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Kurzfassung

In der vorliegenden Arbeit wurde eine Prozessvariante zur Herstellung polymerer
Wellenleiter durch UV-induzierte Brechzahlanderung auf Siliziumsubstraten erarbeitet.
Dieses Verfahren wurde bei der Integration von Wellenleitern mit Siliziumphotodioden
eingesetzt. Das verwendete Herstellungsverfahren basiert auf der lokalen Veranderung des
Brechungsindex von Polymeren durch UV-Bestrahlung im kurzwelligen UV-Bereich. Fir die
lokale Strukturierung von Wellenleitern wurden konventionelle UV-Lithographietechniken mit
Chrommasken eingesetzt.

Um den Einfluss der Materialwahl auf das fotochemische Verhalten zu untersuchen, wurden
verschiedene optische Polymere verwendet. Nur modifiziertes Acrylat (alizyklische
Methacrylat Copolymer, OPTOREZ®) zeigte eine ausreichende grolRe Brechzahlénderung fiir
die Wellenleiterstrukturierung mittels UV-Bestrahlung. Dieses neue Material besitzt einen
hoheren Brechungsindex, eine hohere Glaslibergangstemperatur und eine geringere
Wasserabsorption als konventionelles Polymethylmethacrylat (PMMA). Bei der
spektroskopischen Analyse wurde die fotochemische Reaktion von modifiziertem Acrylat
nachgewiesen, die identisch ist mit der von PMMA. Erste Untersuchungen zur
Immobilisierung von lebenden Zellen (L929 Fibroblasten) auf den Oberflachen von
modifiziertem Acrylat wurden erfolgreich durchgefuhrt. Das modifizierte Acrylat eignet sich
also sowohl fir die Herstellung von Wellenleitern und als auch fir die Immobilisierung von
Zellen.

Aus den OPTOREZ®-Serien wurde 0OZ-1100 fiir die Herstellung von Wellenleitern
ausgewahlt und charakterisiert. Bestrahlungszeiten und Wellenlange der Strahlung wurden
hinsichtlich der optischen Eigenschaften der Wellenleiter optimiert. Hierbei konnten durch
einen Maskaligner EVG 620 mit kirzerer Bestrahlungszeit monomodige Wellenleiter mit
weniger Dampfung erreicht werden (0,8 dB/cm bei 1550 nm und 0,6 dB/cm bei 808 nm).

Weiterhin konnte die Integration der Polymerwellenleiter mit einer Siliziumphotodiode
demonstriert werden. Wellenleiter wurden in PMMA auf einem SiOs-beschichteten
Siliziumwafer hergestellt und charakterisiert. Die Wellenleiter waren 10 ym breit und
multimodig bei einer Wellenlange von 635 nm. Fir die Dampfung wurden 0,16-0,25 dB/cm
bei 650 nm gemessen. Der Kopplungsverlust von einer Faser zu dem Chip hangt von der
Qualitadt der Kante ab, an der der Wafer abgesagt wurde. Die Kopplungsverluste betragen
1,2-2,7 dB/Seite. Diese Werte sind deutlich besser als friher berichtete Werte (1-1,2 dB/cm
und 7 dB/Seite) flir SU-8 Wellenleiter auf einem Siliziumwafer.

PMMA Wellenleiter wurden mit einer Siliziumphotodiode auf einem gemeinsamen Substrat
integriert. Der Photostrom wurde gemessen und die Kopplungseffizienz wurde bestimmt. Die
Unsicherheiten fiir die Verluste Uber die gesamte Lange der Wellenleiter lassen nur eine
sehr grobe Abschatzung der Kopplungseffizienz zu — sie liegt zwischen 30% und 90%.

Die in dieser Arbeit vorgestellte Entwicklung ist ein erster Schritt hin zur Realisierung von
integrierten biophotonischen Sensoren, bei denen optische Wellenleiterstrukturen mit
Detektoren und ggf. mit Lichtquellen integriert werden.



UV-induced refractive index modification for fabrication of waveguides and integration
of silicon photodiodes

Abstract

This thesis describes the fabrication process for polymer waveguides by UV-induced
refractive index modification on silicon substrate. This process was used for the integration of
waveguides with silicon photodiodes. The fabrication process is based on the local
modification of the refractive index of polymers by deep UV-exposure. The local structuring
of waveguides was performed by conventional photolithographic technique using a
quartz/chromium mask.

In order to investigate the influence of the material selection on the photochemical process,
different optical polymers were used. Only modified acrylate (alicyclic methacrylate
copolymer, OPTOREZ®) showed enough refractive index change for the waveguide
fabrication by UV-exposure. This new material owns a higher refractive index, higher glass
transition temperature and lower water absorption than conventional polymethyl methacrylate
(PMMA). The photochemical reaction of modified acrylate was shown to be the same as that
of PMMA by spectroscopic analysis. The first investigations for the immobilization of living
cells (L929 fibroblast) on the surface of modified acrylate have been successfully carried out.
This modified acrylate is suitable for the fabrication of waveguides and the immobilization of
living cells.

0Z-1100 was selected from OPTOREZ® series for the waveguide fabrication and
characterized. The exposure time and exposure wavelength were optimised with respect to
the optical properties of the waveguides. By using a maskaligner EVG 620 with shorter
exposure time, single-mode waveguides with smaller propagation loss (0.8 dB/cm at
1550 nm and 0.6 dB/cm at 808 nm) were achieved.

Furthermore the integration of waveguides with silicon photodiodes was demonstrated.
PMMA waveguides was fabricated on the SiO, coated silicon wafer and characterized.
10 ym wide waveguides were multimode at 635 nm. The propagation loss was 0.16-
0.25 dB/cm at 650 nm. The fiber to chip coupling loss was 1.2-2.7 dB/facet, depending on
the quality of the diced edged. This value is much better than the already reported value (1-
1.2 dB/cm and 7 dB/facet) for SU-8 waveguide on silicon wafer.

PMMA waveguide was integrated with silicon photodiode on a substrate. The photocurrent
was measured and coupling efficiency was determined. Due to the uncertainness of the total
losses in the waveguide, the rough estimation of the coupling efficiency was between 30%
and 90%.

The approach presented here is a first step to the integrated biophotonic sensor which
contains optical waveguides, detector and light sources.
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Einleitung

1 Einleitung

Der Einsatz von Licht sowohl als Ubertragungsmedium in der Daten- und
Telekommunikation als auch bei Erfassung von MessgréfRen in der Sensorik hat in den
vergangenen Jahren immer mehr an Bedeutung gewonnen. So steigt der Anspruch an
Hochgeschwindigkeits-Kommunikationsnetzen nicht nur fir Blroanwendungen, sondern
neuerdings auch fur private Teilnehmeranschlisse. Fiber to the home (FTTH) wird immer
popularer im Alltagsleben [Gill0O6]. Mit dem damit notwendigen weiteren Ausbau von
optischen Kommunikationsnetzen mit hohen Datenraten werden kostenglnstige optische
Komponenten bendétigt [Agra02]. Auch in der Sensorik nimmt der Bedarf an optischen
Sensoren immer starker zu. Hierbei spielt insbesondere die Unabhangigkeit der optischen
Sensoren von elektromagnetischen Feldern sowie die Miniaturisierbarkeit eine wichtige Rolle.
Fir biologische Messaufgaben nimmt der Bedarf an neuen, kostengunstigen, integrierten
optischen Einwegsensoren zu. Um diesen Anspriichen gerecht zu werden, bedarf es neuer
Technologien fur die kostengunstige Herstellung von auf Wellenleitern basierenden
optischen Komponenten [Kunz97], [Ymet02].

Bereits heute existieren eine Vielzahl von mikro-optischen Komponenten, Sub-Systemen und
Systemen, die auf Wellenleitern basieren. Deren Realisierung erfolgt Ublicherweise in Glas
oder anderen siliziumbasierten Materialien oder im Falle von aktiven Komponenten in
Lithiumniobat [Prue06]. Im Hinblick auf eine starke Kostenreduktion ist die Realisierung
derartiger Komponenten in Polymeren anzustreben. Der groRe Nachteil der Polymere ist
deren vergleichsweise hohe Dampfung im nachrichtentechnischen Wellenlangenbereich und
die thermische Stabilitat. Im sichtbaren Bereich dagegen ist die Dampfung deutlich geringer,
so dass in diesem Fall beim Einsatz von Polymeren in der Sensorik keine Probleme
entstehen. Ein Vorteil der Polymere ist deren Flexibilitat, was die Realisierung von flexiblen
Komponenten erlaubt [Elda00]. Aus materialwissenschaftlicher Sicht, kdnnen Polymere mit
geringem Aufwand mit anderen Materialien verbunden werden. Der Einsatz von Polymer
basierten Komponenten in der Fluidik sowie der Biologie bietet die Mdglichkeit optische
Biosensoren in Polymeren zu entwickeln.

In konventionellen Herstellungsmethoden flir polymere Wellenleiter braucht man mehrere
Prozessschritte fur die Fertigung. Bei einigen Herstellungsmethoden entsteht aulRerdem eine
erhohte Rauheit der Seitenwande der Wellenleiter, die aus Prozessschritten wie der
Entwicklung oder dem Atzen stammt und zusétzliche optische Verluste mit sich bringt. Ein
Verfahren zur Herstellung von Wellenleitern, das diese Probleme umgeht, ist die
Wellenleiterherstellung in Polymeren durch UV-induzierte Brechzahlanderung. Dieses
Verfahren ist als eine der kostengtinstigsten und genauesten Methoden zur Herstellung von
Wellenleitern bekannt [Frank92]. Bei dieser Methode steigt der Brechungsindex einer UV-
bestrahlten Oberflache des Polymersubstrats gegentiber dem Substratmaterial an und bildet
den Kern des Wellenleiters. Da nur eine dinne Oberflachenschicht von einigen Mikrometern
durch die UV-Bestrahlung modifiziert wird, ist nur ein homogenes Substrat, das als Substrat
und auch als Wellenleiter fungiert, nétig, und es werden neben der UV-Bestrahlung keine
weiteren Prozessschritte wie z.B. Entwickeln oder Atzen benétigt. Selbstverstandlich kann
der Prozess auch auf aufgeschleuderten Schichten auf einem massiven Substrat (z.B.
Siliziumwafer) durchgefihrt werden. Mit diesem Prozess kénnen die gesamte Prozesszeit
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und die Kosten fir die polymere Wellenleiterherstellung reduziert werden. Obwohl die
polymere Wellenleiterherstellung durch UV-induzierte Brechzahlanderung einen grol3en
Vorteil im Herstellungsprozess darstellt, ist sie nicht weit verbreitet. Einer der Griinde ist,
dass die Materialauswahl sehr begrenzt ist, und bisher nur Polymethylmethacrylat (PMMA)
und Polymethylmethacrylimid (PMMI) fir die Wellenleiterherstellung eingesetzt wurden
[Sch$95], [Brun96].

