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RESUMO

Neste trabalho, estudamos a geragao holografica de padroes
periédicos, o seu registro em materiais fotossensiveis e a
litografia dos mesmos em cristais semicondutores. CGravamos uma
microestrutura periddica em semicondutor (InP) com um periodo de
0,45um, isto permitiu a producao do primeiro laser semicondutor
monomodo do pais enmitindo em 1,5um. Estes dispositivos sao
largamente empregados ha implantagao de sistemas coerentes de
comunicagdes 6pticas usados para longas distancias e alta taxa de
transmissio. Estudamos também o registro de microestruturas
peridédica em (InP) através do efeito fotoeletroquimico, o gue
proporciona um registro direto de microestruturas em
semicondutores, portanto sem a necessidade do uso de materiais
fotossensiveis. Num outro experimento utilizamos uma montagem
holografica estabilizada eletronicamente cuja colimacao do feixe é
feita por espelhos parabolicos fora do eixo de simetria,
produzindo uma colimagao da frente de onda com alta gualidade numa
area de 100x100mmf o que nos levou a confeccionar redes de
difragodes holograficas em fotorresina de 1200¢/mm com hoa
homogeneidade. Propusemos também um método para determinagido da
resolucdo do processo de exposigao filmes fotossensiveis
(fotorresinas) durante a exposigao dos mesmos, isto é em tempo
real. O método utiliza o conceito de modulagaoc residual em
fotorresina e uma nontagem holografica estabilizada
eletronicamente, desta maneira foi possivel avaliar a perda de
resolugio do processo a partir do decréscimo no periodo do padrao
holografico usado na exposigao do filme. Este método dispensa o
uso da revelacao do material em estudo, © gue nac ocorre com OS

métodos convencionais.



ABSTRACT

We have studied periodic holographic patterns generation, its
recording in photosensitive materials and 1lithography 1in
semiconductor crystals. The periodic pattern was recorded in InP
samples with .45um pitch, that allowed to produce the first mono
mode junction laser in the Country, emiting in 1.5um. This device
is widely used in long distance optical communications. We also
have investigated the recording of the periodic corrugation in
semiconductor (InP) using photoelectrochemical etching. In this
method the recording is made directely in the substrate without
photoresist is used as mask. Another experiment was made using a
electronically stabilized holographic setup to make holographic
gratingé using photoresist layer in 100x100mm° glass substrate the
grating was recorded with 1200{/mm. In this setup the wavefronts
were collimated by two off-axis paraboloid mirrors. We also
proposed a method to evaluate the resolution of the holographic

exposure in positive photoresists.



iNDICE

I INTRODUGAO

II  GRAVAGCAO HOLOGRAFICA DE MICROESTRUTURA PERIODICA EM
SEMICONDUTOR (InP).

2.1
2.2
2.3
2.4
2.5
2.5a
2.5b
2.5cC
2.6
2.7

Introdugao

Geragao de Padrao Periodico

Montagem Holografica

Alinhamento da Montagem Holografica
Registro do Padrao Periddico

Producao do Filme

Exposicao do Filme

Revelacdo do Filme (Formagao da Mascara)
Microscopia Eletronica de Varredura
Litografia de Microestrutura Periddica em
Semicondutor tipo InP.

Aplicagac de Microestrutura Litografadas em InP
Conclusao

III GRAVACAO HOLOGRAFICA DE MICROESTRUTURAS PERIGDICA
EM SEMICONDUTOR (InP) UTILIZANDO UM PROCESSO
FOTOELETROQUIMICO

Introdugao

Montagem Holografica

Ccélula Fotoeletroquimica

Reagao Fotoeletroquimica

Descricao e Resultados do Experimento
Analise dos Resultados Experimentais
conclusao

Iv ESTABILIZAGAO ELETRONICA DAS MONTAGENS HOLOGRAFICAS

pags.

10
14
20
20
22
23
24
25

31
36

38
39
42
45
48
54
57



Vi

4.1
4.2
4.3
4.4
4.4a
4.4b
4.4c
4.4d
4.5
4.6

Introducao

Estabilizacdo de um Sistema Holografico

Montagem Holografica Estabilizada

Redes de Difracaoc Holograficas

Filme de Fotorresina

Exposigao do Filme

Revelacao do Filme (Formagao do Relevo Periddico)
Metalizagao da Rede de Difracao

Analise dos Resultados Experimentais

Conclusao

AVALIAGAO DA RESOLUGAO DOS FILMES FOTOSSENSIVEIS
DURANTE O PROCESSO DE EXPOSICAO

5.1
5.2
5.3
5.3a
5.3b
5.4
5.5
5.6

Introdugao

Filmes Fotossensiveis

Estudo da Resolucao em Fotorresinas Positivas
Medida do Indice de Refracaoc Complexo do Filme
Medida da Energia Absorvida pelo Filme
Descriscao do Experimento

Analises dos Resultados Experimentais

Conclusao

CONCLUSOES FINAIS

REFERENCIAS

60
61
68
71
71
72
73
73
75
80

81
83
85
87
93
94
99
102

104

107



CAPITULO I

INTRODUCAO



Os elementos oOpticos holograficos (EOH) s3o componentes
opticos gerados por técnicas holograficas. Os mesmos vém
substituindo com sucesso alguns componentes opticos produzidos por
técnicas convencionais, por exemplo, a rede de difracio que é
amplamente empregada na fabricacao de instrumentos analiticos
(espectrometros e espectrofotometros). Tradicionalmente, essas
redes sao produzidas por processo mecanico, onde uma fina ponta de

' especifico. ©

diamante produz microsulcos sobre um substrato'’
espagamento e a profundidade dessa estrutura s3o bem definidos, e
istc se faz necessario para garantir a qualidade dptica da rede de
difracao.

Com o uso de técnicas holograficas é possivel produzir uma
rede de difracac holografica (EOH), através do registro ( material
fotossensivel) de um padrdoc peridédico senoidal gerado pela
interferéncia de duas frentes de ondas planas e coerentes e com
uma revelagao adegquada do material de registro. Assim, as
microestruturas gravadas opticamente em material fotossensivel
geram as redes de difragdc holograficas. O uso de técnicas
holograficas permite a geragdo de elementos Opticos de geometria
complexa, © que é impossivel com os métodos convencionais como:
"elétron beam" e "técnicas mecanicas".

As lentes holograficas sao um outro importante grupo dos
(EOH), sendo produzidas por registro de padrdes holograficos bem
definidos, Evita-se, assim, todo o© processamentoc necessario’a
fabricagdo de uma lente. Existem lentes holograficas para algumas
aplicagoes especificas tais como: "disco laser™ (lente
focalizadora) e "varredores de feixes"(Z), usados em impressora a

laser e como leitor de cdédigo de barra.



Os elementos oOpticos holograficos difrativos (redes) tem um
grande potencial para aplicacoes tecnoldgicas, principalmente na

producdo de microcompomentes opticos usados em optica integrada,
3

: . . 4 . {
tais como: "guias de onda", "“acopladores para fibras opticas" 7,

~ s 1) . -~ .« :
"laminas retardadoras"( e nas "interconexoes opticas para
computadores">®,

0 laser semicondutor é um dispositivo amplamente utilizado
pela industria, por exemplo, leitores de codigo de barra, nas
impressoras a laser e aparelhos de disco laser (CD). Porém, a
aplicacdo mais nobre é nas comunicagdes opticas, e o laser
semicondutor mais indicado para este uso é o laser semicondutor
monomodo ' ”"® . para produzir este laser é necessario a introdugao
de uma variagdo periédica do indice de refragao (rede) na regiao
ativa da cavidade de um laser semicondutor convencional. Esta
variagao periddica e obtida usualmente por técnicas
fotolitograficas de padrdes periddicos holograficos.

As fotorresinas s3o amplamente utilizadas na fabricagao dos

elementos opticos holograficos (EOH)“OJl) e nos processos

12)
( . Com a

litograficos de alta precisdo usados em microeletronica
necessidade da diminuic3o das estruturas utilizadas na produgao
dos novos microcomponentes (Optica integrada e microeletronica) ;
torna-se obrigatério o conhecimento do limite de resolugao do
processo de registro dessas microestruturas.

Neste trabalho, desenvolvemos sistemas holograficos gue geram
padroes periddicos, os mesmos foram gravados em fotorresina e em
semicondutores. Com o uso de um sistema holografico estabilizado,

estudamos a resolugao do processo de exposigdo, que foi feito com

a finalidade de conhecer o limite do mecanismo de gravagao de



padroes periddicos em fotorresina durante o processo de exposicao
da mesma. Isto permite avaliar a possibilidade de se produzir
elementos opticos holograficos (EOH) quando necessitamos diminuir
a geometria das estruturas gravadas em tais elementos.

No capitulo II descrevo uma montagem holografica que utiliza
um par de espelhos parabdlicos para fazer a colimagac dos feixes
lasers. A montagem tem grande estabilidade mecanica e gerou um
padrac com periodo de 0,45um. O mesmo foi registrado (fotorresina
positiva) e revelado, produzindo assim uma microestrutura na
fotorresina de periodo igual. Posteriormente, esta microestrutura
serd transferida (litografada) para um substrato semicondutor do
tipo InP via ataque quimico. A litografia do padrac €& uma das
etapas principais para obtencac do laser monomodo dinamico.
Obtivemos éucesso em tal processo e O CPqD-Telebras concluiu as
etapas necessarias para produzir pela primeira vez no Brasil um
laser semincondutor monomodo, emitindo em 1.5um.

No capitulo III, mostro um métode alternativo para gravar uma
microestrutura peridédica em InP , gue dispensa a etapa de registro
" do padrao em fotorresina . O método foli proposto por pesguisadores
americanos (Bell) em 1985. Eles conseguiram gravar uma estrutura
com um periodo de 1,4um, projetando diretamente o padrac luminoso
sobre o cristal semicondutor (InP), sem usar o processamento com
fotorresina; portanto, comprovaram a viabilidade do processo. A
pesgquisa deste método no Brasil foi iniciada em 1990 durante o
trabalho gue agora apresento. O mesmo contou com a participacao do
LAB OPTICA e do LAB FOTOELETROQUIMICA do IF-GW UNICAMP. Com a
colaboragdo dos grupos de pesquisas citados acima, foi possivel

registrar microestruturas com pericdos de 1,4um e 0,45um no



cristal tipo InP, sem usar fotorresina. A resolugaoc das
microestruturas gravadas é inferior “as obtidas pela tecnica
convencional descrita no capitule II, mas os resultados comprovam
a viabilidade do estudo deste novo metodo.

No capitulo IV, apresento a montagem holografica descrita no
capit_:ulo II estabilizada eletronicamente. O uso de uma montagem
holografica estabilizada reduz as instabilidades mecanicas da
mesma, e o uso de espelhos parabdlicos para a colimagao dos feixes
produz uma frente de onda com uma distribuigcdo homogénea de
intensidade, e um aumento na area da regido disponivel para
exposicdo, desta modo produzimos redes de difracdo holegrafica de
1200¢/mm com tamanho padrao e uma excelente homogeneidade. Para
garantir a reprodutibilidade do processo de producao das redes foi
neéessério a estabilizagao eletronica desta montagem. Isto
permitiu exposicdes com tempos maiores, onde a estabilizagao
corrige as instabilidades (vibragdes e variacdes térmicas)
ocorridas durante a exposicic do padrac periododico. ©O método
torna-se viavel devido a um efeito de modulagac residual do
material de registro (fotorresina); desta maneira, a rede gue esta
sendo gerada servira para estabilizar o padrao, que foi o
responsavel pela geraciao da mesma. Além disso, a estabilizacgao
permite acompanhar a evolugac da modulacao do indice de refracao
do material em tempo real, fatoc que sera utilizado em todo o
desenvolvimento do capitulec V.

No capitule V, proponho um método para avaliar a resolugaoc do
processo de registro de padroes luminosos periddicos em materiais
fotossensiveis durante a exposicao dos mesmos (tempo real), sem a

necessidade da revelacao do material usado na exposig¢ao. Medimos a



evolucao da modulacac do indice de refragao do material durante o
seu registro, via a estabilizacdo eletronica descrita no capitulo
anterior. Isto foi possivel devido aos efeitos das modulagoes
residuais inerentes a esses materiais e da montagem holografica
usada no capitulo III que & extremamente versatil para variacao do
periode do padrdo luminoso, permitindo varia-lo numa faixa de
0,28um a 1,6um. No experimento, notou-se uma queda na modula¢50 do
indice de refracdo do material, 'a medida que diminuimos
progressivamehte o0 periodo do padrac luminoso em exposig¢ido. Este
efeito permitiu avaliar o possivel limite de resolucao no processo
de registro. Tudo foi monitorado por registrador acoplado ao

sistema de estabilizacdo eletronica.



CAPITULO II

GRAVAGAO HOLOGRAFICA DE MICROESTRUTURA PERIODICA EM

SEMICONDUTOR (InP)



2.1) INTRODUEEO

Propusemos uma montagem holografica para a geragao de um
padrao periddico que apresente uma boa gqualidade optica. Usamos
espelhos parabolicos fora do eixo de simetria para fazer a
colimagao dos feixes. Obtivemos um padrao de periodo de 0,45um que
foi gravado em material fotossensivel (fotorresina), sendo
posteriormente revelado e transferido para um cristal semicondutor
via um atagqué quimico. A microestrutura registrada no semicondutor
foi utilizada na produgaoc de um laser semicondutor monomodo. Passo

a descrever as etapas deste processo.

