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RESUMO

Os objetivos desta tese sdo: o estudo e aprimoramento dos diferentes parametros
geométricos e de processo de fabricacdo de guias de onda ARROW (Anti-Resonant Reflecting
Optical Waveguides), visando reduzir as perdas por propagacdo; e o projeto, fabricacdo e
caracterizacdo de sensores Optico integrados utilizando os processos aprimorados. Os
parametros estudados foram: os materiais utilizados nas camadas antirresonantes, as
espessuras destas camadas, a profundidade de corrosdo para definicdo do rib e a rugosidade
nas paredes laterais, que considera-se o parametro mais critico no que diz respeito as perdas
por propagacdo obtidas com o processo de fabricacdo utilizado neste trabalho. Os materiais
utilizados na fabricacdo dos guias de onda ARROW sobre substrato de silicio foram filmes de
oxinitreto de silicio (SiOxNy) depositados por PECVD a temperatura de 320°C, filmes de SiO»
crescidos em forno de oxidacdo em ambiénte umida a 1200°C e filmes de TiONy
depositados por pela técnica de Magnetron Sputtering Reativo. A definicdo das paredes
laterais dessas estruturas foi feita através da Corrosdo por Plasma Reativo (RIE) e técnicas
fotolitograficas convencionais. Para o aprimoramento dos processos, as técnicas de
caracterizacdo utilizadas foram: medidas de perdas por propagacdo, utilizando a técnica de
vista superior e a andlise modal dos guias de onda. Um processo de fabricacdo alternativo foi
proposto, onde pedestais sdo utilizados para a definicdo das paredes laterais antes da
deposicdo do nicleo dos guias de onda. Este processo permitiu a reducdo significativa das
perdas e o corte dos modos superiores para guias com larguras menores ou iguais a 6 pm.
Finalmente, com os guias e os processos aperfeicoados foram fabricados dois diferentes tipos
de sensores Opticos: sensores refratométrico baseados em interferometro de Mach-Zehnder
(IMZ) e sensores de umidade baseados em absor¢dao por campo evanescente utilizando o
polimero polipirrol (PPy). Os resultados da caracterizagdo dos sensores baseados em IMZ
permitem concluir que, embora se tenha observado uma resposta do sensor em termos de
variagdo da poténcia na saida do dispositivo com a variacdo do indice de refracdo, esta
variacdo possivelmente esta sendo influenciada pela interferéncia multimodo resultante de
limitacdes do processo de fabricagcdo, o que reduz significativamente a sensibilidade com
relacdo a valores projetados. Os sensores de umidade apresentaram uma variagao significativa
da poténcia de saida para umidades relativas ao redor de 70%, permitindo sua utilizacdo em

diferentes aplicacdes, como na industria alimenticia e no monitoramento da qualidade do ar.



ABSTRACT

The main goals of this thesis are: the study and improvement of different geometrical
and fabrication process parameters of Anti-Resonant Reflecting Optical Waveguides
(ARROWSs), aiming at reducing the propagation losses; and the design, fabrication and
characterization of integrated optics sensors using the improved processes. The studied
parameters were: the materials used as anti-resonant layers, the thickness of these layers, the
rib height and the sidewall roughness (SWR), which is considered the most critical parameter
with respect to propagation losses in the fabrication process used in this work. The materials
used in the fabrication of the ARROW waveguides over silicon substrate were silicon
oxynitride (SiOxNy) films deposited by PECVD at 320°C, SiO, films, thermally grown at
1200°C and TiOxNy films deposited by the reactive magnetron sputtering technique. The
definition of the sidewalls of these waveguides was performed by Reactive Ion Etching (RIE)
and conventional photolithographic techniques. The characterization techniques used were:
propagation loss measurements, using the top view technique and modal analysis. Also, an
alternative fabrication process was proposed, where pedestals are used in order to define the
sidewalls before deposition of the core of the ARROW waveguides. This process allowed for
significant reduction of losses and for cutoff of the higher modes at widths of 6 um. Finally,
with the waveguides and improved processes two different types of optical sensors were
fabricated: refractometric sensors based on Mach-Zehnder interferometer (IMZ) and humidity
sensors based on evanescent field absorption using the polymer polypyrrole (PPy). The
characterization results of the IMZ based sensors showed that, although a sensor response has
been observed, in terms of change of the output power with variation of the refractive index
of the external medium, this variation is possibly being influenced by multimode interference
resulting from limitations in the fabrication process. This significantly reduces the sensitivity
with respect to designed values. The humidity sensors showed a significant variation in the
output power for relative humidity values around 70%, allowing its use in different

applications, such as in the food industry and in air quality monitoring.
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1. INTRODUCAO E OBJETIVOS DO TRABALHO

1.1. Introducao

1.1.1. Guias de Onda e ()ptica Integrada

A Optica integrada € uma drea de pesquisa que objetiva o desenvolvimento da
tecnologia de dispositivos Opticos miniaturizados, em um mesmo substrato [1]. Estes
dispositivos podem ter aplicagdes relacionadas com comunicagdes Opticas, como no caso de
moduladores, multiplexadores, chaves, entre outros, ou relacionados com sensoriamento
como sensores interferométricos, sensores de absor¢do, acelerdmetros dpticos, além de outros
dispositivos fabricados em tecnologia planar [2]. A primeira proposta de circuito éptico
integrado foi feita por Stewart E. Miller, nos Laboratérios Bell em 1969, com o propdsito de
integrar componentes utilizados em redes de comunicacdes 6pticas, como repetidores e

funcdes de roteamento em um circuito 6ptico planar [3].

O desenvolvimento de dptica integrada utilizando materiais semicondutores possibilita
a integracdo de circuitos Opticos e eletronicos em um mesmo chip (integragdo monolitica).
Dentro deste contexto, existem materiais que sdo bastante apropriados para a integracio
monolitica de fontes de luz, guias de onda e detectores, como é o caso dos semicondutores
com band-gap direto compostos de materiais das familias III-V, tais como arseneto de gélio e
aluminio [(GaAl)As] e arseneto fosfeto de indio e gilio [(InGa)(AsP)][4,5]. Por outro lado,
existe a tecnologia do silicio que, apesar de ndo ser a mais adequada neste sentido, por ser um
semicondutor com band-gap indireto, oferece uma série de vantagens, quais sejam: o silicio é
mais barato que outros semicondutores, possui boas caracteristicas mecénicas e uma
resisténcia térmica relativamente baixa. Além disso, o silicio tem sido o principal protagonista

no desenvolvimento da tecnologia de microeletrdnica e de circuitos integrados.

Recentemente foram conseguidos avangos muito significativos na integracdo de
dispositivos Opticos com eletronicos utilizando tecnologia compativel com o processo CMOS.
Isto € atestado pelos excelentes resultados na fabricagdo de moduladores eletro-6pticos, com
dimensdes compactas e altas taxas de transmissdo [6,7]. A substitui¢do de interconexdes
metdlicas por guias de onda 6pticos em niveis de conexdo que envolvam distancias maiores

dentro da arquitetura dos computadores, visa reduzir drasticamente os gargalos relacionados
1



com as taxas de transmiss@o que limitam a frequéncia de operagdo e com a dissipacdo de
calor. Tudo isso demonstra o grande potencial da dptica integrada baseada em tecnologia de
silicio.

Outro fator que impulsionou a pesquisa em 6ptica integrada € o enorme sucesso da
tecnologia de fabricacdo de fibras dpticas, a qual se tornou um componente fundamental em
todas as redes de telecomunicacdes do mundo. Com relagdo a isto, pode ser afirmado que
existe uma grande compatibilidade entre estas tecnologias, pois o 6xido de silicio, que é
amplamente utilizado na tecnologia de microeletronica, € outros materiais desta tecnologia
possuem indices de refracio compativeis com o das fibras dpticas [8] e existe a possibilidade
de se alinhar guias de onda com fibras Opticas a baixos custos através de v-grooves,
facilmente criados em laminas de silicio devido as diferentes taxas de corrosdo das diversas

orientagdes cristalograficas do silicio [9].

Guias de onda s@o componentes fundamentais tanto em comunicacdes dpticas quanto
em Optica integrada. O ndmero de modos que um guia de onda pode comportar é um
pardmetro importante nestas dreas e depende de caracteristicas fisicas dos guias, como a
permissividade elétrica, de sua geometria e de suas dimensdes. Guias de onda que suportam

apenas um modo (modo fundamental), sdo ditos guias monomodo e, de forma geral, sdo

(€N

importantes na drea de telecomunicacdes, notadamente em transmissdes de dados onde

[¢N

necessdrio evitar a dispersdo modal de forma a preservar a integridade do sinal que
transmitido por longas distdncias [2]. O mesmo ocorre com muitas aplicacdes em
sensoriamento, como em alguns tipos de sensores interferométricos onde a operagdo
multimodo também € indesejavel, pois os diferentes modos possuem diferentes constantes de
propagacdo e, por isso, para uma mesma geometria de dispositivo, interferem com fases

Opticas diferentes uns dos outros, distorcendo o sinal na saida do sensor.

O principio mais comumente utilizado para confinar luz em guias de onda dpticos € a
Reflexdo Interna Total, onde a luz que se propaga dentro dos guias sofre reflexdes nas
interfaces do guia de onda formando &ngulos superiores ao angulo critico com relacdo a
direcdo normal a estas interfaces. No entanto a fabricacdo de guias monomodo convencionais,
baseados no principio de reflexdo interna total, implica um compromisso entre trés

parametros (ver Figura 1.1):



- O contraste de indices de refracdo entre o nticleo e as demais camadas do guia de onda
(definido aqui como a diferenca méxima entre os indices do nticleo e dos meios que o

circundam: max (np-n;), parai=0,1),
- A espessura do nicleo ‘t’ e

- A alturado rib ‘h’.

Nicleo z
—_—
— 1 — ¥
t I 0 h* n ny =M X -
n ]
Tsybstr. Mynbstr.
(a) )

Figura 1.1. llustragdo de guia rib convencional (a) e guia rib ARROW (b).

Através de simulacdes simples utilizando um analisador modal (mode solver) e
variando estes parametros é possivel observar que para um alto contraste de indices, a
espessura do nicleo ndo pode ser superior a poucas centenas de nandmetros e a altura do rib
ndo pode ser superior a poucos nandmetros (em alguns casos, menor do que 5 nm) [10]. Por
outro lado, para que a altura ‘h’ e espessura ‘t” possam ser fabricadas com maiores dimensdes
o contraste de indice tem de diminuir. Para se ter uma espessura de ndcleo da ordem de
alguns micra, o contraste de indices tem de ser da ordem de 10” unidades de indice de
refracéo [10].

2

Neste ultimo caso também é necessario utilizar uma camada de isolamento (com
indice de refracdo n;, na Figura 1.1a) bastante espessa (com uma espessura de até 6 Wm,
dependendo da configuracio do ndcleo) entre o nicleo e o substrato, pois o campo
eletromagnético fica pouco confinado e o silicio possui um alto indice de refracdo, o que faz
com que a luz tenda a escapar para o substrato, além de absorver significativamente luz com

comprimentos de onda na faixa do visivel (ngjicio = 3,88 + 0,001581 em A = 633nm) [10].

No primeiro caso, onde se utiliza um alto contraste de indices, as perdas por insercao
de luz no guia de onda tendem a ser bastante grandes e é necessdria a utiliza¢do de lentes ou
tappers no guia de onda para diminuir estas perdas. Isto acontece porque as fibras dpticas
comerciais usadas para a inser¢do de luz no dispositivo possuem didmetros de niicleo da
ordem de 4 pm enquanto que a espessura do nticleo destes guias de onda sdo da ordem de

poucas centenas de nandmetros.



Como alternativa aos guias convencionais foram propostos nos anos de 1986 e 1989
os guias de onda do tipo ARROW-A [11] e ARROW-B [12], respectivamente. A secdo
transversal de um guia ARROW (Antirresonant Reflecting Optical Waveguide) é ilustrada na
Figura 1.1b. Os guias ARROW possuem 3 camadas: o nicleo (com indice de refracdo ny),
uma fina camada chamada de 1* camada ARROW (com indice de refracdo ns3) e uma ultima
camada que se encontra em contato com o substrato chamada de 2* camada ARROW (com
indice de refracdo n;, usualmente igual ao valor do indice de refracdo do nicleo). A
diferenca entre um guia ARROW-A e ARROW-B ¢ que enquanto no primeiro o indice do
ntdcleo ‘n,” é menor do que o indice da 1* camada ARROW ‘n3’ (np<n3), no guia ARROW-B
‘ny’ € maior do que ‘n3’.

A proposta, nestas estruturas, € a utilizacdo de duas ou mais camadas com espessuras e
indices de refrag@o apropriados entre o nicleo e o substrato, de forma que a luz que esta sendo
guiada, na direcdo do eixo ‘z’, sofra multiplas reflexdes dentro destas camadas e seja
eficientemente refletida de volta para o nicleo do guia de onda [11]. Assim, estas camadas
funcionam como cavidades de Fabry-Perot em antirressonancia, permitindo desta forma
maxima refletdncia para o nicleo. Nesta condicdo de antirressonancia a geometria (espessura
das camadas) € projetada para que esta interferéncia resulte em uma alta refletdncia para o
modo fundamental. Por sua vez, os modos superiores na dire¢do transversal a superficie do
substrato, ndo necessariamente satisfazem esta condi¢do e ‘vazam’ para o substrato. Por isto
se diz que estes guias sd@o pseudo-monomodo (ou monomodo virtuais), j& que os modos
superiores na dire¢ao do eixo ‘x’ existem, mas tem altas perdas e s@o efetivamente eliminados

depois de curtissimas distancias [2].

Além da operagdo virtual monomodo, existem outras diferencas entre os guias
convencionais e os guias ARROW (ARROW-A, que € mais comumente utilizado). Nos guias
ARROW a propagacdo ¢ dependente da polarizacdo, sendo a polarizacdo transversal
magnética (TM) mais atenuada que a polarizacdo transversal elétrica (TE). Além disso, para
uma determinada geometria existe uma faixa de comprimentos de onda onde as perdas sdo
muito altas. Nestes comprimentos de onda a condicdo de ressonéncia € satisfeita e, portanto,
pouca luz volta para o nicleo. Detalhes mais especificos do funcionamento e do projeto de
guias ARROW podem ser encontrados pelo leitor interessado em nosso trabalho de mestrado,
onde os métodos de matrizes de transferéncias e diferencas finitas foram utilizados para

projetar guias ARROW [13].



1.1.2. Sensores ()pticos e ()ptico Integrados

A drea de sensoriamento Optico utilizando tecnologias de 6ptica integrada e fotdnica
tem se desenvolvido a passos largos nesta dltima década [14]. E possivel citar diferentes
fatores que vém propulsionando este desenvolvimento, entre elas: a possibilidade de se
fabricar dispositivos com altissimas sensibilidades, o alto grau de desenvolvimento em que se
encontram as diferentes tecnologias de fabricagdo como, por exemplo, a de microeletronica, a

de lasers e a de fibras 6pticas e, o barateamento de componentes pela produgdo em massa.

Além disso, os sensores Opticos tem se mostrado vantajosos quando comparados a
sensores que utilizam a eletricidade, devido a caracteristicas como: imunidade a interferéncia
eletromagnética, maior seguranca com relacdo a ambientes adversos e, inclusive, ambientes

inflamaveis como pocos de petréleo e tanques de combustiveis.

Historicamente, a drea de comunicacdes 6pticas foi, sem diividas, determinante para a
consolida¢do da tecnologia de fibras Opticas, possibilitando a sua producdo em larga escala.
Porém, outras aplicacdes como a obten¢do de imagens médicas em regides insonddveis do
corpo humano, e o sensoriamento Optico de diversas grandezas fisicas coexistiram desde

muito cedo com as aplica¢des em telecomunicagdes.

O primeiro sensor com tecnologia de fibra dptica (alcunhado de Photonic sensor) foi
desenvolvido ha aproximadamente quatro décadas e servia para medir vibragdes mecanicas
remotamente [15]. Dez anos depois, o surgimento da fibra monomodo comercial, junto com o
laser que foi concebido experimentalmente anos antes (em 1960), permitiram a
implementagdo de interferdometros. Um dos grandes atrativos inerentes a tecnologia de fibras
opticas é sem divida o sensoriamento distribuido: devido as baixissimas perdas, da ordem de
décimos de dB/km, e a possibilidade de se utilizar diferentes comprimentos de ondas para
diferentes sensores, as fibras Opticas permitem a realizacdo de redes de sensores
possibilitando, por exemplo, o monitoramento de vazamento de gases ao longo de &reas
bastante extensas. Além disso, € possivel saber em que posi¢cdo aconteceu o vazamento com

precisdo de até 1 metro com este tipo de sistema [15].

Além dos sensores baseados em fibra dptica, o desenvolvimento de sensores Optico
integrados fabricados com tecnologias de silicio tem ganhado também bastante forca, pois,
além de serem compativeis com as fibras Opticas (o que viabiliza a interligacdo de vérios

sensores Optico integrados usando fibras Opticas), eles possuem outras vantagens como: a
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inércia quimica do 6xido de silicio e materiais relacionados, a robustez e a estabilidade
mecanica com relagdo a vibragdes, dimensdes reduzidas e possibilidade de integragdo com

uma eletrénica de controle fabricada com tecnologia de silicio [16].

Existe uma gama muito grande de aplicacdes dos sensores Optico integrados proposta
na literatura, como sensores de pressdo, deslocamento, campo magnético, acelerometros
opticos, refratdmetros, entre outros [17-21]. Uma drea de aplicacdo que vem ganhando grande
forca nos ultimos anos € a drea de biossensoriamento. Os biossensores, ou sensores baseados
em afinidade, se baseiam na interag@o seletiva e ligacdo de moléculas alvo com determinados
componentes biolégicos como enzimas, receptores, anticorpos, dcidos nucléicos, entre outros
[22]. Estes componentes bioldgicos servem para capturar especificamente o analito alvo em
uma superficie sélida onde estd situado o transdutor. Os sinais gerados pelo transdutor sdo
correlacionados com a presenga do analito alvo na amostra (por exemplo, toxinas, polimeros,
hormonios, filamentos de DNA, proteinas, bactérias, etc) e, portanto, sdo usados para estimar

sua abundancia.

No caso de sensores Optico integrados, a concentracio de moléculas alvo altera
localmente o indice de refra¢do de forma proporcional a sua concentracdo. Isso € utilizado,
por exemplo, em sensores interferométricos de campo evanescente para introduzir um atraso
de fase em um dos guias de onda fazendo com que a saida seja modulada pela interferéncia da
luz que sofre este atraso com a luz de um brago de referéncia. Esta mudanga local do indice de
refracdo € utilizada também nos sensores SPR (Surface Plasmon Resonance), pois ela altera o
indice efetivo e, portanto o comprimento de onda ou o adngulo de excitacdo do plasmon de

superficie [25].

Outra aplicagdo com grande potencial € na drea de automacdo e controle de processos,
onde existe a necessidade de monitorar concentracdes e composicdes de materiais e insumos
em tempo real sem o risco de contaminar produtos de alto valor. Uma importante ferramenta
para este monitoramento € o refratbmetro de bancada, usualmente utilizado para determinar
concentracdes de solugdes, acucares, dlcool ou solventes. Recentemente, versdes ‘inline’
desse tipo de equipamento t€m chegado ao mercado. Além disso, € comum que tais processos
ocorram em ambientes inflamdveis ou volateis onde uma tecnologia livre de faiscas é
necessdria [16]. Exemplos de processos que podem ser monitorados desta forma sdo
processos de fermentagdo na fabricacio do dlcool a partir do agticar e processos de fabricagio

de farmacos, onde contaminac¢des dos solventes utilizados também podem ser monitoradas



através de refratometros [16]. Os refratdmetros “inline” disponiveis hoje no mercado sdao
fabricados utilizando componentes maci¢os como prismas, possuindo um volume fisico
relativamente grande [23, 24]. Com a utilizacdo da Optica integrada é possivel reduzir
tamanho destes equipamentos significativamente, além de aumentar a sensibilidade de

detecgao.

Quando se fala em desenvolvimento de sensores, um pardmetro muito importante para
avaliar o desempenho do dispositivo ¢ a sensibilidade ‘S’, que é definida como a razdo da
magnitude da variagdo do sinal de saida do sensor pela variacdo da grandeza fisica sendo
analisada. Em um sensor 6ptico que mede a variagdo do indice de refracdo de um liquido (ou
algum parametro fisico que altera este indice de refracio) a sensibilidade € determinada pela
intensidade da interacdo entre a luz e a matéria. Uma classe importante de sensores Opticos
sdo aqueles baseados em campo evanescente, em que a interagdo da luz com o analito (o
material que é o foco de uma determinada andlise) se da através da porcdo do campo que estd
nas redondezas do nicleo do guia de onda/fibra Optica e decai exponencialmente, ou
evanesce, com a distancia do nucleo. Nesta classe de sensores a sensibilidade é determinada
pela fragdo da luz no campo evanescente com relagdo a luz que se propaga dentro do nicleo

do guia de onda, que € a regido de maior confinamento de luz [14].

Outro parametro chave € o limite de detec¢do ‘L’, que é a minima variagdo do analito,
detectavel pelo sensor. O limite de detec¢do depende da amplitude do ruido ‘e’ presente no
sinal de saida do sensor e é definido como a razdo entre a amplitude do ruido e a sensibilidade
(L= 6/ S). No caso de um sensor 6ptico, o limite de detec¢do pode ser especificado em termos
da variacdo no indice de refracdo, com valores em RIU (do inglé€s Refractive Index Units), ou
diretamente em termos da variacdo da concentracdo em volume ou massa do analito que
provoca a variacdo do indice de refracdo. Como existem muitas aplicacdes diferentes para
sensores refratométricos na literatura, é interessante utilizar a primeira opcdo (limite de
deteccdo em RIU) para fazer uma andlise comparativa de primeira ordem. Assim, podemos
citar algumas configura¢es utilizadas em sensores Opticos e seus respectivos valores de
limite de deteccdo obtidos na literatura: sensores baseados em plasmons de superficie (SPR)
[25,26] com limite de deteccdo de até 10® RIU, sensor optico integrado baseado em
interferometro de Mach-Zehnder [27,28] com limite de deteccdo de até 107 RIU, sensor
optico integrado baseado em interferometro de Young [29] com limite de deteccdo de até 10”7
RIU, sensor Optico integrado baseado em interferdmetro de retro-espalhamento

(Backscattering interferometer) [30] com limite de deteccdo de até 7x107 RIU, sensor de
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fibra 6ptica baseado em rede de Bragg (Fiber Bragg Grating) [31] com limite de detec¢do de
até 10 RIU e sensor de fibra optica baseado em cristal fotonico [32] com limite de detecc¢ao

de até 10” RIU.

Como veremos na parte final deste trabalho, no caso de sensores de campo
evanescente, a geometria e parametros fisicos (indices de refracdo) dos guias de onda
utilizados tém uma influéncia grande na sensibilidade, e, portanto no limite de detec¢do, dos
sensores dos quais fazem parte. Especificamente, realizaremos uma comparagdo entre
diferentes geometrias de guias convencionais ¢ ARROW e compararemos a sensibilidade

destas estruturas.

Além dos sensores nos quais o esquema de sensoriamento ndo estd relacionado com a
parte real do indice de refragdo do analito, existem aqueles nos quais variagdes na parte
imagindria do mesmo sdo exploradas. E sabido que o campo da espectroscopia éptica permite
0 acesso e monitoramento de caracteristicas dos materiais que estdo relacionadas com
transicdes eletronicas e modos de vibragdes e rotacdes moleculares com energias possiveis de
serem sondadas especificamente através da luz. Estas caracteristicas também podem ser
exploradas através de sensores de absorcdo, com diferentes configuracdes e utilizando luz
branca, de forma a se ter uma resposta espectral, ou mesmo monocromdtica, onde uma regiao

do espectro de absorcédo especifica é explorada.

Existem vdrios sensores, que utilizam as caracteristicas peculiares dos guias ARROW
permitindo que estes dispositivos sejam mais sensiveis opticamente ou apresentem
caracteristicas diferentes das vistas em guias convencionais. Algumas das caracteristicas
apresentadas por estes guias sdo uma grande motivacdo para que haja continuidade na

pesquisa que esté sendo feita aqui.

7z

O interferémetro Mach-Zehnder é um dispositivo onde a luz que se propaga
inicialmente em um guia de onda se divide em duas componentes com intensidades iguais,
através de juncdes do tipo “y” (Figura 1.2a), ou usando acopladores direcionais (Figura 1.2b),
propagando-se separadamente por certa distancia e depois se juntando novamente. Nesses
dispositivos, o caminho 6ptico em um dos bragos € alterado enquanto o outro braco € mantido
isolado. Essa mudanga no caminho 6ptico € feita através da variagdo do indice de refracdo do
material que compde o nicleo, ou 0 meio externo, préoximo do guia de onda. Isso pode ser
feito por uma variagdo de pressdo mecanica, temperatura ou da utilizacdo de liquidos com

diferentes indices de refracdo, na regido que fica acima do niucleo do guia de onda. A
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interferéncia das duas componentes, ao se juntarem no trecho final do Mach-Zehnder, causa
uma variacdo na poténcia de saida do dispositivo, com relacdo a poténcia de entrada. Assim, é
possivel medir alguma grandeza fisica, através da calibracdo da variacdo dessa grandeza com
a variacdo da poténcia de saida do dispositivo. Na literatura, sdo apresentados interferdmetros
Mach-Zehnder, fabricados através de guias ARROW, que funcionam como sensores de
pressdo [8], sensores de temperatura e refratdmetros para solugdes bioldgicas com diferentes

indices de refracéo [33], entre outros.

juncéo y modulaco de fase regido de regido de regiao de
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Figura 1.2. Ilustragdo de interferdmetros Mach-Zehnder ((a) e (b)). Em (c) € mostrada uma alternativa utilizando
guias de onda ARROW, com niicleos ‘empilhados’ (adaptada de Hsu et al. [34]).

Uma estrutura diferente é mostrada por Hsu et al. [34] para a fabricacio de um
interferdmetro Mach-Zehnder. Nela, dois guias de onda ARROW sdo fabricados, um sobre o
outro, com uma camada de separacdo entre eles, como mostrado na Figura 1.2c. As camadas
que ficam em cima do nidcleo superior podem ser projetadas, de tal forma que para espessuras
apropriadas, haja acoplamento muito préximo de 3 dB entre os dois guias de onda. Por outro
lado, se essas camadas forem fisicamente removidas, através de uma corrosio, em uma
determinada regido, os guias de ARROW inferior e superior ficam isolados um do outro, e hé

uma regido de desacoplamento, como indicado na Figura 1.2c.