Das Institut fur Mikrostrukturtechnik (IMT) hat die Wellenleiterherstellungstechnologie auf der
Basis der Modifikation des Brechungsindex von PMMA mittels kurzwelliger UV-Bestrahlung
(Wellenlangenbereich zwischen 200-240 nm) weiterentwickelt. Monomodige Wellenleiter
aus PMMA im nachrichtentechnischen Wellenlangenbereich wurden hergestellt [Rabus05],
[Henz06]. PMMA ist zwar ein weit verbreitetes Polymer und wird industriell eingesetzt. Aber
es ist unter Anwendungsgesichtspunkten nicht optimal sowohl fir den Einsatz in optischen
Hochgeschwindigkeits-Datennetzen als auch in der Sensorik geeignet. PMMA hat eine
niedrige Glastberganstemperatur (Tg) von 105°C und eine hohe Wasserabsorption (2,2 %
[BaumO05]).

In Untersuchungen am Forschungszentrum Karlsruhe, Institut fur biologische Grenzflachen
wurde festgestellt, dass die UV-bestrahlten PMMA Oberflachen eine verstarkte
Zellimmobilisierung ermdglichen [Well02]. Diese Mdglichkeit fiihrt zu der Uberlegung aus der
Kombination des biologischen und optischen Verhaltens der bestrahlten Polymerwellenleiter
Sensoren zu realisieren die z.B. aufgrund der hohen Empfindlichkeit von Kkultivierten
Tierzellen fur die Uberwachung von Umweltveréanderungen eingesetzt werden kénnen oder
mit denen direkt Zellanalytik durchgefuhrt werden kann. Bisher wurden fur derartige
Anwendungen meist nur Silizium basierte Wellenleiter verwendet [V6r600], [Bryn02].

Unter Kostengesichtspunkten sollten derartige biophotonische Sensoren als hochintegrierte
Systeme hergestellt werden. Dazu ist es notwendig, die optischen Wellenleiterstrukturen mit
Detektoren und ggf. mit Lichtquellen zu integrieren. Das bedeutet, die Wellenleiter auf
Siliziumphotodioden aufzubauen und (ber eine Evaneszente-Feld-Kopplung die vom
Transducer modifizierte Lichtintensitat zu detektieren. Die Integration mit einem Wellenleiter
und einer Siliziumphotodiode ist bereits seit Ldngerem bekannt [Erman88], [Wund92]. Aber
die Integration mit einem polymeren Wellenleiter wurde bis auf einige Beispiele mit
multimodigen SU-8 Wellenleitern noch nicht realisiert [Fuen05], [Ruan06].

Ziel dieser Arbeit ist es, die Voraussetzungen zu erarbeiten, die es ermdglichen integrierte
Sensoren fir biophotonische Anwendungen zu realisieren. Hierzu war es notwendig, ein
geeigneteres Material zu identifizieren, das eine héhere thermische Stabilitdt aufweist als
PMMA. Dabei muss jedoch sichergestellt werden, dass die UV-Bestrahlung zu einer
vergleichbaren Brechzahldnderung fuhrt wie bei PMMA. Daflr wurden im Rahmen der Arbeit
Materialuntersuchungen fiir geeignete Polymere durchgefiihrt. Diese wurden hinsichtlich
ihres chemischen Verhaltens bei der Wellenleiterherstellung durch UV-induzierte
Brechzahlanderung charakterisiert. Der Prozess zur Herstellung der Wellenleiter wurde
optimiert. Dies erforderte die Optimierung der Bestrahlungsbedingungen. Als weitere
wichtige Fragestellung musste die Integration von Wellenleiter und Photodiode
nachgewiesen werden; es musste gezeigt werden, dass vom Wellenleiter in die Photodiode
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ausreichend Licht Ubergekoppelt werden kann. Hierzu musste ein neuer Prozess zur
Herstellung von zuverlassigen Wellenleiterchips erarbeitet werden.

Die Arbeiten zur Integration von Wellenleitern und Siliziumphotodioden wurden mit dem
Projektpartner National Institute for R&D in Microtechnologies (IMT-Bucharest) im Rahmen
des 4M Projektes (CDP Integrated Biophotonics Polymer Chip) durchgefuhrt.

In Kapitel 2 dieser Arbeit wird zunachst eine Ubersicht (iber bestehende
Herstellungsverfahren und Materialien fir polymere Wellenleiter gegeben, um den im
Rahmen der Arbeit verwendeten Prozess einordnen zu kdénnen. Dabei wird speziell in
Kapitel 2.3.2 die Materialmodifikation zur Verbesserung der UV-induzierten
Brechzahlanderung analysiert. In Kapitel 3 werden die Methoden zur optischen
Charakterisierung der Wellenleiter und zur Materialcharakterisierung sowie die verwendete
Messtechnik und die UV-Bestrahlungsmethode beschrieben. Das Kapitel 4 beinhaltet die
Ergebnisse der Materialuntersuchungen flir die ausgewahlten Polymere zur
Wellenleiterherstellung durch UV-induzierte Brechzahlanderung. Kapitel 5 beschreibt den
Herstellungsprozess der Wellenleiter aus diesen Polymeren und die Ergebnisse deren
optischer Charakterisierung. In Kapitel 6 wird die Integration der polymeren Wellenleiter mit
einer Siliziumphotodiode sowie die Ergebnisse dargestellt. Kapitel 7 gibt eine
Zusammenfassung der Ergebnisse und ein Ausblick der Arbeiten.
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2 Grundlagen zu polymeren Wellenleitern

In optischen Wellenleitern werden elektromagnetische Wellen durch Totalreflexion gefuhrt.
Das einfachste Modell eines Wellenleiters besteht aus dem in Abb. 2-1 dargestellten
Stufenindex-Filmwellenleiter [Ebel89]. Dieser Filmwellenleiter besteht aus einem
zweidimensionalen planparallelen Film mit Brechungsindex n¢, der unten von einem Substrat
mit einem Brechungsindex ns, und oben von einem Deckmaterial mit Brechungsindex n.
begrenzt wird. Gilt nun fir die Brechungsindizes von Film, Substrat und Deckmaterial die
Beziehung nf > ns, n;, so wird das Licht aufgrund von Totalreflexion an den Grenzflachen
Film/Substrat und Film/Deckschicht in dem Film gefiihrt. Dabei betragt der kritische Winkel
(Brewsterwinkel) ab dem Totalreflexion eintritt:

. .Nn . .n
O, =arcsin(—-) oder ®_ =arcsin(—-) (2.1)
nf nf
Der maximale Winkel, unter dem Licht einen Wellenleiter treffen darf (Akzeptanzwinkel), um

in diesem durch Totalreflexion weitergeleitet zu werden, ergibt sich aus:

n,sin®, = /(n? —n?) (2.2)

mit n, = Brechzahl des Mediums aus dem der Lichtstrahl austritt.

Dieser Winkel ist im Falle, dass der Lichtleiter einen hdéheren Brechungsindex als das
Medium hat, aus dem das Licht austritt, grélRer als der Winkel @, = 90° - ©,;, mit dem der
Winkel im Wellenleiter die Grenzflachen trifft. Der Eintrittswinkel ©, wird auch als
Numerische Apertur NA bezeichnet. Im Falle von Luft als Medium (n, = 1), aus dem der
Lichtstrahl austritt, ergibt sich NA zu

NA=sin®, =/(n? —n?) (2.3)

Im Wellenleiter breiter sich das Licht mit dem Wellenvektor k mit den Komponenten k,, k, und
k, aus.

Deckschicht n

Substrat ng

Abb. 2-1 Schematische Darstellung eines Filmwellenleiters.

Streifenwellenleiter entstehen aus planaren Wellenleitern, wenn in der Filmebene fir eine
zusatzliche seitliche Wellenfiihrung gesorgt wird. Dies erreicht man etwa dadurch, dass nach
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Abb. 2-2 der Brechungsindex des Films in der Ebene nicht homogen ist. Ein zentraler
Streifen mit hohem Index ny, ist von Material mit kleinerem Index ny, n,, eingerahmt (n; > n, n;).
Dies hat zur Folge, dass auch an den seitlichen Grenzflachen Totalreflexion erfolgen kann
und sich somit gefilhrte Moden ausbilden.

S

Abb. 2-2 Schematische Darstellung eines Streifenwellenleiters.

Praktische Herstellungsverfahren wie zum Beispiel Diffusion, lonenimplantation oder Epitaxie
von Mischungshalbleitern mit variierender Zusammensetzung fiihren zu Profilen, bei denen
sich der Brechungsindex allmahlich tber den Wellenleiterquerschnitt andert. In diesem Falle
spricht man von Gradientenindexwellenleitern, im Gegensatz  zu den
Stufenindexwellenleitern, bei denen ein unstetiger Ubergang des Berechungsindex zwischen
Kern und Mantel erfolgt.

Fur die Ausbreitung des Lichts gibt es zwei Typen von Wellenleitern, Monomode- und
Multimodewellenleiter. Abb. 2-3 zeigt eine schematische Darstellung der Ausbreitung des
Lichts in den beiden Wellenleitern.

Deckschicht Deckschicht
P YA
Substrat Substrat

Abb. 2-3 Schematische Darstellung eines Ausbreitung des Lichts in Wellenleiter (links:
Monomode, rechts: Multimode).
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Abb. 2-4 Schematische Darstellung der Modenverteilung (links: Monomode, rechts:
Multimode).