2.2) GERACAO DE PADRAO PERISDICO

A Fig.1l ilustra a formagao de um padrao periddicc senoidal.
Uma frente de onda de luz coerente (Laser) & dividida em duas que,
posteriormente, interceptam-se dando origem ao fendmenc de
interferéncia (mantendo a diferengca de caminho o&ptico entre as
frentes de ondas dentro do campo de coerencia do laser). Na regiao
de interceptagao das ondas, gera-se um padrac periddico, formado
por franjas claras e escuras, paralelas e alternadas entre si. 0O
periodo deste padrao depende do angulc entre os feixes {260) e do
comprimento de onda da radiagao coerente (A), é definido como:

A

A = —Zsenteny (1)



Figura 1: Geracao de um padrdo periddico por interferéncia.



As regides onde ocorrem as interferéncias sdo pequenas,
devido ao diametro do feixe laser. Certas aplicagdes necessitam de
regioces maiores de interferencia, portanto, usaremos sistemas
expansores de feixes que mantenham as frentes de ondas planas e a
distribuigdoc de intensidade a mais homogénea possivel. Desta
maneira, garante-se a gualidade do padrao de franjas gerado nesta

regiao.

2.3) MONTAGEM HOLOGRAFICA

Desenvolvemos uma montagem holografica onde o sistema de
colimagao do feixe nao e efetuado por uma lente -0 gue e comum num
sistema convencional (expansor comercial)- e sim, por espelhos
parabdolicos construidos fora do eixo de simetria. A montagem foi
projetada para se obter uma grande estabilidade mecanica (os
suportes dos componentes Opticos s3oc rigidos e pesados). Com a
colimacao feita por espelhos obtém-se um feixe de excelente
homogenaidade (intensidade do feixe) e uma regiao de interferencia

com um tamanho de 100X100mm2.
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A Fig.2 mostra o‘esquema da montagem holografica ¢ as Figs.3a
e 3b s3o fotos da mesma, vista lateral e superior. Os espelhos M,
Mz, M3 sdao planos (Af10), Mi, Ms sao espelhos asfericos gerados na
forma de um setor do paraboloide fora do eixo de simetria*‘'’
Esse tipo de componente optico possibilita a obten¢ao de frentes
de ondas planas e livre de aberragoes primarias. DF & um divisor
de feixe a partir do qual a diferen¢ga de caminho optico entre os
feixes tem que ser minima na regidoc de interferencia. Isto indica
que o sistema holografico esta balanceado, proporcionando aos
padroes gerados um otimo contraste FE €& um filtro espacial,
composto de uma objetiva (25X) e um pinhole (orificic) de 10um de
diametroc, o conjunto filtra os feixes. Como fonte de radiagao
usa-se um laser de Argonio sintonizado em : A=0,4579um, Ie Izsaa
as intensidades dos feixes, e (28:) o angulo entre eles.

Conhecendo o valor do angulo 6o, defini-se o periodo do padrao

atraves da eq. (1).
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DF
LASER CRISTAL
Mz
M3
Figura 2: Montagem holografica usando  espelhos

parabdlicos como colimadores.
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Figura 3: (a)
holografica,

JuLag

Foto da vista lateral da montagem
(b)foto vista de cima da montagem.
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2.4) ALINHAMENTO DA MONTAGEM HOLOGRAFICA

A altura do feixe laser em relacao a mesa de granito define o
plano opticc da montagem, a partir do gqual todos os componentes
opticos ficaram alinhados. O primeiro componente é um divisor de
feixe DF, composto por um disco de refletividade varidvel o que
permite definir muito bem a intensidade de ambos os feixes.
Ajustando o DF de forma que os feixes transmitidos Ie IE
permanegam aproximadamente com a mesma intensidade (.= 1),
garante-se wuma melhor visibilidade das franjas do padrao.
Definindo-se também o caminho odptico percorrido pelos feixes a
partir do DF até a regiao de interferéncia, mantemos a diferenca
de caminho o mais proximo possivel de =zero, garantindo-se alto
contraste do padrao.

A filtragem espacial de um feixe laser e necessaria para
eliminar os ruidos opticos provenientes do proprio feixe ou
defeitos e sujeiras nos componentes Opticos, gque produzem

14 ~ ..
(14 ~padrao espurio de formato granular com uma

"speckle"
distribuigao espacial aleatdéria. Com o uso de um filtro espacial
FE conveniente, podemos eliminar os ruidos opticos causados por
estes efeitos. O sistema de FE é composto por uma objetiva e um
pequeno orificio circular conhecido como "pinhole". Todo o
alinhamento dos componentes épticos foi feito de modo ordenado, de
forma a garantir a eficiéncia do procedimento. Iniciaremos o
alinhamento pelo sistema expansor, formado por um filtro espacial
e um elemento colimador. O primeiro passo € centralizar a objetiva

em relacac ao feixe laser emergente dos espelhos M1 e M3, e

ajustar o pinhole de forma a deixa-lo no foco desta objetiva. A

14



escolha do par objetiva-pinhole precisa ser ideal. No caso, onde o
diametro do pinhole é menocr que o foco da objetiva, surgira aneis
de difragac comprometendo a filtragem do feixe. No caso, onde o
diametro do pinhole é muito maior que o foco da objetiva, a
filtragem sera ineficiente, pois os ruidos Opticos citados
anteriormente nao serao eliminados. 0 caso ideal ocorre guando o
diametro do pinhole ¢é ligeiramente menor gque o foco; desta
maneira, obteremos uma filtragem espacial perfeita. Usamos varios
pares de objetivas (25X,20X,10X) e pinholes de (20,10,5um de
didmetro) para os testes iniciais. 0 conjunto gque forneceu o
melhor resultado na filtragem foi uma objetiva de 25X e um pinhole
de loum. O feixe emergente do pinhole & divergente, portanto uma
frente de onda esférica. Para gerar padrdes periddicos, formados
por franjas retas e paralelas, e necessario que as frentes de
ondas sejam planas, logo o feixe emergente precisa ser colimado.
Existem sistemas colimadores comerciais (Spectra-Physics) sao
compostos de objetiva, pinhole, lente colimadora e os parafusos de
ajustes micrométricos, todos compactados num unico componente,
Este siétema é de facil manuseio e permite expandir o feixe em 50X

A qualidade da colimagao dos feixes & fundamental para a
obtengac de um padrdo onde as franjas sejam retas e paralelas. 0
ponto ideal da colimagac de um feixe é determinado com o uso de
uma lamina de vidro com face plana e paralela. A interferéncia
entre as frentes de ondas refletidas pela primeira e pela segunda
face produz um padraoc de franjas macroscopicas, gque podem ser
visualizadas num anteparo; o melhor paralelismo e a largura maxima
dessas franjas ocorre quando a planicidade da frente de onda em

estudo € a ideal. O teste feito visualmente serve para determinar

15



a planicidade das frentes de ondas provenientes de um sistema
colimador. O ponto ideal da planicidade da onda ocorre quando os
focos da objetiva e da lente colimadora coincidem, isto e, quando
obtido via o ajuste fino do sistema.

Na montagem holografica da Fig.2 mostramos um sistema onde a
colimacao é feita por espelhos parabolicos e nao por lentes. O
sistema de colimagdo por espelho produz um feixe com uma expansao
de 100X com uma excelente homogeneidade para uma distribuicao de
intensidade gaussiana caracteristica dos lasers.

Para garantir que a colimagao feita por um espelho parabdlico
seja perfeita, é necessario a obtengdo da coincidéncia do foco do
espelho (850mm) com o foco da objetiva escolhida para compor o par
com o pinhole (objetiva 25X e pinhole 10um). O procedimento
adequado para o inicio do alinhamento é& usar o filtro espacial
somente com a objetiva, isto &, sem o pinhole. Utiliza-se uma
lamina de face paralela para verificar o espagamento entre as
franjas de interferéncia formada pelo feixe proveniente do
espelho. Pequenos ajustes sao feitos na objetiva para obter um
espacamento maximo e o mais paralelo possivel dessas franjas. Esta
condigao garante a coincidéncia entre os focos (objetiva-espelho),
portanto a colimagao ideal é alcangada. Quando recclocar o pinhole
para se completar a filtragem, sera preciso um ajuste na objetiva
para retomada da colimagido ideal, pois esta condigao fica alterada
no momento da colocacao do pinhole e da procura da posigao que
garanta a melhor filtragem espacial.

Para determinar o angulo (8¢) entre as frentes de ondas e
preciso que o feixe laser permanega sem expansac e seja dirigido

de forma a atingir o centro geométrico dos espelhos parabdlicos.
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Na regiao de interferencia entre os feixes, e colocado um espelho
plano, suportado por uma base goniometrica para determinar o
angulo de rotagao deste espelho. Ao girarmos o espelhc planc de um
angulo (8¢) gqualquer, produziremos uma rotagao de 26« no feixe
incidente (lei das reflexoes), e atraves de reflexoes sucessivas
do feixe entre o espelho planc e o centro geométrico do espelho
parabolico determinaremos rapidamente o angulo (80) ; logo
define-se o periodo do padrao via a eq.(l). No experimento, foi
usado um angulo 80230°, que produz um padrac de periodo A=0,45um
para um A=0,4579%um.

A Fig.4 mostra os graficos de comparagao entre os perfis de
intensidades entre os feixes colimados por um colimador comercial
da Spectra Physics e um colimador que utiliza o espelho parabdlico
com objetiva de 10X e 25X e pinhole de 10um. A varredura da
intensidade foi feita por um deslocador lateral (horizontal) em
intervalos de 1mm. Os graficos revelam um melhor desempenho do
colimador por espelhos, gque produz feixes mais homogéneocs e
regides maiores para interferéncia; consequentemente um melhor
registro dptico do padraoc € obtido no filme fotossensivel.

A Fig.5 mostra o perfil da distribuicao de intensidade do
feixe colimado por um espelho usando como filtro espacial uma
cbjetiva de 25X e pinhole de 10um. Este sistema sera utilizado
durante todo o experimento. A area da amostra (filme) usada para
exposigdo € aproximadamente de 10x10mm®, através do grafico
comprovamos gque a intensidade é praticamente constante em toda
area da amostra. Esse e um fator que deve ser levado en
consideracao, pois os filmes s3ao sensiveis a pequenas diferengas

nas intensidades do padrao de exposigao
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Figura 4: Graficos da distribuicao de intensidade de
feixes c¢olimados por espelhos parabdlicos (25X,10X) e
colimado por um expansor comercial (Spectra Physics).
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2.5) REGISTRO DO PADRAO PERIODICO

A montagem holografica estda completamente alinhada e com o
pericdo do padrdo definido; portanto, temos que registré-lé em um
material fotossensivel (fotorresina positiva); o substrato usado
para a formagac do filme & um cristal semicondutor tipo InP. Passo
a descrever todo o processo de produgac, exposigdo e revelacgao

destes filmes.

2.5a) PRODUGCAO DO FILME

0 substrato é um cristal de fosfeto de indio tipo n
(InP-n), com uma area de 10X10mm° e espessura de 0,3mm ver Fig.6,
devido a sua fragilidade é fixado a uma placa de vidro de area
30X30mm? com uma espessura de 3mm (suporte do cristal).

O cristal é submetido a um rigoroso processo de limpeza que e
semelhante ao utilizadoe no tratamento com semicondutores. Isto é
de extrema importancia para as etapas seguintes, por exemplo, o
crescimento de novas camadas sobre o cristal e a garantia da
aderéncia do filme ao substrato. Apdés a limpeza, é depositada uma
gota de fotorresina positiva (Shipley AZ-1400) diluida em AZ
Thinner na proporgao 1:2. O cristal é submetido a uma centrifuga
(Spinner) com uma rotagao de 6500rpm durante um tempo de 20s. Apds
esta etapa o filme é tratado termicamente a 75C° durante 30
minutos para retirada do solvente e dar boa aderéncia ao mesmo. Os
filmes produzidos nessas condigoes apresentam uma espessura da

ordem de 150nm, medida em um microscopio interferencial.

20



Figura 6: Cristal semicondutor tipo InP ,usado para
gravagac da microestrutura (10X10mm“).
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2.5b) EXPOSICAO DO PADRAO A0 FILME

Depois de preduzidos, os filmes sdo levados a regido de
exposicgdo (padrdes periddicos). Os padrdes devem apresentar boa
qualidade o6ptica, com periedo constante em toda drea da regildo,
com paralelismo perfeito entre as franjas e um alto contraste. O
alinhamento feito anteriormente deve garantir essas condigdes.
Precisamos medir a intensidade dos feixes e definir uma energia de

exposicdo para os filmes. O tempo de exposigao sera:

a 4 11 (2)

Onde E & a energia de exposigdo do padrao, I1 e I2 sao as

-

5) ~
propoe o

intensidades dos feixes. Os manuais de fotorresina'l
uso de uma energia de 300mJ/cm2, e uma radiagdo no ultravioleta
onde a sensibilidade da fotorresina & maior. Nessas condicdes, as
exposicbes s30 extremamente rapidas, (alguns segundos). Isto
minimiza os problemas de instabilidades do registro, tais como,
vibragdes mecdnica, variag¢bes térmicas e deslocamento de ar.