Esse principio, que também ¢é utilizado por Huang et al. [35] para a fabricacdo de
beam-splitters, € utilizado para a fabricacdo de um interferdmetro de Mach-Zehnder onde ha

duas regides com acoplamento entre os dois guias de ondas, separadas por uma regido onde os



dois permanecem isolados, € o nucleo inferior serve como referéncia, por estar isolado do
meio externo. Assim, uma diferenca de caminho Optico, introduzida na regido de
desacoplamento, faz com que, ao se atingir a regido de acoplamento, haja interferéncia entre a
luz se propagando no guia superior € no guia inferior. Nesse caso, podemos observar a
importancia de utilizacdo da estrutura ARROW para reduzir significativamente o
comprimento total do dispositivo, pelo fato de a utilizagdo de curvas ao longo do dispositivo
ndo ser necessdria. A razdo pela qual as curvas fazem com que o tamanho do dispositivo
Mach-Zehnder convencional seja maior € que, para apresentarem baixas perdas por radiacio,
essas curvas precisam possuir raios de curvatura grandes e, além disso, a distancia entre os

dois bragos normalmente ndo pode ser muito curta.

Por dltimo, uma tendéncia interessante que surge na area de sensoriamento éptico € a
integracdo de dispositivos Opticos com microcanais (canais com dimensdes micrométricas por

onde passam fluidos), gerando assim dispositivos opto-fluidicos em um tnico chip [36].

Dispositivos opto-fluidicos podem ser desenvolvidos, tanto com a finalidade de usar
métodos Opticos para analisar pequenas quantidades de fluidos quanto para usar fluidos para
manipular as propriedades Opticas dos materiais [37]. A utilizacdo dos guias de onda
convencionais, nessa nova area, depara-se com limitagdes pelo fato de o indice de refracdo da
dgua e da maioria das solugdes aquosas ser relativamente baixo (~1,33), o que dificulta a
utilizacdo das mesmas como nicleo de guias de onda, pois sdo necessdrios materiais s6lidos
com indices de refragdo ainda menores como revestimento externo. Existem aplicacdes em
que ambos, o nucleo e o revestimento externo, sdo compostos por liquidos imisciveis; ou
aplicagdes onde se utilizam materiais nanoporosos, que possuem indice de refracio menor
que os liquidos, como revestimento externo. Existe também uma classe de polimeros
fluorados que podem ser usados com a mesma finalidade, mas possuem limitagdes quanto ao
controle da espessura [37].

Outra possibilidade para se fabricar guias ocos € a utiliza¢do de guias de onda slot (do
inglés fenda ou espago) [38, 39]. Nestes guias a fenda é uma regido com baixo indice de
refracdo de dimensdes nanométricas (50 a 150 nm) que € situada entre duas regides de alto
indice de refracdo. Devido a pequena largura da fenda, e levando em conta a condicio de
continuidade do vetor deslocamento elétrico normal as interfaces, a distribuicdo de campo
elétricos na fenda t€ém uma intensidade altissima na regido de baixo indice de refracdo (fenda),

o que tem grande potencial em ser usado em sensores optofluidicos de alta sensibilidade [37].
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Os guias ARROW também sdo apropriados para a fabricacdo de dispositivos
optofluidicos, pelo fato de proporcionarem guiamento com atenuagdes relativamente baixas e
em nucleos com indices de refragcdo menores que os indices das camadas antirressonantes dos
mesmos. Por isso, foram propostos os guias de onda do tipo Liquid Core (LC-ARROW) e
Hollow Core (HC-ARROW) que apresentam grande potencial na integracdo do campo da
microfluidica com a dptica integrada. A vantagem disto é uma intera¢cdo muito maior da luz
com o material alvo no sensoriamento quando comparado com sensoriamento baseado em
campo evanescente, pois uma alteracdo no indice de refracdo do analito é capaz de produzir
uma alteracdo muito maior na fase ou na absorcdo da luz que se propaga no guia de onda.
Além disso, as dimensdes dos guias ARROW costumam ser grandes. Isto por um lado se
traduz em uma menor relagdo entre a poténcia e a drea modal (intensidade), o que leva a
menores sensibilidades. Por outro lado, a dimensdo dos microcanais em muitas aplicacdes de
microfluidica é da ordem de dezenas a centenas de umz, 0 que é compativel com as

dimensdes de guias ARROW.

Os primeiros guias ARROW monomodo com nicleo liquido foram demonstrados em
2004 [40]. O nucleo desses guias era composto de etileno glicol, e os mesmos apresentavam
comprimentos de ~1 mm a ~lcm. A partir dai, foram propostas estruturas com menores
perdas [37] e guias ARROW com niticleos liquidos foram utilizados para a anédlise de células
[41] e sensores refratrométricos [42], entre outros. Além disso, guias de onda com niicleo oco
também foram propostos [43] e utilizados para a fabricac@o de chaves micro-eletro-mecénicas

[44], entre outros dispositivos.
1.2. Objetivos do trabalho

A proposta deste projeto de pesquisa é aperfeicoar todas as etapas do processo de
fabricacdo de guias de onda ARROW de forma a obter um processo de fabricacdo que gere
guias com o minimo de perdas Opticas totais, dando continuidade ao trabalho de mestrado

desenvolvido pelo candidato e possibilitando a fabricagdo de sensores 6pticos.

O projeto basicamente objetiva analisar a influencia de diferentes parametros
geométricos e parametros do processo de fabricacdo nas perdas presente em guias de onda
fabricados através de tecnologia de microeletronica. Assim, foram estudados os materiais
utilizados nas camadas antirresonantes, as espessuras desta camada, a profundidade de
corrosdo para defini¢do do rib e a rugosidade nas paredes laterais, que é o pardmetro mais
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critico no que diz respeito as perdas por propagacdo obtidas com o processo de fabricacdo
utilizado neste trabalho. Finalmente, com os guias e os processos aperfeicoados tentou-se
desenvolver dois diferentes tipos de sensores Opticos para demonstrar a viabilidade de

utilizacdo das estruturas Opticas estudadas.

1.3. Organizacao do trabalho

Este texto estd dividido em seis capitulos. No capitulo 2, sdo apresentados os
antecedentes relacionados com a fabricacdo de dispositivos dpticos no contexto do Grupo de
Novos Materiais e Dispositivos (GNMD) do Laboratério de Microeletronica (LME). Além
disso, sdo apresentados os materiais e métodos utilizados para fabricar e caracterizar os guias
de onda e outros dispositivos deste trabalho. O capitulo 3 trata dos antecedentes e da revisdo
bibliogréfica sobre temas relacionados com o aprimoramento do processo de fabricagcdo de
guias de onda em tecnologia de silicio, com &nfase na reducgdo das rugosidades das superficies

dos materiais.

No capitulo 4 sdo apresentados os resultados dos estudos relacionados com o
aprimoramento dos processos de fabricagdo dos guias de onda ARROW, visando a redugdo
das perdas por propagacdo. Além disso, resultados de outros temas relacionados sdo
apresentados, a saber: guias ARROW pedestal fabricados através de um processo alternativo
visando minimizar perdas por propagacdo e guias de onda com nucleos ocos fabricados
utilizando fotorresiste positivo como material sacrificial. Além disso, foi realizado um
estdgio, no Centro Nacional de Microeletronica em Barcelona, cujas atividades sdo tratadas

nesse capitulo.

No capitulo 5 sdo apresentados os trabalhos relacionados com a fabricag@o de sensores
opticos utilizando os processos de fabrica¢do aprimorados que sdo discutidos no capitulo que
o antecede. Dois tipos de sensores foram projetados, fabricados e caracterizados: um sensor
refratométrico baseado em interferometro de Mach-Zehnder e um sensor integrado de

umidade baseado em absorbancia. O capitulo 6 trata das conclusdes deste trabalho.
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2.  TRABALHOS ANTERIORES E METODOLOGIA

2.1. Antecedentes

A pesquisa na area de Optica-integrada dentro do Grupo de Novos Materiais e
Dispositivos teve seu inicio no ano de 2003, quando toda a infraestrutura para caracterizacio
de guias de dispositivos Opticos foi montada e o processo de fabricacdo de guias de onda e
dispositivos 6pticos comecou a ser desenvolvido [45]. O grupo jd possuia ampla experi€ncia
na drea de desenvolvimento e caracterizagdo de ligas dielétricas e semicondutoras como o
oxinitreto de silicio (SiOxNy), o carbeto de silicio (a-SiC:H) obtidos pela técnica de PECVD,
entre outros [46,47]. Além disso, o grupo tinha larga experiéncia na pesquisa de dispositivos

microeletronicos e sensores eletronicos [48,49].

Em trabalhos anteriores (dissertacdo de mestrado, 2008 [13]) foram projetados e
fabricados guias de onda ARROW (Anti-Resonant Reflecting optical waveguides), através da
utilizacdo de filmes finos, de materiais amorfos, obtidos pelas técnicas de Deposi¢do Quimica
a vapor assistida por plasma (PECVD) e Sputtering. Pelo fato de o funcionamento destes
guias ser bastante dependente da geometria e das propriedades Opticas dos materiais, foram
realizadas simulagdes utilizando o Método de Matrizes de Transferéncia (TMM) e do Método
de Diferencas Finitas com Reticulado Nao Uniforme (NU-FDM) para a determinacdo dos
parametros geométricos destas estruturas. Na fabricacio, foram utilizados filmes de oxinitreto
de silicio (SiOxNy) e carbeto de silicio amorfo hidrogenado (a-SiC:H), depositados por
PECVD, e filmes de TiO, depositados por sputtering DC, para a fabricacdo das camadas que
compdem os guias de onda. A defini¢do das paredes laterais dessas estruturas foi feita através

da Corrosdo por Plasma Reativo (RIE) utilizando técnicas fotolitogrificas convencionais.

Os guias ARROW foram caracterizados em termos de perdas por propagacdo, para o
comprimento de onda de 633 nm, utilizando a técnica de clivagem e a técnica de vista
superior [50]. As perdas em funcdo do comprimento de onda para a faixa do visivel e do
infravermelho préximo também foram medidas utilizando fonte de luz branca, monocromador
e medidor de poténcia 6ptica. Além disso, a analise modal dos guias de onda foi feita através
de imagens obtidas através de uma objetiva de microscépio e de uma camera CCD (Charge
Coupled Device). Naquele trabalho logramos obter guias de onda com opera¢do monomodo,
que sdo necessdrios para diversos dispositivos Optico integrados. Os resultados mostraram a

viabilidade de se obter valores de atenuagdes razodveis (de no minimo 3 dB/cm para guias
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monomodo). Nao obstante, percebeu-se que estas perdas precisavam ser ainda menores para a
fabricacdo de dispositivos com comprimentos maiores, como sensores baseados em

interferometro de Mach-Zehnder, por exemplo.
2.2. Materiais e métodos

2.2.1. Técnicas PECVD e RF Magnetron Sputtering

A Deposicdo Quimica a Vapor assistida por Plasma (PECVD) é uma técnica de
deposicdo de filmes finos a partir da reacdo quimica de gases os quais contém os elementos
necessarios para a formacdo do material que compde o filme [45]. Nessa técnica, parte da
energia necessdria para ativar as reagdes quimicas € fornecida através de uma descarga
elétrica gerada pela aplicacdo de uma diferenga de potencial alternada entre dois eletrodos. A
descarga elétrica quebra as moléculas gasosas que estdo circulando pela cdmara de deposicio,
gerando assim um plasma entre os eletrodos. As espécies ativas do plasma reagem
quimicamente resultando na formagdo de um filme sdlido sobre um substrato aquecido,
posicionado fora da regido dos eletrodos. Como hd a geracdo de espécies ativas, ndo sdo
necessdrias temperaturas tdo altas, sendo que a temperatura de deposi¢do se situa,
normalmente, na faixa de 200 a 300°C.

Os filmes utilizados na fabricacdo dos guias de onda foram depositados em um reator
de plasma direto, com acoplamento capacitivo, sendo que a configuracdo utilizada dos
eletrodos € do tipo triodo [45]. Ademais, os eletrodos s@o acoplados a um gerador de poténcia
de RF e o porta-substrato é aquecido resistivamente através de um controlador de
temperatura. Uma ilustragdo esquemadtica do reator utilizado é mostrada na Figura 2.1.
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Figura 2.1. Ilustra¢@o dos principais componentes do reator PECVD.
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A camara de deposigdo sdo acoplados dois sistemas de vdcuo: um para limpeza inicial
da cAmara (alto-vdcuo, da ordem de 10 Torr) e o outro para a etapa de deposicao (para gerar
vdcuo da ordem de 30 mTorrs). O sistema de alto-vicuo é composto por uma védlvula gaveta e
uma bomba difusora Diffstak CRI160, Edwards. Esse sistema € utilizado para reduzir a
quantidade de contaminantes, existentes na cimara antes da deposi¢do, que possam
comprometer as caracteristicas dos filmes. A cimara permanece em vicuo de
aproximadamente 10 Torr durante algumas horas, antes da deposicdo. O outro sistema de
vacuo, que ¢ utilizado na etapa de deposi¢cdo para remover os gases da camera mantendo a
pressdo constante, consiste em uma bomba mecénica rotatéria de duplo estagio TRIVAC-D65-

B em serie com outra bomba do tipo Roots Ruvac-WAU-251-US, ambas fabricadas pela

Leybold-Heraeus.

O sistema de geragdo de poténcia de RF é composto por uma fonte RFX-600,
Advanced Energy Corp., operando na frequéncia de 13,56 MHz, e por um casador de
impedancias que se encontra acoplado a duas grades de 400 cm? (20 cm x 20 cm) que sdo os
eletrodos utilizados na geragdo do plasma. O sistema de aquecimento € do tipo resistivo,
tendo as deposi¢des sido realizadas a 320°C [46]. A temperatura é monitorada através de um
termopar tipo K, que estd em contato direto com o porta-substrato. As garrafas dos gases sdo
conectadas a camara através de uma tubulagdo de aco inoxiddvel. O controle do fluxo dos
gases € feito através de controladores de fluxo de massa (Mass Flow Meter da MKS). Dentro
da cimara, se encontram o porta-substrato, que estd na posi¢do invertida, para evitar o
acimulo de precipitado durante a deposi¢do, além dos dois eletrodos, como indicado na

Figura 2.1.

Foram depositados filmes de oxinitreto de silicio (SiOxNy) com diferentes
composi¢des nos guias de onda fabricados neste trabalho. Os gases utilizados para a obtencio
destes filmes sdo: silano (SiHy), 6xido nitroso (N,O) e nitrogénio (N;). Como demonstrado
em trabalhos anteriores do GNMD [47, 48], pode-se obter filmes de oxinitreto de silicio com
composi¢cdes que variam continuamente desde o 6xido de silicio (SiO,) até o nitreto de silicio
(Si3Ny) através da variacdo dos fluxos de N>O e N,. Isso permite que seja possivel obter
filmes com indice de refracdo com qualquer valor dentro da faixa que vai do indice de

refracdo do SiO, (n=1,46) até o indice do Si;N4 (n=2,00).

No inicio do atual trabalho, reproduzimos a série de deposi¢des realizada no trabalho

de mestrado de Denise Criado [47] objetivando averiguar a reprodutibilidade da composicéo e
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indice de refracdo dos filmes de SiONy e concluimos que as caracteristicas dos materiais sao
bastante reprodutiveis mesmo em deposi¢des feitas com alguns anos de diferenga. A Tabela
2.1 mostra os fluxos dos gases utilizados para cada condi¢@o de deposi¢do, além do indice de
refracdo, medido pela técnica de elipsometria. Estas condi¢des de deposicdo sdo as mesmas
utilizadas por Criado [47] com uma poténcia de RF de 200 W, e uma temperatura de 320°C.
Nesta tabela é possivel observar que, conforme o fluxo relativo de nitrogénio aumenta e o
fluxo de 6xido nitroso diminui, o indice de refragdo aumenta e se aproxima mais do indice do

Si3Ny.

Tabela 2.1. Condigdes de deposi¢dao e indice de refracdo dos filmes de SiO,N, utilizados para a medida
elipsométrica.

Cédigo de Fluxo de N,O Fluxo de N, Fluxo de SiH,4 Pressao Indice de

identificacao (sccm) (sccm) (sccm) (mtorr) Refracao
7500 75 00 30 39 1,461 + 0,003
5322 53 22 30 38 1,476 £ 0,004
3045 30 45 30 38 1,551+ 0,003
1560 15 60 30 35 1,656 = 0,005
0075 0 75 30 34 1,919£0,010

Filmes de oxinitreto de titanio (TiO.Ny) com diferentes composi¢des foram utilizados
como 1* camada antirressonante dos guias de onda ARROW fabricados. A deposicio desses
filmes foi feita através da técnica de sputtering. Esta técnica é baseada em um processo fisico
em que atomos sdo arrancados fisicamente de um alvo, pelos fons de um plasma, o qual é
formado na regido proxima a do alvo. Este alvo é formado pelo material a ser depositado, em
forma sélida (no caso do sputtering reativo, este material ndo € depositado diretamente, mas
reage com outras espécies presentes no plasma formando o material a ser depositado). Na
deposi¢do dos filmes de TiOxNy, tal como foi feita, utiliza-se um alvo de titdnio (Ti), € o
plasma é de argdnio (Ar). Além do argdnio, utilizam-se os gases oxigénio e nitrogénio nessa
deposicdo, de forma que o titdnio que é ejetado do alvo reage com os mesmos formando o

TiON, [49].

No caso do sputtering RF uma fonte de RF ¢ utilizada para gerar um plasma entre o
alvo e o porta amostras. O campo elétrico gerado entre o alvo e a parte externa do forus (fonte
de sputtering, mostrada na Figura 2.2b) ioniza o gas de trabalho que no caso é o argodnio,
gerando elétrons. Devido a diferenca de massa entre os elétrons e os fons, o campo elétrico é

suficiente para fazer com que os primeiros atinjam o alvo, que estd conectado ao sinal de RF,
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durante o semi-ciclo positivo do sinal de RF (Figura 2.2¢). O alvo acumula um excesso de
cargas negativas e, com isso, a regido do plasma préxima ao alvo t€m um acumulo de fons
(regido de bainha). Nesta regido aparece uma diferenca de potencial (tensdo de auto-
polariza¢do) constante entre o alvo e o plasma que acelera os fons de argbnio em direcdo ao
alvo. Esses fons atacam o alvo e removem fisicamente (pulverizacdo catddica — sputtering)
atomos de Ti, que reagem com o oxigénio e 0 nitrogénio presentes na camara. Além disso,
existe um ima permanente na regido abaixo do alvo que € utilizado para fazer com que o
plasma seja mais uniformemente confinado na regido entre o alvo e o porta-substrato, daf o

nome magnetron sputtering.

w

Camara

Do rus

posicao do alve
(b)

Figura 2.2. Fotografia da camara de sputtering (a), fotografia de um torus de sputtering (b) e ilustragdo
simplificada da se¢@o transversal do torus e porta amostras, que t€ém formatos cilindricos com didmetros de
aproximadamente 4 polegadas (c).

No processo utilizado, tanto o porta-substrato como o alvo t&ém formatos circulares
com diametros de 4 polegadas e ficam separados por uma distancia de 5 cm. Assim como no

PECVD, a cimara € mantida em alto vacuo antes da deposi¢do por algumas horas, antes do
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processo de deposicdo, para realizar o processo de limpeza. A insercdo de gases neste
equipamento também ¢é feita através de controladores de fluxo de massa e a deposicdo ¢ feita

a temperatura ambiente.

A Tabela 2.2 mostra os fluxos de N, e O, utilizados na deposicdo dos filmes de
TiONy, bem como as percentagens relativas de titanio, oxigénio e nitrogénio presentes nos
filmes, medidas através da técnica de Espectroscopia de Retroespalhamento de Rutherford
(Rutherford Backscatering Spectroscopy, RBS), além dos indices de refracdo dos filmes.
Como se pode ver na tabela, foram utilizados TiO.N, depositados com quatro diferentes
fluxos de N, e O,. O fluxo de Ar foi mantido em 60 sccm, a pressdo na cimara em 1 mtorr e
a poténcia de RF em 150W, em todos os casos. E importante destacar que o estudo que levou
a obtencdo dessas condicdes de deposicio além das medidas das caracteristicas
composicionais dos filmes de TiOxN, foi realizado anteriormente, em um trabalho paralelo

desenvolvido no GNMD por Albertin [49].

Tabela 2.2. Composi¢do dos filmes de TiOsN, e indice de refragdo (n) para os diferentes fluxos de N, e O, [49].

Fluxo de N, Fluxo de O, Ti (at.%) O (at.%) N (at.%) Indice de refracdo
(sccm) (sccm) *2) *2) *2) (£,002)
30 10 31 66 3 2,317
25 15 33 66 1 2,446
15 25 28 65 7 2,555
0 40 33 65 2 2,836

2.2.2. Processo de fabricacao de guias de onda ARROW

As principais etapas do processo de fabricacdo de guias ARROW sio ilustradas na
Tabela 2.3. Os guias de onda foram fabricados sobre laminas de silicio do tipo P, de 4
polegadas de didmetro, com orientag@o cristalografica <100> e com resistividade de 3-10
ohm.cm. As ldminas s@o normalmente cortadas em pedacos quadrados de uma por uma

polegada, antes da realizacao da limpeza inicial.

A limpeza quimica inicial das ldminas de silicio consiste em quatro etapas. A primeira
etapa € a limpeza ‘piranha’ (solugdo de 4H,SO4 + 1H,0,, em volume) por 10 minutos a 80°C,
a segunda € a limpeza padrdo 1 comumente usada em microeletronica (RCA1, solug¢do de
INH,OH + 1H,0, + 4H,0(DI) , em volume) por 10 minutos a 70°C e a terceira limpeza é a
limpeza padrdo 2 (RCA2, solugdo de 1HCI + 1H,0, + 4H,0(DI), em volume) por 10 minutos

a70°C. A dltima etapa de limpeza é a remogéo do 6xido nativo em solugdo de decapante lento
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de vidro (DLV, solu¢do de 4HF + 25 NH4F, em volume) por 15 segundos. Entre cada uma das

etapas € realizado um enxdague em 4gua deionizada por dez minutos.

Em alguns estudos realizados neste trabalho, etapas diferentes das descritas na Tabela
2.3 foram utilizadas, como no caso dos guias pedestal e nos guias ocos, que serdo discutidos

nas secoe 2.3 e 2.4 respectivamente.

Tabela 2.3. Descricdo sucinta do processo de fabricagdo da maioria dos guias de onda ARROW.
ETAP Ilustracao Descricao

(a) Camada antirressonante inferior — Filmes de SiO, com espessuras de 2

Um obtidos por crescimento térmico em ambiente imido & 1200° C sobre
uma lamina de silicio cristalino tipo p <100> e resistividade 3-10 ohm-cm.

(b) Primeira camada antirressonante — Filmes de SiON, no caso do estudo
da espessura da camada ARROW e filmes de TiO, e TiO,Ny nos demais

casos.

Nicleo — Filmes de 4 um de SiO,N, depositados por PECVD (condigdes
de deposicdo correspondentes aos codigos 7500 e 5322 na Tabela 2.1).

Material de mascaramento — Deposi¢do do cromo por RF magnetron
sputtering. Para teste de material de mascaramento utilizou-se niquel pela

(d)

técnica de electron-beam.

Fotolitografia de contato utilizando fotorresiste AZ-1518 (2um), ou AZ-
4620 (6um) no caso do teste da utilizacdo de resiste como mascara. Esta
etapa é seguida pela corrosdo timida do cromo em solu¢cdo de nitrato
cérico amoniacal.

Corrosao por plasma RIE utilizando os gases CHF; e O, com diferentes
pressdes e temperaturas.

(2

Remocao do cromo em solucdo de nitrato cérico amoniacal.

Cobertura — Deposicao de ~ 2 wm de 6xido de silicio depositado por
PECVD (condi¢ao de deposi¢do correspondente ao c6digo 7500 na Tabela
2.1).

(h)

(a) Segunda camada antirressonante (inferior)

Ao contrario do que era feito em trabalhos anteriores (mestrado), optou-se por utilizar
um o6xido de silicio (Si0;) crescido termicamente em forno de oxidag¢do, em ambiente timido,
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pelo fato de o mesmo apresentar uma homogeneidade em espessura ao longo da amostra
muito maior do que o 6xido depositado por PECVD. De fato, enquanto o erro na espessura do
oxido térmico é de 1%, o erro na espessura do 6xido PECVD pode chegar a 8%, o que indica

uma variacdo de espessuras relativamente grande ao longo da lamina.

A espessura da camada antirresonante inferior dos guias fabricados foi em torno de
2,10£0,02 um, que € aproximadamente metade da espessura utilizada para o nicleo. Esta
relacdo de espessuras (segunda camada ARROW com metade da espessura do nicleo) € a que
minimiza as perdas para o substrato de silicio [13]. As medidas de espessura foram feitas
através da técnica de perfilometria, sendo que costuma-se fazer trés medidas por lamina, em
posicdes diferentes ao longo da mesma. O indice de refracdo medido por elipsometria para o

oxido térmico resultou ser 1,460 £ 0,001.

(b) Primeira camada antirressonante (superior)

O material utilizado para a primeira camada antirressonante na maioria dos guias
fabricados foi o TiOxNy. De fato, foi feito um estudo utilizando diferentes composi¢des deste
material para avaliar qual leva a menores perdas. Para isso, todos os tipos de TiONy
apresentados na Tabela 2.2 foram utilizados na fabricacdo de guias. As espessuras desses
filmes foram projetadas para que fossem compativeis com as espessuras de antirressonancia
calculadas através de uma rotina baseada no método de matrizes de transferéncia (TMM), que
foi implementada durante o nosso trabalho de mestrado, e ¢ descrita em detalhe em nossa
dissertacdo [13]. Estas espessuras sdo as que permitem o minimo de perdas para o substrato
de silicio.

Como um exemplo, na Figura 2.3a € mostrada a distribui¢do da componente E, do
campo elétrico correspondente ao modo fundamental da polarizacdo TE, ao longo da secdo
transversal de um guia ARROW com camada antirressonante de TiO,, calculada através do
método TMM. Na Figura 2.3b é mostrado o grafico da atenuagdo (em dB/cm), em funcdo da
espessura da primeira camada ARROW, para os trés primeiros modos da polarizacdo TE,
também calculada através da rotina mencionada.