Im Falle des multimodigen Wellenleiters breiten sich viele Lichtstrahlen (Lichtwellen) im
Wellenleiter aus. Die Anzahl der ausbreitungsfahigen Moden nimmt dabei mit der GroRe des
Wellenleiters zu. Die monomodigen Wellenleiter sind so dimensioniert, dass sich nur die
Grundmode im Wellenleiter ausbreitet. Aus diesem Grunde liegen die Abmessungen im
Bereich von wenigen Mikrometern. Da es zu keiner Beeinflussung wahrend der
Signallibertragung kommt, sind mit monomodigen Wellenleitern lange Ubertragungsstrecken
maoglich.

Integrierte Wellenleiter wurden in der Vergangenheit in Materialien wie SiO,, GeO,, Na,O,
CaO oder GeO, erzeugt, weil diese Glasmaterialien sehr kleine Dampfung besitzen
(0,3 dB/km bei 1550 nm). Auch in Polymerschichten wurden Wellenleiter erzeugt, wobei
polymere Wellenleiter jedoch eine groflere Dampfung haben als Wellenleiter in
anorganischen Materialien. Ein Vorteil der Polymere gegeniiber anorganischen optischen
Materialien wie Glas, llI-V-Halbleitern, Silizium oder ferroelektrischen Kristallen ist die
Anpassungsmoglichkeit an Massenproduktionsprozesse wie Abformtechniken. Polymere
sind sehr flexibel und kbénnen einfach verformt werden. AuRerdem existieren
unterschiedliche massenfertigungstaugliche Moéglichkeiten, die optischen Eigenschaften der
Polymere zu modifizieren. Ein Uberblick Uber samtliche Herstellungsverfahren muss wegen
der grofien Anzahl von Methoden unvollstdndig bleiben. Im Kapitel 2.2 werden einige
grundlegende Verfahren zu Herstellung von Wellenleitern in Polymere beschrieben, bevor
eine ausfiihrliche Beschreibung des in dieser Arbeit verwendeten Herstellungsverfahrens
erfolgt.

Grundvoraussetzung fur die Wellenleiterherstellung ist die Realisierung einer Film- oder
Streifenstruktur mit einem hoéheren Brechungsindex als das umgebende niederbrechende
Material. Fur die Materialauswahl bzw. Wahl der Methoden zur Einstellung der Brechzahlen
erweist es sich als nutzlich, Uber die Lorentz-Lorenz-Beziehung (2.4) eine Moglichkeit der
Abschatzung der Brechzahl zu haben [Kreve90]. Die Lorentz-Lorenz-Beziehung liefert
hierbei einen Zusammenhang zwischen dem Realteil des Brechungsindexes und der
chemischen Zusammensetzung des Materials.

Ry=—5 — —=-"a, (2.4)
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Hierbei ist R, die molare Refraktion, a. die Elektronenpolarisierbarkeit, M die Molmasse des
Monomers, p die Dichte des Stoffes, Ny die Avogadrokonstante und ¢ die
Dielektrizitatskonstante. Der Brechungsindex ist demnach nur abhangig von dem Verhaltnis
zwischen der molaren Refraktion und dem lber die Atomradien definierten molaren Volumen
pro Struktureinheit V =M/ p.

(2.5)

Somit kann die Brechzahl modifiziert werden, in dem eine oder beide Grofien in Gleichung
(2.5) unterschiedlich stark verandert werden:

. Anderung der molaren Refraktion R,,, d.h. Anderung der Dielektrizitatskonstante oder
der Elektronenpolarisierbarkeit durch Anderung des chemischen Aufbaus des
Polymers

e Anderung des Molvolumens V, d.h. Anderung der Dichte oder der Molmasse des
Materials

Eine qualitative Abschatzung des Verhaltens des Brechungsindexes bei Anderung der oben
genannten Parameter kann mit den in [Kreve90] theoretisch berechneten molaren
Refraktionen vorgenommen werden. Abb. 2-5 zeigt den Beispiel des Rechnens des
Brechungsindex nach [Kreve90]. Fir PMMA wurde im [Kreve90] die molare Refraktion
folgendermalen berechnet. Sie betriagt 24,754 cm®mol bei einem Molvolumen von
86,5 cm®mol. Damit ergibt sich ein Berechungsindex von 1,484. Tab. 2-1 zeigt als Beispiel
die Molvolumen und die Brechungsindizes verschiedener Polymere [Ide02]. Die Ahnlichkeit
der Brechungsindizes bei deutlich unterschiedlichem Molvolumen lasst darauf schlieRen,
dass sich diese Polymere sehr stark in der molaren Refraktion unterscheiden.

B CHs h Gruppe R [cm3/mol]
__CHZ(:;__ -CH,- 4,649
0=C -CH, 5,644
? -COO- 6,237
L R >C< 2,58

Run puwa = 4,649 + 2 x 5,644 + 6,237 + 2,58
= 24,754 cm3/mol
Veuwa = 86,5 cm3/mol
Newa = 1,484

Abb. 2-5 Beispiel des Rechnens des Brechungsindexes nach [Kreve90].
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Polymer V [em®mol] Ng
Polyethylen 30,8 1,51
Polymethylmethacrylat 85,5 1,49
Polystyrol 97,7 1,59
Nylon 6 102,7 1,53
Tab. 2-1: Molvolumen und Brechungsindex einiger Polymere.

In Abb. 2-6 wird der in Gleichung (2.5) dargestellte Zusammenhang zwischen
Brechungsindex, molarer Refraktion und Molvolumen grafisch dargestellt.

1.62
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Abb. 2-6 Darstellung der theoretischen Kurve (links: fur die Brechzahl als Funktion der
molaren Refraktion und des Molvolumens, rechts: fiir die Brechzahl als
Funktion der molaren Refraktion und des Molvolumens fiir die Verhaltnisse bei
PMMA).

Wie aus Abb. 2-6 zu erkennen nimmt mit zunehmendem Molvolumen die Mdglichkeit, den
Brechungsindex durch die Anderung der molaren Refraktion zu &ndern, ab. Fiir PMMA liegt
die molare Refraktion bei 24,8. Um eine Anderung des Brechungsindex um 0,02 zu
erreichen, muss das Molvolumen bei gleich bleibender molarer Refraktion um ca. 3,5%
verandert werden. Die molare Refraktion muss bei konstantem Molvolumen um ca. 4%
geandert werden.
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2.1 Polymermaterial fir polymere Wellenleiter

Viele verschiedene Polymere flir polymere Wellenleiter wurden bisher entwickelt, die im fir
die Telekommunikation relevanten Wellenlangenbereich (1330 nm-1550 nm) eine mdoglichst
geringe Dampfung besitzen. In Tab. 2-2 sind haufig verwendete kommerzielle Polymere
zusammengestellt [Ma02]. Abb. 2-7 zeigt einige Polymerstrukturen, die fur die
Wellenleiterherstellung geeignet sind [Ma02], [Zhou02].

Polymer Firma Dampfung A Strukturierung  Andere Eigenschaften
monomode  [um]
Wellenleiter
[dB/cm]
Polymethyl- - 0,2 0,85 RIE hochtransparent
methacrylat
PMMA
Fluorierte NTT TE: 0,3 1,31 RIE doppelbrechend
Polyimide T™: 0,7 hochtemperaturstabil
Polytetrafluoro Asahi <0,3 1,31 RIE hochtemperaturstabil
vinylether Glass 0,2 1,55
CYTOP®
Perfluorocyclo- Dow 0,3 1,31 RIE hochtemperaturstabil
butan PFCB  Chemical 0,3 1,55 stabil gegen chemische
Einflisse
Polycarbonat K-JIST TE: 0,8 1,3 RIE thermisch stabil
T™: 1,4 1,3

Tab. 2-2: Haufig verwendete Polymere flr Wellenleiter und deren Eigenschaften.
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F.FR F C|3H3
CH,—C
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PFCB PMMA
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Polycarbonat CYTOP®
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Abb. 2-7 Strukturen der verwendeten Polymere fur die Wellenleiterherstellung.

Diese Polymere haben neben idealen optischen Eigenschaften (hohe Transparenz,
geeigneter Brechungsindex, wenigere Doppelbrechung) eine hohe Resistenz gegenlber
auleren Einflissen; sie sind chemisch innert und haben z.B. geringe Wasserabsorption. Die
Wasserabsorption ist insofern ein kritischer Parameter, da die absorbierten Wassermolekiile
einen zusatzlichen Verlust verursachen, der sich aus der Vibrationsabsorption der
Hydroxygruppe (OH) ergibt [Kai85]. Sollen die Polymere als Biosensoren eingesetzt werden,
S0 mussen sie zusatzlich biokompatibel sein.

Polymere, die mittels RIE (engl. reactive ion etching) haufig strukturiert wurden, sind die
hochtemperaturstabilen fluorierten Polyimide [Reu88], [Koba98] sowie Perfluorocyclobutan
(PFCB) [Fisch97], [Choi00]. PFCB ist ein von Dow Chemical fiur die Elektroindustrie
entwickelte Coatingpolymer, das eine Glasiibergangstemperatur > 350°C besitzen. CYTOP®
wurde fur die Herstellung von Polymer Optical Fibers (POF) mit niedrigen Verlusten im
sichtbaren und infraroten Wellenlangenbereich durch Asahi Glass entwickelt [Zhao00],
[Liu01]. Auch konventionelle optische Polymere wie Polycarbonat werden oft auch durch RIE
fur die Wellenleiterherstellung eingesetzt [Kang01].

2.2 Herstellungsmethoden fur polymere Wellenleiter

In der Literatur wird eine Vielzahl von Verfahren zu Herstellung von Wellenleiter genannt. Die
im  Folgenden vorgestellten Herstellungstechnologien sind nach Kriterien der
mikrotechnischen Bearbeitung gegliedert. Zusammenfassend gibt es somit 3 Klassen von
Verfahren, die eine Herstellung von Wellenleitern aus Polymeren erméglichen [MUlIOQ].