A fonte de‘radiagﬁo disponivel & A=0,4579um; portanto, fora da
faixa do ultravioleta. A colimagdo por espelhos gera areas maiores
e mais homogenea nos feixes, porém, as intensidades diminuem por
unidade de area. Estes dois fatores elevam o tempo de exposicgido a
ninutes, tornando mais criticos os problemas de instabilidade da
mentagem, principalmente as vibrac¢des mecénicas, podendo apagar o

registro (padroes peridédico). Na pratica os problemas ndo

ocorreram, pois a montagem apresenta uma grande estabilidade
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mecinica e gerando padrdes de excelentes gualidades 6pticas. Foram
feitas exposigdes de até 10 minutos, sem constatarmos o apagamento
das franjas no registro. Trabalhamos com uma energia de exposigdo
de ZODmJ/cm: com as intensidades dos feixes IleISE1OOuw/cm:.
Usando a eq.(2) obtivemos um tempo de exposi¢doc de 8 minutos. Com
esses parametros, conseguimos excelentes gravagdes dJdos padrdes

periédicos (A=0,45um) em filme de fotorresina.

2.5c) REVELAGAO DO FILME (FORMAGAO DA MASCARA)

Estamos usando uma fotorresina positiva, loge o revelador
atuard nas regides do filme onde houve exposigdo luminosa (franja
clara), abrindo sulcos na fotorresina e deixando exposto o
cristal. Regides escuras do padrio (franjas escuras) ndo serao
reveladas e formardo uma cobertura de protegdo a superficie do
cristal; portanto, produz-se uma mascara periédica“6”7) com as
mesmas caracteristicas do padrdo registrado. Esta mdscara permite
a transferéncia (litografia) do padrdo periddico gravade em
fotorresina para o cristal InP através de um atague gquimico das
regides expostas do mesmo. Litografames uma microestrutura

periddica no semicondutor InP. O revelador utilizado para produzir

a mascara fol o Shipley AZ-303A, com um tempo de revelag¢do de 30s.
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2.6) MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

Nesta fase, tivemos uma enorme dificuldade em comprovarmos o
registro das microestruturas periddicas no cristal devido ‘qs
limitacdes no uso do microscdpio eletronico de varredura como a
dificuldade de operagdo e a falta de manutengao do aparelho. Os
resultédos (fotos) que mostro a seguir levaram dois anos para
serem obtidos. Durante este periodo foram utilizados os treés

microscopios disponiveis na Unicamp e um do CPgD-Telebras.
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2.7) LITOGRAFIA DA MICROESTRUTURA PERIODICA EM SEMICONDUTOR

TIPO InP

A Fig.7 ilustra as etapas do processo fotolitografico para a
gravagdo do padrdo: (a) filme de fotorresina depositado sobre o
cristal (b) exposigdo holograAfica do padriaoc peridédico (c) perfil
da microestrutura apés a revelagdo do filme (d) cristal atacado
quimicamente, as ranhuras periddicas sdo transferidas ao cristal.
(e) perfil do cristal apés'a remogdo da fotorresina por acetona.
Para ¢ atague guimico ao InP, fol utilizada uma solugéo Bromo+H O,
Acido Fosfdrico e H 0 deionizada na proporgdoc 2:2:15, a 21°C
durante 15s. As ranhuras foram orientadas na diregdo (1,1,0) do
planc cristalino.

As Figs.8 a 11 mostram fotos tiradas da amostra apdés cada
etapa do processamento. As fotos foram feitas por um microscodpio
eletrdnico de varredura (JEOL MOD 35/CF) do CPgD da Telebras. A
Fig.8 mostra o padrdoc gravado em fotorresina, ref. a Fig.7c, que
servira de mAscara para o processo de ataque quimico. A Fig.9
mostra 6 cristal apbés ataque, mas ainda com fotorresina, ref. a
Fig.7d. Na Fig.10, temos o padrdaoc transferido ao cristal sem
fotorresina. A Fig.1ll mostra uma vista de perfil do cristal, onde
vemos a forma da microestrutura ref. a Fig.7e. A forma em V gerada
no cristal & devido a anisotropia do atagque sobre o cristal. Mais

detalhes serdo discutidos no Capitulo III.
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Figura 7: Etapas do processamento fotolitografico para
gravagao da microestrutura no cristal InP.
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Figura 8: Foto MEV da microestrura gravada no filme de
fotorresina sobre o cristal InP, etapa (¢) da Fig.7.
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Figura 9: Foto MEV da microestrura litografada no InP
antes da remogdo da fotorresina, etapa (d) da Fig.7.
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Figura 10: Foto MEV da microestrutura litografada no InP
depois da remogao da fotorresina.
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Figura 11: Foto MEV da gravacao da microestrutura no
InP, etapa (e) da Fig.7.
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2.8) APLICACE DE MICROESTRUTURA LITOGRAFADAS EM InP

A litografia de um padrdc periodice sobre um substrato
semicondutor & a etapa principal para a obtengdc de um laser
semicondutor monomodo, cujo comprimento de onda emitido
corresponde a de um Unico modo longitudinal. Estes dispositivos
si0 necessirios para implantacdo de sistemas coerentes de
comunicacdes oOpticas para longas disténcias e de alta taxa de
transmissao.

Uma das técnicas para obtencdo de um laser semicondutor
monomodo & introduzir uma variagdo periddica de indice'” na
regido ativa da cavidade. Desta forma, a microestrutura atua como
parte integrante da estrutura de guiamento, proporciocnando uma
excelente discriminac¢do dos modos e melhorande o© controle da
frequéncia. O comprimento de onda emitido pelec laser sera
determinado pelo periodo da micreoestrutura e o indice de refragio
do meio. Desse modo o valor do periodo das microestruturas foi
especificado pela Telebras, sendo de A =0,45um, para obtengdo do

laser (D.F.B) (18,1%,20,21)

(Distributed Feekback Laser) emitindo
na faixa de 1,5um. A Fig.12 ilustra o esquema desse laser.

0 trabalho contou com o apoio do CPgD-Telebras. Ja que o
interesse tecnoldgico para produzir este dispositivo & grande.
Produzimos as microestruturas periédica no InP-n*®’ o CPgD
completou a etapa de crescimento das outras camadas para produzir
o primeiro laser semicondutor monomodo do pais. O resultado €
mostrado nas Figs.13 e 14 cujos graficos representam o espectro de

emissdc de dois laser semicondutores (InP) um contém a

microestrutura peridédica Fig.13 (emissdc monomodo) e o outro nédo
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Fig.14 (emissdoc multimodo). Logo, houve a eliminagao de modos
longitudinais da cavidade gquando se introduz uma variagao
periddica de indice,

Outra técnica usada para se obter a corrugacgdo em InP e a de

f . ’ : {23) .
gerar a méscara (Litografia) com um feixe de eletrons , Ou seja

sem usar a exposi¢do do padrdo holegrafico.
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Figura 12: Laser de realimentacao distribuida (DFB).
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2.9) CONCLUSAO

Foram litografadas redes periddicas (0, 45um) em
semicondutores, pela primeira vez no pals, usando-se um ataque
quimico preferencial. Variando-se a composigdo do atague gquimico,
é possivel obter estruturas com uma relacao altura periodo da
ordem 0,6.

A montagem mostrou-se bastante estdvel, gerando padrdes com
étima qualidade éptica: uniforme, livre de padrdes espUirios e de
excelente reprodutibilidade. A &rea da regido Gtil para o registro
& de aproximadamente 50mm de diametro, permitindo a gravagdoc de
uma lamina inteira de InP em uma Gnica exposigdo.

O processo fotolitografico foi inteiramente dominado. A
producdc de amostra teve reprodutibilidade e eficiéncia. As mesmas
apresentaram boas caracteristicas opticas para confecgdo do laser

(D.F.B) ver Figs.13 e 14.
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GRAVACAO HOLOGRAFICA DE MICROESTRUTURA PERIODICA
EM SEMICONDUTOR (InP) UTILIZANDO UM PROCESSO

FOTOELETROQUIMICO
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3.1) INTRODUGAO

No capitulo II mostrei o dominio completo da gravacdo de uma
estrutura peridédica em cristal semicondutor tipo InP e sua
aplicacdo na produgdc de um laser monomodo (DFB), utilizado em
comunicagdes oOpticas. O processo completo & composto de diversas
etapas, dominadas wuma de cada vez, para proporcionar uma
transferéncia do padrdo ao cristal com uma excelente reprodugao.
Uma das etapas mais delicadas do processo € a produgdo do filme de
fotorresina no cristal e a sua posterior revelagdo para gerar a
mdscara. O filme precisa apresentar tais propriedades: aderéncia
perfeita ao substrato, espessura bem definida e 1livre de
impurezas. A revelagdo também introduz parametros de dificil
controle, tais como: temperatura, agitagdc e concentragdo do
revelador etc; por isso, esta etapa é& considerada de dificil
dominio.

0 efeito fotoeletroquimico em semicondutores consiste na
liberagao de cargas positivas (buracos) quando ocorre a absorcio
de fétons pelos eletrons da camada de valéencia de um semicondutor,
estando o mesmo em contato com um eletrdlito especifico. Na década
de 1980 foi feito um estudc intensivo de técnicas de ataque a
semicondutores via rea¢des fotoeletrogquimicas, usando inicialmente

(o} Gag!?h25:26) Em 1985, un grupo de pesquisadores dos

laboratérios BELL'®”

sugeriram uma técnica alternativa para a
gravagdo de estruturas periddicas em semicontudor tipo InP, usando
um processc fotoeletroquimico e registrando as estruturas

diretamente no cristal, sem o usc das tradicicnais mascaras de

fotorresinas. O processo consiste em projetar os padrdes
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peridédicos gerados holograficamente diretamente sobre os cristais,
imersos numa célula fotoeletrogquimica contendo um eletrélito
especifico. Aplica-se também um campo eletrico ao cristal, desta
forma, o padrdo vai sendo fotolitografado diretamente no cristal
sem a necessidade do uso da mascara.

O grupo da BELL produziu microestruturas de periodo 1,4um
em InP. Microestruturas com periodo 0,23um foram produzidas por
alemdes e suecosm&zm, porém extremamente rasas. Este método de
registro de microestrutura em semicondutor tem-se mostrado muito
promissor.

Com a experiéncia obtida no processo de geragaoc de padroes
holograficos e o dominio adquirido na microscopia eletronica e com
as dificuldades no tratamento das fotorresinas que sao utilizadas
no método convencional. Passamos a investigar a possibilidade da
gravacao direta de padroes holograficos em semicondutores usando a

técnica fotoeletroquimica.

3.2) MONTAGEM HOLOGRAFICA

A montagem usada no capitule II era naturalmente bastante
estével, devido a forma como foi projetada, todavia, apresentava
pouca versatilidade para a variagdo do &ngulo (60). Como o periodo
era constante (0,45um), isto nao constitui problema de ordem
pratica. No entanto, para o estudo do processo de
fotoeletroguimica, gostariamos de variar o &ngulo com facilidade

(variar o periodo), e poder iniciar o estudo com um periodo maior
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(1,4um) e depois ir diminuindo para acompanhar a evolugdo do
processo de registro por esta nova técnica, Assim usaremos uma
montagem holografica mais versatil, que permita mudar rapidamente
o &ngulo 8., isto e sem a necessidade de refazer alinhamentos
demorados como na montagem da Fig.2,.

A Fig.1l5 mostra a montagem, um laser de Argénic (Spectra
Physics) sintonizado em A=0,4579um, onde Ex'Ee'Ea'E4 sao espelhos
planos (A/10). D.F é um divisor de feixe, F.E & um sistema de
filtro espacial ( composto de objetiva, pinhole e um par de lentes
colimadora L). O espelho E, pode deslizar e girar em torno de um
eixo (A), esta caracteristica geométrica da montagem, permite
variar o &ngulo 6., mantendo-se a diferenga de caminho éptico
entre os feixes proxima de zerowm, garantindo um bom controle na
definicdo do peridédo do padrao gerados nessa montagem. As
intensidades dos feixes sao dados por I, e I, e a célula
fotoeletroquimica esta colocada na regido de interferéncia entre
os feixes,

A montagem proposta produz uma variagio de &dngulo 8. de 9° a
55°, gerando assim padrdes com periodo de 1,6um e 0,28um. A
mudanga do 4dngule & feita rapidamente, sem a necessidade de
alinhamentos complexos. A colimagic do feixe é produzida por uma
lente L, portanto diferente da montagem anterior que fol feita por

espelhos. Usamos um filtro espacial com uma objetiva de 20X e um

pinhole de 10um.
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Figura_ 15: Montagem holografica usada no estudo da
gravac¢ao de microestruturas por efeito fotoeletroquinico.
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Iniciamos com um perfiodo de 1,4um, para melhor estudarmos as
condi¢gdes de ataque, por exemplo, tempb de exposigdc do padrio,
intensidade do laser e controle da reagdo fotoeletroguimica. ©
estudo foi feito com um sistema eletrénico projetado para
controlar a célula fotoeletroguimica . O conhecimento desses
parmetros sao importantes para realizacgao dos testes
preliminares. Come o assunto & de interesse tecnolégiceo, poucas

informa¢&es técnicas sio mencionadas nos artigos,

3.3) CELULA FOTOELETROQUIMICA

A Fig.16 ilustra uma versdo preliminar de uma célula
fotoeletroquimica. Um padrdo periédico sencidal & projetadc sobre
um cristal de fosfeto de indio tipo n (InP-n) imerso em solugdo
eletrolitica diluida a 10% em Agua. Uma janela vidro serve como
tampa para a célula e permite a exposigdo ao cristal. Um potencial
é aplicado entre o cristal e o eletrodo de contato, e serve para
monitorar a reagdo fotoeletroquimica. A Fig.17 ilustra a célula
fotoeletroguimica. O cristal InP comporta-se com © eletrodo de
trabalho; os eletrodos contrério e o de referéncia sdoc de palédio,
metal nobre que ndo participa da reagdo. O eletrdlito & o HCE, a
janela de vidro tem uma cobertura anti-refletora para evitar
perdas por reflexd8o. Os eletrodos estdo conectados a um
potenciostato (potencial constante}, onde o controle do campo
elétrico aplicado permite regular a velocidade da reag¢do de
foto-atagque ao cristal. O registrador monitora a variagdo de

corrente durante a reagdoc em fungdo do potencial aplicado.
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Figura 17: Célula fotoeletroguimica com o sistema
eletronico de controle.