Como se pode observar, as atenuagdes dos modos superiores sdo décadas maiores que
a do modo fundamental (operacdo pseudo-monomodo, ou monomodo virtual). A atenuagdo
do modo fundamental € uma fungdo periédica da espessura da primeira camada
antiressonante, possuindo valores minimos de perdas para certas espessuras. Além disso, uma

pequena variagdo na espessura, nessa regido de minimas perdas, nfo leva a um aumento muito
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grande na atenuacgdo, ou seja, hd certa tolerancia com relagdo aos pardmetros de fabricacdo.
Dessa forma, as espessuras dos filmes de TiOxN, utilizados na fabricagdo da primeira camada
antirressonante foram projetadas para satisfazer a condi¢do de antirressondncia (condi¢do de

minimas perdas) ilustrada no gréfico da Figura 2.3b.
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Figura 2.3. Distribuicdo da parte real da amplitude do campo elétrico, calculada através do método TMM, em
fun¢do da posicdo para o modo TEO (perfil do indice de refracio € ilustrado em linha pontilhada) (a) e atenuagdo
(em dB/cm) em funcdo da espessura da primeira camada ARROW, para os trés primeiros modos da

polarizacaoTE (b).
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Além da utilizagdo de diferentes TiOxNy, foi realizado um estudo da espessura da
camada antirressonante. Para este estudo, foi necessdria a utilizagdo de espessuras maiores do
que a espessura do primeiro periodo de antirressondncia (90 nm na Figura 2.3b). Inicialmente,
houve a tentativa de se fazer isso com filmes de TiOxNy, mas nio foi possivel depositar filmes
com espessuras maiores do que 200 nm deste material. A razdo para isto é que o stress
mecanico destes filmes que, pelo fato de os mesmos terem sido depositados sobre 2 um de
6xido térmico, levou os filmes a trincarem. Por esta razdo, filmes de SiON, com espessuras
diferentes foram utilizados como primeira camada antirresonante. Como estes filmes
precisam ter altos indices de refracdo para que a estrutura apresente alta refletincia, a

condicdo 0075 da Tabela 2.1 foi utilizada.
(c) Nucleo

Filmes de SiONy com espessura 4,01£ 0,19 um e indice e refracdo de 1,461 £ 0,003
(cédigo de identificacdo 7500 na Tabela 2.1) foram utilizados nos guias de onda onde nio foi
depositado nenhum material de cobertura. A razio para isto é que para que os guias ARROW
tenham operagdo pseudo-monomodo (onde os modos superiores t€m perdas muito altas e
acabam se perdendo nos primeiros milimetros dos guias) o indice de refracdo do nicleo tem
de ser proximo do indice da segunda camada antirressonante [13].Como serd visto, nas
ultimas etapas do atual trabalho foi necessario desenvolver dispositivos com cobertura para
pode fabricar um sensor baseado no interferdmetro de Mach-Zehnder, ja que nestes sensores é
necessario que um dos bragos esteja exposto ao meio externo e o outro nio esteja. Para este
fim utilizou-se o polimero polidimetilsiloxano (PDMS) cujo indice de refracdo é 1,410 e,

portanto, menor do que o do 6xido de silicio.
(d) Material de mascaramento

O material de mascaramento que temos utilizado é o cromo depositado por sputtering
RF no mesmo equipamento utilizado para obter os filmes de TiOxN,. As condig¢des de

deposicdo deste material podem ser vistas na primeira linha da Tabela 2.4.

Tabela 2.4. Condicdes de deposicdo e espessuras dos filmes de Cr e liga NiCr.

Codigo Pressao Poténcia RF  Fluxo de Ar Corrente Tensao de Expessura
(mtorr) (W) (sccm) sputt. (A) sputt. (V) (nm)

Cr 1,5 70 10 - - 400

NiCr 0,75 - - 0,2 26 70
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Filmes com espessura de 400 nm s@o depositados apds a deposi¢do do nidcleo e a
definicio da geometria dos guias nestes filmes ¢ feita apds a etapa de litografia, pela
transferéncia da geometria do fotorresiste por corrosdo imida em solu¢do de nitrato cérico
amoniacal e dcido acético. Desta forma o cromo fica com o mesmo formato do padrido que é

fotolitografado, como ilustrado na Tabela 2.3e.

Neste trabalho também fizemos um estudo do material de mascaramento utilizando
diferentes materiais na tentativa de melhorar as perdas por espalhamento devido & rugosidade
das paredes laterais dos guias de onda. Neste estudo, utilizamos o fotorresiste AZ-4620, que
quando depositado a 3000 rpm no spinner tem espessura aproximada de 6 pum, fazendo um
processo de recozimento para que 0 mesmo pudesse suportar um maior tempo de corrosao por
plasma. O fotorresiste SU8, que pode ser depositado com espessuras maiores e filmes de liga
niquel-cromo (80% Ni e 20% Cr) também foram testados para este fim. A liga de niquel-
cromo apresentou maior seletividade do que os filmes de cromo, mas ndo resultou em paredes
menos rugosas como serd mostrado mais adiante. Este dltimo material também foi depositado

pela técnica de sputtering,

(e) Fotolitografia

Fotolitografia padrio foi utilizada para a definicio do cromo que serviu de mdscara
mecanica para os guias de onda. Além disso, como mencionado, os fotorresistes AZ-1518 e
SU8 foram testados diretamente como material de mascaramento para os guias de onda. O
processo de litografia destes dois resistes serd descrito sucintamente a seguir. A Tabela 2.5

mostra as etapas do processo de aplicag@o, exposicdo e revelacio do fotorresiste AZ-1518.

Tabela 2.5. Resumo do processo de deposi¢do, exposi¢do e revelagdo do fotorresiste AZ-1518.

Etapa: Descricao:

Deposicdo por Aplicacdo do fotorresiste utilizando spinner com rotagdo de 3000 rpm por 30 segundos
spin-coating (~2um)

Pre-bake 20 minutos a 80°C em estufa para evaporagdo do solvente do fotorresiste
Exposicao Exposicdo por 10 segundos de luz UV na alinhadora MJB3 (Karl Suss)

Pés-bake 30 minutos a 100°C no forno para ativar rea¢do nas regides expostas a luz UV
Revelacao Aproximadamente 1 minuto no revelador de AZ 351 Developer

Hard bake 60 min a 180°C em estufa (somente no teste de utilizagdo do resiste como mascara)

23



Este fotorresiste, ao contrdrio do SUS8, é um fotorresiste positivo onde a regido
sensibilizada pela luz € removida na revelagdo. Dessa forma, as regides que ficam escondidas
pelas geometrias da fotomdscara sdo reproduzidas no fotorresiste apds a revelagdo.

A Tabela 2.6 mostra um resumo do processo de aplicagdo, exposicdo e revelagdo do
fotorresiste SU8, que foi realizado com o auxilio de um aluno de doutorado do Laboratério de
Sistemas Integraveis da Escola Politécnica da USP [51]. Nesse processo, a etapa de Soft bake
tem o propdsito de evaporar o solvente e tornar o fotorresiste mais denso e a etapa de Pos
bake serve para que ocorra a reacio quimica que faz com que as regides que foram expostas a
luz ultravioleta, ndo sejam removidas pelo revelador. O Hard bake € opcional e em nosso
caso foi utilizado na tentativa de tornar o fotorresiste mais denso e resistente ao plasma, na

definicdo das paredes laterais dos guias de onda.

Tabela 2.6. Resumo do processo de deposi¢do, exposi¢do e revelagdo do fotorresiste SU-8.

Etapa: Descricao:

Deposicdo por Aplicacdo do fotorresiste. O spinner atinge a rotagdo de 3000 rpm em duas etapas:

spin-coating 17 - rampa de 100 rpm/s até 500 rpm ; 2* - rampa de 300 rpm/s até 3000 rpm

Soft bake 2 minutos a 65°C (hot-plate) seguidos por 5 minutos a 95°C para evaporar solvente.
Exposicio Exposicdo por 10 segundos na alinhadora MIB3 (Karl Suss)

Pés bake 1 minutos a 65°C seguidos por 2 minutos a 95°C no forno

Revelacao 50 segundos a 1 minuto no revelador de SU-8

Hard bake 30 min a 250°C (estufa)

Uma madscara fotolitografica foi projetada por nds utilizando o software Autocad para
a fabricacdo dos guias de onda deste trabalho. Esta mascara contém guias (linhas) retas com
diferentes larguras (de 1 a 150 um), guias curvos com diferentes larguras e raios de curvatura,
interferdmetros de Mach-Zehnder entre outras geometrias. Sua fabricacdo foi feita no Centro
de Tecnologia de Informacdo Renato Archer (CTI), em Campinas. Esta mdscara tem a
dimensdo de cinco por cinco polegadas, dividida em quatro quadrantes que sdo mostrados no

Apéndice A.
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® Corrosao por plasma (Reactive Ion Etching - RIE)

Ap6s a litografia e definicdo da mdscara de cromo, as dimensdes laterais dos guias
foram definidas através de uma corrosdo por plasma RIE, utilizando os gases CHF; e O,. As

condi¢des utilizadas na corrosdo por RIE sdo mostradas abaixo, na Tabela 2.7.

Tabela 2.7. Condi¢des de corrosio por RIE com plasma de CHF; e O,

Codigo Gases Pressdo (mtorr) Fluxo de CHF; (sccm) Fluxo de O, (sccm)  Poténcia (W)
RIE 1 CHF; e O, 100 40 40 200
RIE 2 CHF; 100 40 - 200
RIE 3 CHF; e O, 50 40 40 100

Com relagdo a profundidade de corrosdao, uma das metas para este trabalho era a de se
fazer um estudo empirico da profundidade de corrosdo para avaliar a altura de rib que leva a
menores perdas. Para isso, foram fabricados guias com profundidades de rib de

aproximadamente 25, 45, 70, 85 e 100% da espessura total do niicleo.

(g Remocio do cromo

Ap6s a corrosdo por plasma, o cromo € totalmente removido da superficie da 1amina
em solugdo de nitrato cérico amoniacal e acido acético. Em seguida ocorre a limpeza e

caracterizacgdo dos guias ou a deposicao da cobertura dependendo do caso.

(h) Deposicao da cobertura dos guias de onda

A principio considerou-se a utilizagdo do SiO, PECVD (condi¢do 7500, na Tabela
2.1) com indice de refracdo n = 1,461 para a cobertura dos guias de onda. Neste caso teria
sido necessario utilizar um niicleo com indice de refracio um pouco maior do que o do SiO;
para que ocorresse reflexdo interna total na interface entre niicleo o cobertura. O SiO4N, com
0 cddigo 5322 na Tabela 2.1 era um candidato para este fim, mas constatou-se que ao fazer
guias com este material o nimero de defeitos devido a precipitacdo de particulas sobre o
material durante a deposicdo era maior, fazendo com que uma quantidade muito grande de
guias ficassem comprometidos apds a litografia. Por fim, pelas razdes mencionadas, utilizou-
se o polimero polidimetilsiloxano (PDMS) cujo indice de refracdo é 1,410 e, portanto, menor

do que o do 6xido de silicio.
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@) Lixamento e polimento

Para fazer com que as superficies de entrada e saida dos guias ficassem planas e livres
de rugosidades, utilizou-se um processo de lixamento e posterior polimento dessas
superficies. Para isso, essas 1aminas foram inicialmente embutidas em resina acrilica, como
mostrado na Figura 2.4. Em seguida, ambas as faces expostas foram lixadas e em seguida
polidas. O lixamento foi feito através de maquinas lixadeiras e lixas d’dgua. O polimento foi
feito utilizando uma politriz (modelo MINIMET 1000), fabricada pela Buehler, sendo que,
inicialmente, foi feito um polimento grosseiro, com uma pasta com graos de diamante de 1

pm de diametro, e, em seguida, um polimento com uma suspensao com graos de diamante de

0,1 um de diametro.

(b)

Figura 2.4. Lamina de silicio embutida no acrilico (a)e Politriz utilizada para o polimento(b).

Ap6s esse processo, o acrilico foi removido com acetona, e as ldminas, limpas com a
soluc@o de piranha. Este processo de lixamento foi feito na maioria dos estudos realizados

neste trabalho.

2.3.  Processo de Fabricacao de Guias ARROW pedestal

Neste trabalho, uma alternativa para a fabricacdo de guias com baixas perdas foi
proposta e investigada [52]. A ideia é bastante simples e consiste em um método de
fabricacdo alternativo para os guias de onda, onde a corrosdao para a definicdo das paredes

laterais € realizada antes da deposicdo do nicleo do guia de onda como mostrado na Figura
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2.5. Um método de fabricacdo semelhante foi proposto e utilizado para a fabricagdo de guias
com nucleos liquidos por Lunt et al. [53], mas segundo o nosso conhecimento, a utilizacdo
deste método para fabricar guias com nucleos sélidos ndao havia sido feita antes. Nesse
processo a corrosdo por plasma é feita apds o crescimento térmico do SiO; utilizado como
segunda camada antirressonante. Além disso, parte do substrato de silicio é corroida como
pode ser observado na figura. Trés diferentes alturas de pedestal ‘h’ foram fabricadas h = 2,5,
3,5 e 4,5 um, e as larguras de guia variaram de 2 a 20 um. Outro pardmetro mostrado na

figura é a largura lateral ‘w.’ que corresponde ao aumento de largura em cada lado do

pedestal devido a deposicdo do nucleo.

l*camada
73 camada antirresonante (A.R.)

antirresonante (A.R.) W,

Substrato de silicio

Figura 2.5. Ilustracdo da geometria dos guias de onda do tipo pedestal fabricados nesta etapa do trabalho. Foram
utilizados valores de h=2,5, 3,5 e 4,5um.

A Figura 2.6 ilustra o processo de fabricagdo dos guias ARROW pedestal. A primeira
etapa € o crescimento térmico de 2 um de SiO, sobre o substrato de silicio. Apds esta etapa
os pedestais sdo definidos com a corros@o por plasma de CHF; e O, utilizando mdscara de
cromo, com as profundidades mencionadas (Figura 2.6¢c, ‘d’ e ‘e’). Em seguida, em algumas
laminas foi feita uma etapa adicional de corrosdo isotrdpica de aproximadamente 1 um do
substrato de silicio. A corrosio isotropica do silicio ¢ feita utilizando apenas o gas SF¢ o que
garante que a corrosdo ndo ocorra somente na dire¢do vertical, como acontece quando da

utilizacdo do gds oxigénio.

27



Ap0s as etapas de corrosdo € feita a deposi¢do da primeira camada ARROW (TiOxNy)
e o nicleo (SiO,-PECVD) (Figura 2.6f e ‘g’). A etapa de corrosio isotrépica faz com que o
substrato de silicio fique com a forma ilustrada pela linha pontilhada na Figura 2.6g, pois a
corrosdo com SFg ocorre nas laterais com uma taxa similar a taxa da corrosdo na vertical. O
objetivo deste passo era avaliar se a remog¢ao de parte do substrato de silicio da regido que fica
em baixo do guia melhoraria o desempenho em termos de perdas por propagacdo, ja que o

silicio possui um alto indice de refracio e absorbancia.

) -

3 .__/7

(c) (d)

<7 -y

Figura 2.6. Ilustracdo do processo de fabricacdo dos guias ARROW tipo pedestal: substrato de silicio (a);
deposi¢do da 2" camada ARROW(b); deposi¢do de cromo (c); litografia, defini¢io da mdscara de cromo e
corrosdo do rib (d); remocdo do cromo (e); deposicdo da 1* camada ARROW (f); deposi¢do do niicleo (g).
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24. Processo de Fabricacao de Guias ARROW com niicleos Ocos

Além de guias rib ARROW e pedestal, foram fabricados guias de onda com nticleo
oco usando fotorresiste convencional (AZ-4620) como material sacrificial. A Figura 2.7
ilustra o processo de fabricacdo dos guias com nicleo oco a partir de laminas de silicio
monocristalino (Figura 2.7a). Inicialmente sdo depositadas as camadas antirressonantes
inferiores: o Si0, PECVD com 2 pum de espessura e o Si3N4s com 100 nm de espessura
depositados a 320° C (Figura 2.7b). A etapa de fotolitografia foi feita com linhas de 20 a 100
um de largura e 2,5 cm de comprimento utilizando fotorresiste com aproximadamente 6 pm

de espessura (Figura 2.7c).

(a) -
(€) :

(2

Figura 2.7. Ilustracdo do processo de fabricacdo dos guias ocos: substrato de silicio mono-cristalino (a). Dupla
camada de filmes PECVD depositados a 320 °C, sendo o de baixo um filme de SiO, com 2 pm de espessura € o de
cima um filme de SizN, com 100 nm de espessura (b). Fotolitografia (c). Escoamento térmico do fotorresiste (d).
Camadas ARROW superiores: filme de SizN; com 100 nm de espessura depositado 2 100°C (e) e filme de SiO,
com 2 um de espessura depositado a mesma temperatura (f). Remog@o do fotorresiste (g).

29



A Figura 2.7d ilustra o escoamento térmico do fotorresiste. Este escoamento ocorre
durante a etapa de aquecimento que precede a deposicdo do SizN4. Além disso, devido a
utilizacdo do fotorresiste AZ-4620 como material sacrificial, foi necessario desenvolver um
processo de deposicdo dos filmes de SisNy e de SiO, por PECVD a 100°C, pois se este
fotorresiste for exposto a temperaturas superiores a esta, sofre endurecimento e até
carbonizacdo, o que ndo permite a sua remocdo. Isto serd discutido em maior detalhe no

capitulo quatro, onde os resultados da caracterizacdo destes guias sdo apresentados.

Ap6s a fotolitografia, € feita a deposicdo PECVD da camada ARROW superior de
SizNy com 100 nm de espessura, a 100°C (Figura 2.7¢) seguida da deposicdo da camada de
Si0; com 2 um, também a 100° C (Figura 2.7f). A ultima etapa do processo de fabricacdo é a
remocdo do fotorresiste. Para garantir que as partes superiores dos guias ndo quebrassem esta
etapa foi feita em acetona de forma lenta, sem agitacdo mecanica e nem utilizacdo de altas

temperaturas.

2.5.  Caracterizacio optica

2.5.1. Analise Modal

Para a andlise modal dos guias de onda utiliza-se a montagem ilustrada na Figura 2.8.
Uma objetiva (40x), é utilizada, junto com uma camera CCD para se capturar a imagem da
intensidade de luz na saida dos guias de onda de diferentes larguras. A objetiva € alinhada aos
guias através de um micro-posicionador. A cimera CCD é montada sobre uma base deslisante

para que se possa encontrar o foco.

Fibra de
entrada Micro-posicionadores

Cimera CCD

Laser / t : ki
Objetiva Objetiva

Figura 2.8. Representa¢do esquemdtica da montagem utilizada para fazer a andlise modal dos guias de onda.

30



2.5.2. Medidas de atenuacio

Para realizar as medidas de atenuagdo dos guias fabricados utilizou-se uma técnica que
consiste em utilizar uma camera do tipo Charged Coupled Device (CCD) para capturar
imagens a partir de uma vista superior da intensidade de luz espalhada pelos guias de onda. A

montagem experimental € ilustrada na Figura 2.9a.

Cimera CCD
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Figura 2.9. Representacdo esquemadtica da montagem utilizada na medida de atenuagdo pela técnica de vista
superior (a) e grafico da intensidade luminosa em funcao da distincia ao longo do guia de onda (b).
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A luz de um laser de He—Ne laser (632,8 nm) ¢ inserida numa fibra éptica com nicleo
de 4 um diametro, através de uma objetiva de microscdopio (20x), para depois ser inserida em
uma das faces polidas do guia de onda. Embora ndo seja mostrado nesta figura, um
microscopio optico foi utilizado junto com a camera CCD para realizar a captura das imagens.
As imagens capturadas sdo utilizadas para fazer um grafico da intensidade de poténcia de luz
espalhada, em escala logaritmica, em funcdo da distdncia. Na Figura 2.9b, é mostrado um
desses graficos. As perdas sdo entdo calculadas a partir do valor da inclinag@o da curva obtida.
Deste ponto em diante, chamaremos essa técnica de técnica de vista superior. Esta medida é
baseada na consideracdo de que a intensidade de luz espalhada, pela superficie do guia de
onda, é proporcional a intensidade de luz guiada. Trata-se de uma boa consideragdo se a

superficie dos guias for razoavelmente regular [50].
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3.  FABRICACAO DE GUIAS DE ONDA EM TECNOLOGIA DE
SILICIO: ANTECEDENTES E ESTADO DA ARTE

Este capitulo trata dos antecedentes e da revisdo bibliografica relacionada com o
aprimoramento do processo de fabricacdo de guias de onda fabricados com materiais
dielétricos sobre silicio. Sdo discutidos os materiais de mascaramento, o processo de
formac@o dos filmes e métodos utilizados para diminuir a rugosidade das paredes laterais com

0 objetivo de reduzir as perdas por propagagao.

3.1.1. Rugosidade nas paredes laterais de guias de onda

Ha uma quantidade razodvel de artigos na literatura que tratam sobre a corrosio por
plasma e os diferentes materiais de mascaramento que podem ser usados para a defini¢do de
paredes verticais tanto para MEMs (Micro-electro-mechanical Devices) como para

dispositivos 6pticos.

Bhardwaj et al. [54] fazem um resumo interessante dos materiais de mascaramentos
mais utilizados, apontando vantagens e desvantagens. Nesse artigo, os principais tipos de
materiais discutidos sdo: fotorresisteste, silicio poli e metais. A utilizagdo de fotorresistes
permite conseguir seletividades de até 6:1 (taxa de corrosdo do material a ser corroido com
relacdo a taxa de corrosio do material de mascaramento) para o SiO, PECVD, com a
utilizacdo dos gases C4Fs (sendo possivel a utilizagdo de outro gds de flior e carbono, como
CHF;, CF4) e H,. Por outro lado, se o O, € utilizado ao invés do H,, a seletividade diminui
com relacdo ao fotorresiste. A corrosdo utilizando o silicio poli ou amorfo como mascara, que
pode ser depositado por LPCVD, ¢ feita também com a utilizacdo do gis H,, assim como no
caso do fotorresiste, objetivando obter altas seletividades. Neste caso, a seletividade € tanto
maior quanto maior a concentracdo deste gis e seletividades de até 30:1 sdo obtidas desta

forma [54].

No caso da corrosdo utilizando metais como mascara, a escolha do metal é feita
baseando-se no quao inerte é o metal com relagdo a reacdo com o agente quimico da corrosao,
que no nosso caso € o elemento Fluor (CHF;). Nesse sentido é sugerido que os metais que

menos reagem com este elemento s@o o niquel (Ni), o cromo (Cr) e a liga de niquel-cromo
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(NiCr). Tipicamente a seletividade destes materiais € bastante maior do que a do silicio poli
ou fotorresiste, podendo chegar a 100:1. Embora os metais sejam quimicamente inertes as
espécies do plasma, eles sdo corroidos por um processo de pulverizacio catddica (sputtering),
que € um processo fisico. Dessa forma, essas espécies removem fisicamente o metal, que € em
seguida re-depositado em outras regides da lamina ou da cimara, o que causa um micro-
mascaramento (micromasking) em pontos especificos [54]. Como o metal protege o 6xido que
estd em baixo desses pontos, ocorre a formacdo de uma estrutura que assemelha bastante a

‘grama’ [55].

A ocorréncia de re-deposicdo depende de um nimero de fatores como a taxa de
corrosdo do metal (que por sua vez depende da energia dos fons que atingem a méscara e da
densidade de fons e espécies iOnicas) e da tensdo de auto-polarizagdo, que varia com a
poténcia e pressdo na camara. Utilizando valores adequados de poténcia e pressdo, seria

possivel até mesmo obter uma superficie livre do efeito de micro-mascaramento [54].

Para ter uma ideia (estimativa grosseira) da rugosidade nos guias fabricados
anteriormente em nosso trabalho de mestrado [13], utilizou-se o seguinte método: através da
‘escala’ da imagem obtida através de microscopia eletronica de varredura (MEV), mostrada
na Figura 3.1a, determinou-se a distincia entre pixels na imagem através de um software de
andlise de imagens (ImageJ) [56]. Com este mesmo programa, € possivel fazer um gréfico da
intensidade dos pixels ao longo da superficie. Neste grafico, mostrado na Figura 3.1b é
possivel observar que a rugosidade apresenta um padrdo ‘colunar’ ou de ‘fileiras’. Dividindo
a distancia ao longo do eixo ‘x’ do grifico pelo niimero de ‘colunas’ contadas ao longo desse

eixo (entre 13 e 17), estima-se que a distincia entre ‘colunas’ esteja entre 111 nm e 145 nm.

Nas Figura 3.1c e d s@o mostradas imagens de MEV de guias ARROW obtidas em uma
perspectiva de vista de cima. Estas imagens permitiram estimar valores de rugosidade que
ficam entre 40 nm e 70 nm, que € aproximadamente a metade da distdncia entre ‘colunas’

obtidas a partir das Figura 3.1ae b.

Estes valores podem dar uma idéia da ordem de grandeza da rugosidade. Considerando
o comprimento de onda utilizado neste trabalho (A=633 nm), esses valores de rugosidade sdo
considerados muito altos. Acredita-se que para que as perdas por espalhamento sejam
pequenas € necessdrio que a rugosidade seja pelo menos de 10 a 20 vezes menor do que o

comprimento de onda de trabalho.
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Figura 3.1. Imagem de MEV do niicleo de um guia de onda ARROW com detalhe da parede lateral (a), intensidade
dos pixels ao longo da superficie na regido limitada pelas linhas amarelas (b) e imagens de MEV obtidas de uma
perspectiva de vista de cima de guias ARROW através da qual foram obtidas estimativas da rugosidade (c) e (d).

Pelo fato da rugosidade das paredes laterais aparentarem ter uma estrutura verticalmente
colunar, considera-se a hipotese que, de alguma forma, irregularidades das mascaras sdo
transferidas para o SiOxNy durante a corrosdo. De fato Poulton et al. [57] afirmam que as
causas da rugosidade nas paredes laterais de guias de onda definidos por RIE sdo
imperfeicdes na mdascara, que sdo propagadas para o filme e defeitos na anisotropia no
processo de corrosdo (o que ndo € o caso do nosso processo, pois as paredes apesar de rugosas
s@o perfeitamente verticais). A Unica outra explicacdo que poderia haver para isso, seria que a
estrutura morfoldgica do filme ja apresentasse uma estrutura colunar, o que nao € o caso ja

que os filmes sdo amorfos.
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Existe uma quantidade razodvel de artigos encontrados na literatura sobre a rugosidade
nas paredes laterais de guias de onda [57, 58, 59], sendo que existe até uma sigla para
designar esse tipo de rugosidade: SWR (Sidewall Roughness). Choi et al. [59] afirmam que a
SWR na corrosdao RIE com mascaramento metalico € devida a erosdo das bordas da mascara,
o que deixa uma superficie facetada. Como a definicdo das linhas na mascara metdlica é
normalmente feita através de corrosdo umida, as bordas apresentam um perfil que vai
diminuindo em espessura, tipico de corrosdo isotrépica. Nossa hipétese aqui é que na regido
da borda deve acontecer um processo de pulverizacdo dessa camada mais fina, deixando
expostos os contornos dos griaos do metal, o que provoca a rugosidade que € propagada para o

filme a ser corroido.

Se houver fundamento nas hipéteses mencionadas, o tamanho de grdo do metal da
madscara utilizado na fabricacdo de nossos guias deve ser da mesma ordem de grandeza da
rugosidade estimada através da Figura 3.1. Na realidade, metais com grios de tamanhos que
vio desde nandmetros até milimetros sdo apresentados na literatura. Lee et al. [60], por
exemplo, apresentam filmes de nitreto de cromo (CrN) depositados por magnetron sputtering
RF, que possuiam grdos de 80 a 120 nm. Esses filmes foram depositados utilizando um alvo
de Cr e os gases argdnio e nitrogénio, com poténcia de RF de 200W. O tamanho dos graos foi
estimado a partir da imagem de AFM. Na realidade o tamanho de grio depende das condigdes
de deposi¢do e também do método de deposicdo. No trabalho de Choi et al. [61] sdo
apresentados grdos de filmes de cromo depositados por galvanoplastia pulsada, que
dependendo das condicdes podem ter tamanhos de 15 nm ou atingir dimensdes maiores que o

micron.