10
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e Ablative-/Atzverfahren: Laserablation, reaktives lonenatzen (RIE)
¢ Replikationsverfahren: Spritzgief3en, Heil3pragen, Spritzpragen

o Fotochemische Strukturierung: Fotolocking, Fotopolymerisation, Fotolyse

2.2.1 Ablative-/Atzverfahren

Das wohl am haufigsten eingesetztes Verfahren zur Herstellung von Wellenleitern ist das
reaktive lonenatzen (engl. reactive ion etching, RIE). Bei diesem anisotropen
Trockenatzprozess wird in einem Sauerstoffplasma ein Polymerschichtsystem mit Hilfe einer
Maske strukturiert, um Rippenwellenleiter herzustellen. Die schematische Darstellung der
Herstellungsprozesse der Wellenleiter durch RIE wird in Abb. 2-8 gezeigt.

Substrat l RIE
l Kern beschichten - = -
Substrat
Substrat

l Resist entfernen
l Resist beschichten

I A=, [ [ [

Substrat

Substrat

l oberer Mantel
l Photolithographie

| O |
Substrat Substrat

Abb. 2-8 Schematische Darstellung des Herstellungsprozesses der Wellenleiter durch
RIE.

Auf dem Substrat wird zundchst ein Material, das als Mantelmaterial fungiert, und dann die
Kernmaterialschicht aufgebracht. Auf die Kernschicht kommt eine Resistschicht, in der durch
Photolithographie die Wellenleiterstrukturen strukturiert werden. Im folgenden Prozessschritt
werden die Wellenleiterstrukturen des Resists durch reaktives lonenatzen in die Kernschicht
Ubertragen. Anschlieltend wird der Photoresist entfernt und die Wellenleiterstrukturen in der
Kernschicht werden mit dem oberen Mantelmaterial Gbergossen. Auf diese Art und Weise
entstehen vergrabene Wellenleiter mit einem Rechteckprofil.

Die Betriebsparameter des Sauerstoffplasmas missen so gewahlt werden, dass eine sehr
hohe Selektivitdt zwischen den Atzrate der Resistschicht und der Kernschicht besteht.
AulRerdem muss der Prozess so eingestellt werden, dass man entsprechende

11
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Wellenleiterstrukturen mit rechteckigen Seitenwanden erhalt. Mit diesem Wellenleiterprofil
wird eine geringe Dampfung erwartet. Dazu mussen die Plasmadichte und die lonenergie
genau reguliert werden. Allerdings ist es schwer, die Bedingung im RIE Prozess so zu
optimieren, dass man optimale Seitenwande bekommt [Kim99]. Die grol3e Anzahl von
Kombinationen an Materialien, die mit reproduzierbarer Qualitat mit RIE strukturiert werden
kénnen, macht dieses Verfahren sehr popular. Weiterhin ermdglicht die Integration dieser
Technologie in bestehende Technologien der Halbleiterindustrie eine monolithische
Integration von elektrischen und optischen Komponenten.

Eine weitere Mdglichkeit der ablativen Strukturierung ist das direktschreibende Verfahren
mittels Laser. Da dies jedoch serielle Verfahren sind, eignen sie sich nicht fiur die
Massenproduktion.

2.2.2 Replikationsverfahren
Polymere Wellenleiter werden ebenfalls mit Hilfe von Replikationstechnologien hergestellt

[Krag98], [MUll00]. Abb. 2-9 zeigt schematisch den Prozess zur Herstellung von Wellenleitern
durch Heil3pragen.

Metallform

l l l l Kern fillen

Polymer

O O
Polymer

| Polymer I l

l Abformung

l HeilRpragen

O
Polymer

LJ
Polymer

Abb. 2-9 Schematische Darstellung der Prozessschritte der Herstellung von Wellenleiter
durch Replikationsverfahren.

Eine Metallform, die mit Wellenleiterstrukturen versehen ist, wird in die Uber
GlaslUibergangstemperatur aufgeheizte Polymerschicht eingepresst. Dabei wird die Struktur
der Metallform in das Polymer repliziert. In die entstandenen Gruben wird danach das
Kernmaterial eingefillt. AnschlieBend wird die Oberflache des Kernmaterials mit der
Mantelschicht bedeckt. Die befiillten Wellenleiter werden mit einem niederbrechenden
Material Uberschichtet, das in der Regel mit UV-Licht gehartet wird. Der kritische Schritt bei
diesem Prozess ist die Befullung der Graben. Sie muss blasenfrei geschehen, die
unvermeidliche Schicht auf dem gepragten Mantelmaterial darf nur 1-2 ym betragen, da
ansonsten Licht Uber diese Schicht abgestrahlt werden kann und damit die
Wellenleiterverluste zunehmen. Durch Spritzguss wurden monomodige polymere
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Wellenleiter fir 1300 nm hergestellt [Ney93]. Als Substratmaterial diente hierbei PMMA und
als Kernmaterial wurde deuteriertes Ethylenglycoldimethacrylat (EGDMA) verwendet. Ein
entscheidender  Vorteil  dieser  Technologien bestent in der  Mdglichkeit,
Faserfuhrungsstrukturen gleichzeitig mit den Wellenleiterstrukturen herzustellen. Dadurch
kann die aufwandige und teure aktive Justage von Glasfasern entfallen und durch eine
einfache passive Montage ersetzt werden. Diese Replikationsverfahren bendétigen aber sehr
genaue Formwerkzeuge und erfordern einen prazisen Abformprozess. Die Herstellung des
Formwerkzeuges kann mit unterschiedlichen Technologien erfolgen, zum Beispiel mit dem
LIGA-Verfahren (Roéntgentiefenlithographie Galvanik Abformung) oder dem SIGA-Verfahren
(Silizium-Galvanik-Abformung). Bei diesem wird eine  Silizium-Urform  mittels
nasschemischen und anisotropem Trockenatzverfahren hergestellt. Mit Hilfe des LIGA-
Verfahrens wurden z.B. 4 x 4 multimode Star Coupler hergestellt [Bau00]. Als
Substratmaterial diente hierbei PMMA oder COC. Benzylmethacrylat, welches einen
Farbstoff enthadlt wurde als Kernmaterial verwendet. Durch Veranderung der Konzentration
des Farbstoffs konnte der Brechungsindex des Kernmaterials eingestellt werden. Unter
Verwendung eines mit dem SIGA-Verfahren hergestellte Formwerkzeugs wurden als
Beispiel 1 x 4 und 1 x 8 Power Splitter aus PMMA hergestellt [Klein94]. Abb. 2-10 zeigt einen
Nickel-Shim und durch HeilBpragen erzeugte abgeformte photonische Strukturen
(Rippenwellenleiter durch Abformung und UV-Bestrahlung hergestelit) [Brin06].

Abb. 2-10  Nickel-Shim zum HeilRpragen von Wellenleiterstrukturen (links) und abgeformte
photonische Strukturen (rechts).

Das Replikationsverfahren ist fir die Massenproduktion mit geringen Kosten geeignet. Es
erfordert allerdings sehr prazise Formeinsatze mit optischen Oberflachen der
Wellenleiterstrukturen. AuBerdem darf der Schwund des Materials wahrend des
Abformvorgangs die Prazision der Strukturen nicht beeintrachtigen.
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2.2.3 Fotochemische Strukturierung

Eine weitere oft in der Literatur beschriecbene Methode zur Modifizierung des
Brechungsindex ist das Fotolocking [Chan74]. Dabei wird das Substrat mit einer Losung, die
Polymer, Monomer und Fotoinitiator enthalt, beschichtet (Abb. 2-11). Durch selektive
Belichtung wird nun die Wellenleiterstruktur hergestellt. Die Polymerisation des geldsten
Monomers mit Fototoinitiator in einer Polymermatrix oder die Vernetzung oder Anbindung
der Polymermatrix an den Fotoinitiator fuhrt hierbei zu einem Polymer mit héherem
Brechungsindex. AnschlieRend werden alle fllichtigen Produkte (nicht reagierter Fotoinitiator
oder Monomer) in einem Temperschritt ausgetrieben. Aus den belichteten Bereichen wird
das Material nicht entfernt, da dort eine Einbindung in die Polymermatrix stattgefunden hat.
Durch Einbau des Fotoinitiators in das Polymer kénnen in Abhangigkeit vom Fotoinitiator
verschiedene Brechzahlanderungen realisiert werden. AbschlieRend kann ein Cladding
aufgebracht werden. Durch die Struktur der Polymere oder die Auswahl des Fotoinitiators
kénnen verschiedene stabile polymere Wellenleiter hergestellt werden. Zum Beispiel wurde,
Benzildimethylketal/Polymethylmethacrylat in Losung von Methylmethacrylat untersucht
[Fran84], [Kuli90]. Dabei wurde ein Brechzahlhub von An < 0,05 mit hoher Konzentration von
Benzildimethylketal erreicht. Die Brechzahlerhbhung basiert auf einer fotoinduzierten
Polymerisation mit Fotolocking von Monomer mit hohem Brechungsindex und Fotolocking
von Ketalfragmenten mit hohem Brechungsindex sowie einer fotochemischen Reaktion von
Ketal. Die polymeren Wellenleitern sind kommerziell unter dem Namen Polyguide™
(eingetragenes Warenzeichen von Dupont) bekannt [Boot89].

UV-Lithographie

& i _,._l l Maske
MR cetete e oo '..:.__ Fotoinitiator
Cladding Monomer
Substrat
Fotoinitiator
»\ Tem.pern / Monomer
. A
T &R
Cladding
Substrat
Decken
Cladding
:%. :@ L Wellenleiter
Cladding
Substrat

Abb. 2-11  Schematische Darstellung des Fotolocking-Verfahrens.
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Neben Fotolocking wird auch die sogenannte selektive Polymerisation flir die polymere
Wellenleiterherstellung eingesetzt [Kuro78], [Kuro80], [Taka82]. Dabei wird z.B. Polycarbonat
(PC) als Matrix, Methylacrylat (MA) als Monomer und Benzoinethylether (BZEE) als
Fotoinitiator benutzt. Im Allgemeinen wird das Substrat durch Aufschleudern mit einem
Prapolymer, welches Monomer und Fotoinitiator enthalt, beschichtet. Rippenwellenleiter
werden durch Fotopolymerisation (ber eine Maske oder mittels UV-Laserlithographie
[EIda96] erzeugt. In den unbelichteten Bereichen wird das Material anschlieRend mit
Losungsmittel entfernt. Die spatere Abdeckung mit Claddingmaterial ist moglich. Die
Kombination von fotosensitiven Monomeren wurde untersucht, um monomodige polymere
Wellenleiter mit wenigem Verlust zu erhalten. Dabei konnte durch die Mischung der
verschiedenen Monomere der Brechungsindex genau eingestellt werden [Naka94]. In dem
einfachen Polymersystem auf der Basis von Methylacrylat wurden Wellenleiter mit Verlusten
von 0,15-0,2 dB/cm bei 633 nm hergestellt. In Di-/Tri-Acrylat Systemen wurden mittels
Maskenbelichtung monomodige Wellenleiter mit Dampfungswerten von 0,56 dB/cm bei
1,3 um hergestellt [Phel97].