44



3.4) REAGCAO FOTOELETROQUIMICA

0 atague via reagdo fotoeletroquimica é bastante diferente do
ataque quimico em semicondutores mostrado no Capitulo 11
principalmente pelo controle obtido da reagdo, via monitoramento
da corrente (campo aplicado). A reagdao fotoeletroquimica consiste
na dissolucio anddica (corrente positiva) das moléculas de InP num
eletrdlito especifico (HCI, 10%). A reagac ocorre unicamente na
- regido iluminada (franja clara) do cristal semicondutor do tipo n,
onde os elétrons (e ) sdo portadores majoritdrios. A absorgido da
luz laser pelo semicondutor 1libera cargas positivas (h")
catalizando a dissolugdc anédica. A Fig.18 ilustra a reagdo de
ataque fotoeletroguimico em uma jungao semicondutor-eletrélito, de
acordo com o© modelo de bandas“? . os -fétons sido absorvidos
pelos (e) da camada de valéncia e migram para a camada de
condugaoc formando os pares eletrons (e) e buracos (h+).
Aplicando-se um campo elétrico (ﬁ) entre o cristal e o elétrodo
contrario comoc mostra a Fig 19, retiram-se assim os elétrons
fotogerados do cristal e os ions In"Je p*? sac levados ‘a
superficie, reagindo com o eletrdlito (HCI), formando sais de
Incg e PCQy 0os i{ions de hidrogénio produzidos na reagdo sao
atraidos para o eletrodo contrario, formando provavelmente o Ig
(bolhas-gds). A reagdo descrita acima ocorre devido a presenga de
cargas livres e positivas na interface entre os dois meios. A
reagdo pode ser descrita como:

InP-n + x.hv —— InP-n + xh' + xe”

hv = Er = energia do féton absorvido

x=nimeroc de fétons necessarios para gerar os pares (h',e’)
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A Fig.18 mostra que o ataque fotoeletroquimico pode ser
localizado. Basta uma iluminagdo ndo uniforme sobre o cristal, por
exemplo, o padrdo peridédico senoidal que é& composto por franjas
claras e escuras geradas nos sistemas hologré&ficos. Podemos entao
gravar uma estrutura periddica no cristal com as mesmas
caracteristicas do padrdo luminoso citado anteriormente, wvia um

processo de ataque fotoeletroquimico ( sem usar as fotorresinas).

Iniciamos o experimento ajustando o &ngule 60 para gerar um
padrdo com periodo de 1,4um. A célula fotoeletrogquimica foi
posicionada na regio de exposigido conforme mostra a Fig.15. Os
tempos de exposigdo variaram entre 10 a 40 minutos. Apesar de
longos, nh3o houve problema, pois as estruturas gravadas tem
dimensdes maiores que 1lum, tornandc menos criticos os efeitos das
vibragdes. As intensidades dos feixes foram E%EIEETDOuW/cmF. O HCe
(10%) foi usado como eletrdlito. A corrente de saturagio (todos e
gerados'na reacao sao retirados) foi de aproximadamente 45pA, e o
potencial aplicado ficou em torno de 0,5 a 1Volt, medida pouco
confidvel devido a problemas com o eletrodo de referéncia.

A sequnda fase do experimento exigiu uma mudanga no &ngulo
6., que permitisse gerar padrdes com pericdoc bem menores. A partir
do momento gue €& diminuide o pericdo comega a ficar critice o
problema de vibracio, especialmente quando usamos tempos longos
para exposicgdo. 0s tempos de exposigdo variaram de 3 a 10 minutos,
as intensidades dos feixes permaneceram as mesmas, e a corrente de

saturacgdo fol de 80uA para um potencial aplicado de 1Volt.
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As Figs.20 e 21 mostram as estruturas periédicas (1,4um)
gravadas em cristal InP. A Fig.20 {(10000X) mostra uma estrutura
com um perfil triangular com profundidade de aproximadamente
0,5um, usando um tempo de exposigdo de 20 min. A Fig.21 (10000X)
mostra uma estrutura de perfil arredondado com uma profundidade
aproximadamente 0,4um, para um tempo de exposicio de 20 min. A
presenga de perfis diferentes na gravagdoco do InP e em outros
semicondutores do grupo (III-V) ¢é devido a anisotropia nas
diregdes dos cristais, causado pela polaridade deste tipo de rede
cristalina. Portanto o perfil das estruturas periddicas vai
depender da forma como est3o orientados os planos cristalinos InP
em relaglio ao padrio periddico (franjas) durante a exposigdo. Um
perfil triangular indica que o ©padrdo estava orientado
paralelamente ao plano cristalino (011). Um perfil arredondado
indica gque o padr3o estava orientado paralelamente ao plano
cristalino (0,1,1). A Fig.22 mostra esquematicamente o fato.

As Figs.23 e 24 ilustram os resultados obtidos na segunda
fase do experimento com uma estrutura registrada de periodo bem
menor 0,45um. A Fig.23 (40000X) mostra uma visd3o de um perfil
orientado paralele ao plano cristalino (0,1,1) com uma
profundidade bem pequena avaliada em torno de 0,05um, para um
tempo de exposigdo de 6,5 min. Este periodo € o mesmo utilizado
para litografia convencional feita no Capitulc II, mas a estrutura
periédica registrada, no cristal & extremamente rasa.
Possivelmente, isto se deve a um problema de resolugdo espacial da
reagao fotoeletroquimica. A Fig.24 (20000X) mostra a vista de cima
e confirma a presenga da estrutura peridédica e a formagio de uma

micro bolha de g&s durante a reacgido, provavelmente Hz,
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Figura 20: Foto de MEV de uma microestrutura de pegiodo
1,4um gravada fotoeletroquimicamente em InP, o padrac de
registro foi alinhado paralelamente ao plano (011)
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Figura 21: Foto de MEV de uma microestrutura de periodo
1,4um gravada fotoeletroquimicamente em InP, o padriac de
registro fol alinhado paralelamente ao plano (011).
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Figura 23: Foto de MEV vista de perfil de uma
microestrutura de periodo 0,45um gravada
fotoeletrogquimicamente em InP.
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Figura 24: Foto de MEV vista de cima de uma

micreoestrutura de perlodo 0,45um gue ilustra a formac;ao

de uma micro bolha de gas, na reagao fotoeletrogquimica
em InP.
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3.6) ANALISE DOS RESULTADOS EXPERIMENTAIS

0Os resultados obtidos foram ilustrados nas Figs.20, 21, 23 e
24, para periodo maior (1,4um) obtivemos estruturas com boa
resolugdc e razoavel profundidade, e de perfis diferentes, de
acordo com a orientagdoc do plano cristalino do InP em relagdo as
franjas ver Fig.22. Esses resultados preliminares comprovam a
viabilidade de gravagdoc de microestruturas diretamente em
semicondutores (sem uso de fotorresinas), justificando todo o
estudo feito em fotoeletroguimica. Quando diminuimos bruscamente o
periodo (A=0,45um) Figs.23 e 24, nota-se a presenga do registro da
estrutura periddica, apesar de serem estruturas rasas e com bolha
de gas produzida durante a reacdo fotoinduzida.

Os principais problemas do processc de fotoeletroquimica em
InP sao: 1) formagdo de bolha de géds 2) ndo confiabilidade de
medida do potencial (eletrodo referéncia) 3) estruturas tornam-se
rasas com a diminuigdo do periodo.

A formagdoc de bolhas é resolvida com utilizag¢do de uma bomba
para circulagdo do eletrdlito durante a reagdo. A mesma poder§
causar turbuléncia dentro da célula, facilitando o surgimento de
instabilidades mecanicas.

0 eletrodo de referéncia ndo permite uma medida confidvel do
potencial, logo perde~se um pouco o controle do mesmo que deveria
permanecer constante. Uma possivel solugdo seria a troca do
eletrodo de paladio por um de cloreto de prata ou aumentar a
concentragdoc de H, no eletrodo atual.

A obtengdo de estruturas periddicas de pouca profundidade

pode ter como causa as vibragdes no sistema de registro. A mesma
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torna-se «c¢ritica para periodos pequenos e tempos longos de
exposigdo, pois produzem um movimente no padrdc (franjas) sobre o
cristal, causando uma perda de definigdc do registro (resolucgdo).
Outras causas possiveis sdo: baixa velocidade da reagdo de ataque,
probleﬁas com reagentes, baixa intensidade luminosa do padréo
durante a exposigic e a resolugio espacial intrinseca do processo
na interagdo da radiagdo com o semicondutor.

Na reacao fotoeletroquimica a resolugdo espacial de
microestruturas periddicas esta limitada teoricamente pela
difragdo da radiag¢do utilizada, isto &, a metade do comprimento de
onda da radiagdc usada para gerar o padrdo. Na pratica, ocorre
outros fatores que limitam a resolugfdo espacial do processo.

Rea¢des do tipo fotoeletroguimicas em jungdes de eletrdlito
de semicondutor s&oc fortemente influenciadas pelo perfil da regiio
de cargas espaciais geradas no semicondutor, préxime "a superficie
do eletrélito. A largura da regido é& determinada pelo grau de
dopagem do semicondutor e pelo campo elétrico externo aplicado ao
semicondutor®®. Uma regido maior facilita a separagdo dos pares
fotogerados (e, h+), melheorando a eficiéncia gquédntica da reacgdo
de ataque, diminuindo a recombinagio dos h’ (buracos) provenientes
das camadas mais internas do semicondutor. Este efeito & obtido
experimentalmente ao diminuir o grau de dopagem do semicondutor ou
aumentando o campo elétrico positive aplicado.

A velocidade da reagdo de atagque fotoeletroquimica também é
um fator importante na definigdo da resolugdo de microestruturas.
Uma reagdo de alta velocidade vai consumir os buracos fotogerados
muito rapidamente gquase no mesmo instante de sua geragdo,

impedindo a sua difusdo lateral, aumentando a resoclugdo espacial
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da reagdo. A velocidade da reagdo € determinada principalmente
pela reatividade do eletrélito'’?,

Um fator importante & a radiagado (A) utilizada para broduzir
a reagdo fotoeletroquimica, ou seja a energia dos fdtons é pequena
(faixa infravermelho) mas o suficiente para gerar os pares(e ,h")
tornando o coeficiente de absorgao (ud) do semicondutor pequeno.
Neste caso os portadores minoritéarios (h") gerados mais
profundamente, ou seja fora da regido de carga espacial,
difundiram-se lateralmente, ndo havendo tempo para ocorrer a
reagdo de atague superficial. Este fendmeno produz uma perda de
resolugcdo espacial do processo. No caso contrario, onde a energia
dos fotons é grande (ultraviocleta), os portadores minoritéarios
(h") sdo gerados muito préximos’a superficie e com muita energia.
Logo, podem movimentar-se muito rapidamente para as laterais, nio
havendo tempo para ocorrer a reagdo de atague superficial,
reduzindo também a resolugdo espacial do processo. Outros fatores
causadores da perda de resolugdo espacial sdo: instabilidades
mecinicas no sistema de exposigdo hologré&fica, ruidos na fonte de
radiagdo (laser) e gradientes de concentragio produzidos pelos

produtos da reagdo.

3.7) coNcLusio

Apresentamos os resultados parciais de uma pesquisa que se
mostra bastante promissora para o futuro e com aplicagdes
importantes para a dptica e microeletrénica. Sendo o dnico grupo

de pesquisa no pais nesta &rea, e contando com as nossas
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limitagdes experimentais, acho importante os resultados obtidos
até o presente trabalho, onde comprovamos a viabilidade do método.
A pesquisa vai continuar no trabalho de pesquisa do David(Inst de
Quimica) junto ao Lab. Optica. Serao estudados os processos mais

intrinsicos da reagao fotoeletroquimica, por exemplo, a resolugdo

temporal da reacéao.
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CAPITULO IV

ESTABILIZAGCXO ELETRONICA DAS MONTAGENS HOLOGRAFICAS
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4.1) INTRODUGAO

Foram apresentados nos Capitulos II e III duas montagens
holograficas como caracteristicas distintas. Ambas geram padroes
periddicos. Gravamos microestruturas periédicas em substratos
semicondutores, utilizando duas técnicas distintas.

Neste Capitulo, continuamos o estudo do registro de padrdes
periddicos usando filme de fotorresina em substrato de vidro.
Neste caso, registramos uma modulagcac periddica de indice de
refracao na fotorresina e, gquando revelamos este material,
transformamos a modulagao de indice em modulacic em relevo. Desta
forma as microestruturas ficam gravadas em fotorresinas nao
havendo transferéncia aoc substrato.

Propomos o uso de um sistema de estabilizacdoc eletrodonica de
montagens hologréficasmsn que permite o© monitoramento do
registro dos padrdes durante o processo de exposigao (tempo real),
assim, pode-se acompanhar a formagao da rede e as corregdes das
instabilidades surgidas no sistema durante o registro.

