) 2 a)

Figura 4.7: Diagramas das mdscaras usadas na fabricacdo dos guias de onda por radiagdo
UV: 1) contém as estruturas Mach-Sehnders e guias inclinados. 2) mascara composta de
quatro quadrantes: (a) estruturas com larguras de 10 a 100 um; (b) estruturas para
dispositivos 6pticos Mach-Sehnders e Y-branch; (c) e (d) estruturas baseadas em curvas S-

bend e semicirculos.

A Figura 4.8 é uma imagem obtida por microscopia Optica dos guias retilineos da
madscara de cromo. Observam-se irregularidades nos contornos dos guias e isso é devido ao
processo de producdo dessa méscara e também ao tempo de uso que acaba por danifica-las.
Esse ¢ um fator que poderia influir nas perdas por espalhamento, medidas nos guias
produzidos utilizando essas mdscaras, pois essas imperfeicdes sdo transferidas aos guias,

como observado nas andlises de MEV, implicando em um aumento na atenuacao.
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Figura 4.8: Imagem obtida por M.O. da madscara utilizada para transferéncia do padrao -

aumento 50 X

4.5.3 Microscopia Optica das etapas de produgdo do guia de onda

Sdo apresentadas imagens (Figura 4.9) obtidas das diferentes etapas do processo
de producgdo do guia de onda, com aumento de 50X. As etapas sdo: deposi¢dao do polimero
fluorado, deposicio do PMMA, prebake apés deposicio do fotoresiste, corrosdo do

fotoresiste apds exposi¢ao, corrosdo do aluminio, RIE e deposicdo do cladding superior.

A Figura 4.9a representa o filme depositado por plasma sobre o substrato de Si.
Esse filme apresenta-se bastante homogéneo. Uma amostra, na condi¢ao de 300 mTorr e 20
min, com espessura de 0,49 um, apresentou uma distancia entre picos e vales de 5,57 nm,

obtida por andlise de microscopia de forca atdbmica (AFM).

O filme de PMMA (Figura 4.9b) apresenta-se homogéneo, ndo sendo observadas
as células de convecgdo, presentes em amostras produzidas com cloroférmio (Figura 4.3a).

No estudo realizado por Padilha, filmes de PMMA com espessura de 10 wm utilizando o
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CHCI3, apresentaram uma distancia entre picos e vales de aproximadamente 297 nm e uma
rugosidade média de 40 nm. Como esses filmes apresentaram as chamadas células de
conveccdo, provavelmente possuem uma rugosidade maior que os filmes produzidos nesse
trabalho (Figura 4.9b), utilizando o solvente Xileno. Sobre os filmes de PMMA, Padilha
[25] depositou uma camada de filme fluorado por plasma, nas condi¢des de 700 mTorr e 40
min e espessura de 1,55 um. Essas amostras apresentaram uma distancia entre picos e vales
de 156 nm e rugosidade média de 20 nm, ou seja, metade do valor encontrado para o filme

de PMMA.

Apés o prebake também nao foi observada a presenga de trincas, presentes em

temperaturas de prebake mais elevadas.

Notam-se nas imagens de microscopia Optica as imperfeicdes nos contornos dos
guias (Figura 4.9 d). Essas irregularidades foram produzidas pelas irregularidades, dos
contornos dos guias, presentes na madascara utilizada para a transferéncia do padrao e

observadas por microscopia Optica (Figura 4.8).

Ap6s o processo de corrosdo do aluminio verificou-se por perfilometria que o guia

possuia altura de aproximadamente 14 wm.
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Figura 4.9: Imagem obtida por M.O. do processo de produ¢do do guia de onda com
deposicao de aluminio: a) polimero fluorado; b) PMMA; ¢) pré-bake — 50°C /30 min em
estufa; d) corrosdo do aluminio; e) corrosdo por RIE; f) corrosdo do aluminio; g) deposi¢ao

do cladding superior — fluoragéo.
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A seguir sdo apresentadas microscopias Opticas (Figura 4.10), com aumento de

50X, de algumas etapas dos guias produzidos sem o revestimento de aluminio.

Figura 4.10: Imagem obtida por M.O. do processo de produ¢do do guia de onda sem a
deposi¢do de aluminio: a) apds a revelagdao do fotoresiste; b) apds corrosdo RIE; c) apds

fluoragao.