Auch fotosensitive Polymere kénnen zur Herstellung von Wellenleitern verwendet werden,
solange nach der UV-Bestrahlung ein ausreichender Brechzahlhub erreicht wird [Web72]. Da
das Polymer selbst fotosensitiv ist, sind zusatzliche Monomere und Fotoinitiatoren nicht nétig.
Thermisch stabile polymere Wellenleiter wurden aus fotosensitivem fluoriertem Polyimid
hergestellt [Kang02]. Die Molekularstruktur wird in Abb. 2-12 dargestellt. Dieses Polyimid
enthalt p-Phenylendiacrylol (PDAc). Durch die UV-Bestrahlung wird das Polymer inter- und
intramolekular vernetzt. Wegen der Fotovernetzung wird der Intermolekularabstand in der
Polymerkette verkirzt, was zur Abnahme des Molvolumens fuhrt. Damit steigt der
Brechungsindex. Die Dampfung von derart hergestellten Wellenleitern betrug 0,3 dB/cm bei
1,3 ym und 0,5 dB/cm bei 1,55 uym flr TE-polarisiertes Licht.

FsC CF;
O O
o Oppibes Oﬁ

6FDA/BTBz PDAc/BTBz
Abb. 2-12  Molekularstruktur von 6FDA/BTBz-co-PDAc/BTBz Copolyimid.

Aus materialwissenschaftlicher Sicht kommen zunehmend anorganisch-organische
Hybridpolymere in Mode. Fur die Wellenleiterherstellung wird eine konventionelle UV-
Bestrahlung benutzt. Ein solches Beispiel ist ORMOCER® (anorganisch-organisches
Hybridpolymer, Fraunhofer-Gesellschaft zur Férderung der angewandten Forschung e.V.).
ORMOCER® besitzt anorganische Eigenschaften wie eine hohe Stabilitit und eine hohe
optische Qualitat, es besitzt gleichzeitig aber auch eine hohe Prozessfahigkeit (Abb. 2-13).
ORMOCER® kann in einem organischen Lésungsmittel gelést und aufgeschleudert werden.
Wegen des Silanprecursors besitzt ORMOCER® eine gute Haftung auf verschiedenen
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Substraten. Die Dampfung fir monomodige Wellenleiter liegt zwischen 0,5-0,6 dB/cm bei
1,55 um [Stre02].

Fli Ph\S /Ph S|

Si | I—_

oo Yo
OMe

ORMOCER ®
Abb. 2-13  Molekularstruktur von ORMOCER®.

Eine weitere Variante der fotochemischen Strukturierung ist das Fotobleaching. Beim
Fotobleaching wird die aufgebrachte Schicht, die fotosensitives, farbstoffdotiertes Material
enthalt, durch eine Maske belichtet. In den bestrahlten Bereichen wird durch fotochemische
Prozesse die Brechzahl des Materials abgesenkt. Die nicht bestrahlten Bereiche kénnen
somit als Wellenleiter genutzt werden [Roch89], [Horn93]. Dabei werden oft nichtlineare
optische Polymere eingesetzt, um aktive optische Bauelemente herzustellen, z.B. 4-
Dimethylamino-4’-Nitrostilben (DANS) [Diem90], [Van91], [J4g96]. Die fir die nichtlinearen
Eigenschaften verantwortlichen Farbstoffe sind entweder Uber sogenannte Spacer direkt an
die Polymerhauptkette gebunden (side-chain polymers), oder in der Polymermatrix gelost
(guest-host polymers) [Tom99]. Wellenleiter wurden auf Basis dieser Technologie hergestellt
und die Wellenleiterdampfungen betrugen 0,1 dB/cm bei 1305 nm und 0,15 dB/cm bei
1565 nm [Diem95]. Durch Fotobleaching wurden z.B. Modulatoren, Mach-Zehnder-
Interferometer und elektrooptische Schalter hergestellt [M6hI94]. Beispielsweise wurden aus
Urethan-Urea Copolymeren TE modenselektive polymere Wellenleiter hergestellt [Wata97].

2.3 Polymere Wellenleiter durch UV-Bestrahlung
2.3.1 Wellenleiterherstellung aus PMMA durch UV-induzierte Brechzahlanderung

Die Forderung nach einer Massenproduktion mit daraus resultierendem gunstigem Preis
ergibt sich auch bei der Herstellung von Wellenleiterbauelemente fir Anwendung in der
Sensorik und insbesondere in der Telekommunikation. Daflur bedarf es nicht nur
kostenglinstiger Materialien, sondern auch kostengiinstiger und zuverlassiger
Herstellungsmethoden. Bei den bisher beschriebenen konventionellen
Herstellungsmethoden fiir polymere Wellenleiter sind mehrere Prozessschritte fiir die
Fertigung notwendig. Aufierdem ergibt sich bei den ablativen Prozessen und der Abformung
eine erhérte Rauheit der Seitenwénde aufgrund des Atz- und Entwicklungsprozess bzw. bei
der Herstellung des Formeinsatzes. Dies fuhrt zu zusatzlichen optischen Verlusten.

Neben den bisher dargestellten Technologien kénnen die dielektrischen Eigenschaften einer
Polymeroberflache auch durch ionisierende Strahlung verandert werden [Kota79], [Frank92],
[Sch695]. Die Strahlung verursacht hierbei eine lokale Brechzahlerhdhung, so dass Bereiche
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entstehen, in denen optische Strahlung gefiihrt wird. Bei Verwendung von UV-Bestrahlung
besteht der grof3e Vorteil, dass dabei nur eine dunne Oberflachenschicht von einigen
Mikrometern modifiziert wird und somit nur ein homogenes Substrat, das als Substrat und
auch als Wellenleiter fungiert, nétig ist. Keine weiteren Prozesse wie zum Beispiel
Entwicklung oder Atzten sind notig. Deswegen kdnnen bei diesem Prozess die gesamte
Prozesszeit und die Kosten fur die polymere Wellenleiterherstellung deutlich reduziert
werden. In  Abb. 2-14 wird die Wellenleiterherstellung durch UV-induzierte
Brechzahlanderung schematisch dargestellt. Die UV-Strahlung Uber eine Maske fuhrt in den
bestrahlten Bereichen zu einer mit der Tiefe abnehmende Brechzahlerhéhung.

UV-Lithographie

L] L

— — E— Maske
1 Wellenleiter

PMMA

Substrat

Abb. 2-14  Wellenleiterherstellung durch UV-induzierte Brechzahlanderung.

Die Veranderung der dielelektrischen Eigenschaften durch ionisierende Strahlung bei
Polymethylmethacrylat (PMMA) wurde erstmals in [TomlI70] beschrieben. Die Mechanismen,
die zu einer chemischen Reaktion fihren und somit eine Brechzahlerh6hung hervorrufen,
sind abhangig von der Art und Energie der einfallenden Strahlung. In Abb. 2-15 sind die
dominierenden Zerfallsreaktionen nach [Choi88] skizziert.
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Abb. 2-15  Schematische Darstellung der Zerfallswege von PMMA bei UV,- Rontgen-,
Elektronen- und Protonenbestrahlung nach [Choi88].
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Der Mechanismus der Fotodegration wurde mit Hilfe der UV-, IR-Spektroskopie,
Elektronenspinresonanz (ESR), Gaschromatographie (GC) und Gaschromatographie-
Massenspektroskopie (GC-MS) bestimmt [Todd60], [Gup80]. Hauptgasartige Produkte unter
kurzwelliger UV- und Rontgenstrahlung sowie Elektronen- und Protonenbestrahlung waren
Methan (CH,) oder Methylalkohol (CH3;OH), Kohlendioxid (CO,), Kohlenmonoxid (CO)
[Choi88]. Diese entstehen durch die Abspaltung der Esterseitenkette, was zu einer
angeregten Hauptkette flhrt und neue ungesattigte Bindungen entstehen. Bei
Hochenergiebestrahlungen wie Rontgen-, Elektronen- und Protonenstrahlung fuhrt dies
hauptsachlich zu einem Hauptkettenbruch [Choi88]. Moore et al. charakterisierten die
Struktur der ungesattigten C=C-Doppelbindungen mit H' und C' Kernmagnetische
Resonanz (KMR) Spektroskopie [Gup80], [Woch00]. Dabei zeigte sich dass die UV-
Bestrahlung zu einer n — 7~ Anregung an der Carbonylgruppe (>C=0) der Esterseitenkette
(-COO-R) fuhrt. Das bei allen Reaktionswegen zuriickbleibende Alkyl-Radikal wird entweder
durch Wasserstoffabstraktion und Ausbildung einer ungesattigten C=C-Doppelbindung in der
Hauptkette oder mittels eines Hauptkettenbruchs abgebaut. Der bei der Bildung der C=C
Doppelbindung frei werdende Wasserstoff rekombiniert mit der abgespaltenen
Esterseitenkette zu Ameisensduremethylesther (HCO,CH3). Das beim Hauptkettenbruch
Ubrig bleibende Radikal kann ebenfalls mit anderen Radikalen zu stabileren Molekilen
reagieren. Tab. 2-3 zeigt die Haufigkeit der unterschiedlichen Zerfallsmechanismen von
PMMA durch kurzwellige UV-Bestrahlung, Elektronenbestrahlung und Rontgenstrahlen.

kurzwellige UV Elektronenstrahlung Roéntgenstrahlen

Spaltung der Methylester- 8,53 2,59 3,68
gruppe (C=0)*

Hauptkettenbruch (MCS)* 0,22 0,46 1,08
Verhaltnis C=0 / MCS 38,77 5,63 3.41
Erzeugung der C=C- 7,06 2,24 3,72

Doppelbindungen (C=C)*

Verhaltnis C=C / MCS 32,1 4,87 3,44

Tab. 2-3: Zerfallsmechanismen von PMMA durch kurzwellige UV-Bestrahlung,
Elektronenbestrahlung und Réntgenstrahlen [Choi88] (*Veranderte Bindungen
pro 100 Monomereinheiten).
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Auch aus der Tabelle ist zu erkennen, dass im Gegensatz zur Roéntgenstrahlen und zur
Elektronenbestrahlung bei der kurzwelligen UV-Bestrahlung der Anteil der Spaltung der
Methylestergruppe und die Erzeugung der C=C-Doppelbindung deutlich hdher ist im
Vergleich zum Hauptkettenbruch. Die Bildung der C=C Doppelbindung im PMMA fuhrt zu
einer Veranderung der Dichte und der molaren Refraktion [Schd96]. Dies hat eine
Brechzahlerhéhung zu Folge und erlaubt damit die Herstellung von Wellenleitern.