Utilizando-se o sistema estabilizacdo eletrédnica na montagem
apresentada no Capitulo II (colimagdo por espelho), foi possivel
obter redes de difragdo hologrificas de 1200{/mm em fotorresina
positiva (AZ-1350) de tamanho razoidvel (100x100mm°) com uma
excelente reprodutibilidade, garantido pela estabilizacao

‘Y 530 um importante (E.O0.H),

eletrénica. As redes holograficas
pois sua produgdoc tém vantagens em relacdo as redes produzidas por
métodos mecanicos, tais como: auséncia de fantasma, defeitos nas
linhas, menor custo, area maior conm periodos menores. As redes de

difragdo holograficas sio os principais componentes Odpticos
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utilizados na produgdc de espectrometro e espectrofotémetro

instrumentos analiticos amplamente empregados pela inddstria.

4.2) ESTABILIZAGAO DE UM SISTEMA HOLOGRAFICO

Em holografia o problema da instabilidade do sistema & muito
complexo, principalmente gquando existe a necessidade de tempos
longos para exposigdo, vibragdes e variacao de temperatura sdo os
principais causadores destas instabilidades. Como  estamos
registrando um padréo peridédico (franjas) holografico de periodo
muito pequenc a garantia de estabilidade do sistema & fundamental.
As franjas de interferéncia necessitam permanecer iméveis durante
todo o tempo de exposicdo, pois a existéncia de instabilidades
(vibragdes mecénicas) pode levar a deslocamento do padrao e,
consequentemente, a um apagamento do padric uma franja scbrepoe a
ocoutra, causando uma perda da resolugdo da gravagdo. Por exemplo,
basta ocorrer uma variacdo de A/2 no caminho &ptico entre os
feixes para uma franja ocupar o lugar da outra (o padréao
desloca-se de 1/2 interfranja). Diferengas dessa ordem podem
facilmente ser produzidas por variagbes térmicas entre os feixes,
provocande mudangas no indice de refragao do meioc. Vibragdes
mecanicas dos componentes 6pticos da montagem também produzem tais
alteragdes. A estabilidade torna-se critica a medida que aumenta o
tempoc de exposigdo em relagdo ao tempo de durag¢dc da perturbagédo.
Os materiais de melhor resolugidoc e mais eficientes para o registro
sdo geralmente os menos sensiveis.

Pelos motivos citados, temos a necessidade de estabilizar

61



eletronicamente ¢ sistema para garantir a estabilidade dos padrdes
durante o registro. Isto & fundamental para a reprodutibilidade
das estruturas gravadas e para manter a qualidade das redes
holograficas produzidas. A estabilizacao eletronica consiste em
detetar o deslocamento das franjas e corrigi-lo através de uma
realimentagao negativa de fase via um translador piezoelétrico ou
um outro‘dispositivo capaz de produzir uma variacaoc de fase numa
frente de onda. Um breve histdérico da evolugdc do estudo da
estabilizagio eletronica em sistemas holograficos é& apresentado.

. (36)
Na década de sessenta

foi proposto um sistema para o
controle dos padrdes periédicos (franjas). Durante a exposicgio,
detetava-se as perturbag¢des e, simultaneamente, procurava-se a sua
corregdo através de um sistema eletrénico realimentador. assin
introduz-se, na montagem, um elemento que produz um deslocamento
na fase, de forma a compensar as perturbagdes externas,
mantendo-se estavel o padr3c de franjas periddicas (imével). O
sistema apresentou algumas limitagbes principalmente para detecgao
e estabilizagdo do sinal.

(37)

Na década de setenta foi proposto um métodc gque se

baseava na formagdo do interferograma de Moire™® . O mesmo &
gerado pela interferencia de um padrao periddico usado na
exposigao (vivo) com o padrao periddico ja registrado no filme
(rede). Na pratica isto ocorre gquando uma rede preveamente
revelada é reposicionada na regido onde foi gerada (exposigdo).
Logo surgira um Moire entre esta rede e o padrao atual (vivo), nas
diregoes de difracao.

A Fig.25 ilustra formagdo do Moire. A interferéncia entre os

feixes incidentes I, e I, produzem o padraoc periodico atual
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(vivo). Uma rede (padrao ja gravado) e recolocada na regiio de sua
formacao (padrao vivo). As frentes de ondas transmitidas e
difratadas por esta rede sao representadas por W;, onde 1 indica
respectivamente feixe transmitido, feixe difratado em 1% ordem e
feixe difratado em 22 crdem, j=1,2 indica o feixe incidente I1 e
I, respectivamente. A interferéncia entre feixe transmitido e
difratade (mistura de duas ondas) origina o padraoc "Moire". Na
Fig.25 temos 4 conjuntos de feixes (difratado e transmitido), e
todos podem produzir tal padrao.

Quando uma rede e colocada exatamente na posigéo onde foi
gerada, o padrao Moire apresenta-se com luz uniforme. Caso ocorra
um pequeno erro de posicionamento, o Moire é composto por franjas
claras e escuras (visualizadas num anteparo colocado atras da
rede), cujo espagamento entre as mesmas depende diretamente do
angulo entre o feixe transmitido e difratado. Qualgquer
deslocamento (variagao) gue ocorra com as franjas indica uma
variagao de posigdo do padrdo vivo em relaciao ao gravado na rede.
Como essas variagoes sao muito pequenas (microscépicas) o padrio
de Moire permite uma grande ampliacao espacial do efeito (103,
pois qualquer deslocamento das franjas (macroscopicas) pode ser
monitorado por um detetor via a variacdo de intensidade do padriao.
Através do acompanhamento desses deslocamentos (variacoes) &

possivel detetar as perturbagdes externas ao sistema.
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PADRAQ GRAVADO

Figura 25: Ilustra a geracac do padrao Moire.
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Baseado no conceito discutido anteriormente, foi proposto a
introdugdo de um sinal de fase ao sistema de estabilizacao e da
utilizacdo de um amplificador Lock-in para fazer a medida da

, 39)
derlvada(

do padrao de Moire, ao contrario da proposta feita na
década de sessenta de medida direta da intensidade do padrao.
Desta maneira, foi possivel estabilizar o padrido em uma franja
clara ou escura sem ocorrer a perturbacdc do fundo continuoc de
luz. O maior inconveniente do método é a necessidade de produzir
uma nova rede de controle sempre que alterarmos o periodo do
padrac gravagao (frequéncia espacial da rede ¢/mm).

Na década de oitenta, foi propostoc um novo método para
estabilizacao de sistemas holograficos*”, que dispensa o uso
da rede de controle preveamente produzida. O método basea-se na
capacidade de alguns materiais de registro permanentes
(fotorresinas) em produzir modulacdes residuais do indice de
refracao durante o processo de exposicio do padrao, ou seja, a
propria rede, em formagao, vai servir para estabilizar o padrao de
registro (tempo real). A interferéncia destas modulagoes residuais
(gravadas no filme) com o padrac de registro produz um "Moire" de
intensidade extremamente baixa. Mas, devido 'a alta eficiéncia do
sistema de estabilizagdo proposto, é possivel estabilizar redes de
difragao com eficiéncia de difracdo extremamente baixas (107°). E
ocaso das redes com modulag¢des residuais.

O sistema de estabilizagdo eletronico é composto por um
espelho suportado por cristais piezoelétricos (PZT) controlado por
uma fonte de alta tensac (BURLEIGH PZT-90) responsavel pela

introdugao de pequena mudanca na diferengca de caminho optico da

montagem holografica, através da qual se faz a corregao para

65



Baseado no conceito discutido anteriormente, foi proposto a
introdugidc de um sinal de fase ao sistema de estabilizacao e da
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derivada®
década de sessenta de medida direta da intensidade do padrao.
Desta maneira, foi possivel estabilizar o padrac em uma franja
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luz. O maior inconveniente do método € a necessidade de produzir
uma ncva rede de controle sempre que alterarmos o periodo do
padrao gravagao (frequencia espacial da rede &/mm).

Na década de oitenta, foi proposto um nove método para
estabilizagao de sistemas hologréficosmi“”, gue dispensa o© uso
da rede de controle preveamente produzida. O método basea-se na
capacidade de alguns materiais de registro permanentes
(fotorresinas) em produzir modulacdes residuais do indice de
refragdao durante o processo de exposicao do padrao, ou seja, a
propria rede, em formagdo, vai servir para estabilizar o padrao dé
registro (tempo real). A interferéncia destas modula¢des residuais
(gravadas no filme} com o padrao de registro produz um "Moire" de
intensidade extremamente baixa. Mas, devido 'a alta eficiencia do
sistema de estabilizacgao proposto, é possivel estabilizar redes de
difracdo com eficiéncia de difra¢do extremamente baixas (107°). E
ocaso das redes com modulagoes residuais.

O sistema de estabilizacac eletronico é compostoe por um
espelho suportado por cristais piezoelétricos (PZT) controlado por
uma fonte de alta tensao (BURLEIGH PZT-90) responsavel pela

introdugac de pequena mudanga na diferen¢a de caminho oOptico da

montagem holografica, através da qual se faz a corregac para
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Baseado no conceito discutido anteriormente, foi proposto a
introducdo de um sinal de fase ao sistema de estabilizagao e da
utilizacao de um amplificador Lock-in para fazer a medida da
derivada® do padr3c de Moire, ao contrario da proposta feita na
década de sessenta de medida direta da intensidade do padrao.
Desta maneira, foi possivel estabilizar o padrao em uma franja
clara ou escura sem ocorrer a perturbagdc do fundo continuo de
luz. O maior inconveniente do metodo é a necessidade de produzir
uma nova rede de controle sempre gue alterarmos o periodo do
padrdo gravacgdo (frequéencia espacial da rede ¢/mm).

Na década de oitenta, foi proposto um novo método para
estabilizacao de sistemas hologréficosw&“”, que dispensa © uso
da rede de controle preveamente produzida. O metodo basea-se na
capacidade de alguns materiais de registro permanentes
(fotorresinas) em produzir modulagoes residuais do indice de
refracao durante o processo de exposicao do padrac, ou seja, a
prépria rede, em formagdo, vai servir para estabilizar o padrao de
registro (tempo real). A interferéencia destas modulagoes residuais
(gravadas no filme) com © padraoc de registro produz um "Moire" de
intensidade extremamente baixa. Mas, devido ‘a alta eficiencia do
sistema de estabilizacdo proposto, € possivel estabilizar redes de
difracdo com eficiéncia de difragac extremamente baixas (107°)., E
ocasc das redes com modulagoes residuais.

0 sistema de estabilizacao eletronico é composto por um
espelho suportado por cristais piezoelétricos (PZIT) controlado por
uma fonte de alta tensao (BURLEIGH P2ZT-90) responsavel pela
introducaoc de peqguena mudan¢ca na diferenga de caminho optico da

montagem holografica, através da qual se faz a correcao para
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estabiliza~la. E usade um amplificador Lock-in (PAR-124) e um
detetor PIN de vresposta rapida para detegdo das variagoes
(deslocamento) do Moire.

A Fig.26 ilustra o principio fundamental do metodo. Duas
frentes de ondas (mistura) W; e Wf ou wi e Wi interferem-se com
uma diferenca de fase que depende da diferenga da fase ¥ entre o
padraoc de exposigdo (vivo) e o padrao registrado na rede de
controle. Qualguer mudanca de Y provoca um deslocamento de ¥ no
Moire, produzindo uma mudanca da intensidade medida pelo detetor.
0 mesmo converte esta variacdoc em sinal elétrico, que vai ser
amplificado (Lock-in) e vai operar o PZT via a fonte (HV).

Um sinal de baixa amplitude Vo e alta frequencia Q modula o
PZT. O Lock-in & sintonizado em Q2 e a sua saida DC é proporcional
"a amplitude deste sinal proveniente do detetor e que opera o P2ZT
via fonte (HV). O padrao Moire oscila com uma amplitude Ve e
frequencia 0 sobre o detetor, ou seja, o Lock-in mede a derivada
da intensidade do padrac no plano do detetor em relagao a variagao
da fase ¥ (dI/dy). O sistema atinge o equilibrio (estabilizado)
para uma derivada nula, isto &, para uma franja clara ou escura
localizada no centro do detetor. 0 uso da frequencia Q gera um
termo de segundo harmonico além do fundamental“m, que representa
a derivada segunda do padrao Moire (dZI/d?w). Ambos os harmonicos

podem ser usados para estabilizar o sistema.
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Figura 26: Ilustra a mistura de duas frentes de ondas
durante a formagdo da modulagaoc de indice no material
{tempo real).
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4.3) MONTAGEM HOLOGRAFICA ESTABILIZADA

A Fig.27 ilustra a montagem holografica estabilizada
eletronicamente, notemos que € a mesma utilizada no cCap.II, ver
Fig.2, a colimacao feita pelo espelho. Houve a necessidade de
trocar o espelho M3 por um espelho suportado por cristais
piezoeletricos (PIT), para estabilizar eletronicamente a montagem.
0 critério de alinhamento & o mesmo descrito no capitulo II, com a
diferenga na definigao do valor &ngulo 6o, gue agora & de Bo=16".
Obtemos, portanto, um padrdoc com frequéncia espacial de 1200¢{/mm,
gque sera utilizado na producgio das redes de difragdo holograficas.
O PZT estd acopladec a um sistema eletrdnico mostrado
esquematicamente na Fig.28. O PZT e controlado por uma fonte de
alta tensdoc HV (DC 500V). Um detetor (PIN) deteta as variagdes de
intensidade do padrdo, e esta ligado a dois LOCK-IN (PAR 124), um
do gquais, sintonizado na frequéncia €, modula o sinal enviado a
fonte HV e serve de referéncia interna ao ocutro LOCK-IN, gque esta
sintonizado na frequéncia 2Q. Esse ultimo, por sua vez, realimenta
a fonte (HV) do PZT. O LOCK-IN, sintonizadec em I, mede a evolugao
da amplitude VQ, que val aumentando durante a geragdo da rede, VQ
pode ser monitorado num registrador. O LOCK-IN em 20 mantém a
estabilizagdoc do sistema, isto &, a derivada segunda devera ser
nula durante todo o tempo de registro, assim serd possivel
garantir uma completa estabilizagdo do padrdo. Devido as
carasteristicas do PZT o sinal escolhido para operar o sistena
eletrdnico tem uma frequencia de Q=1500Hz e uma amplitude de

Ve=3Volts.
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Figura 28: Esquema do sistema eletrdnico de estabilizacao.
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4.4) REDES DE DIFRAGAO HOLOGRAFICAS

Nesta etapa propomos a producac de redes holograficas planas
de 1200¢/mm em substrato de vidro na forma circular e gquadrada,
usamos um filme de fotorresina para registrar o padrao holografico
gerador das redes. Passo a descrever © processo para a obtencao
das redes que inclui a produgdo do filme, exposicao, revelacao e a

metalizagao.