3.1.2. Fotorresistes como materiais de mascaramento

O SU-8 é um fotorresiste negativo desenvolvido pela Microchem [62] que possui
caracteristicas atraentes, como a possibilidade de fabricacdo de estruturas com alta razdo de
aspecto. Por esta razdo este fotorresiste tem sido utilizado como mascara e também como
material estrutural em diversos dispositivo nas dreas de MEMS, Optica integrada,
microfluidica, entre outras [63, 64, 65]. Este fotorresiste foi utilizado no atual trabalho na
tentativa de se obter um material de mascaramento que gerasse paredes laterais com menor

rugosidade.
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Zhou et al. [55] utilizaram SU-8 como material de mascaramento para a fabricacdo de
guias de onda em SiO, dopado com germanio, depositado por PECVD, e mostraram os
resultados obtidos com méscara de cromo (Figura 3.2a) contrastando com resultados obtidos
utilizando esse fotorresiste sobre um filme de cromo (Figura 3.2b). Naquele trabalho, a
definicdo das paredes laterais ¢ feita através de corrosdo RIE, com os gases CHF; e O,. A
espessura do SU-8 utilizado foi de 4 um. Além disso, no caso da Figura 3.2a, a méscara de
cromo foi definida por corros@o tmida. A rugosidade nas paredes laterais dos guias é
atribuida as irregularidades nas bordas da mascara de cromo, que € propagada para as paredes
laterais durante a corrosdo. Além disso, a re-deposicio de pedacos de cromo, que sio
removidos da superficie da mdscara, gera a ‘grama’ que pode ser observada na Figura 3.2a,

através do processo de micro-mascaramento.

Cr mask

sidewall

(b)
Figura 3.2. Resultados apresentados por Zhou et al. [55] para a utilizagdo de duas madscaras diferentes para a
corrosdo de filmes de SiO,: cromo definido via corrosdo timida (a) e uma mascara dupla composta de fotorresiste
SU-8 sobre um filme de cromo (b).
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No trabalho de Llobera [2] utilizou-se fotorresiste positivo convencional como
madscara para corrosao RIE com a diferenca de que foi feito um passo adicional de Hard bake
a 200°C para tornar o fotorresiste resistente ao plasma. Na Figura 3.3 é mostrada uma imagem
obtida através de microscépio eletronico de um guia de onda ARROW fabricado por esse
processo. O gas utilizado no processo de corrosdo RIE foi o CHF; com fluxo de 50 sccm, a
press@o na camara foi mantida em 37,5 mtorr e a poténcia de RF utilizada foi de S00W. Isso
levou a taxas de corrosdo razoavelmente altas, sendo que o autor menciona 100 nm/min o que
deveria possibilitar a corrosdo das 2,5 wm do rib em apenas 25 minutos. Pelo fato de se
utilizar fotorresiste as paredes laterais apresentam uma inclinacdo razodvel, ndo obstante,
conseguiram-se paredes com rugosidades muito baixas, dai as baixas perdas reportadas pelo

autor.

1* Camada ARROW _

Figura 3.3. Guias de onda obtidos em [2] através da utilizagdo de fotorresiste positivo convencional como
mascara para corrosdo RIE.

3.1.3. Metais como materiais de mascaramento: Estudo do tamanho de grao

No atual trabalho, foi feito um estudo, pela técnica de Difracdo de Raios-X (XRD), do
tamanho de grdo dos metais utilizados como madscara, no intuito de entender melhor se a
rugosidade era devido aos grdos do metal usado como mascaramento. Antes de explicar o
principio de funcionamento desta técnica é importante destacar que existem diferentes tipos

de graos e diferentes mecanismos de formacao destes graos nos filmes metélicos.

Os grios cujos tamanhos sdo estimados pela técnica de XRD sdo os gréos
cristalograficos, que ndo sdo os mesmos que os graos morfologicos que podem resultar do

processo de formagdo dos filmes. Para entender melhor isto, descreveremos brevemente os
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modelos utilizados para explicar a formacdo da morfologia dos filmes depositados pelas

técnicas que utilizamos.

Existem trés modelos para descrever as diferentes maneiras de formagéo da estrutura
morfoldgica de filmes finos, obtidos por técnicas de Deposicdo Quimica a Vapor (CVD, da
sigla em inglés) e Deposicdo Fisica a Vapor (PVD) [66]. Inicialmente, apds a exposi¢do do
substrato ao vapor formado pelas espécies precursoras, ocorre a formagdo de pequenos
aglomerados de dtomos, que podem se movimentar ao longo da superficie do substrato. Estes
aglomerados entdo comecam a crescer em tamanho incorporando espécies e outros
aglomerados menores até que a densidade dos mesmos comeca a saturar. No proximo estagio
os aglomerados comecam a se fundir em um fenomeno de coalescencia, que em alguns casos
€ semelhante a coalescencia de liquidos, especialmente se a deposicdo € realizada em altas

temperaturas. Este fendmeno ocorre até a formagdo de um filme continuo, como ilustrado na

Figura 3.4a [66].

ILHAS (Volmsr - Waber)

[ﬂ.nﬂ_m.

CAMADAS (Frank - Van Der Msrws)

e ® e

ILHA + CAMADA (Stransks - Krastanov)
(b)

Formagio de estrutura colunar de grios a
partir de fhas de Volmer-Weber

(c)

Figura 3.4. Imagens da nucleag@o, crescimento e coalescéncia de filmes de Prata sobre um substrato de NaCl
com orientacdo (111), para diferentes espessuras de filme (a). Ilustracdo dos diferentes modos de crescimento
dos filmes (b) e da formacgao de estrutura colunar de gréos a partir do modo de Volmer — Weber (c). As imagens
foram adaptadas de Ohring [66]

39



De forma geral, a etapa inicial (~100 nm iniciais) do processo de formagdo dos filmes
ocorre da maneira descrita, porém algumas variagdes podem ocorrer de acordo com a
mobilidade dos dtomos e moléculas sobre a superficie do substrato. Muitas observacodes das
etapas subsequentes de formacdo dos filmes indicam trés modos de crescimento ilustrados na

Figura3.4bec.

O primeiro € o crescimento por ‘ilhas’ [66], também conhecido por Volmer-Weber,
que ocorre quando os menores aglomerados estdveis iniciam um processo de nucleacio,
crescendo em trés dimensdes até formar ilhas. Isto acontece quando os dtomos ou moléculas
do deposito estdo mais fortemente ligados uns aos outros do que aos dtomos do substrato, por
isso metais e semicondutores depositados sobre 6xidos tendem a formar tais ilhas, pelo menos
inicialmente.

O modo de crescimento por ‘camadas’ [66], também conhecido por Frank-Van Der
Merwe, corresponde as caracteristicas opostas: os &tomos ou moléculas estdo mais fortemente
ligados ao substrato do que uns aos outros e a extensdo em duas dimensdes dos ntcleos
estaveis se da até a formag@o de uma camada continua de dtomos ou moléculas que se estende
lateralmente numa regido muito grande, que no caso ideal € igual a toda a superficie do
substrato. O crescimento epitaxial (crescimento de filmes monocristalinos sobre um
monocristal) de filmes semicondutores € o exemplo mais importante de crescimento por
camadas [66]. Contanto que a energia das ligagcdes entre os dtomos seja decrescente, conforme

se deposita o filme, este modo de crescimento € mantido.

O terceiro modo de crescimento corresponde a um modo misto onde apés a formagido
de algumas camadas se da a formacdo de ilhas pelo fato de as ligagdes entre os dtomos e as
camadas precedentes ndo serem mais fortes que as ligagdes que unem os 4tomos uns aos
outros [66]. Este modo de crescimento € comum na deposi¢do de metais sobre substratos

metalicos e semicondutores.

O mecanismo de crescimento por ilhas culmina com a formacgdo de graos que podem
ter diferentes formatos, inclusive o formato colunar, frequentemente encontrado e ilustrado na
Figura 3.4c. Acontece que os graos descritos até aqui sdo graos morfoldgicos que resultam do
encontro do contorno de uma ilha que cresce com o contorno das ilhas adjacentes. Graos
cristalograficos ou cristalitos, por outro lado, sdo regides nanométricas com diferentes

orientacdes cristalograficas. Um grao morfoldgico pode conter muitos gréos cristalograficos e
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a Difracdo de Raios-X permite medir o tamanho médio dos cristalitos e ndo dos graos

morfolégicos.

A Figura 3.5 ilustra o principio fisico utilizado na medida de Difra¢do de Raios-X
[67]. O feixe incidente é ‘refletido’ pelas camadas atdmicas e dependendo de pardmetros
geométricos e do comprimento de onda da radiacdo incidente, hd interferéncia construtiva

para um determinado angulo 0.

Raios-X
incidentes

atomos
da rede
cristalina

—o ° ® o o—

Figura 3.5. Ilustragdo do principio utilizado na medida de XRD: dependendo de parametros geométricos e do
comprimento de onda da radiagdo incidente, hd interferéncia construtiva para um determinado angulo 6.

Através de uma andlise simples € possivel perceber que a relagdo entre o dngulo 6 e o

comprimento de onda A é:
2d sen(@)=nA, 3.1)

onde ‘n’ é um inteiro e ‘d’ a distincia entre os planos atdmicos da rede cristalina. Materiais
com diferentes estruturas cristalinas possuem diferentes padrdes de intensidade da difracio
refletida em funcdo do angulo 6. Além disso, o tamanho médio ‘7" de grio cristalino de um
material policristalino pode ser estimado a partir da largura a meia altura (FWHM) dos picos

de intensidade em fungdo de 0 através da equagdo de Schrerrer:

KA

=7 3.2
4 Bcos(6)’ (3-2)

onde ‘B representa a largura a meia altura e ‘K’ é um parametro denominado fator de forma,
cujo valor tipico € 0,9 e depende da forma do cristalito. O comprimento de onda de Raios-X

utilizado nas medidas foi de 1,54 angstroms.
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4. APRIMORAMENTO DOS PROCESSOS DE FABRICACAO DE
GUIAS DE ONDA ARROW

Este capitulo trata dos estudos realizados para aprimorar o processo de fabricacdo dos
guias ARROW, visando diminuir as perdas de propagacdo. A se¢@o 4.1 trata dos materiais de
mascaramento utilizados na tentativa de reduzir a rugosidade nas paredes laterais dos guias de
onda. Na secdo 4.2, sdo discutidos os estudos relacionados com o aprimoramento das
condig¢des da corrosdo por plasma e da profundidade de corrosdo para a definicdo das paredes
laterais dos guias rib ARROW. Os diferentes materiais explorados para serem empregados
como camada antirressonante sdo tratados na se¢do 4.3. Filmes de TiOxNy com diferentes
composi¢des foram avaliados para este fim devido ao alto indice de refracdo destes filmes. Na
secdo 4.4, discute-se o estudo relacionado com a espessura da camada ARROW. Finalmente,
a secdo 4.5 trata dos guias pedestais, propostos como uma alternativa para a fabricacio de

guias com baixar perdas.

Temas relacionados com os processos desenvolvidos, como o desenvolvimento do
processo de fabricacdo de guias ocos e o estigio realizado no Centro Nacional de
Microeletronica (CNM), s@o discutidos nas secdes 4.6 e 4.7, respectivamente. Este dltimo
possibilitou aprender com a experiéncia daquele Centro com relacio ao processo de
fabricacdo de guia ARROW desenvolvido por eles, que € similar ao desenvolvido neste

trabalho.
4.1. Estudos Relacionados com os Materiais de Mascaramento

Para se tentar conseguir guias de onda com paredes laterais menos rugosas do que as
obtidas durante o trabalho de mestrado (ver Figura 3.1a), no atual trabalho diferentes
materiais de mascaramento foram estudados. A principio o foco foi tentar usar materiais
poliméricos, através do teste com diferentes fotorresistes. Por ndo se ter conseguido resultados
razodveis com essas tentativas, optou-se por continuar utilizando materiais metdlicos, mas
testando-se outros metais além do cromo, inclusive com outras condi¢cdes de corrosdo. Além
disso, foi feito um estudo onde foi medido o tamanho de grio, através da técnica de Difracdo
de Raios-X, de filmes metélicos depositado com diferentes condi¢gdes. Estas medidas foram
feitas com o objetivo de escolher dentre os materiais disponiveis (Ni, e Cr) depositados com

diferentes condi¢des, qual é o melhor para a utilizagdo como mdscara.
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4.1.1. Testes com fotorresiste negativo SU-8

Na Figura 4.1a é mostrada a micrografia de uma linha de SU-8 definida neste trabalho.

Esta linha possui uma espessura maior do que 10 pm.

Figura 4.1. Micrografia de uma linha definida em fo(tl()))rresiste SU-8 (a) e linha definida em fotorresiste AZ-
4620 (b).

A mdscara de SU-8 foi utilizada na tentativa de corrosdo de filmes de SiONy 7500 de
aproximadamente 4 um de espessura, com plasma de CHF; e O, (condi¢do R/E I da Tabela
2.7). Apesar de as paredes laterais do fotorresiste terem resultado bastante boas, os resultados

da corrosdo por plasma ndo foram satisfatérios, visto que o SU-8 foi corroido muito
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rapidamente, em periodos que s6 foram suficientes para a corrosdo de uma pequena
profundidade do SiON, (aproximadamente 0,5 um). Assim, ndo conseguimos uma boa

seletividade com este fotorresiste utilizando as condicdes de corrosdo de que dispomos.

4.1.2. Testes com fotorresiste positivo AZ-4620 com Hard bake

Além dos testes com fotorresiste negativo SU-8, foram feitos testes utilizando
fotorresiste positivo (AZ-4620). Na Figura 4.1b ¢ mostrado o resultado de uma linha
fotogravada em fotorresiste convencional, que passou por um processo de Hard bake a 200°C
semelhante ao que foi feito por Llobera [2]. Como se pode observar, o Hard bake provoca o
escoamento térmico do fotorresiste fazendo com que o mesmo fique com um formato
arredondado. Esse formato é o que faz com que os guias resultantes da utilizagdo deste

fotoresiste fiquem com paredes inclinadas.

Assim como no caso do SU-8, foram realizadas tentativas de corrosiao de filmes de
SiOxNy 7500 de aproximadamente 4 um de espessura, neste caso com plasmas de CHF;3
(condicdo RIE 2 da Tabela 2.7) e também com plasmas de CHF; e O, (condi¢do RIE I da
Tabela 2.7). No caso da utilizacdo apenas do CHF3, tal como € feito por Llobera [2], o
fotorresiste apresenta uma resisténcia boa, mas a taxa de corrosdo do SiOxNy € tdo lenta que
torna invidvel a corrosdo com a profundidade necessdria para os guias ARROW (~3um).

Além disso, a corrosdo parece ser menos anisotrépica do que no caso da mistura CHF; e O,.

No caso do plasma de CHF; com O, o fotorresiste foi corroido muito rapidamente,
sendo que o hard bake s6 retardou um pouco essa corrosdo. Isso era esperado ja que o plasma
O, ¢ utilizado tanto na corrosdo de fotorresistes como de outros polimeros. Acredita-se que a
impossibilidade de utilizacdo de plasma com CHF; (sem O;) se deu por causa da
impossibilidade de utilizarmos poténcias de RF tdo altas quanto as que foram utilizadas por

Llobera [2], visto que o nosso sistema RIE permite no mdximo 200 W de poténcia.

4.1.3. Estudo do tamanho de grao dos materiais de mascaramento

O estudo, pela técnica de Difracdo de Raios-X (XRD), do tamanho de grao dos metais
utilizados como mascara foi realizado, utilizando niquel depositado por evaporagdo por feixe
de elétrons e cromo depositado por sputtering com diferentes condi¢cdes de deposi¢do. Esse

estudo gerou resultados inesperados onde o tamanho de grdo medido (10 a 20 nm) foi bem
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menor do que era esperado pelo padrao observado nas paredes laterais dos guias de onda (da
ordem de 50 nm a 150 nm). Para compreender estes resultados buscou-se entender os tipos de
graos existentes nestes filmes e os mecanismos de formacgao destes graos, como exposto na

secdo 3.1.3.

Foram medidos filmes de cromo depositados por sputtering a 70, 100 e 150W de
poténcia de radio frequéncia, para se avaliar a influéncia deste parametro no tamanho de grao.
Além disso, um filme foi depositado a 70W com a diferenga de que esta deposi¢do foi feita a
frio. O tempo médio de deposicdo destes filmes € de 20 minutos e ao final o substrato atinge
temperaturas de até 150°C. No caso do filme depositado a frio, o tempo de deposi¢do foi
dividido, sendo que se faziam periodos de 2 minutos de deposicdo separados por 7 minutos de
resfriamento do substrato. Com isso, constatou-se que o mesmo ndo ultrapassou os 60°C.
Filmes de niquel foram obtidos pela técnica de evaporagcdo por feixe de elétrons, como
mencionado anteriormente. A Figura 4.2 mostra a intensidade refletida, medida pela técnica
de Difracdo de Raios-X, em funcao de 26 (angulo entre o feixe incidente e o refletido) para os
cinco filmes de Cr e Ni depositados sobre substratos de silicio. Esta curva € mostrada para o

intervalo de 20 entre 43 ° e 47°.
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Figura 4.2. Curva experimentais obtidas através da técnica de Difracdo de Raios-X para os cinco filmes de Cr e
Ni depositados sobre substratos de silicio, mostrando a intensidade refletida em fungdo de 26 (angulo entre o
feixe incidente e o refletido) para o intervalo de 26 entre 43 ° e 47°.
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Para cada curva é possivel observar o pico situado em ~44,4° (44,75° no caso do Ni),
cuja largura a meia altura permite estimar o tamanho de grao. A Tabela 4.1 mostra a posicdo
do pico, a largura a meia altura e o didmetro médio de cristalito para os picos que geraram os
maiores didmetros, que corresponderam ao plano cristalografico (110). Como se pode ver, os
filmes de Cr depositado a baixa temperatura e o filme de Ni apresentaram menor tamanho de
grao, embora a diferenga de tamanho néo seja muito grande. Além disso, como mencionado, o

grdo medido por esta técnica ndo corresponde ao grao cristalografico.

Tabela 4.1. Posicdo do pico, a largura a meia altura e o didmetro médio de cristalito para os diferentes filmes.

Amostra Poténcia de Depos.  Posicao do Pico FWHM <Diametro>
(W) ) (@) (nm)
Cr 150 44,42992 0,44209 19,426
Cr 100 44,39474 0,42196 20,350
Cr 70 44,38591 0,43173 19,889
Cr (depositado a frio) 70 44,37420 0,49675 17,285
Ni - 44,75193 0,53918 15,946

Tendo em vista a pequena diferenca entre os tamanhos de grio cristalogrifico e
impossibilidade de se saber o tamanho de grao morfolégico através da Difracdo de Raios-X,
foi proposto outro estudo com o objetivo de diminuir a rugosidade das paredes laterais dos

guias de onda. Este estudo serd discutido na préxima secao.

4.2. Estudo de profundidade de rib e das condicées da corrosao por

plasma

Em trabalhos anteriores, a profundidade de rib utilizada foi de aproximadamente 75%
da espessura do niicleo do guia de onda por se ter observado pelas simula¢des que quanto
maior a profundidade do rib, menores as perdas. Como se havia averiguado que a corrosdo da
espessura total do nicleo gera perdas maiores do que as obtidas para a profundidade de 75%
da espessura total do nicleo, utilizou-se a mesma para a caracterizagao dos guias de onda. No
atual trabalho, buscamos fazer um estudo das perdas para diferentes profundidades para

verificar que este valor realmente € o que minimiza as perdas.

Concomitantemente, utilizamos condi¢des de corrosdo por plasma mais brandas do que
eram utilizadas anteriormente. Essas condi¢des foram utilizadas na tentativa de se diminuir o

ataque fisico dos fons ao material de mascaramento e, dessa forma, obter melhores paredes
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laterais. Dado que a diminui¢do da poténcia de RF e da pressdo de deposi¢do leva a tempos
consideravelmente maiores de corrosio, considerou-se que a diminui¢do dos valores destes
parametros resultaria em um menor ataque fisico a mascara. Enfatizamos que aqui se supds
que o ataque ionico ¢ responsdvel pela erosdo das bordas da mascara que poderia ser

responsdvel por gerar a rugosidade, como foi discutido anteriormente.

As condigdes da corrosdo RIE utilizada para a defini¢do das paredes laterais foi a que
corresponde ao cddigo RIE 3 na Tabela 2.7. Nessas condigdes a poténcia de RF utilizada (100
W) é metade da poténcia utilizada em trabalhos anteriores. A pressdo na ciAmara utilizada foi
de 50 mTorr, que além de também ser a metade da de outros trabalhos, € a minima pressio
que pode ser utilizada de forma controlada no nosso sistema, considerando os fluxos
utilizados. Na Figura 4.3a, sdo mostradas micrografias obtidas através de microscopia
eletronica de varredura (MEV) dos ntcleos dos guias de onda de diferentes larguras que
foram fabricados com madscara de cromo. Esses guias possuem altura de rib de

aproximadamente 4 \m.

Na Figura 4.3b é mostrado um guia com 4 um de altura de rib, onde é possivel observar
a presenca de pequenos defeitos na superficie dos guias. Observa-se aqui que devido a se ter
utilizado um filme de SiOxNy 7500, ao contrdrio do filme que era utilizado anteriormente
(SiOxNy 3045), a superficie dos guias encontra uma densidade de defeitos bem menor do que

pode ser observada na Figura 3.1.

Na Figura 4.3c é mostrado um guia de onda fabricado utilizando a méscara de NiCer.
Nesse guia € possivel observar uma rugosidade um pouco maior nas paredes laterais, embora
se tenha utilizado as mesmas condi¢des de corrosdao. Uma possivel razdao é o fato de o filme
ser muito mais fino que o filme de cromo, o que pode ter causado uma maior erosdo da borda
da méscara mesmo com as novas condi¢des de corrosdo. Como este material nao levou a uma
rugosidade menor do que o cromo, a sua utilizacio como mdscara foi descartada como

possibilidade nos guias fabricados apds este estudo.

Na Figura 4.3d € mostrado uma linha definida em SiO; térmico por corrosio RIE,
utilizando as mesmas condicdes das utilizadas para a fabricacdo dos guias, com mdscara de
Cr. Essa linha foi definida para averiguar o seguinte fato: mesmo quando o material a ser
corroido € o 6xido térmico, a mesma estrutura em forma de grama resulta e as paredes laterais

sdo bastante parecidas com as do oxinitreto de silicio depositado por PECVD. Isso permite
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concluir que tanto a rugosidade lateral, quanto a ‘grama’, sdo devidas ao material de

mascaramento e nao a estrutura do material sendo corroido.

(b)

(©) (@)
Figura 4.3. Micrografias obtidas através de microscopia eletronica de varredura (MEV) dos niicleos dos guias
de onda fabricados com diferentes larguras (a). Guia de onda com 4 um de altura de rib com pequenos defeitos
na superficie (b). Guia de onda fabricado utilizando a méscara de NiCr (c) e Linha definida em SiO, térmico
com as mesmas condi¢des de corrosdo das imagens anteriores (d).

Na Figura 4.4a é mostrada uma micrografia de MEV de um guia de onda de 10 um de
largura fabricado em trabalhos anteriores, onde a condi¢do RIE I Tabela 2.7 foi utilizada. Na
Figura 4.4b € mostrada uma imagem do guia correspondente fabricado no trabalho atual
utilizando a condi¢@o RIE 3 da Tabela 2.7. A parede lateral resultante da utilizacdo da nova

condic¢do de corrosdo possui uma rugosidade bastante menor.
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Figura 4.4. Imagens de MEV de: guia de onda de 10 ISH)I de largura fabricado em trabalhos anteriores, onde a
condic@o RIE [ foi utilizada (a) e guia de 10 wm de largura fabricado no trabalho atual utilizando a condi¢cdo RIE
3 da Tabela 2.7(b).
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As medidas das perdas por propagacdo foram feitas para os guias ARROW com 40, 70,
85 e 100% de profundidade de rib. Também foram fabricados guias com apenas 25% de
profundidade de rib, mas as imagens capturadas ndo permitem a realizagdo dessas medidas.
Como pode ser observado na Figura 4.5a, esta profundidade ndo ¢ suficiente para confinar a
luz adequadamente, sendo que nos primeiros milimetros a luz escapa e € acoplada nos guias
préximos ao que se estd tentando medir. Nessa figura os dois primeiros centimetros do lado
esquerdo correspondem a fibra Optica utilizada para acoplar luz. A partir do fim da fibra é
possivel ver que a luz diverge se acoplando aos outros guias, que estdo a uma distincia de 90

um do guia ao qual se esta tentando acoplar a luz.

Na Figura 4.5b, ‘c’, ‘d’ e ‘e’ sdo mostradas as perdas por propagacdo em fun¢do da
largura do guia, para guias fabricados com mdscara de Cr, com altura de rib de: 40, 70, 85 e
100% da espessura do nucleo, respectivamente. Para profundidade de rib de 40% as perdas
sdo bastante altas, de 5 a 15 dB/cm. Os melhores resultados foram obtidos para guias com
85% de profundidade de rib, fabricados com mdscara de cromo. No caso dos guias onde toda
a espessura do niucleo foi corroida, as perdas também foram mais altas do que para esse

ultimo.

Na Figura 4.5f, sio mostradas as perdas para guias fabricados com maéscara de NiCer,
com 85% de profundidade de rib. Esses guias apresentaram perdas maiores do que os guias
correspondentes fabricados com madscara de cromo. Isso pode ser relacionado com o fato de

esses guias terem apresentado rugosidade um pouco maior nas paredes laterais (Figura 4.3d).
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Figura 4.5. Imagem capturada da luz sendo inserida em guia de onda com rib de 25% da espessura do niicleo do
guia. Perdas em fun¢do da largura para guias com altura de rib de: 40% da espessura do niicleo, com mdscara de
Cr (b); 70% da altura do niicleo, com mascara de Cr (c); 85% da altura do niicleo, com madscara de Cr (d); 100% da
altura do ntcleo, com mdscara de Cr (e); 85% da altura do nicleo, com mascara de NiCr (f). Em (g) sdo mostradas
as perdas em funcdo da profundidade de rib, para diferentes larguras (w), calculadas através do método NU-FDM.
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Na Figura 4.5g sdo mostradas as perdas, para diferentes larguras ‘w’, em funcio da
profundidade de rib, calculadas através do método NU-FDM. Através dessa rotina € possivel
calcular as perdas e a distribui¢do de campos ao longo da sec@o transversal bidimensional do
guia de onda, dados os indices de refracdo ao longo dessa se¢do. A se¢do transversal do guia é
dividida em células e a entrada da rotina € uma matriz bidimensional com os indices de
refracdo em cada posicdo dessa secdo (além de outros pardmetros como o comprimento de
onda, a discretizagdo ao longo dos eixos ‘x’ e ‘y’, etc). Como podemos observar na figura, as

perdas diminuem com a profundidade de rib € com o aumento da largura dos guias.

Através dessa mesma rotina é possivel calcular a largura de rib que permite obter guias
monomodo e o que foi verificado através da mesma, e confirmado experimentalmente, foi que

guias com largura menores ou iguais a 8 um tem comportamento monomodo.