Obwohl die polymere Wellenleiterherstellung durch UV-induzierte Brechzahlanderung einen
grolien Vorteil fur den Herstellungsprozess besitzt, ist sie (noch) nicht weit verbreitet. Einer
der Grinde ist, dass die Materialauswahl sehr begrenzt ist. Aliphatische Polymere wie
PMMA und Polyvinylalkohol haben eine gréRere Brechzahlanderung als aromatische
Polymere wie Polycarbonat und Polyimid [Kuli88]. Deswegen wurde bisher nur PMMA und
Polymethylmethacrylimid (PMMI) fir die Wellenleiterherstellung durch UV-induzierte
Brechzahlanderung eingesetzt [Sch$95], [Brun96]. Die Struktur dieser Polymere ist in Abb.
2-16 dargestellt.

CHs i CHy CHs |
—[CHz C——— I CCHyC—
? |
CH3 B
L 4 n
PMMA PMMI

Abb. 2-16  Struktur der fir UV-induzierte Brechzahlerh6hung schon eingesetzten Polymere.

PMMI ist aufgrund der Imidgruppe thermisch stabiler als PMMA; es wird deshalb in
Anwendungen mit hoher Temperatur eingesetzt.

2.3.2 Materialmodifikation zur Verbesserung der UV-induzierten Brechzahlanderung

Das bisher zur Herstellung von Wellenleiter durch UV-Bestrahlung verwendete PMMA hat
eine relativ kleine Dampfung (0,7 dB/cm bei 1550 nm) [Rabus07], aber auch eine relativ
hohe Wasserabsorption und die Glasubergangstemperatur ist nicht hoch genug fur viele
praktische Anwendungen wie z.B. in der Telekommunikation. PMMI hat eine ho&here
GlaslUbergangstemperatur (160°C) als PMMA (105°C), aber die Dampfung ist zu grof3
(<2dB/cm  bei 1550 nm). Deswegen sind neue Polymere fir diese
Wellenleiterherstellungstechnologie erwiinscht.

Um sowohl der Forderung nach héherer thermischer Bestandigkeit und einer geringen
Wasseraufnahme gerecht zu werden als auch eine Anderung der Brechzahl zu erméglichen,

20



Grundlagen zu polymeren Wellenleitern

wurden Polymere ausgesucht, die einerseits eine Struktur aufweisen, die der des PMMA
vergleichbar ist und andererseits stabilisierende alizyklische Gruppen enthalten. Abb. 2-17
zeigt die Strukturen von einigen derartigen optischen Polymeren.

B CH3_ i CHs i
3 **CHQ‘C:; CHZ—(::—___
iH CHZ% CHy~CHy 0=g o=(|c)
’ R1 R> Cl:HS
APEL® ZEONEX® / ZEONOR® OPTOREZ®

Abb. 2-17  Chemische Strukturen von optischen Polymeren.

Fir dieses Polymer mit alizyklischen Ringen werden eine hohe Transparenz im sichtbaren
und UV-Bereich und eine niedrige Wasserabsorption erwartet. Aullerdem kann die
Seitenkette durch kurzwellige UV-Bestrahlung gespalten werden. Damit kann der
Brechungsindex verandert werden.

Im Falle von OPTOREZ®, wird erwartete, dass durch die Carbonylgruppe (>C=0) bei UV-
Bestrahlung die gleich fotochemische Reaktion wie bei PMMA stattfindet. Der modifizierte
Teil des Acrylats ist in Abb. 2-18 dargestellt.

1
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Abb. 2-18  Hauptstruktur des modifizierten Acrylats (OPTOREZ®).

2.4 Optische Verlustmechanismen in polymeren Wellenleitern

Bei der Ausbreitung von Licht in Wellenleitern kdnnen Leistungsverluste aufgrund mehrerer
Ursachen entstehen. Es konnen sowohl intrinsische als auch extrinsische Verluste auftreten,
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die sich jeweils in Absorption oder Streuung unterteilen lassen. Die Verlustfaktoren in
polymerem Wellenleiter wurden in Abb. 2-19 klassifiziert [Take92].

— Molekularvibration
— Absorption—
Intrinsisch — — Elektronische Ubergang
— Streuung Rayleigh-Streuung
— Absorption Fremdstoffe
Extrinsisch — — Oberflacherauheit
— Streuung —
L Staub, Mikrofehlerstelle

Abb. 2-19  Verlustfaktoren in polymeren Wellenleiter.

2.4.1 Absorption

Tritt das elektromagnetische Feld des Lichts mit den Elektronen des Wellenleitermaterials in
Wechselwirkungen, so kommt es zur elektronischen Anregung. Zum anderen konnen
atomare bzw. molekulare Schwingungen angeregt werden. Diese Mechanismen sind
wellenlangenabhangig und es treten Schwingungsresonanzen auf, bei deren Frequenz eine
erhdhte Dampfung erfolgt. Absorption durch Molekularschwingungen, wie zum Beispiel die
Schwingung einer C-H Bindung, spielt die Hauptrolle im nahen Infrarot (NIR). Fur
Wellenlangen < 2,8 um treten hauptsachlich Ober- und Kombinationsschwingungen auf. Im
UV/VIS-Bereich wird der Einfluss der Molekularvibration deutlich kleiner im Vergleich zum
NIR-Bereich [Wer88]. Im UV/VIS-Bereich spielt die Absorption durch elektronische
Ubergange die Hauptrolle. Deswegen besitzen hochkonjugierte Polymer mit aromatischem
Ringen wie z.B. PC eine grofte Dampfung im UV/VIS-Bereich.

In Tab. 2-4 sind typische Absorptionslinien der relevanten Polymere im NIR-Bereich
zusammengestellt.

Abb. 2-20 zeigt ein IR-Absorptionsspektrum von ca. 1,8 ym dicken PMMA Schichten, die auf
einen vergoldeten Siliziumwafer aufgeschleudert wurden (Zuordnung der Absorptionsbanden,
siehe Tab. 4-5). Das Absorptionsspektrum wurde aus der Reflexion des Lichts an der
vergoldeten Siliziumwaferoberflache gemessen.
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Bindung Oberschwingung Wellenlange Intensitat
im NIR
v (CH,), v (CH3) Vo2 Vo3 1,70 um, 1,17 ym stark, stark
aliphatisch
0 (C-H) aliphatisch Vg, +0 1,4 um stark
v (C-H) aromatisch Voo 1,66 um stark
v (C=C-H) Voo 1,62 um
v (R-OH) Vos 1,44 ym stark
o (OH) Vo 1,6 um
v (H20) Vos Banden bei 1,45 pm und stark
1,2 um; Auslaufer bei
1,33 ym und 1,55 ym
v (C=0) Vosr Vos 1,83 ym, 1,38 uym mittel, mittel

Tab. 2-4:  Absorptionsbanden im NIR nach [Buba93] und [MGll00].

Absorption [willk. Einheiten]

A

I

3600 3100 2600

2100 1600 1100 600

Wellenzahl [cm'l]

Abb. 2-20 IR-Absorptionsspektrum von ca. 1,8 um dicken PMMA Schichten gemessen in
Reflexion auf einem vergoldeten Siliziumwafer.
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2.4.2 Streuung

Die Streuungsverluste in Polymeren sind eine Folge der Rayleigh-Streuung an den
Molekulen (intrinsisch) oder an Inhomogenitaten (extrinsisch) im Wellenleiter. Der
Streuquerschnit der Rayleigh-Streuung ist proportional zu A*, d.h. die Rayleigh-Streuung
wird starker im kurzwelligen UV/VIS-Bereich. Inhomogenitaten koénnen hierbei sehr
vielseitige Ursachen haben. Volumeninhomogenitaten kénnen z.B. durch Verunreinigungen
mit Partikeln oder durch Einschluss von Gasblasen entstehen. Weiterhin kdnnen
herstellungsbedingte Brechungsindexinhomogenitaten, durch Schwankungen in der
chemischen Zusammensetzung des Materials oder durch innere Spannungen im Material
entstehen. Oberflachenstreuunug wird durch die Stérung der Wellenleitergeometrie
verursacht, beispielsweise durch Rauheit der Wellenleiteroberflache. Diese Streuung an
Inhomogenitaten im Wellenleiter oder an dessen Oberflache tragen durch Abstrahlung zur
Dampfung der gefuhrten Moden bei. Neben den genannten Verlusten treten in gekrimmten
Wellenleitern zusatzliche Strahlungsverluste aufgrund der Wellenleiterkrimmung auf.