4.4a) FILME DE FOTORRESINA

0s substratos escolhidos s3o de vidro na forma circular com
35mm e 50mm de dilmetro com espessura de 10mm, de forma guadrada
100Xx100mm° de area. O tamanho da regido de exposigdo & grande e
com excelente homogeneidade da intensidade luminosa. A limpeza do
substrato foi composta de gquatro etapas, diferentemente para o
caso de substrato semicondutor. As etapas sao: 1) ferver durante
20 minutos em detergente neutro diluido 20% em }%O, 2) lavar com
H O deionizada corrente, 3) ferver 20 minutos em acetona, 4) secar
com N2 e levar a estufa por 15 minutos a 80°C.

Apbds a limpeza, os substratos foram levados a centrifugador
de fotorresina onde fora depositada a fotorresina positiva
(AZ2-1350J3 Shipley) sem diluigdo em AZ-Thinner. As rotacgdes
variaram de 2500 a 3000rpm para substratos circulares e 1000rpm
para os substratos gquadrados. Todos os filmes foram tratados

termicamente a 80°C durante 20 minutos, para uma boa aderéncia ao

substrato. Os filmes produzidos sdo bem espessos, na ordem de 3
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microns, diferentemente dos filmes confeccionados para o cristal

do Cap. II

4.4b) EXPOSIGCAO DO FILME

Os filmes prontos saoc levados a regido de exposigdo. Todo o
sistema holografico deve estar perfeitamente alinhado segundo a
descrigdo do Capitulco II, apenas o &ngulc 860 fol alterado para
produzir padrdes periddicos de A=0,83um e frequéncia espacial da
ordem de 1200{/mm. Assim, podemos gerar redes holograficas
gravadas em fotorresina. A escolha de 1200¢{/mm & devido a sua
aplicabilidade na producdo de espectrometros, j4 gue essas redes
tém boa seletividade no visivel.

A expressdo para definir o tempo de exposigdo fol mostrada
anteriormente na eq.(2). Como a montagem esta estabilizada
eletronicamente os problemas de instabilidades diminuiram e o
tempo de exposigdo deixou de ser um parametro critico, comeo no
caso dos cristais. A geragdo da rede fol monitorada pelo LOCK-IN,
sintonizado em Q, que mede a evolucac da amplitude VQ. A mesma vail
aumentando com a geragao da rede e pode ser acompanhada pelo
registrador até o ponto de saturagdo do filme (fotorresina
AZ-1350). O tempo de exposigdc para formagdo das redes foi de
aproximadamente 10 minutos e as intensidades dos feixes foram
iguais a I =45 uw/cm2 e I, =45 uw/cmz.

O substratoc & de vidro, portantc as reflexdes provenientes da
segunda face do mesmo interferem entre si formando, assim, um

padrdo espdrio (franjas macroscopicas), que é registrado pelo
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filme de fotorresina durante a exposigdo. Isto compromete a
qualidade da rede produzida. O problema & evitado se usarmos uma
placa de vidro com uma camada anti-refletora, que é aderida ao
substrato com glicerina. A mesma faz o casamento de indice com o
vidro, pois possui um indice de ref£a¢éo muito préximo.
Praticamente, toda a 1luz & transmitida pela segunda face do

substrato, eliminando as reflexdes.

4.4c) REVELACAO DO FILME (FORMAGEO DO RELEVO PERIODICO)

Foi utilizada uma fotorresina positiva, logo o processo de
revelacdo atuara nas regides iluminadas do filme (franjas claras).l
0 padrdo holografico usado na exposigao é peridédico. Portanto,
apds a revelacdo da fotorresina, obteremos a gravagao em relevo de
uma microestrutura periddica. Geramos uma rede de difragéo
holografica; neste caso, nao estamos preocupados com a
transferéncia deste padrdo ac substrato; basta o registro na
fotorresina. O revelador foi o AZ-303A Shipley numa proporgao de
S 1:12 HZO. 0 tempo de revelacgdo variou de 50 a 60 segundos para as

diversas redes produzidas.

4.4d) METALIZACAO DA REDE DE DIFRAGAO

Apdés a revelagdo, as microestruturas periddicas estao
registradas em fotorresina (rede difragao). Mas existe a

necessidade do processc de metalizagdo para aumentar a eficiéncia
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de difracao das redes e fornecer uma protegdo mecdnica
(deformagdes) ao filme, pois a fotorresina é um material pouco
resistente. O processo é feito por evaporagdo de aluminio com uma
evaporadora (Varian VE 10/14). Precisamos do controle da
quantidade de aluminio usada na evaporagao, pois caso seja
excessiva pode cobrir completamente as microestruturas (sulcos) da
rede, danificando-os de forma irreversivel. Un  estudo da
quantidade de aluminic necessaria para nio danificar as redes foi
feito através da medida de eficiéncia de difragdc das mesmas. A
eficiéncia depende diretamente da profundidade dos sulcos (h).
Iniciamos evaporandc 60mg (Af) e usamos no maximo 250mg (Af),
nesta fase inicia-se um processo de saturagdo da eficiéncia; o
aluminio cobre completamente os sulcos. A quantidade definida para

a metalizagdo de todas as redes feitas no experimento foi de 100mg

{AL).
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4,5, ANALISE DOS RESULTADOS EXPERIMENTAIS

Neste experimento foram produzidas mais de 50 redes com trés
tamanhos diferentes (veja as Figs.29abc), na forma circular e
gquadrada, as dimensdes Jja foram citadas (substrate). Tomamos
trinta redes para fazer um estudo da reprodutibilidade do
processo, a estabilizag@o eletrdnica garante teoricamente tal
fato. Precisamos medir a eficiéncia de difragio das 30 redes
usando um laser HeNe. A eficiéncia da difragdo (m) ¢é definida
como

n = %Z . 100% (3)

onde To & a intensidade do feixe laser incidente (HeNe) Ia é a
intensidade do feixe difratado.

Das trinta redes em estudos, todas com frequéncia espacial
(1200 ¢/mm) definidas pelo &angulo 8. da montagem e nas mesmas
condicdes de revelagdo, e usando 100 mg (Af) para metalizagdo,
vinte e cinco apresentaram eficiéncia de difragdo em torno de 35 a
40% . Esta medida da eficiéncia das redes teve como objetive a
constatacdo da reprodutibilidade do método na sua produgdo e da
homcgeneidade apresentadas pelas mesmas. Sabemos que estes valores
de eficiéncia estao abaixoc das redes comerciais (80%) sendo um
valor absocluto. Nossas medidas foram feitas de forma relativa
pois, nesta etapa, nao estavamos preocupados com a otimizag%o do

parametro eficiéncia.
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(a)

(b)

(c)

Figura 29: Redes de difragdes holograficas de 1200Z/mm

(fotorresinas) em substrato de wvidroc (a) com 35mm de

diametro, (b) com 50mm de diémeztro (c) com uma area de
100X100mm .
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Fol testada também a precisdo da frequéncia espacial das
redes (1200¢/mm), definda pelo alinhamento do sistema (8.=16°).
Este aferimento foi feito depois das redes prontas. Através de um
gonidometro de precisido (Zeizz) mede-se por reflexdao o angulo da
ordem de difragdo. A radia¢do de referéncia do goniometro é na
faixa do amarelo (a=0,589um) fornecida por uma lampada de vapor de
sbédio. As medidas indicaram uma frequéncia espacial de 1230¢/mm,
logo, um erro de aproximadamente 2% em relagdo a 1200¢/mm. Isto
pode ser evitado se tomarmos cuidado no momento da definigao do
adngulo @& (alinhamento). Assim, podemos obter redes com uma
frequéncia espacial desejada.

A uniformidade das alturas (h) dos sulcos das redes
produzidas depende diretamente da homogeneidade na intensidade dos
feixes gue produziram o padrio periéddico. As fotorresinas sdo
extremamentes sensiveis em relagdc a variacdo da distribuicao de
intensidades. Diferengca de 10 a 20% de intensidade dentro da
mancha de exposicdo (interferéncia entre os feixes) ja produzenm
diferengas de alturas (h) nha &area de registro apds a revelacgio.
Portanto, existem regifes no centro da rede com maior eficiéncia
(n) do que outras, comprometendo a gualidade das redes.

No Capitulo II mostramos uma montagem heleografica que usava
espelhos como colimadores e produzia feixes expandidos grandes
(100x100mm2) e de excelente homogeneidade quando comparada a
colimadores comerciais fabricados pela Spectra Physics ver Fig.4.
Desta forma a montagem possibilitou a produgdo de redes com boa
homogeneidade e de tamanho padrdo. Fizemos um teste qualitativo
para comprovar a uniformidade das alturas (h) das redes

produzidas, utilizando o método das cores de Newton'‘?’, Este
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sistema estava montado no Lab. de Optica e fazia parte da
iniciagdo cientifica de um aluno. Vamos descrever rapidamente o
métoedo.

A profunidade h & um parametro fundamental para determinar a
eficiencia das redes. A modulagdo m de uma rede mede a diferenca
de caminho 6ptico ma&ximo em radianos gue uma onda pode perceber. A

expressdo da modulagdo pela teoria escalar de difracgdc é:

_ 4wh
mo= — (4)

A eficiéncia de difragdo de uma rede hologriafica e sua

modulagdo estdo relacionadas por:

Iy J1(x) (5)
Io Jo (x)
onde Ii1 & a intensidade da ordem i difratada, I. intensidade
incidente, Ji(x) & a fungido Bessel de ordem i, x=m/2.

O sistema oOptico montado para testar a uniformidade é
simples. Consiste em iluminar com luz branca a rede e, através de
duas lentes convergentes, projetamos a sua imagem (ordem zero)
sobre um anteparo, assim podemos avaliar gqualitativamente a
uniformidade em toda a drea da rede.

Quando iluminamos uma rede com 1luz branca, esta sera
refletida com um minimoc de intensidade para o mesmo A, portanto, a
imagem da rede projetada no anteparo (luz refletida) tera pouca

cor correspondendo no A difratado mdximo. Visualmente, ocorre uma
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alteracdo na tonalidade da imagem para uma cor complementar aquela
ausente (cores de Newton). Logo, se a rede for uniforme (h
constante), a imagem apresenta-se com uma uUnica cor complementar,
logicamente a mais intensamente difratada. Mas se a modulagido da
rede ndo for constante, a imagem mostrara uma regido com cores
diferentes, cada uma correspondendo a uma diferenga de
profundidade (h varidvel) numa mesma rede.

Com este método pode-se determinar a altura h de forma
gualitativa (inspecgdo visual), e obtermos o mapa da homogeneidade
para cada rede feita. Uma aproximagdo €& necessiria, visto que a
tabela das cores'*’ & calculada para uma rede de perfil quadrado,
enquanto nossas redes sio de perfis senoidais. Assim, nao podemos
esperar que os valores absolutos das medidas estejam corretos.
Apesar deste fato a modulagdc (h) ainda pode ser avaliada por este
método de forma aproximada.

Trés redes foram selecionadas de forma aleatoria para serem
avaliadas pelo teste. Cada uma das redes apresentava uma Unica
tonalidade em toda a sua Area indicando uma boa uniformidade dos
(h). Consultando a tabela(“’, as redes apresentaram as
tonalidades: rede (1) alaranjado, rede (2) azul esverdeado, e rede
(3) marrom alaranjado. As cores ndo foram iguais para as tres
redes pois existem pequenas variagdes de intensidades (laser) dos
feixes durante a exposigao e a revelagdo € um processo de dificil
controle. Assim sendo as redes certamente possuem profundidades(h)
diferentes uma das outras, mas a altura & constante para toda a

regido de uma rede considerada isoladamente, o© dgue indica a

homogeneidade das alturas dos sulcos gerados.
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4.6) CONCLUSAO

0 capitulo apresenta a viabilidade para produgao de redes de
difragdo a para utilizagdo em aparelhos analiticos, entretanto as
redes produzidas sdo ainda protétipos e estdo longe de tornarem
competitivas «com as importadas. Existe a dificuldade de
intercambio com uma inddstria nacional para produgdo das redes,
pois o mercado & pequenoc e sofre com a competicdo do mercado
externo. Para melhoria deste protdtipo & necessario um estudo mais
criterioso do processo de produgdo de redes, tais como melhorar a
qualidade do substrato (planicidade), a pureza do aluminio
(metalizagdo) e o controle no processo de revelagdao etc...