O fato de as perdas medidas serem bem maiores do que as mostradas na Figura 4.5g se
deve a ndo modelagem de perdas devidas ao espalhamento causado por rugosidades e a néo
considerag¢do de variacdes na espessura das camadas no método mencionado. Na Tabela 4.2
sdo mostradas as perdas medidas para guias fabricados no atual trabalho e anteriormente, para

diferentes larguras de interesse.

Tabela 4.2. Perdas medidas para guias fabricados no atual trabalho e anteriormente, com diferentes larguras.

Perdas de propagacio dos guias (dB/cm)

Largura do guia Condicoes antigas Condicoes atuais
6 um 4,97+0.32 2,2310,87
7 pm 5,60+0,90 2,3610,28
8 um 3,181+0,42 1,5240,19
9 um 2,28+0,29 1,39+0,25

Nos guias de onda monomodo de maior largura (8um), as perdas cairam de
aproximadamente 3 dB/cm para 1,5 dB/cm. Isto demonstra que as novas condi¢des de
fabricagdo (condicdo RIE 3 na Tabela 2.7) melhoraram as caracteristicas Opticas dos

dispositivos.

4.3.  Guias ARROW com camada ARROW de TiON,

Em nosso trabalho de mestrado o carbeto de silicio amorfo hidrogenado (a-SiC:H) e o
6xido de titnio (TiO,) foram utilizados como camada antirresonante, sendo que este dltimo
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material levou aos melhores resultados em termos de perdas ( aproximadamente 3 dB/cm em
guias de 8 um de largura). Por esta razdo, no atual trabalho estudou-se a utilizagdo do
oxinitreto de titdnio TiOxNy, com diferentes composi¢Oes, devido a transparéncia e altos
indices de refracdo deste material. Para a realizacio deste estudo foram utilizados TiONy
depositados por sputtering com quatro diferentes fluxos de N, na mistura gasosa, indicados na
primeira coluna da Tabela 4.3. Como pode ser observado na tabela, as espessuras desses
filmes estdo compativeis com as espessuras de antirressondncia calculadas através de uma
rotina baseada no método de matrizes de transferéncia (TMM). Estes materiais foram
desenvolvidos e estudados em termos de composi¢do, morfologia e caracteristicas Opticas em
um trabalho de pés-doutorado (Processo Fapesp no. 2007/04327-3) que foi realizado por uma

integrante do grupo de pesquisa.

Tabela 4.3. Fluxos utilizados na deposi¢do dos diferentes TiO4Ny, indice de refracdo (n) e espessuras calculadas
e depositadas.

Indice de refracao Esp. Calculada Esp. Depositada
N (seem) O, (seem) (£.002) (TMM) (nm) (nm) (+5)
30 10 2.317 94 101
25 15 2.446 90 95
15 25 2.555 81 91
0 40 2.836 79 86

A Figura 4.6 mostra as perdas por propagacdo para os guias de onda fabricados com
filmes de TiONy obtidos com 30, 25, 15 ¢ 0 sccm de N, na mistura gasosa, em fungdo da

largura dos guias de onda para valores entre 4 € 10 um.
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Figura 4.6. Perdas por propaga¢do (dB/cm) em fun¢do da largura (um) medidas para guias ARROW fabricados
com TiO,N,com 0, 15, 25 e 30 sccm de nitrogénio na mistura gasosa utilizada na deposigao.
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Todos os guias de onda com largura superior a 5 um fabricados com esses filmes
tiveram perdas abaixo de 3 dB/cm. Cabe relembrar que guias com larguras menores que 8 um
apresentam comportamento monomodo. Estes guias de onda foram fabricados utilizando

corrosao por plasma RIE com condi¢do RIE 3 da Tabela 2.7.

Os guias de onda fabricados com TiO, (depositados com 40 sccm de O, e 0 sccm de
N,) apresentaram baixas perdas, como esperado, j4 que esses filmes t€ém o maior valor de
indice de refragdo entre os demais. Guias de onda monomodo fabricados com esses filmes
apresentaram perdas de até 1,5 dB/cm. As menores perdas, no entanto, foram obtidas para
guias de onda fabricados com 25 sccm de N na mistura gasosa. Os filmes obtidos com 0 e 25
sccm de nitrogénio na mistura gasosa apresentam a mesma composi¢do atdmica (conforme os
resultados obtidos por RBS) [68], mas o primeiro apresenta as fases cristalinas anatase e rutilo
e o filme depositado com 25 sccm de N, € amorfo, como pode ser observado pelos resultados
de FTIRs apresentados na Figura 4.7, onde a curva correspondente a este ultimo filme nao
possui nem o pico relacionado com o modo de vibracdo da ligacdo Ti-O da fase cristalina

rutilo nem o pico relacionado com a fase cristalina anatase [49].

Ti-O Anatase .'I‘I-ﬁ i 5i-0

Absorbancia (unid. arb.)
&
4

1 : 1 I- L 1 1 i 1 L I 1 1 : 1
420 480 540 G600 660 720 TEO B40 000 960 1020 1080 1140 1200
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Figura 4.7. Espectros de FTIRs dos diferentes filmes TiON,.

A cristalizag¢@o dos filmes em fases rutilo e anatase além de produzir um aumento no
indice de refracdo também gera um aumento no coeficiente de extincdo [69] e, por

conseguinte, um aumento nas perdas de guia de onda fabricada com estes materiais. Para
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confirmar essa hipdtese foi realizado um tratamento térmico a 550°C por duas horas em
ambiente de nitrogénio nos guias de onda fabricada com TiOxNy com 25% de nitrogénio. Esta
temperatura € suficiente para cristalizar esse filme. As perdas dos guias resultantes mostrou
um aumento de aproximadamente 35% de perdas apds o recozimento. Assim, 0s guias
fabricados com TiOxNy com 25 sccm de nitrogénio na mistura gasosa apresentaram melhores
resultados em termos de perdas além de que estes filmes possuem o menor valor de stress

residual dentro todos os outros [49].

4.4. Guias ARROW com diferentes espessuras de camada ARROW

Para medir as perdas em funcdo da espessura da camada antirressonante, guias de
onda ARROW com 9 diferentes espessuras desta camada foram fabricados. Como
mencionado, ndo foi possivel realizar esta atividade com filmes de oxido de titdnio por causa
do alto valor de tensdo residual destes filmes. Isto fazia com que filmes com espessuras acima
de 200 nm trincassem inviabilizando a fabricagdo dos guias de onda. Essas espessuras eram
necessdrias para se chegar proximo a condi¢do de ressonancia, onde a refletincia destes
filmes passa a ser minima e a transmitancia mdxima, para o comprimento de onda para o qual
foi projetado. Por isso foram utilizados filmes de nitreto de silicio Si3N4 depositados por
PECVD (condi¢do de deposi¢do 0075). A Tabela 4.4 mostra o tempo de deposi¢do e as
espessuras medidas pela técnica de perfilometria para os filmes utilizados na fabricacdo de

guias ARROW.

Tabela 4.4. Cédigo da amostra, tempo de deposi¢do e as espessuras medidas pela técnica de perfilometria para
os filmes utilizados na fabricagdo de guias ARROW.

) Tempo de deposicao <Espessura>
CODIGO DA AMOSTRA (min.) (nm)
D72 100 415 £ 27
D67 120 490 + 35
D75 125 503 £ 26
D76 130 551 +38
D68 135 581 + 27
D69 140 556 £ 21
D71 145 567 £ 19
D70 152 623 + 23
D73 160 705 + 22
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A espessura calculada para a condicdo de ressonancia foi de 556 nm (maxima
atenuacdo do guia). Como visto anteriormente, as perdas variam de forma peridédica com
relacdo a espessura da camada antirressonante, sendo que existem picos de perdas maximas
que correspondem a condi¢@o de ressonéncia (ver Figura 2.3b). Por esta razdo, cinco das nove
espessuras utilizadas estdo ao redor desta espessura para se garantir que se chegaria a um

valor préximo da ressonincia, ja que o pico tem largura pequena.

A Figura 4.8 mostra os graficos das perdas medidas para os dez guias fabricados com

diferentes espessuras da primeira camada ARROW, em funcéo da largura dos guias de onda.
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Figura 4.8. Grificos das perdas medidas para os dez guias fabricados com diferentes espessuras de camada
ARROW, em funcdo da largura dos guias de onda.

Os guias fabricados com espessuras proximas da condi¢do calculada para a

ressondncia (556 nm) apresentaram perdas altas como esperado. Para os guias mais largos as

perdas ficaram em torno de 10 dB/cm. Os guias fabricados com espessuras préximas da

condic¢do calculada para a antirressonancia (410 e 700 nm) apresentaram perdas baixas, o que
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também era esperado. Para os guias mais largos as perdas ficaram entre 2 e 4 dB/cm. Estes
valores de perdas sdo maiores que os obtidos para os outros guias fabricados com TiO, e
TiO.N, para a condicdo de antirressonancia (condi¢do de menores perdas), o que era esperado
j& que estes ultimos apresentam valores de indice de refragdo maiores (n =2,454) e maior

uniformidade em espessura devido a técnica com que sdo depositados.

A Figura 4.9 mostra os graficos das perdas medidas para a maior largura fabricada (w
= 20 um) em fung¢do da espessura da camada ARROW e calculadas teoricamente através do
Método de Matrizes de Transferéncia (TMM). Uma gaussiana foi ajustada com os pontos
medidos e o centro desta gaussiana estd em 562 nm, a 6 nm de distincia do valor calculado
teoricamente (556 nm). Isto é razodvel se considerarmos que a variagao de espessura ao longo

de uma tnica lamina € bastante grande, além de variagGes nas espessuras das outras camadas.

A razdo para se escolher a largura méxima fabricada para realizar essa andlise se deve
a que esta largura € a que mais se a aproxima de um guia SLAB (que se estende infinitamente
nas direcdes laterais), utilizado no modelo do método TMM. Desta forma se minimiza a

influéncia do confinamento lateral (paredes laterais) nas perdas.

Guias ARROW com a camada antirressonante com espessura proxima da condi¢do de
ressonancia podem ser utilizados como refratdmetros de baixa sensitividade como
demonstrado por Bernini et al. [70]. Para isto, os guias precisam ter espessura de camada
ARROW bem préxima do valor de ressonancia. Bernini et al. [70] demonstram teoricamente
e experimentalmente que se um guia € projetado nesta condicdo e possui segunda camada
ARROW, que em nosso caso é o 6xido crescido termicamente, também nessa condi¢do, entao
variagdes no indice de refracdo de um liquido situado em cima do nucleo, provocardo
alteracdes nas perdas do guia e por consequéncia, na poténcia da saida. A sensibilidade

conseguida para este tipo de sensor, no entanto, ndo € muito grande.
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Figura 4.9. Gréficos das perdas medidas para a maior largura fabricada (w = 20 um) e calculada teoricamente
através do TMM, em fun¢do da espessura da camada ARROW.

4.5. Guias ARROW pedestal

Como mencionado anteriormente, foram fabricados guias de onda com uma nova
geometria que chamamos de pedestal utilizando as etapas de processamento descritas na

secdo 2.3. Trés diferentes alturas de pedestal ‘h’ foram fabricadas h = 2,5, 3,5 ¢ 4,5 wm, e as

larguras de guia variaram de 2 a 20 um.

A Figura 4.10a e a Figura 4.10b mostram micrografias obtidas por MEV dos guias
ARROW pedestal com h = 2,5 um e h = 3,5 um, respectivamente. Nas se¢des anteriores
mostramos que a rugosidade da parede lateral pode ser melhorada através da modificacdo das
condig¢des de plasma RIE, a fim de tornd-la menos agressiva a mascara de cromo, embora isto
sO seja possivel utilizando longos tempos de corrosdo (8 horas no plasma RIE). Os guias de

onda pedestal mostrados, por outro lado, foram fabricados com as condi¢cdes normais de
corrosao (RIE 1, Tabela 2.7).

Além disso, verificou-se que os guias de onda resultantes t€m poucas imperfeicoes,
conforme visto na Figura 4.10a e ‘b’, jd que a etapa de litografia € realizada apds o 6xido

crescido termicamente e nao apds o 6xido de PECVD espesso usado como ntcleo, que por
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natureza é muito menos homogéneo em espessura e, ocasionalmente, apresenta defeitos em
forma de bolha que podem até levar a interrupcdes no guias de onda se o fotorresiste utilizado

nao é espesso o suficiente para cobri-las.

Comparando a Figura 4.10a com a Figura 4.10b, observa-se que a menor altura de
pedestal corresponde a menor largura lateral 'w;’. Em ambos os casos, a parede lateral tem
uma forma que se assemelha a um semicirculo, sendo que a posi¢do deste semicirculo varia
de acordo com a altura do pedestal: na Figura 4.10a o centro do semicirculo parece estar no
meio do nicleo, enquanto que na Figura 4.10b o centro parece estar perto da interface entre o
nicleo e as camadas antirressonantes. A Figura 4.10c mostra um guia pedestal com 40 pum de
largura fabricado com uma etapa de corrosao isotrdpica de 10 minutos, o que resultou em uma
corrosao por debaixo do 6xido (undercut) de cerca de 7 um. Esse undercut fez com que guias
com larguras inferiores a 15 pum tenham sido ejetados, o que ndo possibilita a fabrica¢do de
guias monomodo com um passo de corrosdo isotropica tdo grande. Estes guias (Figura 4.10c)
foram os primeiros guias pedestal fabricados e apesar de nio se ter conseguido fabricar guias
monomodo, devido ao fato mencionado, os guias multimodo (com larguras grandes) guiaram

bastante bem (com atenuacdes da ordem de 1 dB/cm).

Niicleo

2nd Camada AR,

Magn Det WD - 5pum
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Figura 4.10. Micrografias dos guias ARROW pedestal com h = 2,5 um (a), h = 3,5 um (b) e guia de onda com
40 um em largura e corrosdo isotrdpica (c).

O gréfico 3D da distribuicdo de intensidade luminosa ao longo da superficie de saida
do guia de onda (obtido com a ajuda de um software de edicao de imagem, Imagel) para guias
de onda Opticos com larguras de 6 e 10 um sdo mostradas nas Figura 4.11a e b,
respectivamente. A imagem capturada pela cidmera CCD também é mostrada no lado
esquerdo de cada figura. Como pode ser visto na figura, os guias com largura igual ou inferior

a 6 um possuem apenas o modo fundamental. No entanto, em guias de onda épticos com 7 a
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10 pm de largura, foi possivel observar um ou dois lobos horizontais, que estdo relacionados

com os modos quasi-TEOQO e TE20, dependendo da posi¢do da fibra dptica usada para inserir

luz no guia de onda.

(a)

(b)

Figura 4.11. Imagens capturadas com cdmera CCD ao lado de gréfico 3D da intensidade luminosa na saida de

guias pedestal com largura de 6 um (a) e 10 pm (b).

A Figura 4.12 mostra as perdas opticas em funcao da largura do guia de onda para os

guias ARROW pedestal com alturas de 2,5, 3,5 e 4,5 um.
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Figura 4.12. Perdas por propagacdo medidas para ARROWs pedestal com 4,5 pm (a), 3,5 um (b) e 2,5 um (a)
de profundidade. A linha tracejada corresponde a tendencia para os guias fabricados com o passo de corrosio
isotrdpica e a linha continua para os guias fabricados sem este passo.
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Para efeito de comparacao, os resultados obtidos com os guias fabricados com e sem
corrosdo isotropica do substrato de silicio sdo apresentados nesta figura. Pode-se observar na
figura que todos os guias de onda fabricados sem o passo de corrosdo isotropica apresentaram
menores perdas do que guias fabricados com este passo para larguras inferiores a 12 um. No
caso dos guias de ondas com altura de h = 2,5 um, a perda da estrutura mais larga que permite
operacdo monomodo (larguras de 6 mm) foi de 0,84 dB/cm. Esses guias de onda foram os que
apresentaram os melhores resultados em termos de perdas de propagacdo. Como visto na
micrografia correspondente na Figura 4.10, esses guias t€m um nicleo com um formato que
tende a manter a luz mais concentrada na regido central, ao contrdrio dos outros guias de

ondas com altura pedestal de 3,5 e 4,5 wm, que tém uma forma semelhante & da Figura 4.10b.

O menor valor de perda 6ptica obtida foi de 0,45 dB/cm correspondendo a um guia de
onda de 9um de largura, ainda mais baixo que as perdas obtidas com ARROWSs
convencionais fabricadas com condi¢do de plasma RIE menos agressiva. Os guias de onda
que passaram por 7 um de corrosdo isotrépica (Figura 4.10c) resultaram em perdas em torno
de 1 dB / cm, embora guias com larguras inferiores a 15 wm tenham sido ejetados, como

mencionado.

A Tabela 4.5 mostra uma comparacdo entre as perdas dos guias pedestal, os guias
fabricados com novas condicdes de corrosdo por plasma RIE e os primeiros guias ARROW

fabricados com TiO, em trabalhos anteriores.

Tabela 4.5. Comparagao das perdas medidas para os primeiros guias ARROW fabricados, guias fabricados com
novas condi¢des de corrosdo e guias pedestal, para diferentes larguras.

Perdas por propagacio (dB/cm)

Largura Primeiros ARROW Novas condicoes RIE Pedestal
6 um 4,97+0,32 2,23+0,87 0,8410,22
7 um 5,60%0,90 2,361+0,28 1,32+0,37
8 um 3,18+0,42 1,5240,19 0,59£0,15
9 um 2,28+0,29 1,39+0,25 0,45+0,27

Os valores dentro da regido cinza nesta tabela correspondem a guias monomodo.
Como pode-se ver as perdas para guias monomodo de maior largura diminuiram com as
novas condi¢des de corrosdo e ainda mais no caso da utilizacdo de pedestais no nosso

processo de fabricagao.
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4.6. Guias ARROW com nucleos Ocos

Por ndo possuirmos experiéncia anterior com a fabricacdo de guias com nticleos ocos,
de todas as opgdes que existem para a fabricacdo de guias com nicleos ocos, como a
soldagem de laminas ou a utilizagdo de fotorresistes de dificil remocdo, optamos por um
processo simples com a utilizacdo de fotorresiste convencional (AZ-4620) como material
sacrificial, tal como foi explicado na secdo 2.4. Este fotorresiste ndo pode ser exposto a
temperaturas superiores a 100° C, pois sofre endurecimento e até carbonizagdo, o que nio
permite a sua remocdo. Por isso, foram obtidas novas condi¢cdes de deposicdo para os filmes
PECVD [71], que normalmente sdo depositados a 320° C. A Figura 4.13 ilustra os guias
fabricados, cuja forma arredondada se deve ao escoamento térmico do fotorresiste durante a

deposicao das camadas antirressonantes superiores.

Si0,

Si

Figura 4.13. Ilustracio dos guias ARROW com nticleos ocos fabricados.

A Tabela 4.6 mostra os fluxos utilizados nas deposi¢des e os indices de refracdo das

camadas antirressonantes inferiores e superiores dos guias fabricados.

Tabela 4.6. Fluxos utilizados nas deposi¢des e respectivos indices de refracdo das camadas antirressonantes
inferiores e superiores dos guias ARROW com niicleos ocos.

Indice de Refracéo

Fluxo de SiH,4 Fluxo de N,O Fluxo de N, Camadas inferiores Camadas superiores
(scem) (sccm) (scem) (320°C) (100°C)
SiO, 30 75 0 1.46 1.43
SizN,4 30 0 75 1.90 1.76

Os filmes utilizados como camadas inferiores, depositados antes do fotorresiste, foram
oxido de silicio e nitreto de silicio depositados por PECVD a 320° C. Os filmes superiores
foram depositados por PECVD a 100° C, e por isso apresentam indices um pouco menores

como pode ser visto na tabela.
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Nao obstante a diferenca de indices de refracdo, os filmes depositados a 100° C e 320°
C apresentaram composic@o quimica bastante semelhante como pode ser visto na Figura 4.14,
que mostra os resultados das medidas de Espectroscopia de Infravermelho por Transformada
de Fourier (FTIRs), junto com o espectro de oxido de silicio depositado termicamente para
comparacdo. As bandas correspondentes as ligacdes N-H e Si-H, que estdo na regido espectral
entre 2000 ¢ 4000 cm™ sdo mostradas em maior detalhe para os filmes de SizNy As
respectivas regioes ndo sdo mostradas para o SiO, pelo fato de esses filmes ndo apresentarem

nenhum pico nesta regiao.
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Figura 4.14. Espectros de FTIRs dos filmes usados na fabricagdo dos guias ARROW com niicleos ocos. Em
vermelho é mostrado o espectro do SiO, depositado termicamente para comparagao.

O filme depositado com fluxo de N,O igual a 75 sccm (SiO,) a temperatura de 100° C
apresenta o espectro caracteristico muito préximo ao do depositado a 320° C, e ao do SiO,
térmico cujos picos das bandas correspondem aos modos vibracionais de SiO stretching,
bending e rocking, centrados nos valores 1084, 820 e 460 cm™, respectivamente [47]. Porém,
0o ‘ombro’ na regido entre 1100-1250 cm™, correspondente ao modo vibracional Si-O
stretching fora de fase, se torna menos definido para a amostra depositada a 100° C e 320° C,
0 que pode estar relacionado a uma maior desordem estrutural [72]. Além disso, a largura a
meia altura (FWHM) calculada para o pico Si-O stretching é claramente mais larga para a
amostra depositada a 100° C, confirmando a maior desordem estrutural. Como a desordem
estrutural pode causar um crescimento na densidade de defeitos como ‘dangling bonds’, ela

pode ser responsdvel pelo menor valor de indice de refracdo dessa amostra (Tabela 4.6) [73,
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74]. As amostras depositadas com fluxo gasoso de N, de 75 sccm a temperatura de 100° C
apresentam um espectro de FTIRs muito parecido ao SisN4 depositado a 320° C, possuindo os
modos vibracionais correspondentes aos picos de Si-N stretching (~850 em)e wagging (470
cm’l) [75, 76]. Por outro lado, foi observado que as bandas centradas em 2300 cm’ e 3400
cm™, que correspondem aos modos de Si-H stretching e N-H stretching respectivamente,
ficaram ambos maiores para as amostras depositadas a 100° C. Isto € uma indicacdo de uma
maior incorporacdo de hidrogénio neste filme, que pode ser responsavel pelo menor indice de

refragdo desta amostra.

Antes da fabricacdo dos guias com Si3N4 como primeira camada antirressonante de
alto indice de refracdo, houve uma tentativa frustrada de se utilizar a primeira camada
ARROW de TiO,, cujos resultados em termos de perdas para ARROWSs com niicleos sélidos
sdao melhores. Os guias fabricados desta forma nao guiaram luz. Uma possivel causa para isto
€ que os filmes de TiO, sdao depositados por sputtering e hd um aquecimento nio induzido,
inerente ao processo € que ndo pode ser muito bem controlado. Este controle é feito
intercalando etapas de deposi¢do com etapas em que se desliga o plasma para resfriamento da
amostra. Possivelmente a temperatura ultrapassou o limite para o endurecimento do
fotorresiste e parte deste deve ter ficado nas paredes internas dos guias. Como o fotorresiste
ndo possui alta transparéncia, esta pode ser uma causa dos resultados mencionados. A Figura
4.15 mostra uma estrutura autossustentada definida um guia oco fabricado utilizando linhas

de fotorresiste como material sacrificial.

1 )8 HV Lens Mode | mode | mag |spot| HFW | 4 pm ———

¢ 19:41:04 AM|10.00 kv| Immersion | DHY |7 817 x| 45 9.1 ym LSI EPUSP By Adir
Figura 4.15. Micrografia de microscopia Eletronica de varredura (MEV) das paredes laterais de uma estrutura
autossustentada similar aos ocos fabricados, com 100 um de largura. No detalhe € mostrada a se¢do transversal
completa.
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A Figura 4.16 mostra as perdas por propagacido medidas para os guias de onda ocos
fabricados com larguras de 20 a 100 wum. Todos os guias fabricados apresentaram perdas
menores que 30 dB/cm, sendo que os guias com larguras maiores que 50 wm apresentaram

perdas entre 10 e 15 dB/cm.
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Figura 4.16. Perdas por propagacio (dB/cm) medidas para os ocos em fungdo da largura (um). O detalhe mostra
a luz se propagando em uma jungdo ‘Y’ fabricada com ARROWS ocos.

Estes valores de perdas, embora grandes, permitem a utilizacdo destas estruturas em
aplicacdes que requerem guias ocos e liquidos com comprimentos de até 1 cm, comprimento
em que ainda se consegue medir alguma poténcia na saida. Em futuros trabalhos, pretende-se
aperfeicoar este processo de fabricagdo utilizando um maior nimero de camadas
antirressonantes e possivelmente o fotorresiste SU8 cuja remog¢do € mais dificil, mas, por
outro lado, geometrias retangulares sdao possiveis [40, 77]. Além de guias retos, também
foram fabricadas jun¢des-Y com guias ocos e a Figura 4.16 também mostra a luz se

propagando por mais de 500 wm de distancia através deste tipo de estrutura.

4.7. Estagio no Centro Nacional de Microeletronica (CNM)

Durante este doutorado realizou-se um estagio sanduiche de quatro meses no Grupo de
Transdutores Quimicos (GTQ), no Centro Nacional de Microeletronica em Barcelona, na
Espanha. Este grupo tem grande experi€éncia com sensores opto-quimicos, tendo fabricado e
caracterizado vdrios deles [78]. Além disso, o GTQ possui grande experi€ncia com guias

ARROW, j4 tendo inclusive patenteado sensores e métodos de fabricacio utilizando este tipo
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de guia de onda [79]. Os objetivos desse estdgio eram: aprender com a experiéncia daquele
grupo no desenvolvimento de guias ARROW e sensores 6pticos, conhecer a infraestrutura de
fabricacdo e caracterizacdo dptica e tentar estabelecer contatos para a realizacdo de futuras

colaboracoes.

Os guias ARROW fabricados pelo GTQ possuem perdas bastante baixas, pois eles
utilizam um processo que dispensa a utilizacdo de mascara de cromo para a defini¢do do rib
do guia de onda. Eles utilizam um fotorresiste especial de uma empresa chamada Olin Hunt e
fazem a corrosao por plasma com uma poténcia bastante grande e sem a utilizacao de O,, de
forma que o fotorresiste utilizado tem seletividade suficiente para suportar a corrosio dos 3,5
wm do nidcleo do guia ARROW. Esse processo resulta nos guias mostrados na Figura 4.17a.
A utilizagdo de um material polimérico (fotorresiste) como madscara faz com que as paredes
laterais tenham uma rugosidade bastante baixa. Além disso, os guias ndo ficam com paredes

totalmente verticais, como pode ser visto na figura.
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Figura 4.17. Guias fabricados pelo Grupo de Transdutores Quimicos no Centro Nacional de Microeletronica (a)
e perdas dos guias ARROW fabricados em conjunto com o GTQ, em fun¢do da largura dos guias de onda. (b).