24



Verfahren zur Herstellung und Charakterisierung der Wellenleiter

3 Verfahren zur Herstellung und Charakterisierung
der Wellenleiter

Im Rahmen dieser Arbeit wurden Wellenleiter durch UV-Bestrahlung hergestellt. Wie in
Kapitel 2 erlautert erfahrt dabei das Polymer eine Anderung seiner chemischen Struktur. Zu
deren Charakterisierung wurden spektroskopische Methoden (UV/VIS-, IR-Spektroskopie)
herangezogen. Das thermomechanische Verhalten wurde mittels DSC untersucht, um
daraus den Einsatzbereich der Wellenleiter feststellen zu kdnnen. Die Brechzahléanderung
bei UV-Bestrahlung wurde mit Hilfe der Modenlinienspektroskopie analysiert. Das
Dampfungsverhalten wurde mit Hilfe der Cut-Back Methode bestimmt und das
Abstrahlungsverhalten wurde durch Nahfeldmessung ermittelt.

3.1 Bestrahlung mit kurzwelligem UV-Licht zur Wellenleiterherstellung

Zur Wellenleiterherstellung wird eine Polymerschicht mit UV-Licht bestrahlt, um die
Brechzahl zu andern (siehe Kapitel 2.3). Fir die UV-Bestrahlung wurden zwei verschiedene
UV-Strahler verwendet. Im ersten Fall handelt es sich um einen kommerziellen UV-Strahler
(UVAPRINT CM); er wurde hauptsachlich fir die Herstellung der Proben zur
Materialuntersuchung eingesetzt. Der zweite ist ein kommerzieller Maskaligner (EVG 620);
er wurde hauptsachlich fur die Wellenleiterherstellung eingesetzt. Die beiden
Bestrahlungsverfahren sind prinzipiell gleich. UVAPRINT hat den Vorteil, dass viele
verschiedene Probenvarianten (Grofde, Dicke usw.) bestrahlt werden kénnen. EVG 620 hat
den Vorteil, dass die Polymerschichten Uber eine Photomaske mit sehr praziser Ausrichtung
bestrahlt werden kénnen. Die Emissionsspektren der Lichtquellen wurden mit einem UV-
Spektrometer (USB2000 Miniature Fiber Optic Spectrometer, Ocean Optics) gemessen. Die
UV-Intensitat wurde mit Hilfe eines UV-Intensitatsmelgerats (Model 1000, Karl Suss) bei
einer Wellenlange von 240 nm ermittelt.

3.1.1 Quecksilber-Xenon Hochdrucklampe

Der fir die Materialuntersuchung verwendete UV-Strahler UVAPRINT CM (Dr. Honle GmbH)
ist mit einer Quecksilber-Xenon Hochdrucklampe (F-Strahler, Bogenleistung 150 W/cm, Dr.
Honle GmbH) ausgestattet. Abb. 3-1 zeigt die schematische Darstellung der
Belichtungsapparatur. Das Licht der Bogenlampe wird mit Hilfe eines parabolischen
Reflektors auf einen 45°-Kaltlichtspiegel fokussiert. Dabei wird nur die UV-Strahlung
reflektiert, wahrend die IR-Strahlung absorbiert wird und die dabei erzeugte Warme Uber ein
Klhlsystem abgefiihrt wird. Die bei 240 nm gemessene Intensitdt am Ort der Probe (in der
Vakuumkammer ohne Suprasilfenster) wurde hierbei zwischen 0 und 2,4 m\W/cm? geregelt.
Die Homogenitat der Intensitatsverteilung Uber einen 4“Wafer betrug + 5%. Zur
Untersuchung des Einfluss der Prozessgasatmosphare auf die Brechzahlanderung wurde
die Probe in eine Prozesskammer gebracht, die evakuiert oder mit unterschiedlichen
Inertgasen beflllt werden konnte. Als Vakuumfenster diente ein 5 mm dickes Suprasilfenster,
(Uber 92% Lichtdurchlassigkeit bei A > 200 nm laut Datentabelle des Herstellers). Der
erreichte Enddruck lag bei ca. 10" mbar. Bei der UV-Bestrahlung mit einer Photomaske
fungiert statt dem Surasilfenster die Photomaske als Fenster.
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Reflektor Kaltspiegel

///

UV-Strahler

uv
Suprasil / Photomaske
Vakuumkammer

Abb. 3-1 Schematische Darstellung der Belichtungsapparatur mit der Quecksilber-Xenon
Hochdrucklampe.

Abb. 3-2 zeigt das Bestrahlungsspektrum der Quecksilber-Xenon Hochdrucklampe (F-
Strahler), das am Ort der Probe gemessen wurde. Die Spektrallinien im kurzwelligen Bereich
(< 300 nm) haben eine geringere Intensitat als die Linien im héherwelligen Bereich.

Intensitat [willk. Einheiten]

0 JA.LLJ ‘ L1 B, L -

190 290 390 490 590

Wellenlédnge [nm]

Abb. 3-2 Am Ort der Probe gemessenes Bestrahlungsspektrum der Quecksilber-Xenon
Hochdrucklampe (F-Strahler).
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3.1.2 Maskaligner

Bei dem fir die Wellenleiterherstellung verwendeten Maskaligner handelt es sich um ein
kommerzielles Gerat (EVG 620, EV Group) mit Deep UV-Konfiguration. Als Lampe wird eine
Quecksilber-Xenon Hochdrucklampe (UXM-501MA, USHIO) im Maskaligner verwendet. Abb.
3-3 zeigt dessen Aufbau [EVGO03] und Abb. 3-4 deren Bestrahlungsspektrum, das am Ort der
Probe gemessen wurde.

Abb. 3-3 Maskaligner EVG 620 (links: Ubersicht, rechts: Lampehaus, 1: Lampe, 2:
Elipsoidspiegel, 3: 45°-Dielektrische Filter, 4: Linsenarray, 5: Verschluss, 6:
Spiegel, 7: frontale Linse) [EVGO03].

Das Licht der Lampe wird mit Hilfe eines Elipsoidspiegels auf einen 45°-dielektrischen Filter
fokussiert. Dabei wird nur die UV-Strahlung reflektiert, wahrend die IR-Strahlung absorbiert
wird und die dabei erzeugte Warme Uber ein Kihlsystem abgeflihrt wird. Dann wird das Licht
durch Linsen auf die Probe geleitet.
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Intensitat [willk. Einheiten]
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Wellenlange [nm]

Abb. 3-4 Am Ort der Probe gemessenes Bestrahlungsspektrum der Lampe des
Maskaliger EVG 620 (Lampe: UXM-501MA).

Fur einen besseren Vergleich der Bestrahlungsspektren der Lampen sind in Abb. 3-5 die
Bestrahlungsspektren beider Lampen im kurzwelligen UV-Bereich gegenlbergestellt. Es ist
zu sehen, dass das Bestrahlungsspektrum der Lampe des Maskaligners EVG 620
insbesondere flir Wellenlangen kleiner als 250 nm mehr Intensitat als die Quecksilber-Xenon
Hochdrucklampe (F-Strahler) des UV-Strahlers UVAPRINT besitzt. Aus diesem Grund wird
bei Bestrahlung mit dem Maskaligner EVG 620 eine effizientere Veranderung der
chemischen Struktur des Polymeren erwartet.
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=
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Abb. 3-5 Vergleich der Bestrahlungsspektren gemessen am Ort der Probe im UV-
Bereich.
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3.2 Methoden zur Bestimmungen des chemischen und thermomechanischen
Verhaltens

Dieses Kapitel enthalt eine Zusammenfassung der Verfahren, die im Rahmen dieser Arbeit
eingesetzt wurden, um die chemische Veranderung der Polymeren als Funktion der
Belichtungsbedingungen und deren thermomechanisches Verhalten zu bestimmen.

3.2.1 Optische Spektroskopie

Die Untersuchung der fotolytischen Prozesse in Abhangigkeit dufRerer Bedingungen wurde
mit Hilfe spektroskopischer Methoden durchgefiihrt. Die optische Spektroskopie umfasst
hierbei den Spektralbereich vom Ultravioletten bis zum Infraroten. Bei der spektroskopischen
Charakterisierung werden die charakteristischen Absorptionsbanden der fotochemischen
Reaktionsprodukte ermittelt. Dadurch koénnen Stoffgruppen durch direkten Vergleich mit
Referenztabellen, die die ungefahre Lage der funktionellen Gruppen enthalten, identifiziert
werden. Eine ausfuhrliche Beschreibung spektroskopischer Methoden in der organischen
Chemie ist in entsprechender Fachliteratur zu finden [Humm91], [SchmO00], [Glinz02],
[Hesse02]. Abhangig von der Wellenldange unterscheidet man die IR- und die UV/VIS-
Spektroskopie.

IR-Spektroskopie

Die fir die Strukturaufklarung von Polymeren besonders nutzlichen Absorptionsbanden
liegen im mittleren infrarot Bereich von 2,5 ym bis 25 pm. Dies entspricht einer Wellenzahl
von: 4000 cm™ bis 400 cm™, was iblicherweise in der Spektroskopie angegeben wird.
Hierbei gilt fur die Wellenzahl v

10*
A (um)
Fir die Spektreninterpretation sind vor allem solche Schwingungen nutzlich, die sich in erster
Nahrung auf Einzelbindungen oder funktionelle Gruppen eines Molekils beschranken, d.h.
es handelt sich um speziell im Molekul lokalisierte Schwingungen. Auswahlregeln und
Kennzeichnung der lokalisierten Schwingungen kénnen aus der Literatur entnommen
werden (Bsp. [Hesse02]). Unterhalb 1500cm” treten Gerlist, Ober- und
Kombinationsschwingungen auf, die aufgrund von Uberschneidungen eine Zuordnung
erschweren. Ein IR-Spektrum besteht somit aus zwei groRen Bereichen: Oberhalb 1500 cm™
kénnen die Absorptionsbanden den einzelnen funktionellen Gruppen zugeordnet werden,
wahrend der Bereich unterhalb 1500 cm™ viele Banden enthélt und das Molekiil als ganzes
charakterisiert. Dieser Bereich wird als ,fingerprint“-Region bezeichnet. Fir die Aufnahme
der Spektren wurde ein FTIR-Spektrometer (Bruker IFS 48V) verwendet.

v(em™) = (3.1)

UV/VIS-Spektroskopie
Die UV/VIS-Spektroskopie ist ein Verfahren der optischen Spektroskopie, das auf der

spezifischen Absorption von ultravioletter Strahlung durch UV-aktive Molekile beruht. Die
Wechselwirkung zwischen elektromagnetischen Wellen und Molekilen fuhrt bei Absorption
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im Bereich des ultravioletten und sichtbaren Lichts zur Anregung von Elektronen, im
allgemeinen Valenz-Elektronen. Fallt ein Lichtstrahl der Intensitat /; auf ein homogenes,
isotropes Medium der Schichtdicke d, dann kann er abgesehen von Reflexions- und
Streuverlusten durch Absorption geschwacht werden. Das Lambert-Beer-Gesetz beschreibt
die Extinktion E (optische Dichte, absorbance) der Strahlung (/: Intensitat des austretenden
Licht, €: molarer Extinktionskoeffizient, ¢: Konzentration).