Os resultados obtidos até o momento s&o satisfatérios e foram
atingidos com o apoio do projeto de redes de difracaoc holograficas
financiade pelo P.A.D.C.T no Lab Optica. Estes resultados foram
apresentados na feira de tecnologia patrocinada pelo P.A.D.C.T em
agosto de 1989 (Sdc Paulo), na gual participaram todos os projetos
tecnoldgicos financiados pelo P.A.D.C.T. Neste evento, mostramos
mais de cinquenta redes holograficas e comprovamos a capacitagéo

do Laboratdrio de éptica da UNICAMP em produzi-las.
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capiTuLo Vv

AVALIAGAO DA RESOLUGXO DOS FILMES FOTOSSENSIVEIS

DURANTE O PROCESSO DE EXPOSIGAO
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5.1) INTRODUGAQ

Nos capitulos anteriores, mostramos o desenvolvimento e a
produgao de elementos o&6pticos hologrdficos (E.0.H), e duas
montagens holograficas geradoras de padrdes peridédicos com
caracteristicas distintas uma da outra, principalmente na forma de
colimar o feixe, na versatilidade para variar &ngulos, e na
establlidade mecdncia. Até esta fase, o trabalho teve como meta o
desenvolvimento de tecnologia, onde os resultados obtidos podem
ter aplicagdo em setores produtivos.

Neste capitulo, mostraremos um estudo de pesquisa basica em
materiais fotossensiveis, mas o cbjetivo & gerar conhecimentos gque
possibilitem uma melhoria da gqualidade dos (E.0.H), ou seja,
trata-se de uma pesquisa bdsica com possibilidade de aplicacgao.

Estudamos a resolugdo do mecanismo de gravagao dos filmes
fotossensiveis durante a sua exposicao. O conhecimento de tal
parametro & fundamental, pois determina o limite da dimensdo das
microestruturas gque podem ser efetivamente registradas pelo
material. A resclugdo apresenta-se na forma de uma curva de
resposta do material em fungdo das freqiéncias espaciais
(expressas em linhas por milimetros) registradas pelo material.

A resposta espacial constitui um parametro importante do
material, devido a sua grande aplicagdo em microlitografia e na
produgdc dos componentes épticos holeograficos, principalmente
devido a necessidade de produzi-los com dimensio cada vez menores.

Utilizo para tal estudo a montagem holografica do capitulo
IIT. 0 motivo & a sua versatilidade. A montagem foi estabilizada

eletronicamente, permitindo acompanhar a evolug¢do da modulacido do
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indice de refragdoc do material durante a exposigdoc dos padrdes
periddicos. Nota-se uma perda no registro (diminuigdo do indice)
quando os padrdes expostos tém seus periodos diminuidos ou
fregiiénciais espaciais aumentadas, indicande uma perda de
resolugdc no processo de gravagdo. O estudo concentrou-se no filme

de fotorresina positiva, muito usado na produgdao dos E.O.H.

5.2) FILMES FOTOSSENSIVEIS

Sac filmes que expostos’' a luz, numa determinada faixa
espectral, apresentam modificagdes em suas propriedades
fisico-quinmicas, produzindo, assim, alteragdes nas suas
propriedades épticas tais como: coeficiente de absorgdo, indice de
refracdo e espessura éptica. Devido as propriedades citadas, esses
filmes sdoc usados para registro e processamento de imagem em
éptica.

Uma informagdc luminosa consiste numa modulagd3c espacial da
intensidade luminosa. .Ao registrarmos esta informagdo, estamos
transformando esta modulacdc em modulagdo das propriedades &épticas
do filme fotossensivel. A informa¢dc registrada pode ser
recuperada por um feixe leitor de luz (ndo ativo) que atravessa o
filme, sendo a informagdoc recuperada sob forma de uma modulagédo de
amplitude ou de uma modulagdo de fase do feixe (onda). Os filmes
fotossensiveis reagem a agdo da luz mudando a sua transmiténcia
complexa, isto &, sua espessura 6ptica ou o coeficiente de
absorcdo. Dependendo da alteracdo ocorrida no filme, o material é

conhecido como material de amplitude ou de fase. Os materiais de
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amplitude mais conhecidos sdo: as emulsées fotograficas, vidros
fotocromaticos e plasticos fotocromdticos. No caso de materiais de
fase, a mcdulacdc & obtida pela modulagdo de indice ou da
espessura oOptica ou de ambas. Na verdade, naoc existe um material
exclusivamente de fase ou amplitude, pois ambas as modulagdes
coexistem, porém em graus diferentes.

De uma forma geral, a amplitude da espessura geométrica, ou
modulagdo superficial nas fotorresinas, ocorre devide a alteragdo
na solubilidade do material nas regides expostas a luz, associada
‘a reagdo de um revelador.

A modulagdo de indice é& obtida por mecanismo distinto, por
modificagdo da polaridade molecular ou por aumento da densidade de
massa, gualguer um dos dois leva a um registro em volunme,
contrariamente ac caso anterior. 0O tipo de modulagdc do filme
depende também da freqliéncia espacial do sinal de registro
(padrdes), da espessura, composi¢do quimica e do estado fisico do
filme.

Os materiais de fase mais conhecidos s8o: as emulsdes
fotograficas de prata branqueadas, gelatinas dicromadas, cristais
eletro-6pticos, fototermoplasticos e as fotorresinas.

As fotorresinas possuem a qualidade de formar filmes
uniformes, aderentes e, principalmente, resistentes a acidos;
portanto, apresentam vantagens em relagdo a alguns materiais
classicos, por exemplo, maior 1luminosidade, pois a meodulagdo é
predominantemente de fase e ndc de amplitude, sua granulagdo &
incrivelmente pequena (nivel molecular), melhorando sensivelmente
a resolugdo e minimizande o ruido. O maior inconveniente é sua

pouca sensibilidade (limitada a uma estreita faixa do
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ultra-violeta). Por apresentar essas caracteristicas, tornou-se o
material mais utilizado na produgdo dos (E.0.H), por exemplo,
redes de difragao, laminas corretoras de aberracdo, circuitos
épticos integrados guias de ondas, redes de acoplamento e
polarizadoeores.

As fotorresinas sdo divididas em dois tipos: as positivas e
as negativas. Ambas tém vantagens e limitagdes em uma dada
aplicagdo especifica. Elas diferem gquante ac mecanisme de
registro, na sensibilidade a resposta’a luz e na resoluciao.

As fotorresinas positivas, gquando iluminadas, apresentam
reagbes de fotosolubilizagdo; logo, as regides expostas “a luz,
apbés sua revelagdo, se dissolvem. Com as negativas ocorre o
contrdrio; as regides ndo expostas a luz s&o reveladas. As
fotorresinas positivas da "série AZ-1300" vdo ser utilizadas para

estudar o método de resolugdo mencionado na introdugéioc.

5.3) ESTUDO DA RESOLUQéQ EM FOTORRESINAS POSITIVAS

As fotorresinas s8o amplamente utilizadas nos processos

. P s o . . . 12
litograficos usados em toda indistria de microeletrédnica'’® e na

fabricag¢do dos (E.O.H)(%lm. Devido 'a necessidade de gerar
estrutura cada vez menores, tanto em microeletrénica quanto em
optica integrada, faz-se necessirio um melhor conhecimento dos
limites de resolugdo da fotorresina empregada, e do processo de
registro como um todo.

A resolugdo de um processo em microeletrénica é definido como

a menor estrutura gue litograficamente pode ser resolvida
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(registrada), tambem conhecida como geometria minima. Mas de uma
forma mais geral, a resolugcdo no processo de registro pode ser

) .
de registro a

descrito como a resposta elementar do material‘*?
uma exposicio peridédica sencidal, para diversas fregiiéncias
espaciais.

0 processo de registro em fotorresinas & composto de duas
partes: a exposigdc e a revelagdo. Durante a exposigdo podem
ocorrer dois fatores limitantes para a resolugdo: a resolugao do
padrdo periddico gerado holograficamente e usado para a exposigédo,
ou a resolucdo intrinseca da fotorresina. O processo de revelagao
sofre a influéncia de diversos pardmetros fisico-quimicos tais
como: concentragdo do revelador, temperatura, agitagdo e grau de
saturacgdo do revelador etc. Todos esses parametros sdo
extremamente dificeis de controlar, tornando-se impossivel
investigar a resolugido do processo de registro separadamente, isto
é, exposicéo da revelagao.

Quando uma fotorresina é exposta a luz ocorrem mudangas nas
propriedades fisico-quimicas, produzindo alteragdes no seu indice
de refragéo complexo. Se as alteracgdes sao linearmente
proporcionais a intensidade da 1luz, uma modulagdo no indice de
refracio complexo & gerada neste material. Quando a exposigdo &
feita com um padrd3o periddico senoidal, as modulagdes geradas
descrevem a resposta da fotorresina a este padrdac com uma
distribuicdc de freqiiéncia espacial definida.

Através da medida da evolugdo das modulagdes em fungdo da
variagdo das freqiiéncias espaciais, podemos estimar a resolugéo do
processo de exposi¢do independente do processo de revelagdo. Aqui

reside a grande vantagem do método em relagdo a métodos
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convencionals ; polis estes necessitam revelar o material para

avaliar sua resclugdo.

0 método consiste na medida da evolugdc da modulagdo do
indice de refragaoc do filme em fungdo da energia absorvida para
diversas freqiiéncias espaciais do padrdo. As modula¢des de indices
sdo medidas através da variagdo da intensidade do padrao de Moiré,
produzido pela interferéncia dos feixes difratados e transmitidos
gue sdc gerados pela rede de difrag¢do em formagdo durante a
exposigao (Capitulo IV). Para determinar a energia média absorvida
durante a exposiglo, temos gue considerar os efeitos de absorgdo e

reflexdo do filme.

5.3a) MEDIDA DO INDICE DE REFRAGAC COMPLEXO DO FILME

A Fig.30 1ilustra a exposigdo holografica de um padréo
peridédico. Para cada direcgdo do feixe Ir e Is atras do filme,
temos a interferéncia entre os feixes transmitido e o difratado
proveniente dos feixes I1 ou I2. O feixe difratado é& gerado pela
formagdoc de uma rede de difragdo na fotorresina (modulac¢do do
indice de difragdo). As fotorresinas apresentam modulagdes

residuais, permitindo a obtencdo do efeito.
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Figura 30: Ilustra a exposigaoc do padrac ao filme e a
formagao dos feixes difratados e transmitidos.
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Assumindo que os feixes difratados tem intensidades muito
menores do que os feixes transmitideos, devido “as modulagdes

residuais existentes no filme, podemos definir Ir e Is como:

Ir = T1 + mIz + 2 v nmI1lz SEN (¥)
(6)
Is = Iz + 7Ir - 2 v nIiIz SEN (y)

onde T1 e lz sd8o0 as intensidades dos feixes incidentes, y é a
diferen¢a de fase entre o padrdo de exposigdo (vivo) e o padréao j&
registrado, m & a eficiéncia de difragdoc da rede em formagao.

Se modularmos a fase ¥ no tempo, introduzindo um sinal de
fase com freqiliéncia Q e amplitude Vc (através do sistema PZT) de
forma a compensar as instabilidades da montagem, poderemos medir
as variag¢des dos sinais Ir e Is através do detetor e amplifica-los
num Lock~-in sintonizado em Q. As variagdes do sinal sio
proporciocnais ao termo de interferéncia produzide pela diferenca
de fase ¥ entre os padrdes. Com este sinal, podemos estabilizar a
montagem hologrdfica e simultaneamente medir a evolugdo da

3)

P R . = (4 . L -
eficiénclia de dlfragao( . O sistema eletronico & ¢ mesmo do

Capitulo IV.

A amplitude do sinal medida pelo amplificador Lock-in é

-

monitorada pelo registrador (Fig.31) que & dado por:

Vo = K.I.vm (7)

onde I=v T1Iz , e K & a constante opto-eletrdnica do sistema.
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Figura 31: Evolucao da amplitude do sinal (VQ) em fungao
do tempo de exposigao do padrao.
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A intensidade medida atras do filme varia com o &ngulo de
incidéncia (8.), devido a perda por reflexdc na interface de

absorcao da fotorresina; logo, pode-se substituir I da eq.(7} por:

I’ = I 9(80.4) (8)
onde
2
J(Bo.d) = A(B0.d) | 1 - l T (60) (9)
r¢(e) & o coeficiente de reflexdo para polarizagao T e A(80.d)

e absorvancia da fotorresina dado por:

A(80.d) = o “d/cos® (10)

onde COS(8) = v/1 - SENzuh)/né é obtido usando a Lei de Snell na
interface do filme com o ar. & & o angulo incidente dentro do
filme, « & o coeficiente médio de absorgdo, d & a espessura do
filme, n & indice médio de refragaoc do filme.

Se a espessura (d) for suficientemente grande, pode-se
considerar a rede produzida no filme como espessa. Assim, usaremos

g)

. 4 o s e
a teoria de ondas acopladas( para definir a eficiéncia de

difragdaoc nm como:

91



n = [ SEN® (M ) + SH® (M_) ] (11)

n nl.d
My = X cos(e) (12)
onde:
ald
M, = 3 cos@ (13)

MN é a modulagdo do indice de refracgéo, M_ & a modulacgéio do
coeficiente de absorgdo, Ao & o comprimento de onda do espago
livre n, e o« sdo respectivamente as amplitudes de modulagdo da
parte real e imaginaria do indice de refracgdo complexo.