Os guias fabricados em conjunto com o GTQ foram feitos com 0s nossos materiais
utilizando um processo semelhante ao apresentado no inicio deste trabalho. A segunda
camada ARROW foi feita com SiO, térmico, a primeira camada ARROW com TiOxNy
depositados por sputtering (condi¢do correspondente a 25 sccm de N, na Tabela 2.2) e o
nuicleo com Si0O,; PECVD (condig¢do 7500 na Tabela 2.1). A definicdo do rib, por plasma RIE
foi feita utilizando o processo do GTQ, incluindo a litografia. A deposicdo de uma cobertura
sobre os guias também foi feita no CNM. O processo de fabricacdo foi iniciado alguns meses
antes da viagem ao CNM, mas devido a perda do primeiro conjunto de amostras em uma
etapa de limpeza realizada pelos funciondrios da sala limpa do CNM, esse processo teve de

68



ser reiniciado e s6 foi terminado durante o estdgio. Os resultados da caracterizacdo destes
guias de onda sdo mostrados na Figura 4.17b, em funcdo da largura do guia de onda. As
perdas observadas nesta figura sdo compardveis as perdas obtidas para os guias ARROW
pedestal desenvolvidos no atual trabalho (menores do que 1 dB/cm para guias com larguras de

8 wm).

Além da fabricacio dos guias de onda, outras atividades relacionadas com a
caracterizacdo de guias de onda foram realizadas utilizando guias de onda ARROW, guias
convencionais e guias poliméricos fabricados anteriormente no CNM. Especificamente, as
atividades consistiram na familiarizagdo com o processo de polimento das entradas dos guias,
que é um pouco diferente do processo que utilizamos aqui, além da realizacdo de medidas de
perdas dos guias para comprimento de onda fixo e andlise modal, utilizando a bancada 6ptica

do CNM.

4.7.1. Sensor baseado em dispositivo de interferéncia multimodo (MMI)

Além das atividades mencionadas, durante o estdgio iniciou-se um didlogo com o
professor responsdvel no sentido de simular e fabricar um sensor refratométrico baseado em
dispositivo de interferéncia multimodo (MMI). Para fazer estas simula¢des utilizamos uma
rotina simples implementada por nés em Matlab baseada no método de propagacdo de feixes
(FD-BPM, Finite-difference Beam Propagation Method) escalar 2D sem aproximacdo wide-
angle [80]. A Figura 4.18a mostra um grafico de superficie bidimensional da distribui¢do do

campo elétrico calculado através desta rotina ao longo de um guia de onda reto.

Dispositivos MMI utilizam a propriedade que guias com um alto nimero de modos
possuem de reproduzir uma imagem inicial, um nimero ‘n’ de vezes [81]. O nimero de vezes
depende da distincia do inicio do guia. Na Figura 4.18b, é mostrada a distribui¢do de poténcia

calculada por Llobera [2] de um dispositivo deste tipo utilizado como beam-splitter. Na

[¢N

entrada, um guia monomodo insere luz no dispositivo. A imagem inicial (modo gq-TE11)
repetida certo nimero de vezes (nimero M, indicado na Figura), em posi¢des que ficam a
determinadas distancias da origem. Se forem fabricados guias monomodo, nessas posi¢des, é
possivel fazer beam spliter com um nimero ‘N’ de entradas e um nimero ‘M’ de saidas

(beam-splitter NxM).
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Figura 4.18. Distribuicdo espacial do campo elétrico obtidos através de algoritmos em MatLab baseados no FD-
BPM para um guia reto (a). Simulagdo BPM, de um dispositivo MMI utilizado como beam splitter (adaptada de [2])
(b).

|

Nos MMIs a luz que se propaga em um guia monomodo, ¢ inserida em uma regidao
altamente multimodal (um guia significativamente mais largo). Dentro desta regido, a
poténcia € transferida para os diferentes modos suportados e existe uma distancia “L” para o
qual todos os modos sofrem uma mudanca de fase miltipla de 2.

Para entender o funcionamento destes dispositivos, consideremos a ilustragdo da
Figura 4.19, que corresponde a um MMI em duas dimensdes [82]. E possivel modelar a
estrutura 3D através deste modelo bidimensional utilizando como indice de refracdo do

nicleo dos guias de onda ‘n;’ o indice de refragdo efetivo do guia tridimensional ‘neg’. O
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comprimento e a largura da regido multimodo sdo ‘L’ e ‘W’ respectivamente. Na Figura 4.19,
os guias na entrada e na saida da regido multimodo sdo guias monomodo com largura igual a

‘2a' e estdo centrados no eixo de simetria do MMI (x=0).

x=—W2 —

28 {x)
Entrada

Eg— (1

=

ny

x=W2 =
1
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Figura 4.19. Representacio bidimensional de um dispositivo de interferéncia Multimodo (MMI) com um guia
monomodo de entrada e um guiamonomodo de saida situados no eixo de simetria central (retirada de Okamoto,

[82]).

Considerando excitacdo com polarizacdo TE com relacdo ao plano de propagacao, a
distribuicdo da componente ‘y’ do campo elétrico para o modo ‘m’ na regido do ntcleo do

MMI tem a forma:

2
' W 2 2
4.1)
onde:
u, = K,W/2

4.2)

e ‘K, € a componente do vetor de onda na direcdo transversal a direcdo de propagacio, ‘u,,’
€ o vetor de onda transversal normalizado, ‘A,’ € a amplitude de cada um dos ‘m’ modos
propagantes na regido multimodo e ‘4, é componente do vetor de onda na dire¢do de
propagacdo. O fator cosenoidal corresponde a distribuicio de campos (onda estaciondria) na
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direcdo transversal a direcdo de propagagdo e a exponencial corresponde a mudanca de fase
ao longo da direcdo de propagacdo. A solugdo analitica da propagagdo de ondas em um guia
bidimensional € apresenta em maior detalhe em Okamoto [82].

Nas regides externas ao nicleo do MMI, cujos indices sdo iguais a ‘ny’, 0 campo cai

exponencialmente a zero e a distribui¢do de campos tem a forma:

2
EV(x,y)= Am.cos(um +m77rj.exp{ ‘;‘;’" (x +Kﬂ.exp (-iB,2) (x < —%)

2 4.3)

E'(x,y)=A, .cos(um —msz.exp[ZVv;" [x - %ﬂ.exp (-jB,2) (x > %j s
onde:

w,=EW/2 4.5)

e ‘&, é a componente transversal do vetor de onda na regido externa ao niicleo € ‘w,,” € 0
vetor de onda transversal normalizado. Nestas equacdes os fatores cossenoidais garantem que
a amplitude do campo elétrico seja continua nas interfaces entre o nicleo e as regides laterais.
As exponenciais reais correspondem ao campo evanescente que tende a zero conforme o

campo se distancia do ntcleo.

Os valores dos vetores de onda transversais normalizados suportados pela regidao

multimodos podem ser obtidos através da equagdo [82]:

mmw
w, = um.tan[um ——j
2 (4.6)

2
umz + sz = kZ[KJ (nl2 - noz): V2
2 4.7)

Na equacdo (4.7) a frequéncia normalizada ‘v’ € definida. Estas duas equagdes
permitem encontrar os vetores de onda transversais para um guia slab simétrico a partir do

comprimento de onda e dos parametros fisicos do guia.
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As relagdes entre os vetores de onda transversais normalizados ‘u,’” e ‘w,’ para

diferentes valores de ‘m’ obtidas a partir de (4.6) sdo mostradas na Figura 4.20.

10
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Figura 4.20. Relacdo entre ‘u,,” e ‘w,,” em um guia de onda slab simétrico (retirada de Okamoto, [82]).

Na Figura 4.20 a secao de circulo relaciona ‘u,’ e ‘w,, através da equacdo (4.7) para a
frequéncia normalizada ‘v=4’. A intercessdo das curvas obtidas através da equacio (4.6) com
a obtida através da equacdo (4.7) permite obter os vetores de onda transversais normalizados
para uma determinada geometria e pardmetros fisicos. Para guias multimodo com larguras
‘W’ grandes, a frequéncia normalizada ‘v’ também tem um valor grande. Assim, é possivel
observar que se ‘v’ for muito grande, na Figura 4.20, as curvas ‘u, se aproximam

assintéticamente para valores multiplos de ‘mt/2’:

u, = (m+ 1)l
2 (4.8)
Com esta aproximacao, a constante de propagagdo pode ser aproximada por:
2
B, = Jk*n%, —Q2u, IW)? = kn,, —%z
Har (4.9)
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O campo elétrico na regido MMI € dado pela somatéria das distribuicdes de campo
dadas pela equagdo (4.1). Substituindo o valor aproximado de ‘Pm’ da equacdo (4.9) na

equagdo (4.1) e realizando a somatdria, temos:

((m+1)ﬂ' mJZ'j (m+1)Ax
T Ty e el

2
2 4neﬁW

>

M ) M
w(x,z)= ZET (x,y)=e """ Z A, .cos
m=0 m=0

(4.10)

onde M € o indice do modo de maior ordem suportado pela regido multimodo. Em ‘z=0’,

‘W (x,0)’ corresponde a distribuicdo de campo elétrico na entrada ‘i (x)’ (Figura 4.19):

M
w(x,z=0)= ZAm.cos(Mx—m—ﬂ-}
=0 W 2 4.11)

2

Considerando o caso mais simples onde o guia de onda de entrada é conectado ao
centro de simetria da regido multimodo, como ilustrado na Figura 4.19. Como o modo
fundamental tem simetria par, os modos propagantes na regido MMI serdo neste caso somente
modos com este tipo de simetria, ou seja, com ‘m = 2I’, onde ‘I’ € um nimero inteiro. No

ponto ‘z = neﬂWZ//i’, o termo relativo a fase na equacéo (4.10) torna-se:

(m+1) Az

ex 7 |=ex {l(l+l)7£+ 'z}—ex (zj
p]4n€ﬁ,W2 p ]4 P]4,

(4.12)
ou seja, para este ponto especifico ao longo do eixo z (z = neﬁWZ/ﬂ) a fase percorrida por
todos os modos é exatamente multipla de 2% somado a uma fase comum de 7/4. Fisicamente,
isto quer dizer que os modos suportados pela regido multimodo tém uma fase que ¢é
exatamente a fase em ‘z=0" somada a uma fase comum a todos os modos, ou seja,
independente de ‘m’, fazendo com que estes modos interfiram reproduzindo exatamente a
distribuicdo de campos em ‘z=0’. Desta forma, é possivel definir um comprimento ‘L’
caracteristico, que depende dos outros parametros geométricos e fisicos deste dispositivo
através da equagdo:

neﬂW2
Lyy = 1

(4.13)

para o qual a distribuicdo de campos na entrada do MMI € reproduzida. Esta distribuicdo de

campos é dada por:
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~jln e +1)x V4
W(x, Ly, ) =e "t MZAm.cos[—(mW ) x—m—j

0 2 (4.14)
que € igual a ‘y (x,0)’ (4.11) multiplicada por uma fase:
W(x, Ly, ) = W (x,z = 0)e ot 708, 4.15)

Esta reproducdo da imagem da entrada do dispositivo é periddica e € confirmada
utilizando o método de propagacio de feixes (BPM). A Figura 4.21a mostra a distribuicdo de
poténcia luminosa em um acoplador de 3 dB baseado em dispositivo MMI e a Figura 4.21b
mostra a distribui¢do de poté€ncia em um acoplador 1x8 baseados em dispositivo MMI com

comprimentos Lynvi/8. Ambas as figuras foram retiradas de Okamoto, [79].

Input

(a)

Figura 4.21. Distribui¢c@o de poténcia luminosa em um acoplador de 3 dB baseado em dispositivo MMI (a) e em
um acoplador 1x8 baseados em dispositivo MMI com comprimentos Lyn;/8 (b) (ambas retiradas de Okamoto,
[82]).

A Figura 4.22a mostra uma ilustragido de um sensor integrado baseado em dispositivo
MMI e a Figura 4.22b mostra a distribuicao de potencia luminosa obtida através do método
BPM em uma regido multimodo excitada por um guia monomodo na entrada. A proposta
inicial feita ao grupo do Centro Nacional de Microeletronica era a de fabricar um sensor

semelhante ao ilustrado na Figura 4.22a.
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Figura 4.22. Ilustragdo de um sensor integrado baseado em dispositivo de interferéncia multimodal MMI (a) e
simulacdo BPM da propagacdo de luz em uma regido multimodo excitada por um guia monomodo na entrada

(b).

Para entender o funcionamento deste dispositivo, consideremos que, se a regido
multimodo tiver um comprimento multiplo de ‘L=Lymi’, a imagem estard completamente
alinhada com o guia de saida central (vide Figura 4.22a e b) e praticamente toda a poténcia
luminosa serd inserida s6 nesse guia central. Como se pode observar através da equacio
(4.13), a distancia “L”, em que a imagem da entrada do MMI ¢ reproduzida, varia em fungdo
do indice de refragdo do material que estd em cima do dispositivo (sobre o guia de onda)
indiretamente [2]. Isto ocorre pelo fato de a variacdo no indice deste material alterar o indice

efetivo ‘nei’ dos modos suportados pela regido multimodo.
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Assim, se o dispositivo ilustrado na Figura 4.22a estiver imerso em um liquido cujo
indice de refrag@o varia em fungdo do tempo, a distancia “L” também variard. Com a variacéo
do indice de refracdo do liquido, a luz que sai do guia central diminuird e a luz que sai do guia
da esquerda aumentard, tal como pode ser constatado observando a Figura 4.22b quando
considerarmos um comprimento diferente de “L”. Tendo isso em vista, pensamos em utilizar
esta caracteristica para a fabricagdo de um sensor, pois a razdo entre a poténcia luminosa nos
dois guias da saida variard com o indice de refracio do liquido no qual o dispositivo esta
imerso,

A Figura 4.23, obtida utilizando o c6digo desenvolvido baseado no método FD-BPM,
mostra a variagdo dessa razdo de poténcias com o indice de refragdo do liquido no qual o
dispositivo esta imerso. A utilizac¢do de dispositivos MMI como sensores ja foi demonstrada,
mas trata-se de algo relativamente novo e que ndo foi muito explorado [83]. Além disso, o
fato de se utilizar a razdo entre poténcias de dois bracos na saida (saida diferencial), e ndo
simplesmente a poténcia na saida de um interferometro, pode significar uma redu¢éo no ruido
o que implica melhora no limite de deteccio com relagdo a um dispositivo da mesma

sensibilidade sem saida diferencial.
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Figura 4.23. Variacdo da razdo de poténcias nos guias de saida (P1/P2) em funcdo do indice de refracdo do

liquido no qual o dispositivo esta imerso. P1 € a poténcia da guia de saida central e P2 € a poténcia da guia de
saida da esquerda.
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Ap6s a volta ao Brasil, continuou-se o dialogo no sentido da fabricacdo de sensores
baseados em MMI. A proposta era tentar simular estruturas com guias maiores de forma que
eles pudessem fabricar a mdscara dentro do préprio Centro. Caso contrério, teriam que ser
feitas mdscaras parecidas com as feitas no CTI (Apéndice A). A minima dimensdo de linha
que se consegue fazer no CNM € de 10 wm o que em todos os casos implica guias multimodo.
Foram feitas algumas simulagdes para verificar se guias com esta largura na entrada e saida
do MMI resultariam em um sensor que funcionasse adequadamente, mas os resultados nio

foram muito promissores.

Nas simula¢des subsequentes, os guias usados para excitar e para coletar a luz do
MMI foram projetados para ser guias de 6xido de titanio (n = 2,452, na Tabela 2.2) sobre 1,5
um de silicio 6xido de substrato de silicio. A espessura do nicleo foi projetada para ser 100
nm com um rib de 10 nm. A largura dos guias de entrada e saida foi de 10 um devido as
restricoes mencionadas relacionadas as mascaras que estariam disponiveis. Estes guias
suportavam cerca de 7 modos. Desta forma pretendia-se avaliar se a utilizacdo de guias
multimodo (com um nimero de modos relativamente pequeno) na entrada poderia levar a

dispositivos que funcionassem como sensores.

A Figura 4.24a mostra a distribui¢do de poténcia ao longo do guia de entrada do MMI,
com 10 pum de largura, utilizando como excitagdo um pulso gaussiano 4 um de largura no
centro do guia (a) e na Figura 4.24b, o pulso ¢é ligeiramente deslocada em relacdo ao centro.
Estas simulacdes foram feitas com o objetivo de determinar o efeito de deslocamento da fibra
de excitagdo com relagdo ao guia de entrada para, a partir disso, poder determinar se 0 MMI
se comportaria como um sensor assim como no caso de um guia de entrada monomodo

(Figura 4.23).

Comparando a Figura 4.24a e a Figura 4.24b, observamos que o desalinhamento da
fibra com relagcdo ao eixo de simetria do guia de entrada faz com que o perfil de intensidade
luminosa que serd inserido no MMI seja assimétrico. A Figura 4.24c ilustra o dispositivo

completo utilizado para avaliar o efeito do desalinhamento da fibra.
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Figura 4.24. Distribui¢io de potencia ao longo do guia (de entrada) de 10 um de largura com excitagdon com a
fibra no centro do guia (a) e excitagdo com a fibra na lateral do guia (b). Dispositivo MMI projetado para avaliar
a influéncia do desalinhamento da fibra com rela¢do ao guia de entrada de 10pum de largura (c).
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A Figura 4.25 mostra a distribuicio de poténcia em uma regido do MMI com
comprimento total um pouco maior do que 1,5 cm, para o caso de um guia de entrada com o
perfil de distribui¢do de poténcia idéntico ao da saida do guia de entrada da Figura 4.24b. A
imagem inicial é reproduzida a uma distancia de aproximadamente 1,572 centimetros da
origem da entrada da regido multimodo que possui 50 pm de largura. Como a excitacdo do
guia de 10 um ¢é deslocada, a entrada do MMI n@o € simétrica, como mostrado na Figura
4.24b. A Figura 4.25b mostra a regido de formacdo de imagem da Figura 4.25a em detalhe.
Comparando a Figura 4.25a com a Figura 4.22b observa-se que no caso de excitacio
assimétrica a distribuicdo de campos ndo tem um padrdo simétrico e a saida também é

assimétrica.

®)
Figura 4.25. Poténcia ao longo do MMI para excitacdo com a fibra deslocada (Figura 4.24b) (a) e regido de
formacdo da imagem em detalhe (b).

Na Figura 4.26 observa-se o grifico da relacio entre as poténcias P1 e P2 na saida do

MMI da Figura 4.25 em fun¢do do indice de refracdo de um liquido que estd acima do MML.
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O desalinhamento das fibras na entrada do guia de 10 um de largura causa uma resposta do
dispositivo bastante diferente do que para o caso de uma entrada simétrica e a relagdo entre as
poténcias na saida do sensor deixa de ser linear. Além disso, é interessante observar que o
valor mdximo entre a relacdo de poténcias ‘P1/P2’ é 250 vezes menor se compararmos a
resposta do dispositivo com excitacdo assimétrica (Figura 4.26) com a resposta obtida com

excitagdo simétrica (Figura 4.23).
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Figura 4.26. Relagao entre poténcia no guia central e no guia lateral em func@o do indice de refracdo para o caso
da excitacdo com a fibra deslocada em relacio ao eixo de simetria do guia de entrada.

Concluindo, ap6s fazer diferentes simulagdes concluiu-se que se o guia de entrada ndao
for monomodo a relagdo entre poténcias na saida ndo € linear como na Figura 4.23. Por esta
razdo estes guias acabaram ndo sendo fabricados em conjunto com o GTQ. Além disso, eles
também nao foram fabricados durante o atual trabalho, pois o tempo que levaria desde fazer
mais simulagdes para projetar MMIs utilizando as configuracdes de guias de onda que
utilizamos aqui, desenhar uma madascara, mandar fabrica-la aqui e ainda fabricar os
dispositivos ndo seria compativel com o tempo de que dispunhamos nos dltimos anos do atual

trabalho de doutorado, sendo que este trabalho podera ser continuado futuramente.
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5. PROJETO E FABRICACAO DE SENSORES OPTICOS

A dltima etapa deste trabalho consiste no projeto, fabricacdo e caracterizacio de dois
tipos diferentes de sensores protdtipo, um interferométrico e outro baseado em absorcio,
utilizando os processos de fabricagdo de guias de onda aprimorados nas primeiras etapas, de
forma a comprovar a viabilidade de utilizar estes processos para fabricar sensores Optico

integrados funcionais.
5.1. Sensor baseado no interferometro de Mach-Zehnder (IMZ)

5.1.1. Principio de funcionamento e projeto de sensores baseados no IMZ

O interferdmetro Mach-Zehnder é um dispositivo onde a luz que se propaga
inicialmente em um guia de onda se divide em duas componentes com intensidades iguais,
através de jungdes do tipo ‘Y’, ou usando acopladores direcionais, propaga-se separadamente
por certa distancia e depois junta-se novamente. Nesses dispositivos, o caminho 6ptico em um
dos bragos € alterado enquanto o outro brago é mantido isolado. Essa mudanga no caminho
optico ¢ feita através da variag¢do do indice de refracdo do material que compde o nicleo ou o
meio externo préximo do guia de onda. Isso pode ser feito por meio de uma variacdo de
pressdo mecanica, de temperatura ou da utilizagdo de liquidos com diferentes indices de
refracdo na regido que fica acima do nicleo do guia de onda. A interferéncia das duas
componentes, ao se juntarem no trecho final do Mach-Zehnder, causa uma variacdo na
poténcia de saida do dispositivo, com relagdo a poténcia de entrada. Assim, é possivel medir
alguma grandeza fisica através da calibracdo da variagdo dessa grandeza com a variagdo da
poténcia Optica de saida do dispositivo. Na literatura sdo apresentados interferdmetros Mach-
Zehnder fabricados através de guias ARROW que funcionam como sensores de pressdo [8],
sensores de temperatura e refratbmetros para solugdes bioldgicas com diferentes indices de

refracdo [84], entre outros.

De forma geral, para fabricar um sensor refratométrico utilizando o interferdmetro de
Mach-Zehnder € necessario que um dos bragos esteja exposto a variagdo do pardmetro a ser
medido e o outro ndo esteja. Estes bracos correspondem ao ‘braco sensor’ e ‘braco de

referéncia’, respectivamente. Isto € ilustrado na Figura 5.1, para o caso de um sensor

refratométrico onde a cobertura do guia de onda é corroida na regido do bragco sensor, de
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forma a definir uma ‘janela’ onde o nicleo do guia fica exposto permitindo com que a luz

interaja com o analito de interesse através do campo evanescente.

braco de referéncia

Figura 5.1. Tlustracdo de um sensor refratométrico baseado em IMZ com guias ARROW.

O sensor fabricado utilizando a configuracio ilustrada na figura apresenta algumas
desvantagens do ponto de vista da fabricacdo e também do funcionamento. Com relagdo ao
processo de fabricagdo a dificuldade estd na definicio do momento em que se deve parar a
corrosdo para a definicdo da ‘janela’. Isto ocorre se os materiais que compdem o nicleo e a
cobertura forem atacados com taxas de corrosdo semelhantes durante o processo de abertura
da ‘janela’ sobre o braco sensor, pois, ndo havendo seletividade na corrosdo destes dois
materiais, ou o nucleo seria atacado ou, o que seria ainda pior, a corrosdo ndo atingiria o
mesmo o que poderia fazer com que o sensor ndo funcionasse ja que o campo evanescente

tem extensao da ordem de centenas de nan6metros apenas.

A configuragdo ilustrada na Figura 5.1 também apresenta o empecilho de que a
sensibilidade a variacdes no indice de refracdo do meio externo é bastante baixa. Para ilustrar

isto utilizaremos a seguinte equacdo,
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f)ill

P = 5 (1+ cos(Ap)), @.1)
com
27
Ap=—An L,
¢ ﬂo eff

4.2)
que corresponde a poténcia na saida do IMZ ( P,) em fun¢do da poténcia de entrada ‘P, do
comprimento de onda da luz no vacuo ‘4,’, do comprimento da regido exposta do braco

sensor ‘L’ e da diferenca entre o indice efetivo no brago sensor e no brago de referéncia ‘An,,

’. A rigor, para se obter uma curva desta resposta que tem uma correspondéncia maior com a
realidade seria necessdrio utilizar simulagdes com o método de propagacdo de feixes (BPM),

mas para ter uma estimativa do comportamento do guia ARROW a equacdo (1) € suficiente.

Na Figura 5.2a é possivel observar o grafico da variacdo calculada da poténcia na
saida um sensor baseado em IMZ com guia ARROW com a configuracgéo ilustrada na Figura
3.2 em funcdo do indice de refragcdo do meio externo. Este gréfico foi obtido utilizando a
equacdo (1), onde o pardmetro ‘Anggg’ foi obtido através de uma rotina baseada no método de

diferencgas finitas utilizada para calcular os indices efetivos e a distribuicio dos campos
eletromagnéticos do modo fundamental em ambos os bracos [13].
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Figura 5.2. Gréfico da variacdo calculada da poténcia na saida um sensor baseado em IMZ com guia ARROW

com a configuragdo ilustrada na Figura 5.1 em func¢do do indice de refracdo do meio externo (a) e grifico
andlogo para um sensor baseado em guia TIR com nicleo de nitreto de silicio (n=2.00) sobre silicio.

A poténcia na saida do IMZ é ciclica e perfaz um ciclo, na configuracdo utilizando

guias ARROW, para uma variagio do indice de refracdo do meio externo de 0,085 (de n=1,33

a 1,415). Desta maneira, esta configuracdo possui uma sensibilidade muito baixa. Isto pode
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ser inferido comparando esta configuracdo (IMZ com guia ARROW) com a de um sensor
baseado em IMZ com guia TIR com nitreto de silicio (n=2.00), com 100nm de espessura,
como nucleo (Figura 5.2b). Neste caso, a modelagem do guia através do método de diferencas
finitas foi feita considerando substrato de silicio (n=3,88+0,02i), ¢ uma camada inferior de
6xido de silicio (n=1,46) com 2um de espessura. E possivel afirmar que, para um mesmo
valor de relacdo sinal ruido da poténcia, a segunda configurag¢ao (guia TIR) possui uma maior
sensibilidade, pois a poténcia na saida do IMZ perfaz um ciclo para uma variacdo do indice de

refracdo do meio externo de 0,0008 (de n=1,3302 a 1,3310).

Pelo fato de a resposta deste sensor ser ciclica a operagdo monocromadtica fica limitada
a utilizar-se uma regido do sinal de saida que se aproxime de algo linear, ou utilizar o mesmo
para fazer uma medida da variacdo do indice de refracdo a partir de um valor inicial através
do nimero de ciclos perfeitos ao longo da medida, ou seja, pela mudanca de fase. Uma
alternativa interessante para superar esta dificuldade € utilizar mais de um comprimento de
onda para interrogar este dispositivo [85]. Na Figura 5.2a também € possivel observar que,
conforme o indice de refracdo do meio externo se aproxima do valor do indice de refracdo do

nucleo do guia de onda o ‘periodo’ do sinal de saida se comprime continuamente.