E possivel observar irregularidades na superficie da amostra apds a corrosido por
RIE. Essas irregularidades foram melhores observadas nas andlises de microscopia

eletronica de varredura.

4.5.4. Microscopia optica: clivagem das 1aminas de silicio.
As amostras de laminas de silicio clivadas com duas ferramentas diferentes, uma a

base de tungsténio-querosene e outra de diamante, foram comparadas através de
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microscopia Optica. Isto foi feito para observar qual secdo de corte produzida na ldmina
apresentaria melhor defini¢do para facilitar a inser¢do ou acoplamento da fibra dptica no
guia. Os resultados sdo mostrados na Figura 4.11 e Figura 4.12, e é possivel observar que

superficies de silicio cortadas com o cortador de tungsténio apresentam melhor defini¢ao.

Figura 4.11: Imagem obtida por M.O. na comparag@o entre substratos de silicio clivado

com ponta de tungsténio (a) e diamante(b). Aumento 10X

Figura 4.12: Imagem obtida por M.O. das superficies de 1aminas de Si apds a clivagem. a)
representa a superficie do silicio polida sobre a qual os filmes sdo depositados. b) é a

superficie nao polida do silicio e € nesta superficie que a clivagem € realizada.

Todavia, deveriam ser realizadas medidas de variacio de massa em funcdo do
tempo, quando as amostras estdo em contato com vapor de querosene, para assim verificar
se ha vapor absorvido ou adsorvido pelo PMMA fluorado e, portanto confirmar se hd ou

ndo contaminagdo dessas amostras pelo solvente de querosene.
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4.5.5. Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

Andlises de MEV foram realizadas para caracterizar as superficies dos filmes
depositados por plasma sobre o substrato de silicio (cladding inferior do guia) e dos filmes
de PMMA depositado por spin coating. Essa técnica também foi utilizada para analisar e

comparar os guias produzidos apds os processos de fotolitografia e RIE.

O filme depositado por plasma sobre substrato de silicio, Figura 4.13a e Figura
4.13b, apresenta regides com a presenca de aglomerados de 3 um de largura, no entanto
essas estruturas ndo foram analisadas nesse trabalho. Através da técnica EDS constatou-se a
presenca do elemento fldor, Figura 4.14, comprovando a deposi¢dao de um filme fluorado

obtido através da técnica de polimerizacdo por plasma.

Em relagcdo a rugosidade do filme depositado por plasma, apenas uma amostra na
condic@o de 300 mtorr e 20 min foi analisada por AFM, devido a alta demanda de uso do
equipamento, e foi observada uma média entre picos e vales de 5,57 nm para o filme de
espessura de aproximadamente 0,5 um. Foi observado por Padilha [25] que filmes
polimerizados por plasma nas condi¢des de 700 mtorr e 40 min, sobre filmes de PMMA
depositados por spin coating e com solvente CHCls, apresentaram média entre picos e

vales de 156 nm e rms (rugosidade média quadratica) 20 nm.

Figura 4.13: Fotomicrografias (MEV) de filmes parcialmente poliméricos depositados por

plasma sobre substrato de Si. (a) aumento de 2.000 x e (b) aumento de 5.000 x
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Figura 4.14: Anélise de EDS do filmes parcialmente fluorado depositado por plasma sobre

substrato de silicio.

As morfologias do filme de PMMA e do filme de aluminio estdo representadas nas
Figura 4.15a e 4.15b, respectivamente. O filme de PMMA apresenta-se bastante regular.
Através da técnica de microscopia eletronica de varredura € possivel observar a formacao
de microestruturas, porém nio é possivel concluir sobre o aumento ou diminuicdo da
rugosidade. O filme de aluminio depositado através do processo de evaporacdo apresenta-se

aparentemente bastante homogéneo.

Figura 4.15: Fotomicrografias (MEV) de filme de PMMA depositado por spin coating
sobre filme fluorado depositado por plasma (a) e do filme de aluminio depositado sobre o

PMMA (b), com aumento de 5.000 x.
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A seguir sdo apresentadas microscopias dos guias de ondas produzidos sem a

deposicdo da camada de aluminio. Figura 4.16a e Figura 4.16b.