Se a fotorresina (serie AZ-1300) for completamente revelada,
a modulacao de seu coeficiente de absorgao M _pode ser desprezado
em relagio a modulagdo do indice de refracgido Mn' Isto também

(43) (Sé

e verdade para as fotorresinas, que ndo foram reveladas
expostas). Como estamos considerando modulagdes residuais, a

modulagdo do indice de refragéio M é extremamente pequena. Com

I}

estas duas aproximagdes (M << MN) e (SEN(MN) MN), a eq.(11) é

reescrita como:

2 yid nld 2
7w s[ ] (14)

Ao COS(8)

Substituindo a eqg.(14) na eq.(7) e usando a Lei de Snell para

C0S5(8) obteremos:

a0 V1 - SEN®(B0)/n?
n, = 7.d.K. 1.7 (8..4d) Vo (13)
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A eq.(15) fornece a amplitude da modulagidc do indice de refracgao
(nl) do filme em funcio VQ, que é monitorado pelo registrador
durante a exposigdo (Fig.31), I=V Ti1J2 é& a irradidncia sobre o

filme, 80 & o &ngulo de incidéncia, d € a espessura do filme.

5.3b) MEDIDA DA ENERGIA ABSORVIDA PELO FILME

A modulagdo do indice de refracgdo complexo depende da energia
média absorvida pelc filme. Definiremos uma irradidncia média
incidente no filme como:

d

R I I7(z) dz (16)

[+]

-

z €& uma variadvel que representa a espessura do filme
(profundidade) durante o processo de exposigdo.

-

A irradidncia I’(z) & definida como:
I'(z) = I.9(60,2).COS(86) (17)

7(60,2) Ja& fol definido pela eq.(9) e considera as perdas por
reflex8o e absorgdo. O COS(8.) é& o fator de obliguidade que
corrige as variagdes de irradidncia, devido ‘a mudanga da secgdo
transversal do feixe, quando varia-se o &ngulo 8o.

A energia média absorvida (E,) durante o tempo t de exposicgao

sera:
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E =1I.t (18)

usando a eq.(17) e eg.(16) na eq.(18)

d

E = 1Y cos(eo) I T(80,2) dz (19)

A d

A eq.(19) fornece a energia média absorvida pelo filme durante a
exposicdo em fungdo tempo t, monitorado pelo registrador (Fig.31).
Os outros fatores ja foram definidos. As egs.(15)e(19) completam o

modelamento matemdtico previsto pelo método.

5.4) DESCRICAO DO EXPERIMENTO

Os materiais fotossensiveis sdo as fotorresinas positivas
AZ-1350J e AZ-1370 da Shipley. 0s filmes foram produzidos por
centrifugacdo 1500rpm durante 20s com dois substrato de vidro
diferentes, e tratados termicamente por 20 minutos a 80°C. Nestas
condigdes, produzimos filmes com espessura de aproximadamente 5um.
Isto permite wutilizar a teoria da onda acoplada para rede
espessa”sh

A montagem holografica para gerar os padrdes é apresentada na
Fig.32, e & a mesma utilizada no Capitulo III, com uma diferenga
no espelho Eq, gue agora esta suportado por cristais
piezoelétricos (PZT), e um detetor PIN, colocado atras do filme

para detetar as variagdes do padrdo Moire. O mesmo esta conectado

a um sistema eletrénico para a estabilizacao da montagem, sendo
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igual ao usado no Capitulo IV (ver Fig.28).

Esta montagem apresenta uma incrivel versatilidade, pois
podemos variar ¢ angulo 6¢ de 8° a 55°, correspondendo na eq.(l) a
uma variacgdo de fregliéncia espacial de 600{/mm a 3550{/mm. Desta
maneira, essa montagem torna-se ideal para fazer o estudo da
evolucgdo do indice de modulagado, (resposta espacial), pels fornece
uma enorme faixa de freqiiéncia espacial, onde podemos variar
progressivamente a freqiiéncia e monitorar as alteragdes ocorridas
na modulagdo do Indice. Para evitar as reflexBes na segunda face
do substrato (vidro), usa-se um casamento de indice (glicerina)
com uma placa de vidro anti-refletora.

Os feixes foram expostos com uma intensidade de

IJEIzEZDOMW/cmZ. 0 sinal V. e t s3o avaliados para cada freqiiéncia

Q
fixa. Na Fig.31 fol ilustrado o crescimento da estrutura periddica
(rede) e a evolugdo da (Vv 1 ) da raiz quadrada da eficiéncia,
dada pelo grafico Vg X t.

Usando as eqs.(15)e(19) e medindo a intensidade dos feixes
incidentes e a absorcgdo do filme para uma indice de refrag¢ado medio
n=1,65 dada para uma fotorresina que e definida pelo comprimento
de onda A=0,4579um“m, podemos obter as curvas da energia

absorvida (EA) para uma dada freqgliéncia espacial definida para um

dngulo (60) .
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Figura 32: Montagem holografica estabilizada eletronicamente
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5.5) ANALISE DOS RESULTADOS EXPERIMENTAIS

A Figs.33abc mostram as curvas (n1 X EA) para diversos
valores de freqgliéncias espaciais para redes feitas em dois
substratos diferentes. Na Fig.33a, usamos um filme tipo AZ-1350J,
d=5um, em substrato circular de 35mm de diametro e 5Smm de
espessura. Na Fig.33b usamos um filme tipo AZ-1350J, d=5um
substrate gquadrado (SOXSOan) com espessura de 2mm. Na Fig.33c
usamos um filme tipo AZ-1370, d=5um, substrato quadrado (50x50mm2)

com espessura 2mm, onde:

d
c = Ao d T (0,d) c. = (1/4) J- T(o,2) dz (20)
! Kn y °

Para energia fixa (E). podemos levantar um grafico da
amplitude de modulagdo de indice (n ) em funcido das freqiiéncias
espaciais. Por exemplo para o gréfico da Fig.34 fixamos a energia
em EA=600uJ/cm?, para os trés casos descritos nas Figs.33abc,
notamos a gue modulagdo do filme (nl) da fotorresina AZ-1370 &
menor do que a fotorresina AZ-1350J, pois a mesma & mais antiga.
Vemos também gque o decaimento da modulagdo é praticamente o mesmo
para ambos os tipos de filme, e este comportamento permanece O
mesmo para substratos diferentes.

A Fig.35 mostra a normalizagdoc das curvas para trés casos

exibidos nas Figs.33abc, para duas energias absorvidas distintas

(E,=200 e 700uJ/cm’ % c,) -
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Figura 33: Mostra

vidro de 35mm de diametro, :
em substrato de vidro de 50X50mm°,
d=5um em substrato de v1dro de 50X50mm".

os graficos da modulagido de indice em
fungao da energia absorvida pelos filmes para diversas
frequéncias, (a) fllme AZ=-1350J com d=5um em substrato
(b) filme AZ-1350J com d=5um
(c)} filme A
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A amplitude de modulagéo (ni) foi normalizada para valores de
freqgiiéncias espaciais (f=0) e, para trés situagdes, as curvas
indicam a mesma tendéncia no decaimento da modulagdo para
diferentes energias, fotorresinas e substratos. Como nao estamos
revelando os filmes, existem somente duas maneiras de explicar tal
comportamento: o limite de resclugdo do material (fotorresina) ou
do processo de exposigéo,

Para as fotorresinas positivas da série AZ, a reagdo induzida

(17 -
e (macromoleculas),

pela luz ndo ocorre em cadeias poliméricas
mas sim no sensibilizador da fotorresina composto de
micromoléculas (algumas centenas A°). Logo, a tendéncia a uma
fregiiéncia de corte fc=5000{/mm e A=0,2um vista no gr&fico Fig.35
ndo pode ser explicada pele tamanho das moléculas do
sensibilizador, sendo as mesmas muito menores do que o periodo
(0,2um) definido pela fregliéncia de corte. Assim, descartamos a
possibilidade de que a perda da resolucdo do material seja causada
pela composigdo quimica do material, pois o mesmo &, teoricamente,
capaz de registrar estruturas muito menores do que A=0,2um. A
suspeita desta tendéncia recai, entdo, sobre as instabilidades do
sistema de exposigdo.

0 sistema de estabilizacdo corrige somente perturbagdes
lentas, da ordem de 300ms {tempo de integrag¢dc dos Lock-in), tal
como uma variag8o de temperatura. Oscilagbes mecénicas muito
rapidas dos componentes ©&pticos ndoc podem ser corrigida pelo
sistema, causando portantc uma diminuig¢do nos contrastes das
franjas de registro.

Oscilagdes gque produzem mudanga no caminho 6&ptico geram

somente um movimento relativo da franjas (uma oscilacgdo de A/10 de
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amplitude produz uma oscilagdo do padrdo A/5 na franja); portanto,
independe da mudanga de periodo do padr3o. As oscilagdes no
movimento absoluto das franjas (vibrag¢des do porta-filme) podem
justificar o decaimento da visibilidade com a diminuicdo do
periocdo das franjas e, consequentemente, explicar o decaimento da
amplitude da modulagéao (nl).

Considerande uma oscila¢do periddica sencidal do padrao de
interferéncia e supondo que a visibilidade & propercional ao

quadrado da fungdo de Bessel de ordem zero“m, pode-se definir:

2

V = J5 (21 b/A) (21)

IR

V & a visibilidade das franjas, b & a amplitude de vibracio e A &
o periodo do padrdo.

Usando a freqiiéncia de corte (fc) definida pelo experimento
1/A=5000¢{/mm, e assumindo a amplitude da modulagdo do indice (nl)
como proporcional a visibilidade (V). Podemos estimar a amplitude
de vibragdo (b) pela eq.(21), considerando o primeiroc minimo de
fungdo Bessel. Obtivemos, entdo, b=0,07um. Isto & bem menor do que
© limite definido pela freqiiéncia de corte (A=0,2um). Unma
amplitude de vibragdo da ordem de (b) pode diminuir sensivelmente
a visibilidade do padrdo e explicar a gqueda do (ni) mostrada pelos

graficos das Fig.35.

5.6) CONCLUSAO

Propusemos um métodeo para avalliar a evolugdo do indice de
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refragao (ni) de um filme fotossensivel durante o registro do
padrdc holografico, através do qual possamos investigar a
resolugdoc do processo de exposi¢do, independente da necessidade do
uso da revela¢3o do filme, usados em métodos convencionais'®. o
método & muito sensivel e podemos avaliar a resolugdoc de processo
de registro onde os materiais apresentam modulagdes de indices
extremamente pequenas.

Nossas medidas recairam sobre as fotorresinas devide a sua
aplicagdc dos (E.O.H). Os resultados mostraram um decaimento da

49 Isto & causado por instabilidades

modulagdo de 1indice (n,)
mec&nicas na montagem holografica, gerando perda de visibilidade
do padrdo, principalmente quando o periodo do padrédo decresce
acentuadamente. Assumindo que as vibrag¢des produzem oscilag¢gdes no

8 em relacdo 'a placa fotossensivel, &

padrdo de interferéncia‘
possivel determinar a amplitude da vibragdo (b) da oscilagdo.
Assim podemos estimar os limites das menores estruturas que &
possivel obter para um determinado filme, sempre vinculado as
limitagdes da estabilidade mecénica das montagens hologréficas.

Esta informagdo pode garantir wuma melhoria na qualidade dos

(E.O0.H) produzidos.
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CONCLUSOES FINAIS
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O trabalho teve como objetivo o desenvelvimento de técnicas
holograficas gque possibilitem a produgdo de elementos opticos
holograficos (EOH). Apresentei duas montagens opticas geradoras de
padrdes periddicos com caracteristicas diferentes no que se
concerne a: versatilidade, estabilidade e qualidade optica do
feixe colimado. Atraves destes sistemas, foi possivel gravar
microestruturas periddicas (A=0,45um) em semicondutor tipo InP-n,
utilizando, para tanto, duas teécnicas distintas: 1)litografia
usando fotorresina, 2)fotoeletroquimica sem ¢ uso da fotorresina.
A litografia permitiu a gravagac de microestruturas em InP, com
excelentes propriedades (resolugao, reprodutibilidade), o© que
levou ao CPgD-Telebrads a produzir o primeiro laser semicondutor
monomodo {(DFB) no pals. A possibilidade da gravacao de
microestruturas via uma reacao fotoeletrogquimica foi comprovada no
capitulo IIT. Logicamente, as microestruturas registradas
apresentam uma qualidade inferior ‘as obtidas por tecnicas
litograficas. O resultado é perfeitamente compreensivel, ja que o
processo de reagdo fotoeletroquimica em semicondutores esta em
estudo.

Estabilizande eletronicamente montagens holograficas foi
possivel obter redes de difracgao holograficas (EOH), com 1200{/mm
de razoavel tamanho e excelente homogeneidade. Um estudo de
resolugao de materiais fotossensiveis foi desenvolvido,
principalmente em fotorresinas positivas, devidoe 'a sua grande
utilizacao na produgac dos (EOH) Este estudo é importante para se
determinar um possivel limite de dimensdao da microestrutura a ser
gravada, pois existe uma perda de resolucao do processo de

registro.
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0 trabalho atingiu plenamente os objetivos propostos
inicialmente, principalmente no que se concerne ao desenvolvimento
e producio dos elementos Opticos holograficos para aplicagao
direta a setores industriais. O interesse por esta tecnologia e
crescente a nivel mundial, devido a sua aplicabilidade na produgaoc
de microcomponentes Opticos, largamente wutilizades na optica
integrada e em toda a optoeletrénica. Setores gque provavelmente
produziram uma grande revolugao tecnoldgica na area da computagao
moderna (computadores opticos).

0 Lab de Optica continua pesquisando e desenvolvendo os
(EOH), tals como: as redes de difracao, um novo grupo de
componentes (polarizadores) e o estudo da gravagao de

microestruturas através do efeito fotoeletrogquimico.
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