Na Tabela 5.1 sdo comparadas diferentes configuracdes de guia de onda TIR, além do
guia ARROW em termos de diferentes parametros calculados relacionados com a
sensibilidade do sensor e com a mudanca de fase do respectivo interferometro de Mach-
Zehnder. Esta tabela nos permite visualizar de forma geral qual € a relacdo da sensibilidade
associada ao campo evanescente com o indice de refracdo e a espessura de guias TIR e

também com a configuragdo de guia ARROW estudada até aqui.

Especificamente, o comportamento dos modos de guias de onda com diferentes
valores de indice de refracdo ‘npseo,’ € de espessura ‘tyiceo. do nicleo foram modelados
através de diferencgas finitas e na Tabela 5.1 sdo apresentados os respectivos valores: da
extensdo do campo evanescente ‘tevanesc.; da relacdo entre o campo evanescente € 0 campo
total ‘Ecyanesc/ Eiwowl’; da relagdo entre a mudanga do indice efetivo ‘Aney’ para uma dada
mudanca do indice de refracdo no meio externo na regido do brago sensor ‘Angypersi.’, que
daqui em diante chamaremos de parametro “Y’; e da variacdo de fase na saida de um IMZ
‘AFivz’  para uma variagdo do indice de refracdo externo de Angypersr=0,02 (1,33 a 1,35).
Neste dltimo caso, o comprimento de janela do brago sensor utilizado para o cédlculo foi de

L=5mm. Em todos os casos, a ndo ser onde especificado, a espessura e indice de refracdo da
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camada inferior (cladding) é 2,00 um e n=1,46, respectivamente e o substrato € o silicio. Os
parametros foram obtidos através dos indices efetivos calculados para o modo fundamental

variando o indice de refracdo do meio externo nas simulagdes.

Tabela 5.1. Valores calculados para: o tamanho do campo evanescente ‘teyues.; @ razdo entre o campo
evanescente e o campo total’; a razdo da variacdo do indice efetivo pela variagdo do indice de superstrato
‘Aneg/ Algypers.”; € @ variag@o de fase na saida de um IMZ ‘AF;;’ para uma variagdo do indice de refragdo
externo de Angperr=0,02 (1,33 a 1,35), para diferentes valores de espessura e de indice de refragdo de niicleo de
guias TIR e ARROW.

COD. Npgcleo tascteo  tevamese. M) Eevanese/ Etotal  Y=ANer/ ADgypersir. AF vz
(%) (AL=5mm)
TIR 1 2,454 100nm 370 25,26 0,1010 15.95*(2m)
TIR 2 2.000 100nm 500 28.29 0.1637 25.86* (2m)
TIR 3 2,000 300nm 320 11,01 0,0268 4.23*(2m)
TIR 4 1,700 300nm 500 14,95 0,0556 8.79*(2m)
TIR 5 1,600 100nm 500 3,83 0,0064 1.00*(2m)
TIR 6 1,470 4um* 625 0,62 0,0004 0.06*(2m)
ARROW 1.460 4um 690 0.95 0,0007 0.10*(2m)

* Neste caso a espessura da camada inferior utilizada na simulag@o foi de 6um para atingir valores baixos de
perdas para o substrato de silicio (perdas por ‘leakage’).

A extensdo do campo evanescente ndo parece ter uma relagdo direta com os dois
parametros do nucleo dos guias de onda. J4 a relacdo ‘Eevanesc/ Etotal’” parece ter uma tendéncia
que ¢ afetada por estes dois parametros. Além disso, como era de se esperar, o parametro “y’ e
a mudanga de fase na saida do IMZ ‘AFyyz’ estdo diretamente relacionados, o que é possivel
averiguar comparando as trés colunas do lado direito da tabela. Ou seja, a relacdo do campo
evanescente com o campo total, determina o quanto o indice efetivo no braco sensor serd
alterado pelo indice do meio externo o que, por fim, determina a variagdo da fase na saida do

IMZ que esta associada com a sensibilidade do mesmo.

Observando a tabela, a variacdo do indice efetivo provocada pela variacdo do indice
externo (parametro ‘y’) parece diminuir com a diminui¢@o do indice do nticleo. Nio obstante,
este pardmetro também tem uma relacdo com a espessura do nicleo ‘tpgeo - Para um dado
valor de indice de refracdo do nicleo ‘npgeieo’,a variagdo do pardmetro “y’ com a espessura do
nudcleo tem um comportamento semelhante ao que é apresentado na Figura 5.3 para o caso de
Nnicleo=2,00 (0 detalhe mostra o mesmo grifico com o eixo das ordenadas em escala
logaritmica). Para uma determinada espessura, hd um ‘pico’ onde o valor de “y’ € médximo. No

caso de nycre0=2,00, este pico fica préoximo a tygeo=100nm. Conforme o indice de refracdo do
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ndcleo diminui, a espessura para o qual este pico ocorre se desloca para a direita no grafico e
0 pico diminui de intensidade. Desta forma, maiores valores de ‘nygceo’ permitem maiores
sensibilidades para as espessuras apropriadas. No caso do nitreto de silicio npgeeo=2,00, se
consegue um guia com uma sensibilidade bastante alta, para uma espessura do nticleo de 100

nm (ver guia TIR 2 na Tabela 5.1 e Figura 5.3).
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Figura 5.3. Gréfico da razdo da varia¢do do indice efetivo pela variagdo do indice de superstrato ‘Aney/Angpersr.”

Em funcdo da espessura do nicleo de guia TIR com 2um de camada inferior e indice de refragdo do nicleo
n=2.00. Os valores de indice efetivo foram calculados a partir de rotina baseada no método de diferengas finitas.

Acontece que outros fatores também t€m que ser levados em conta no projeto deste
tipo de sensor integrado. Um sensor com a configuragdo igual a do 7IR 2 tem uma
sensibilidade bastante alta mesmo para valores um pouco maiores de espessura do nticleo
(TIR 3 na tabela). Estas configuragdes apresentam a desvantagem de terem altas perdas por
insercdo pela dimensdo do nidcleo, que é de centenas de nandmetros, que ndo € compativel
com a de fibras Opticas que sdo dezenas de vezes maiores (4m de didmetro para um guia
monomodo em A=633nm). Existe também a questio de se ter que trabalhar com guias
monomodo neste tipo de sensor interferométrico para que a saida do sensor ndo tenha outros
componentes senoidais relativos aos modos superiores. Assim, no caso do guia TIR 3, se
aumentdssemos a espessura do nicleo, a partir de um certo valor, além da diminuicdo de “y’,

também observariamos o surgimento de outros modos na direcio perpendicular ao substrato.

Além disso, é necessdrio garantir operagdo monomodo na direcdo paralela ao substrato

também, o que implica uma determinada largura maxima para os guias de onda que compdem
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o sensor. No caso dos guias ARROW, como vimos, esta largura é 8§ wm para a configuracio
adotada neste trabalho. Os guias ARROW possuem menores perdas de inserc¢do pelo fato das
dimensdes do nicleo serem mais compativeis com as de fibras épticas além de se utilizar
materiais de nicleo com indices de refracdo mais préximos ao de fibras 6pticas, o que diminui
as perdas por inser¢do por diminuir a diferenca de indices na interface fibra/guia. Com o
exposto e comparando as configuracdes TIR 2 e ARROW na Tabela 5.1 observamos que a
primeira apresenta alta sensibilidade, mas também altas perdas por inser¢do, enquanto a

segunda possui as caracteristicas opostas.

A sensibilidade de guias ARROW a variagdes no indice de refracdo do meio externo
pode ser melhorada através da utilizacdo de uma camada muito fina de alto indice de refragéo
diretamente sobre o niicleo do guia de onda. A Figura 5.4 mostra a distribui¢do do campo
elétrico calculado pelo método de matrizes de transferéncia para guias ARROW ‘slab’ com
diferentes valores de espessura ‘t” de uma camada com indice de refragdo n=2,454 (indice de
refracdo do TiO,) situada acima do guia. A ilustragdo ao lado esquerdo da figura representa a
configura¢do do guia ARROW com a camada de TiO, sobre o nicleo. A posi¢cdo das camadas
nesta ilustracdo estd alinhada com a distribuicido dos campos nos seis graficos de distribuicéo
do campo elétrico mostrados. O indice de refra¢do do liquido situado acima desta camada é
n=1,33 (correspondente ao da dgua). Conforme se aumenta a espessura da camada de alto
indice de t=0 nm até 17 nm, a relacdo entre a area do campo evanescente e a drea do campo

total aumenta. A partir de 17 nm esta relagdo comega a diminuir (t=19nm).

..... t=0nm ___ t=9wm_____i=13mm___ __ t=150m _ i=17sm __ _ t=180m
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Figura 5.4. Distribuicdo do campo elétrico calculado pelo método de matrizes de transferéncia para diferentes
valores de espessura ‘t” da camada de TiO, situada acima do guia ARROW.
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A Tabela 5.2 mostra os valores calculados para a razdo da variagcdo do indice efetivo
pela variacdo do indice de superstrato “y’ e variacdo de fase na saida de um IMZ ‘AFyz’, para
os mesmos valores de espessura ‘t” da camada de TiO, cujas distribui¢des de campo elétrico
para o modo fundamental da polarizagdo TE sdo mostradas na Figura 5.4. Assim como no
caso da Tabela 5.1, a variag@o de fase ‘AFpyz’ foi calculada para uma variagdo do indice de

refracdo do meio externo ao brago sensor de 0,02 (1,33 a 1,35).

Tabela 5.2. Valores calculados para a razio da variagdo do indice efetivo pela variagdo do indice de superstrato
‘Ane/ Angypersr,” € variagdo de fase na saida de um IMZ ‘AFyy; , para diferentes valores de espessura ‘t’ da
camada de TiO, depositada acima do brago sensor de IMZ com guia ARROW. O comprimento de janela do
brago sensor utilizado para o célculo foi de L=5mm.

tcamada superior (NM) Y=AD e/ ADgyperstr. AFpvz (AL=5mm)

0 0,0007 0.10*(2m)

9 0,0050 0.79*(2m)

11 0,0075 1.18*(2m)

13 0,0140 2.21*(2m)

15 0,0290 4.59*(2m)

17 0,0635 10.03*2m)

19 0,0255 4.03*(2m)

A utilizagdo da camada de alto indice sobre o niicleo permite um grande aumento do
parametro ‘Y’ e da sensibilidade do IMZ. Este aumento pode ser maior do que 15 vezes se a
espessura do filme estiver entre 13 e 21 nm. O ponto fraco desta configuragdo baseada em
guias ARROW ¢ a dificuldade em se fabricar um sensor com uma resposta desejada que, além
disso, seja reprodutivel, pois 15 nm é uma espessura bastante pequena e uma pequena

variag@o nessa espessura provoca uma grande variagdo no parametro “y’.

5.1.2. Fabricacao e caracterizacio de sensores baseados no IMZ

Como discutido na se¢do anterior, a fabricacdo de um sensor interferométrico baseado
em IMZ exige o desenvolvimento de um processo que permita fazer com que a mudanga de
velocidade de fase no brago sensor seja afetada pela variacdo do indice de refragdo do meio

externo (liquido) de forma diferente do que a velocidade de fase no braco de referéncia. Além
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disso, no caso de guias ARROW, a utilizacdo de uma camada de alto indice de refracio sobre

o nicleo do brago sensor aumenta significativamente a sensibilidade do sensor.

Tendo isso em vista, diferentes abordagens foram adotadas na tentativa de se fabricar
sensores refratométricos. Inicialmente utilizou-se uma configuracio onde uma camada

superior de oxido de titanio € depositada seletivamente sobre o braco sensor.

Além disso, foram fabricados sensores utilizando uma cobertura, como ilustrado na
Figura 5.1, onde o braco de referencia fica isolado do meio externo e o braco sensor fica
exposto. Para isso foi necessdrio procurar um material adequado para ser utilizado como
cobertura dos guias ARROW. O polidimetilsiloxano (PDMS) foi o material mais apropriado
que encontramos para este fim. Além disso, o processo exigia que este material fosse corroido
na regido do brago sensor e que esta corrosdo fosse seletiva em relagdo ao nicleo dos guias
ARROW. Estas imposicdes acarretaram em alguns desafios que serdo discutidos em maior
detalhe na parte final desta se¢do. Estes sensores foram fabricados com e sem a camada de

alto indice de refracdo sobre o nicleo dos guias.

Todos os IMZs foram fabricados utilizando o processo de fabricacdo da Tabela 2.3 no
caso dos guias rib ARROW e o processo de fabricagdo de guias pedestais ilustrado na Figura
2.6. Em ambos os casos, utilizou-se a mascara feita no CTI Renato Archer. Além disso, é
importante mencionar que para os IMZs baseados em guias rib ARROW o processo de
corrosdo por plasma utilizado corresponde a condi¢do RIE 3 da Tabela 2.7, que permitiu a

minimizacdo das perdas com relagdo ao processo de fabricacdo adotado anteriormente.

A Figura 5.5 mostra micrografias de guias ARROW em formato de Mach-Zehnder
com jungdes ‘Y’. Estes Mach-Zehnders tém uma polegada de comprimento (2,5 cm), sendo
que o quadrante da mdscara que foi utilizado na litografia t&€m dimensdes de uma por uma
polegada e t€ém 9 conjuntos onde cada conjunto possui IMZs com 7, 8 e 20 um de largura de
guia. Os conjuntos variam com relacdo ao raio de curvatura das se¢des de circulo que sdo
utilizadas para fazer as curvas, produzindo com isso uma variacdo na separa¢do entre o

‘braco’ sensor e o ‘braco’ de referéncia. Os valores desta separacao sdo de 100, 200 e 300 wm.

Um detalhe importante que pode ser observado na Figura 5.5a € a parte interna da
jun¢do ‘Y’ indicada com uma seta branca. Por causa da litografia, esta ndo reproduz fielmente
o formato original da mascara. Assim a juncdo que deveria levar suavemente as duas curvas a
se encontrarem, acontece de forma abrupta e isso resulta em que em uma parte da juncdo a

largura fica maior do que a largura original de cada guia de onda. Isto por sua vez, faz com
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que o guia nesta regido deixe de ser monomodo. A Figura 5.5b mostra os ‘bracos’ do IMZ da
Figura 5.5a em uma regido em que os mesmos estdo separados por uma distancia de

aproximadamente 100 pm.

(b)
Figura 5.5. Micrografias de MEV de interferometros de Mach-Zehnder fabricados.
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A Figura 5.6 ilustra o processo de deposicdo seletiva da camada de alto indice (TiO;)
sobre o braco sensor do guia rib ARROW, que foi utilizado nos primeiros Mach-Zehnders
fabricados. O TiO, foi depositado por sputtering RF, através da técnica de ‘lift-off’ sobre o

braco sensor.

i ~ il 1
iicleo licleo — Nicleo - Nicleo

(a) (b) (c) d)

(e)
Fibra de Sensor sobre Fi!"-"l de
entrada Silicio saida

" \ )

Liminasde Silicio

®

Figura 5.6. Tlustracdo do processo de fabricacdo por [ift-off de um sensor baseado em IMZ com guias ARROW
utilizando uma camada superior de TiO, para aumentar a sensibilidade a variagdes no indice de refrag@o.
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A primeira etapa € o processo de litografia sobre a lamina definindo uma ‘janela’ de
fotorresiste positivo (AZ-4620) na regido do guia do braco sensor (Figura 5.6b). Em seguida é
feita a deposicdo do filme de 6xido de titdnio por sputtering com espessura aproximada de 14
nm (Figura 5.6¢). Por se tratar de um filme muito fino depositado sobre outra estrutura, existe
uma grande dificuldade em medir com precisdo a espessura deste filme, de forma que esta
espessura € estimada pela taxa de deposicdo medida previamente para um filme um mais
espesso. Por fim, o fotorresiste € removido junto com o 6xido de titdnio que estd sobre o
mesmo (lift-off) utilizando acetona (Figura 5.6d). O IMZ resultante ¢ ilustrado na (Figura

5.6e).

A caracterizacdo do sensor fabricado com a configuragdo da Figura 5.6e foi feita
utilizando a montagem ilustrada na Figura 5.6f. Nesta montagem a lamina de silicio contendo
o sensor em sua superficie € colada, junto com duas outras laminas de silicio cujas espessuras
sdo diminuidas através de corrosdo em KOH, sobre um suporte mecanico de ago inoxidavel.
Em seguida as fibras dpticas de entrada e de saida sdo alinhadas com o sensor através de

micro-posicionadores e coladas sobre as duas ldminas de silicio auxiliares.

Duas colas foram utilizadas para colar estas partes. Inicialmente foram feitos alguns
testes com a cola comercial Super Bonder, da Locktite, que suporta temperaturas inferiores a
85°C. Em seguida passou-se a utilizar a cola Pesilox Fixtudo, da Adespec, que suporta

temperaturas inferiores a 120°C.

A estrutura colada, ilustrada na Figura 5.6f, € mostrada nas fotografias da Figura 5.7.
Esta estrutura foi submergida em um recipiente com &gua que foi aquecido até
aproximadamente 70°C. Devido ao aquecimento da dgua até esta temperatura estima-se que o
indice de refracdo da mesma varie em ‘An=-0,006". A Figura 5.8 mostra a poténcia medida na
saida do sensor em fun¢do da temperatura e do indice de refracdo estimado utilizando o

coeficiente termo-Gptico da dgua (dn/dt = -1x10™ °C™).

O grifico obtido tem um formato que se assemelha a parte de uma senoide, exceto em
alguns trechos onde a poténcia cai abruptamente e depois volta para o normal. E possivel que
o desalinhamento das fibras de entrada e saida devido ao aquecimento, que faz com que a cola

comece a fundir, seja a causa para estas quedas bruscas de poténcia ptica.
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Figura 5.7. Fotografias da montagem utilizada para inserir e captar luz nos Mach-Zehnders (a) e detalha da
regido da lamina do IMZ com presilhas prendendo a regido que contem as fibras coladas a laminas de silicio (b).
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Figura 5.8. Resultados de medidas da varia¢do da poténcia medida para um IMZ com configuragdo semelhante
a ilustrada na Figura 5.6, imerso na agua em fun¢do da temperatura da dgua.

Além disso, hd uma diminui¢do da amplitude da ‘senoide’ que pode ser devido a
dilatacdo da cola que causa um desalinhamento gradual ao longo do tempo de aquecimento.

Este gréfico foi obtido utilizando a cola Pesilox Fixtudo.

Na caracterizagdo deste dispositivo, em todas as tentativas de medida as fibras
acabaram se desalinhando por completo ao final da medida devido a baixa temperatura de
fusdo da cola. Para tentar resolver isso, adquiriu-se uma cola da empresa Newport que, de
acordo com as especificagdes, também suporta até 120°C, mas nenhum resultado melhor do
que o da Figura 5.8 foi obtido. De fato o resultado mostrado nesta figura é o que mais se
assemelhou a uma resposta senoidal, o que indica que a configuragdo da Figura 5.6

possivelmente ndo seja a mais apropriada para fabricar o sensor refratométrico.

Além disso, a caracterizacdo realizada causa, além do aquecimento do liquido, o
aquecimento de todos os materiais que compdem o guia, o que pode influenciar a variacao na
velocidade de fase em ambos os bragos do IMZ, influenciando assim a resposta do sensor.
Isto poderia ser o caso principalmente se a variacdo da velocidade de fase devido ao

coeficiente termo-6ptico dos materiais for diferente para cada um dos bragos do IMZ.

Considerando os resultados apresentados, decidiu-se fabricar novos Mach-Zehnders

utilizando uma configuracdo diferente: uma camada de cobertura com uma ‘janela’, como a
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ilustrada na Figura 5.1. Isto foi feito para isolar o braco de referéncia do meio externo
completamente. Em alguns dispositivos também se utilizou, além da cobertura, a camada de

alto indice (TiO,) que serve para elevar a sensibilidade.

Por outro lado, a montagem de caracterizacdo Optica também foi modificada com
relacdo a descrita anteriormente. Em vez de aquecer o liquido para induzir varia¢do no indice
de refracdo, foram utilizados liquidos com diferentes indices de refracdo para realizar as

caracterizagdes subsequentes.

Como material de cobertura utilizou-se o polidimetilsiloxando (PDMS) que, como
mencionado, é um polimero transparente que tem sido usado em diferentes aplicagdes em
microfluidica, MEMs e Optica integrada. Este material possui indice de refracdo n=1,410, que
¢ menor do que o do 6xido de silicio (material do nicleo dos guias de onda). Por esta razéo
ele € apropriado para ser usado como cobertura ji que nesta interface a reflexdo interna total é
responsével por confinar a luz no niicleo do guia. Para definir uma ‘janela’ no PDMS sobre a
regido do brago sensor, dois processos foram investigados. O primeiro consiste na utilizagdo
de uma mdscara metdlica. Este processo ndo gerou resultados satisfatérios, o que serd
discutido em maior detalhe abaixo. Em seguida testou-se um processo utilizando uma camada

sacrificial de SU8 que permitiu a defini¢@o das ‘janelas’ de forma adequada.

A Figura 5.9 ilustra o primeiro processo investigado para a definicdo da ‘janela’, onde
¢ feita a deposicdo de cobertura e abertura da janela sobre o braco sensor utilizando mascara
de cromo. A primeira etapa € a deposicdo do filme de 6xido de titdnio por sputtering com
espessura aproximada de 15 nm sobre o nicleo do guia de onda (Figura 5.9b). Em seguida é
feita a deposicdo da cobertura de PDMS por spin-coating (Figura 5.9¢). Apoés isso, € feita a
deposicdo de cromo e fotolitografia para defini¢do da mascara mecénica que ¢é utilizada para a
definicdo da janela sobre o brago sensor (Figura 5.9d). Por fim, € feita a corrosdo por plasma
(condi¢c@o RIE3 da Tabela 2.7) para abertura da janela (Figura 5.9e) e a remog¢do do cromo

(Figura 5.9f).

Além do cromo, o aluminio também foi testado como material de mascaramento. Este
material foi depositado por evaporagdo sobre o PDMS. Isto foi feito porque o aluminio é
depositado em um processo com controle de temperatura, onde a amostra ¢ mantida em uma
temperatura mais baixa do que o sputtering, que é o processo utilizado para depositar o

Ccromo.
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Figura 5.9. Ilustragc@o do processo de fabricagdo do sensor baseado em IMZ com guias ARROW utilizando uma
camada superior de TiO, para aumentar a sensibilidade a varia¢des no indice de refracio, e uma cobertura. A
cobertura € removida no plasma na regido do braco sensor utilizando uma mascara de cromo.

Este primeiro processo ndo se mostrou adequado para a fabricacio dos sensores IMZ,
pois tanto o cromo como o aluminio depositado sobre o polimero PDMS causou com que este
polimero sofresse ‘craquelamento’ como pode ser visto na Figura 5.10a. Com isso algumas
regides do PDMS néo ficaram protegidas, devido aos vdos entre as regides ‘craqueladas’ e os

guias ficaram interrompidos em vérios pontos como pode ser constatado na Figura 5.10b.

O processo de corrosdo do PDMS por plasma foi feito utilizando os gases CHF3 e O,
pois o PDMS, ao contrario de grande parte dos polimeros ndo é corroido utilizando somente o
gas oxigénio no plasma, ou seja, € necessdrio utilizar o gis fluorado. De fato o PDMS ¢é
utilizado para fabricar microcanais, sendo quimicamente inerte na preseng¢a de diferentes

solventes e inclusive acidos como o sulfurico.

A utilizacdo de um gas fluorado implica o problema, j4 mencionado, da baixa
seletividade na corrosdo do oxido de silicio, que compde o niicleo dos guias, com relagdo ao
PDMS. Com isso ¢ dificil saber o ponto de parada da corrosdo por plasma. Por esta razdo o
PDMS nio foi completamente removido da superficie das laminas mostradas na Figura 5.10c

e na Figura 5.10d.
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Figura 5.10. Micrografias de microscopia eletronica de varredura do filme de cromo depositado sobre o PDMS
para definicdo da janela sobre o braco sensor do IMZ: ‘craquelamento’ do cromo (a) e guias pedestal
interrompidos devido ao ‘craquelamento’ da mdascara de cromo (b), regido de uma ‘janela’ que passou por
corrosdo por plasma (c), guia de onda na regido da ‘janela’, coberto por restos de PDMS (d).

Tendo em vista estes resultados, avaliou-se uma segunda alternativa para a abertura
das janelas no PDMS. Esta alternativa € ilustrada na Figura 5.11 e consiste em definir uma
regido sobre o brago sensor que fica coberta com o fotorresiste SU8, como ilustrado na Figura
5.11c. Em seguida € feita a deposicdo do PDMS por spin-coating (Figura 5.11d) sendo que
fica uma fina pelicula de PDMS sobre o SUS8. Esta pelicula é removida no plasma de CHF; e
O, (Figura 5.11e) e o SU8 é removido da regido da janela utilizando apenas o plasma de O,
que ndo ataca o nucleo dos guias de onda de SiO,, e desta forma resolve o problema da nio

seletividade (Figura 5.11f).
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Figura 5.11. Ilustracdo do processo alternativo de fabricacdo das janelas. Regido sobre o brago sensor é coberta
com o fotorresiste SU8 (c). Deposi¢do do PDMS por spin-coating (d). Remocdo por plasma de CHF; e O, da
pelicula que fica sobre o SU8 (e) e remogdo do SU8 da regido da janela utilizando o plasma de O, (f). A
estrutura final € mostrada em (g).

O processo da Figura 5.11 foi realizado inicialmente utilizando o SU8 modelo 2000,
mas este ndo permitiu definir a ‘janela’, por ser muito mais resistente ao plasma de O, do que
o SU8 comum: sdo necessdrias varias semanas de plasma (com corrosdes didrias de 2 a 6
horas, dependendo da disponibilidade do equipamento) para atacar algumas micra o que
impossibilita a corrosdo completa do fotorresiste. Apds se constatar que o SU-8 comum
possui uma taxa de corrosdo bem superior a do SU-8 2000 no plasma de O, realizou-se um
novo processo para a definicdo das ‘janelas’, que permitiu corroer 30 Um em
aproximadamente 7 horas, levando a resultados bastante satisfatorios. A Figura 5.12 mostra

micrografias das janelas definidas em PDMS desta forma.
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Figura 5.12. Micrografias de MEV das janelas definidas em PDMS através do processo ilustrado na Figura 5.11
sobre interferometros de Mach-Zehnder com: guias rib ARROW (a) e (b); e guias ARROW pedestal (c).

A Figura 5.13 mostra micrografias de MEV de interferdmetros de Mach-Zehnder com
guias pedestal que também foram fabricados e caracterizados utilizando cobertura de PDMS

com janelas definidas através do processo ilustrado na Figura 5.11.
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Figura 5.13. Micrografias de interferometros de Mach-Zehnder com guias ARROW pedestal (a),(b), (c) e (d).
Redes de Bragg fabricadas com guias pedestal (e) e (f).
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Na Figura 5.13 € possivel ver também algumas redes de Bragg (Figura 5.13e e f) que
estavam definidas na mesma mdscara fabricada no CTI e que resultaram em geometrias
bastante interessantes apds a deposi¢do do nicleo dos pedestais, o que certamente poderé ser

explorado em outros trabalhos.