E possivel observar que a superficie apresenta-se bastante rugosa apGs 0 processo
de corrosao por O,. O aumento da rugosidade da superficie do PMMA apds o processo de
corrosdo nas condi¢des de 200 mTorr, 40 W e 15 sccm de O, foi observado por Oliveri
[66], ou seja, a rugosidade média passou de 0,31 nm para 9,6 nm apds o tempo de 12 min
de corrosdo, medida por AFM. Superficies mais regulares poderiam ser produzidas
modificando as condicdes de temperatura de postbake, ou seja, 110°C, o que poderia
promover um aumento na reticulagdo do fotoresiste implicando na diminui¢do da taxa de
corrosdo desse material. Dessa maneira, na etapa de corrosdo por O; o filme de PMMA
estaria mais protegido e como conseqiiéncia as superficies e paredes dos guias

apresentariam menor rugosidade e melhor defini¢ao.

Figura 4.16: Fotomicrografias (MEV) do guia produzido sem a deposi¢do da camada de
aluminio - apds o processo de corrosdo por O, (aumentos de 2000x e 5000x para (a) e (b),

respectivamente).

Por outro lado, os guias produzidos com a camada de aluminio apresentam
superficies mais uniformes e paredes verticais mais definidas, o que pode ser observado na
Figura 4.17a. Como mencionado anteriormente, alguns defeitos referentes ao contorno dos

guias presentes na mdscara de cromo usadas para a transferéncia do padrdo poderiam ser
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transferidos para a amostra. Isso pode ser observado na Figura 4.17b, que representa a vista

superior do guia apds o processo de postbake.

Figura 4.17: Fotomicrografias (MEV): (a) superficie do guia apds o processo de corrosiao

umida do aluminio; (b) apds o postbake. Aumento 2.000x

A Figura 4.18a representa a se¢do transversal do guia produzido com aluminio
sem o cladding superior. E possivel observar defeitos que possivelmente foram gerados no
processo de clivagem e que proporcionam aumento nas perdas por inser¢do. A rugosidade
observada nas paredes laterais do guia, provavelmente foi gerada durante a corrosdao (RIE),
Figura 4.18b. O processo de corrosdo é uma etapa bastante critica do processo, uma vez que
perdas por espalhamento estdo relacionadas diretamente com a qualidade das paredes dos
guias. Paredes laterais com rugosidades menores e mais verticais, poderiam ser produzidas
em poténcias mais baixas, como por exemplo 60 W, como foi observado por Zhao e

colaboradores [63].

A espessura total do nicleo mais o cladding inferior é de 14,57 um, medida por
perfilometria. Portanto o nicleo possui espessura de aproximadamente 14 pm, uma vez que

a camada inferior possui espessura de 0,6 pm.
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Figura 4.18: Fotomicrografias (MEV) da sec@o transversal do guia sem cladding superior,

produzido com aluminio. Aumento de 3.000x (a) e 10.000 (b).

A Figura 4.19 representa o guia produzido com cladding superior. No trabalho
realizado por Padilha [25], a camada fluorada de aproximadamente 1,4 um foi observada
nas microfotografias através de um contraste mais claro em relacdo ao filme de PMMA,
depositado a baixo do filme polimerizado por plasma. No presente trabalho, essa camada
ndo pode ser observada através de um contraste (Figura 4.19a), por apresentar uma
espessura menor, ou seja, de 0,6 um. Porém através da técnica de EDS comprovou-se a
deposi¢do dessa camada fluorada, sobre o nicleo de PMMA, Figura 4.20. As Figuras

4.19b, 4.19c e 4.19d ilustram a se¢do transversal do guia.
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Figura 4.19: Fotomicrografias (MEV): (a) superficie do guia com cladding superior,

aumento 5.000x; (b), (c) e (d) secdo transversal, aumento 2.000x, 10.000x e 10.000x,

respectivamente.
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Figura 4.20: Anélise de EDS na superficie do guia apds a deposicdo da camada fluorada.
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4.6 Caracterizagao do sinal de atenuagao

Algumas medidas preliminares foram realizadas com guias de ondas produzidos
com cladding superior da ordem de 1,4 um, nas condicdes de 700 mtorr e 40 min. A Figura

4.21 representa apenas a caracterizacdo qualitativa do guiamento de luz através do guia de

onda.