Para realizar a caracterizacdo dos IMZ foram adquiridos um conjunto de liquidos
(Refractive Index Matching Liquids, Cargille) com diferentes indices de refracdo na faixa de
1,300 até 1,458. Além disso, antes de estes liquidos serem adquiridos foram preparadas
solugdes com diferentes concentragdes de etileno glicol e etanol em dgua. A Figura 5.14
mostra o indice de refracdo, medido com o refratdmetro DUR-HT, da Schmidt-Haensch, com

precisdo de 10°, em funcdo da percentagem de etileno glicol e de etanol nas solugdes.
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Figura 5.14. Indice de refracio em funcio da percentagem em massa de etileno glicol na solugdo de etilento
glicol em dgua (a) e indice de refragdo em func¢do da percentagem em volume de etanol na solug@o de etanol em
agua (b).
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Foram fabricadas diferentes amostras para o processo de desenvolvimento de sensores
refratométricos baseados em IMZ utilizando cobertura de PDMS. Como mencionado, estes
sensores foram fabricados utilizando guias pedestais e guiar rib ARROW. Alem disso, estes

guias foram fabricadas sem e com sobrecamada de TiO, de 11 nm e 15 nm.

Todos os dispositivos fabricados com guias pedestal e os dispositivos fabricados com
guias rib sem sobrecamada de TiO, ndo apresentaram variagdo significativa da poténcia
quando em contato com liquidos com diferentes indices de refragdo, tanto no caso da
utilizagdo dos liquidos da empresa Cargille, quanto utilizando as solug¢des de etileno glicol
em dgua (Figura 5.14a) e etanol em dgua (Figura 5.14b). De fato, nestes casos a Unica
variag@o significativa observada quando o liquido entra em contato com a amostra é que a
poténcia na saida sobe com relagfo a potencia na saida do dispositivo sem o liquido, com o ar

COmo meio externo.

A Figura 5.15a mostra gréaficos da poténcia na saida do IMZ em fungio do indice de
refragdo da solugdo de etanol em agua, medida em um sensor baseado em IMZ com guias
pedestal com sobrecamada de TiO, de 11 nm. Os quadrados cheios na Figura 5.15a
correspondem a poténcia medida a seco, logo antes de se colocar o dispositivo em contato
com a solucdo liquida. Ou seja, estes pontos s@o medidos quando o meio externo € o ar (para
indice de refracdo externo ao braco sensor igual a 1,00). Apesar disso, esta poténcia varia
devido ao ruido e ao tempo entre uma medida e outra. A Figura 5.15b mostra a relacdo de
poténcia medida com o liquido sobre a poténcia medida com o ar como meio externo. Como
mencionado, todos os dispositivos sem a sobrecamada de TiO,, e também os dispositivos
fabricado com 11 nm de sobrecamada apresentam o comportamento semelhante ao

observado na Figura 5.15.

Na Figura 5.16 s@o mostrados os graficos da poténcia em fun¢do do indice de refracdo
da solugdo de etanol em agua, para um sensor fabricados com guias rib com sobrecamada de
TiO, de 15 nm. Assim como na Figura 5.15a, os quadrados cheios na Figura 5.16
correspondem a poténcia medida a seco, imediatamente antes de se colocar a solu¢do em
contato com o sensor. A Figura 5.16b mostra a relagdo de poténcia medida com o liquido
sobre a poténcia medida com o ar como meio externo. Houve uma variacdo na poténcia de
saida do dispositivo com relagéo a poténcia de entrada, para o intervalo de indices de refracdo
mostrado na Figura 5.16. Apesar disso, observou-se que quando se aumenta o indice de

refragcdo, utilizando as solucdes de etileno glicol em agua (ou as solucdes da empresa
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Cargille), a poténcia de saida ndo gera uma curva senoidal, mas continua diminuindo.
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Figura 5.15. Gréficos da poténcia na saida do IMZ em funcdo do indice de refracdo da solucdo de etanol em
agua, medida em um sensor baseado em IMZ com guia pedestal com sobrecamada de TiO, de 11 nm (a). Os
quadrados cheios em (a) correpondem a poténcia medida a seco (logo antes de se colocar a solu¢do com o

respectivo indice de refragdo sobre a janela do IMZ). Em (b) é mostrada a relacdo de poténcia medida com o
liquido sobre a poténcia medida a seco logo antes de se pingar o liquido.
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Figura 5.16. Gréficos da poténcia na saida do IMZ em funcdo do indice de refracdo da solugdo de etanol em
agua, medida em um sensor baseado em IMZ com sobrecamada de TiO, de 15 nm (a). Os quadrados cheios em
(a) correspondem a poténcia medida a seco (logo antes de se colocar a solu¢do com o respectivo indice de

refrac@o sobre a janela do IMZ). Em (b) € mostrada a relacdo de poténcia medida com o liquido sobre a poténcia
medida a seco.
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Uma possivel razdao para o comportamento observado é que a geometria dos guias de
onda ndo reproduz fielmente a geometria original da madscara utilizada na etapa de
fotolitografia realizada na fabricagdo do interferdmetro de Mach-Zehnder. A Figura 5.17
mostra uma montagem feita com diferentes imagens obtidas através de microscopia Optica,
mostrando parte de um interferdmetro de Mach-Zehnder fabricado utilizando guias de 7 um
de largura. E possivel constatar observando a figura que a largura dos guias que compdem o
IMZ aumenta continuamente desde a borda da lamina (Figura 5.17a) até a juncdo Y’ (Figura
5.17¢c). Além disso, a largura dos dois bracos do lado direito da junc@o ‘Y’ diminui
continuamente em direcdo ao centro da lamina (Figura 5.17¢). Esta variacdo da largura se da
de forma suave entre uma imagem e outra, e € dificil de perceber ao analisar os guias sob o

microscopio optico.

Considerando a largura inicial do guia ‘w;=7 pm’, a largura de cada um dos bracos do
IMZ regido préxima a jungdo ‘Y’ e a largura do guia principal que leva a junc¢do ‘Y’ foram
estimados utilizando o software imagelJ [56]. Os valores obtidos foram ‘w,=12 pm’ e ‘w3=26

um’ (Figura 5.17).

Utilizando esses valores de largura, estimou-se quantos modos cada uma destas
regides suportaria teoricamente. Os resultados obtidos utilizando andlise modal foram que a
regido com largura ‘w,=12 pm’ suporta 4 modos e a regido com largura ‘w3=26 wm’ suporta
10 modos. Este nimero de modos é muito grande e o que pode estar ocorrendo nesta regido é
uma distribuicio de campos semelhante as mostradas na secdo anterior para a regido
multimodo do MMI. De fato, existem dispositivos MMI com larguras desta ordem de

grandeza, suportando esta quantidade de modos.

Além disso, é sabido que as condi¢des necessdrias para que ocorra interferéncia é que
os feixes de luz tenham a mesma frequéncia e a mesma localizagdo espacial. A primeira
condicdo € satisfeita mesmo para os diferentes modos, mas uma distribui¢do espacial
diferente da distribuicdo da condigdo monomodo, como a distribuicdo de campos na regido
multimodo da Figura 4.22, ou mesmo uma distribui¢cdo semelhante a da regidao multimodo da
Figura 4.25a, pode ser a razdo do comportamento observado para a resposta do sensor. De
fato, a relag@o entre a poténcia e o indice de refragdo observada na Figura 5.16 se assemelha a
observada na Figura 4.26 no intervalo entre os indices de refracdao 1,35 e 1, 45. Ou seja, em

vez de ter uma forma senoidal, a resposta do sensor fabricado cai continuamente, assim como

na curva da Figura 4.26.
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Figura 5.17. Montagem feita com dez imagens obtidas através de microscopia 6ptica, mostrando parte de um
interferdmetro de Mach-Zehnder fabricado utilizando guias de 7 um de largura.
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5.2. Sensor de umidade utilizando o polimero polipirrol (PPy)

As pesquisas relacionadas com sensores de umidade foram realizadas em conjunto
com um trabalho de mestrado realizado por outro integrante do Grupo de Novos Materiais e
Dispositivos (GNMD), no qual foram estudados materiais poliméricos cuja absorbancia e o
indice de refracdo variam quando expostos a diferentes gases. Como esse trabalho de
mestrado esteve focado na obtencdo e caracterizagdo de materiais para o desenvolvimento de
sensores, o esquema de sensoriamento 6ptico utilizando guias de onda foi feito em conjunto
conosco. Devido ao fato de se ter obtido resultados positivos com o polimero polipirrol (PPy)
com a exposicdo ao vapor de dgua utilizando um esquema de sensoriamento baseado em
fibras Opticas, estabeleceu-se o objetivo de desenvolver um sensor Optico integrado de
umidade, jd que com o sensor integrado € possivel ter um controle mais preciso da espessura e
do comprimento de interacdio do guia de onda com o polimero, permitindo maior

reprodutibilidade na resposta dos sensores fabricados.

2

O interesse em focar na detec¢do da umidade é relevante, pois se trata de um
parametro importante de ser monitorado em quase todo processo industrial, dada a influéncia
que ela pode ter sobre estes processos. Além disso, o vapor de &dgua estd presente
naturalmente na atmosfera e pode variar significativamente de um dia para o outro ou até
mesmo em um Uunico dia, podendo assim afetar o processo em questdo [86]. O
desenvolvimento de um sensor Optico polimérico poderia ser uma alternativa interessante em

termos de custo para realizar este tipo de deteccdo.

Os polimeros sdo moléculas muito grandes constituidas pela repeticdo de pequenas
unidades quimicas, denominadas de mondmeros. Dentro da grande variedade existente de
polimeros, os polimeros condutores orginicos t€m sido muito estudados devido as
propriedades elétricas e mecénicas apresentadas por eles, que proporcionam grande
aplicabilidade em dispositivos eletronicos e optoeletronicos. Além disso, esses polimeros sdao
de facil manuseio, tanto por sua alta capacidade de formacdo de filmes quanto por sua
elasticidade e flexibilidade [87]. O polipirrol (PPy) é um polimero condutor intrinseco usado
em diversas aplicacdes como capacitores dielétricos [88], recobrimento anticorrosivo [89],

baterias [90], atuadores [91] e sensores [92].

O polipirrol, assim como outros polimeros condutores, tem a caracteristica de
apresentar uma mudanga reversivel na sua resisténcia elétrica quando expostos a vapores

especificos. Este material € facil de preparar, tem boa estabilidade quimica e apresenta uma
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variagdo da absor¢do muito rdpida e reversivel. Além disso, o PPy ndo apresenta ponto de
transi¢do vitrea, nem ponto de fusdo, sendo termicamente decomposto sem derreter e é

termicamente estavel até os 260°C [93].

O PPy pode ser sintetizado por via quimica [89] usando um oxidante e/ou catalisador,
ou por via eletroquimica [89]. A sintese por via quimica é muito mais simples e gera como
resultado um material pouco condutor, enquanto que por via eletroquimica pode-se gerar um

polimero altamente condutor.

O polipirrol utilizado neste trabalho foi polimerizado por oxidagcdo quimica do pirrol
(C4H5N), o qual € constituido por 5 d&tomos de hidrogénio (H) e um de nitrogénio (N) ligados
a 4 atomos de carbono (C). O processo de polimerizagdo por oxidagdo quimica consiste em
adicionar a uma solu¢do monomérica (pirrol) um oxidante cujo potencial corresponde ao
potencial de oxidacdo do mondmero. Os mondmeros se juntam para formar uma molécula em
cadeia longa (polimero), como ilustrado na Figura 5.18. A reagdo quimica usada para produzir
o polimero polipirrol consiste basicamente em um processo de oxidagcdo. Como agente
oxidante para a preparacdo do polipirrol, costuma-se usar cloreto férrico (FeCly) e outros sais
de ferro (IIT) e cobre (II). Como solventes podem ser utilizados dgua, dlcool, cloroférmio,

acetona, entre outros.

ﬂ Polimerizacao O

: Ne 0\
Yoo

Polipirrol
Figura 5.18. Ilustracdo do processo de polimerizacio do Polipirrol.

A deposi¢do do polimero foi realizada com o cloreto férrico (FeCly) como agente
oxidante e com o mondmero Pirrol (Aldrich. 99,8%). A polimerizagdo in-situ do polipirrol foi
realizada utilizando o seguinte procedimento: a solug¢do oxidante composta por 3,5mg (1M)
de FeCly e 100 ml de dgua € depositada sobre 1aminas de silicio; as ldminas sdo expostas ao
vapor da solu¢do do mondmero, que consiste em 0,6 ml de Pirrol (0,5M) dissolvido em 100
ml de 4dgua deionizada; o mondmero sofre polimerizacdo na superficie da ldmina formando
um filme continuo. A reacdo de polimerizagdo faz com que a solucdo oxidante de cor laranja

do oxidante se torna acinzentada.
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Os testes iniciais da utilizacdo deste polimero como sensor de umidade foram feitos
utilizando fibras pticas, pela facilidade em se manipular as mesmas, ja que o sensor optico
integrado exigia o desenvolvimento do processo de deposicao de cobertura de PDMS com
abertura de ‘janela’ (Figura 5.11).

A configuracdo do sensor com fibras Opticas € ilustrada na Figura 5.19. Nesta
configuragdo, um ‘v-groove’ fabricado através de corrosdo de silicio em solu¢@o de hidréxido
de potassio (KOH) € utilizado como base e também para alinhar as fibras 6pticas de entrada e

saida. A corrosdo foi feita em solucdo com 40% em massa de KOH em dgua a 80°C.

Figura 5.19. Tlustragdo das fibras dpticas de entrada e saida alinhadas sobre um ‘v-groove’ utilizadas para os
testes iniciais da utilizagdo do PPy como sensor de umidade: o polimero € sintetizado no espaco entre as fibras.

No trabalho de Bansal et al. [94] desenvolveu-se um sensor de fibra Optica,
substituindo um pedago da casca da fibra dptica por polipirrol o qual mostrou um bom
desempenho para a deteccdo de DMMP (dimethyl-methyl phosphonate), atribuida a uma
mudanga na parte imagindria do indice de refracdo, que estd relacionada com a absorcio,
provocada pela absor¢do do vapor de DMMP pelo polipirrol.

A Figura 5.20 ilustra as configuracdes integradas que foram utilizadas para se fabricar
o sensor de umidade. Na Figura 5.20a é mostrado um guia onde o nicleo € interrompido ao
longo da direcdo de propagacdo e o PPy € colocado entre o guia de entrada e o de saida. A

segunda configuragdo, ilustrada na Figura 5.20b, consiste na remoc¢do da cobertura em uma
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regido ao longo do guia de onda. Esta configuracdo, assim como no trabalho de Bansal et al.

[94], utiliza o campo evanescente no esquema de sensoriamento.

(b)

Figura 5.20. Tlustracdo das configuracdes que foram utilizadas para fabricar o sensor de umidade com o
polimero PPy utilizando guias ARROW. Em (a) o nicleo do guia de onda € interrompido ao longo da direcdo de
guiamento e em (b) a cobertura de PDMS € removida.

Nestes casos o agente oxidante do PPy foi depositado por spin coating sobre toda a
lamina, o que permite um controle da espessura mais preciso e maior reprodutibilidade na

resposta dos sensores fabricados com relagdo a configuracdo utilizando fibras dpticas. Assim
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como no processo de fabricacdo do sensor baseado em IMZ, o processo de fabricacdo destes
dispositivos envolveu a deposi¢do de uma cobertura utilizando o polimero polidimetilsiloxano

(PDMS), em um processo semelhante ao ilustrado na Figura 5.11.

A caracterizacdo dos sensores fabricados exigiu uma estrutura que permitisse
concentrar o vapor de 4gua num volume pequeno e assegurar que o dispositivo estivesse em
contato com esse vapor. A estrutura consiste em uma peca feita de acrilico na qual se injeta
vapor de dgua por um dos lados utilizando um borbulhador. Utilizou-se um higrometro digital
para a medicdo da umidade relativa. A Figura 5.21 mostra a estrutura montada para a

caracterizacao.

Borbulhador

Higrometro
Digital

Caixa de acrilico

Figura 5.21. Estrutura de acrilico, montada para realizar a caracterizagdo do sensor variando a umidade com o
auxilio de um borbulhador.

Na Figura 5.22 sdo mostradas as respostas de dois dispositivos diferentes fabricados
com guias de onda ARROW, com 50 um de largura e comprimento de Icentimetro. O
comprimento ‘L’ da regido exposta do nicleo dos guias de onda nestes dispositivos € 500 pm.
Como se pode observar, exposi¢do ao vapor de dgua do PPy situado acima do guia de onda

provoca uma variagao na poténcia detectada devido a variacdo da absorcdo do polimero.
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Figura 5.22. Poténcia medida na saida dos dispositivos fabricados utilizando polipirrol, com a configuragdo
baseada em absor¢do do campo evanescente, em funcido da umidade relativa para dois dispositivos diferentes: (a)
e (b).
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A configuracdo utilizada nos dispositivos cujos resultados sdo apresentados na Figura
5.22 ¢ a ilustrada na Figura 5.20b, que utiliza o campo evanescente para o sensoriamento. No
caso da configuracdo que utiliza o campo total (Figura 5.20a), a intensidade luminosa
detectada na saida do sensor é muito pequena devido ao fato de o nicleo estar interrompido
em uma regido com comprimento entre 200 um e 1 mm e ao fato de o polimero PPy néo ser

completamente transparente mesmo quando nfo estd exposto a umidade.

A Figura 5.22a mostra o grafico da resposta de um dos sensores caracterizados. Nesta
figura, os quadrados vazios correspondem a poténcia medida na saida do dispositivo ilustrado
na Figura 5.20b, sem a presencdo do polimero PPy na ‘janela’ aberta na cobertura de PDMS.
Ha uma queda na poténcia de saida para umidade relativa proxima a 95%, que se deve a
precipitacdo da agua que ocorre quando a umidade se aproxima do ponto de orvalho.
Observando os circulos cheios na Figura 5.22a € possivel notar que, com a presenca do PPy, a
poténcia Optica se mantém constante até valores de umidade relativa de aproximadamente
70%. A partir deste ponto hd uma queda na poténcia até valores de umidade de
aproximadamente 82%. Os tridngulos vazios correspondem a resposta deste mesmo sensor,
depois de um periodo de 24 horas, apés as quais o sensor apresenta uma variacao na poténcia
Optica para valores de umidade inferiores a 70%, mas continua com 0 mesmo comportamento

observado inicialmente.

Na Figura 5.22b é mostrado o griafico da poténcia 6ptica em fungdo da umidade
relativa para um segundo dispositivo, uma hora apds a deposi¢do do PPy e ap6s 24 horas. As
curvas também apresentam uma diminui¢do da poténcia Optica em contato com vapor de dgua
em aproximadamente 70% e 75% de umidade relativa, respectivamente. Outros dispositivos

foram testados apresentando comportamentos semelhantes aos da Figura 5.22.

A partir dos resultados obtidos, podemos concluir que a absorcdo do vapor de dgua no
polipirrol provoca uma mudanca de indice de refragdo complexo a partir de valores de
umidade relativa de 70% provocando assim uma mudanga na absorbancia e a modulacdo de

intensidade 6ptica na saida do sensor integrado.

As medidas com o sensor baseado em fibras Opticas geraram resultados semelhantes
aos da Figura 5.22, com uma queda da poténcia para valores de umidade ao redor de 70%,
mas a necessidade do alinhamento das fibras e o fato de se ter pouco controle sobre a
distancia entre as fibras e sobre a quantidade de polimero depositada entre as fibras, torna a

resposta destes sensores menos reprodutivel do que a observada na Figura 5.22.
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Desta forma, estes dispositivos podem ser usados no monitoramento € no
desenvolvimento de dispositivos de controle da umidade para diferentes aplica¢des, como: na
indudstria alimenticia onde é necessdrio controlar a qualidade dos mais diversos tipos de
alimentos [95], no monitoramento da qualidade do ar [96,97], na preservacdo de documentos
em histéricos em museus, entre outros. De fato, é sabido que valores de umidade relativa
entre 30 e 70 porcento sdo adequados para o ser humano, de acordo com a Organizacio
Mundial da Sadde. Para valores acima de 70 porcento, a troca de calor com o ambiente por
transpiracdo ndo se da de forma eficiente pelo fato da pressdo de vapor do meio externo se
tornar muito grande. Além disso, a partir destes valores de umidade, as reacdes quimicas em

diversas substancias organicas sido aceleradas causando a decomposi¢io rapida de alimentos,

do papel entre outros materiais.
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6. CONCLUSOES

No atual trabalho demonstrou-se que o aprimoramento das paredes laterais, em conjunto
com a utilizacdo do filme de 6xido térmico como segunda camada ARROW e a utilizac¢do do
TiOxNy para a fabricacdo da primeira camada ARROW permitiram a fabricacdo de sensores
opticos, como interferdmetros de Mach-Zehnder com jungdes ‘Y’ e comprimento de 2,5 cm,

utilizando guias com baixas perdas por propagacao.

Foram realizados diferentes estudos relacionados com o aprimoramento dos materiais
de mascaramento, das espessuras e dos materiais de camada antirressonante, das
profundidades de rib e das condigdes de corrosdo por plasma RIE. Os resultados destes
estudos em conjunto com o desenvolvimento de guias ARROW pedestal concluiram os
esfor¢os relacionados com o aprimoramento da técnica de fabricacdo dos guias ARROW com
baixas perdas com resultados bastante positivos: foi possivel obter guias monomodo com 7 e
8 um de largura com perdas bastante menores do que as de trabalhos anteriores. A maioria
destes estudos foi realizada utilizando mdscaras fotolitograficas desenvolvidas neste trabalho

e fabricadas no Centro de Tecnologia de Informagdo em Campinas.

Ademais, foi estudada a viabilidade de fabricacdo de guias ARROW com niicleo oco
através de camada sacrificial, para o que se utilizou fotorresiste AZ-4620 além de filmes de
oxinitreto de silicio depositados a baixas temperaturas, utilizados como camadas ARROW

superiores.

O trabalho foi concluido com o desenvolvimento de sensores protétipo utilizando os
processos desenvolvidos. Para esta finalidade foram investigadas duas alternativas. A
primeira trata de um processo de fabricacdo de sensores refratométricos utilizando
interferometros de Mach-Zehnder com os processos desenvolvidos, sendo que se investigou a
possibilidade da utilizacdo de guias ARROW pedestal também para este fim. Inicialmente,
desenvolveu-se um dispositivo onde um filme de 6xido de titdnio seletivamente depositado
sobre o brago sensor € utilizado para ‘desbalancear’ o interferometro de Mach-Zehnder. Este
dispositivo apresentou resultados inconclusivos, pois as colas utilizadas para prender as fibras
Opticas na entrada e na saida do dispositivo ndo suportam as temperaturas atingidas durante a
caracterizagcdo. Além disso, como discutido, o aquecimento do dispositivo causa uma
mudanga dos indices de refragdes dos materiais o que certamente interferiu na resposta do

SEnsor.
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Tendo em vista estes resultados, desenvolveu-se um processo de definicdo de uma
cobertura, que foi realizado com bastante éxito utilizando o polimero PDMS. Nio se tem
noticia na literatura da utilizagdo de um processo igual ao desenvolvido para obtencdo da
cobertura com ‘janela’ para este tipo de guia de onda. A vantagem da utilizagcdo do SU8 como
material sacrificial na definicdo desta ‘janela’ € a seletividade altissima obtida com o gas O,
que ndo ataca o 6xido de silicio, e permite que todo o material da cobertura seja removido e

que o nucleo nio seja atacado.

Estes dispositivos foram caracterizados sem o aquecimento do liquido, utilizando
solugdes de liquidos com diferentes indices de refracdo. Os tnicos dispositivos que
apresentaram varia¢do na poténcia de saida do IMZ foram os dispositivos fabricados com
sobrecamada de 15 nm de TiO,. Além disso, estes dispositivos ndo apresentaram um
comportamento senoidal o que possivelmente se deve ao comportamento multimodo das
regides proximas as jungdes ‘Y . Trabalhos futuros poderdo ser feitos no sentido de aprimorar
o processo de fabricacdo dos interferometros de Mach-Zehnder objetivando fabricar
dispositivo onde as jungdes ‘Y’ reproduzam mais fielmente as geometrias projetadas de forma
que o guia seja efetivamente monomodo nesta regido que é onde ocorre a interferéncia no

dispositivo.

Observou-se que os guias fabricados tem um comportamento que possivelmente se
deve a interferéncia multimodo nesta regido. Para aprimorar isso, modificacdes no processo
de litografia, ou modificagdes na mascara podem ser exploradas em trabalhos futuros. Os
resultados obtidos com os Mach-Zehnder fabricados podem ser estudados através de
simulagdes BPM para averiguar se os resultados da Figura 5.16 realmente se devem a
interferéncia multimodo. A continuidade deste trabalho, com a obtencdo de sensores com
altas sensibilidades, possibilitaria vislumbrar aplicagdes sofisticadas em biotecnologia em que
estas altas sensibilidades sdao desejaveis, através de parcerias com outros grupos que dominam

estas tecnologias bioldgicas ou quimicas, como era o caso do GTQ no CNM, por exemplo,

Além disso, foram fabricados sensores de umidade em conjunto com um trabalho de
mestrado realizado por outro integrante do Grupo de Novos Materiais e Dispositivos
(GNMD), no qual foram estudados materiais poliméricos cuja absorbancia e o indice de
refrag@o variam quando expostos a diferentes gases e vapores. O polimero polipirrol (PPy) foi
usado na fabricacdo destes sensores empregando os guias de onda cujo processo de

fabricacdo foi aprimorado no atual trabalho.
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Com isso, uma versdo integrada do sensor 6ptico de umidade baseado em absorcdo
por campo evanescente foi fabricada, utilizando os guias de onda ARROW com cobertura de
PDMS. Nestes sensores fabricados em tecnologia planar, o PPy foi depositado por ‘spin
coating’ sobre toda a ldmina de forma a possibilitar o controle mais preciso da espessura e do
comprimento de interacdo do guia de onda com o polimero. Isto permitiu maior

reprodutibilidade na resposta dos sensores fabricados com relacdo a configuracdo

desenvolvida utilizando fibras opticas.

Futuros trabalhos dentro do Grupo de Novos Materiais e Dispositivos poderdao dar
continuidade a outros temas relacionados a este trabalho, além dos sensores baseados em
IMZ. Esses temas incluem o projeto de sensores baseados em dispositivo de Interferéncia
Multimodo (MMI) iniciados durante o estigio realizado no Centro Nacional de

Microeletronica.

Trabalhos relacionados com os guias ocos e liquidos também podem ser levados
adiante, visando aplica¢des para estes dispositivos. Com relagio aos guias pedestal, futuros
trabalhos poderiam avaliar a possibilidade de fabricagdo de guias TIR utilizando o mesmo

principio, ou mesmo guias com outros principios de guiamento.
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APENDICE A - MASCARAS FOTOLITOGRAFICAS

A seguir sao reproduzidas as fotomdscaras fabricadas no Centro de Tecnologia da
Informacdo Renato Archer (CTI), em Campinas. Cada quadrante tem dimensao de 1,5 por 1,5
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Figura A1. Primeiro quadrante da méscara fabricada.
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Figura A2. Segundo quadrante da méscara fabricada.
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