Figura 4.21: insercdo de luz em guias poliméricos produzidos sem a deposicao de camadas

de aluminio.

Nota-se que existe um grande espalhamento de luz na interface fibra dptica e guia

de onda, indicando que um melhoramento no acoplamento fibra-guia deve ser realizado.
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Desejando-se diminuir esse problema, guias retilineos foram produzidos e apds o
processo de clivagem (ferramenta de corte a base de Tungsténio e querosene), mediu-se a

atenuacio.

As curvas de atenuagdo do sinal transmitido pelos guias poliméricos, fabricados
com a etapa de deposic¢ao de aluminio, sdo mostradas nas Figuras 4.22 e 4.23. Nos guias de
ondas as perdas sdo medidas considerando-se a atenuacdo do sinal na insercdo ou
acoplamento de uma fibra 6ptica ao guia de onda, usualmente a diferentes comprimentos de
onda. Neste estudo as medidas foram feitas em um comprimento de onda (632,8 nm) pelo
método cut-back. A poténcia transmitida pelo guia no seu comprimento original foi medida,
depois o guia foi clivado (sobre a lamina de Si), reduzindo o comprimento e medindo-se
novamente a poténcia, isso foi repetido em 3 dimensdes distintas do mesmo guia. Os guias
foram produzidos com cladding de polimero fluorado tanto na parte superior como na
inferior do nicleo (Figura 4.22, guias com largura de 100 e 90 um); e apenas com cladding
inferior (Figura 4.23, guia com largura de 90 um), com espessura de cerca de 14 um. O
coeficiente angular da reta de correlagdo do log da poténcia de saida (Ps) do guia em fungao

do comprimento do guia (L/10) representa as perdas por atenuacao do sinal em dB/cm.

o(dB/cm) = %log(@) ou

entrada

L
log Pm[da = _lOg P ta

u *k
1)
entrada 10

Observa-se que a menor atenua¢cdo medida foi de 3,6 dB/cm para o guia de 100
wm de largura e a maior de 7,3 dB/cm para o guia sem cladding superior e largura de 50
wm. Maior atenuacdo era esperada nos dispositivos que ndo possuem o cladding superior,
pois sem essa camada, o contraste passa a ser maior, ou seja, a camada superior seria o ar e
como conseqiiéncia hda um aumento das ondas evanescentes implicando em aumento da

atenuacio.
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Figura 4.22: Curva das perdas por inser¢cdo (Log Ps x L/10) para os guias com 90 e 100 um

de largura, com cladding superior e inferior (guia produzido com a etapa de deposiciao de

aluminio).
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Figura 4.23: Curva das perdas por inser¢do (Log Ps x L/10) para o guia de 50 um de

largura, sem cladding superior (guia produzido com a etapa de deposi¢ao de aluminio).

Na Tabela 4.7 sdo apresentados os resultados de atenuagdo de sinal variando o

comprimento dos guias de ondas, obtidos utilizando a equacgdo 2.10.

103



Capitulo 4 - Resultados e Discussoes

Tabela 4.7: Medida de atuacdo de guias de onda

Largura do L;(cm) L (cm) P; (uW) P> (uW) A(dB/cm)
guia (fm)
40 0,950 0,485 43,934 52,73 -1,70
50 0,950 0,470 44,399 53,303 -1,65

Os valores de atenuagdo ainda sdo altos comparando com valores obtidos em guias
inorganicos (~0,1 dB/cm) [47]. Esses altos valores estdo relacionados as perdas por
insercdo e as perdas por espalhamento devido a rugosidade das paredes dos guias obtidos
apds o processo de corrosdo. Sabe-se que o PMMA tem uma baixa atenuagdo do sinal,
intrinseca ao material, de 10 dB/cm [23]. Portanto é possivel estudar outras condicdes de
processo de RIE mais favordveis e melhorar o processo de clivagem, diminuindo as perdas

por espalhamento e por inser¢do e como conseqiiéncia diminuir as perdas do sinal.

Quando comparados aos guias inorganicos, os guias poliméricos apresentam
vantagens em relacdo ao tempo de processo. Guias inorganicos sao produzidos utilizando
tempo de plasma de aproximadamente 6 horas, incluindo deposi¢do e corrosao por plasma.
Os guias poliméricos produzidos neste trabalho utilizaram aproximadamente 70 min de
plasma, incluindo a deposi¢dio do cladding e corrosdo, ou seja, uma relacio de
aproximadamente 1/6 do tempo de processo por plasma comparando com o tempo de

processo dos guias inorganicos [35], [47].
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CONCLUSOES

Guias de ondas planares foram produzidos utilizando materiais poliméricos para o
nicleo e casca. Para a transferéncia do padrdo geométrico do guia e das dimensodes dos
canais Opticos utilizou-se a fotolitografia, por radiacdo UV, seguida de RIE.

A casca do guia € de polimero parcialmente fluorado obtido a partir do processo de
polimerizacdo via plasma de CHF3. O indice de refracdo dessa camada é de 1,40 obtido por
elipsometria e acoplamento por prisma (Metricon). A espessura ¢ de aproximadamente 0,6
um e foi obtida utilizando as condi¢des de 700 mTorr de pressdo, 20 min de tempo de
processo, na poténcia de 120 W. O niticleo do guia ¢ de PMMA produzido pela técnica de
spin coating, nas condicdes de 800 rpm e 30 s, com uma solugcdo de 25% de sélidos e
solvente Xileno. A espessura dessa camada € de 14 um e indice de refracdo de 1,49.

Dois processos foram utilizados para a transferéncia do padrao: em um deles fez-
se uso de uma mascara metalica de aluminio, muito comum em microeletronica e outro sem
a utilizagdo dessa madscara.

O processo sem a etapa de deposicio da mdscara de aluminio € bastante
interessante, uma vez que ha diminui¢do no tempo de producdo e como conseqiiéncia
diminuicdo nos custos. Nesses guias ndo foi possivel medir a atenuagdo devido as
irregularidades das superficies, que foram observadas nas andlises de MEV, indicando que
esse processo necessita de algumas melhorias como, por exemplo, um estudo de
temperatura adequada de postbake do fotoresiste.

Por outro lado, os guias produzidos com a deposi¢do da camada de aluminio
apresentaram superficies de melhor homogeneidade. Nesses guias foram realizadas as
caracterizacdes Opticas, medindo-se a atenuacdo do sinal transmitido e valores de
aproximadamente 3 dB/cm foram obtidos. Provavelmente, esse alto valor de atenuacao esta
ligado ao processo de clivagem, que aumentaria as perdas por inser¢ao, € ao processo de
RIE, pois através de andlises de MEV observou-se que as paredes dos guias ndo estdo
totalmente verticais e aparentemente apresentam-se rugosas, o que causaria perdas por

espalhamento. Em relacdo aos contornos dos guias lineares, falhas foram observadas na
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madscara de fotolitografia utilizada para a transferéncia do padrdo, e como conseqiiéncia
foram transferidas para o guia.

Estes resultados confirmam a possibilidade do uso de uma camada fluorada,
depositada pela técnica de polimeriza¢do por plasma, utilizando gases fluorados, que pode
ser usada como material de casca em dispositivos dpticos como os guias de ondas. Espera-
se que através de melhorias no processo como temperatura de prebake e postbake,
utilizacio de PMMA de grau Optico, bem como a producdo de uma madscara de
fotolitografia com melhor resolucdo vertical dos contornos dos guias, possam diminuir o

espalhamento de luz nos guias e como conseqiiéncia diminuir a atenuagao.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

v' Utilizagdo de PMMA de grau 6ptico para o niicleo do guia de onda

v' Estudo das varidveis de processo utilizando gis Cs;Fg para producdo de
filmes poliméricos para serem usados como cladding em guias de ondas, sendo que este gés
apresenta uma razdo C/F menor que o gids CHF;, proporcionando maior polimerizagao.
Esse gds € uma alternativa interessante, pois € indcuo ao meio ambiente, além de apresentar

um custo menor em relagdo ao CHFs.

v' Estudo das temperaturas de postbake do fotoresiste, para que o processo sem
o uso da deposi¢cdo da mdscara de aluminio seja vidvel, diminuindo as etapas do processo e

conseqiientemente diminuindo os custos.

v' Utilizagdo de um material fotossensivel como material de nicleo

v' Produ¢do de guia utilizando a técnica de Laser UV como técnica de

transferéncia do padrao.
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