E=log IIO =¢-cd (3.2)

Bestimmt man nach dem Lambert-Beer-Gesetz fur alle Wellenlangen A die Extinktion und
daraus die substanzspezifische Grofie ¢, so erhalt man die Absorptionskurve und damit das
UV-bzw. UV/VIS-Spektrum. Aufgrund der Energiebreite der elektronischen Niveaus der
Molekiile ist es ein Banden-Spektrum. Die Lage der Absorptionsbanden hangt von der Natur
des Elektronen-Ubergangs ab. Die einzelnen Banden werden durch ihre Eigenschaften Lage,
Intensitat, Gestalt und Feinstruktur charakterisiert. Von besonderer Bedeutung fir die
UV/VIS-Spektroskopie sind konjugierte Chromophore. Eine Veranderung der Spektren ergibt
sich durch die Anderung der konjugierten Systeme in Molekile. Fir die UV/VIS-
Spektroskopie wurde ein UV/VIS-Spektrometer der Firma Perkin Elmer (Lamda 2) verwendet.
Dieses deckt einen Wellenlangenbereich von 190-1100 nm ab.

3.2.2 Weitere Methoden
DSC (Differential Scanning Calorimetry)

Die DSC (Differential Scanning Calorimetry) ist eine kaloriemetrische Analysenmethode zur
Bestimmung der Temperaturfunktionen von Polymeren, mit deren Hilfe Ruckschlisse auf
Phasenumwandlungen sowie auf die Stabilitat/Reaktivitat von Verbindungen gezogen
werden konnen. Die DSC arbeitet nach folgendem Prinzip: In einem Ofen befinden sich zwei
symmetrisch angeordnete Halterungen, von denen die eine die zu untersuchende Probe, die
andere eine Vergleichssubstanz enthalt. Letztere zeigt im zu untersuchenden Temperatur-
Bereich keine thermische Reaktion. Die Temperatur der Probe oder die der
Vergleichssubstanz sowie die Temperaturdifferenz zwischen beiden werden mit
Thermoelementen gemessen und ihr zeitlicher Verlauf registriert. Wenn in der Probe eine
exotherme oder endotherme Reaktion auftritt, ist dies in einer Temperaturdifferenz zwischen
Vergleichsubstanz und Probe zu beobachten. Somit ermdéglicht sie in der vorliegenden Arbeit
die Veranderung des thermomechanischen Verhaltens, die durch fotoinduzierte chemische
Umwandlung entsteht, zu analysieren [Merm04]. Damit ist eine einfache Abschatzung des
Einsatzbereiches der UV-induzierten Wellenleiter méglich. Die Messungen wurden mit einem
DSC-Gerat der Firma Netsch Geratebau (DSC-204 Phoenix) durchgefihrt.

3.3 Optische Messtechnik

Dieses Kapitel enthalt eine Zusammenfassung grundlegender Verfahren zur optischen
Charakterisierung der Wellenleiter, die in dieser Arbeit verwendet wurden. Die
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Charakterisierung zielt auf die Erfassung der wesentlichen Parameter wie Brechungsindex,
Nahfeldverteilung und Dampfung ab.

3.3.1 Modenlinienspektroskopie

Zur gezielten reproduzierbaren Herstellung der Wellenleiter ist die genaue Kenntnis der
Brechzahlverteilung sowie deren Abhangigkeit von Herstellungsparametern von
fundamentaler Bedeutung. Es gibt verschiedene Verfahren, Brechzahlprofile zu bestimmen.
Die Methoden der Diunnschliff-Interferometrie, der Reflektivitatsabtastung oder die Ableitung
des Brechzahlprofils aus Messung der Feldverteilung gefuhrter oder nicht gefuhrter Strahlen
(refracted near field) sind jedoch sehr praparationsaufwendig und prinzipbedingt recht
ungenau [Unge93].

Eine dagegen technisch einfach zu realisierende Methode fur die Bestimmung
eindimensionaler Brechzahlprofile, die sowohl die geforderte Tiefenauflésung als auch die
Nachweisempfindlichkeit zur Analyse von Bauelemente der integrierten Optik erfillt, ist die
Modenlinienspektroskopie [Ulri73], [Unge93]. Mit der Modenlinienspektroskopie kénnen die
Ausbreitungsrichtungen gefiihrter Moden und deren dazugehoérige effektive Brechzahl Ngg
bestimmt werden. Das Verfahren beruht auf dem Auskoppeln von geflihrten
Wellenleitermoden an einem Prisma. Die Anordnung zur Prismenkopplung ist in Abb. 3-6
skizziert. Divergentes Licht eines Laserstrahls wird in den Wellenleiter eingekoppelt so dass
im  Wellenleiter samtliche ausbreitungsfahigen Moden angeregt werden. Auf den
Filmwellenleiter wird das Prisma gedriickt, wobei der Andruck den Koppelspalt lokal
verengen soll, um einen hinreichenden Kopplungswirkungsgrad zu erzielen. Aufgrund der
Tatsache, dass der Brechungsindex zwischen Filmwellenleiter und Prisma sehr klein ist,
werden die gefihrten Moden Uber das auftretende starke evaneszente Feld ausgekoppelt.
Sie treffen die Prismenflache entsprechend ihres Ausbreitungswinkels im Filmwellenleiter.
Mit Hilfe eines Beobachtungsfernrohres wird das ausgetretene Licht analysiert. Das
beobachtete Streifenmuster gibt die unterschiedlichen Ausbreitungsrichtungen der Moden im
Filmwellenleiter wieder.

Da die transversale Feldverteilung au3erhalb des Filmwellenleiters exponentiell abklingt,
betragt die Informationstiefe dieser Messmethode fiur Wellenlangen im NIR nur wenige
Mikrometer. Fur Filme mit vergrabenen Profile ist die Modenlinienspektroskopie somit
normalerweise unbrauchbar, da die evaneszenten Felder an der Oberflache des Substrates
zum Prisma hin so schwach sind, dass an der Seitenflaiche des Prismas keine Intensitat
gemessen werden kann.
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Abb. 3-6 Schematische Darstellung des Strahlengangs bei der Modenauskopplung an
einem Prisma und Bild der Modenlinien und Substratibergang (Kontinuum) im
Okular des Abbe-Refraktometers.

Im Falle einer Auskopplung der geflhrten Moden sind die Komponenten k,=n,kssin® der
Wellenvektoren parallel zu den Grenzflachen im Prisma (k,,) und im Wellenleiter k, (Abb.
2.1) gleich. Bei einer Brechzahl n, des Prismas ergibt sich fur eine Lichtwelle mit der
Wellenzahl parallel zur Grenzflache ergibt sich damit zwangslaufig fir den Austrittswinkel ®
(siehe Abb. 3-6):

! . [k
k,=k,, =n k,sin® = <I>:arcsm( ;( J (3.3)

z
npo

Fir die effektive Brechzahl und den Austrittswinkel & (siehe Abb. 3-6) erhalt man folgende
Beziehung:

Ny = nPsin{g+arcsin[ﬂH (3.4)

Ny

Somit kdnnen bei Kenntnis des Austrittswinkels @ und des Prismenwinkels ¢ die effektiven
Brechzahlen bestimmt werden [Kers75].

Die Messung des Modenaustrittswinkels erfolgte mit einem kommerziellen Abbe-
Refraktometer (Abbe-Refraktometer A, Carl Zeiss). Dabei werden die Austrittswinkel der
einzelnen ausgekoppelten Modenlinien Uber das Beobachtungsfernrohr des Refraktometers
bestimmt. Fir Messungen im NIR wurde das Refraktometer mit zwei Diodenlasers mit einer
Wellenlange von 1310 nm und 1550 nm und einem Vidicon erweitert. Die Kalibrierung
erfolgte fir den NIR-Bereich unter Verwendung von optischen Glasern mit bekannten
Dispersionskurven (BK7, FK5, K10 und Quarz). Im VIS-Bereich konnten Eichkurven des
Herstellers verwendet werden. Da das Bild im Beobachtungsfernrohr bei koharenter
Laserstrahlung starke Granulation durch Interferenzen (Speckel) zeigt, wurde in den
Laserstrahl eine schnell rotierenden Streuscheibe eingebracht. Durch die Rotation dieser
unregelmafigen Struktur verandert sich die optische Weglange bis zur abbildenden Optik mit
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so hoher Frequenz, dass sich dem Auge ein gleichmalig strukturloses Bild bietet, in dem die
feinen Modenlinien klar erkennbar sind. Die durch die Streuscheibe veranderte
Laserpolarisation wurde anschliefiend mit einem Polarisationsfilter wieder hergestellt.

Die Messgenauigkeit dieses Verfahrens ist von zwei Faktoren abhangig: Zum einen ist ein
systematischer Messfehler zu berlicksichtigen, dessen Ursache darin liegt, dass sich durch
die Ankopplung des Prismas an die geflihrte Mode die Ausbreitungskonstante k und damit
der Messwert selbst leicht andert (z.B. durch eine induzierte Kriummung des
Filmwellenleiters). Praktisch wird der Fehler klein gehalten, wenn man das Prisma nur
schwach andrickt. Fir eine Spaltbreite grélRer A/2 zwischen Prisma und Wellenleiter ist
dieser Fehler vernachlassigbar [Tien69], [Unge92]. Abgesehen davon wird der Messfehler
durch die genaue Bestimmung des Austrittswinkels 6 bestimmt und somit durch die
Auflosung des Abbe-Refraktometers und der Breite der beobachteten Modenlinien. In
diesem Zusammenhang ist ebenfalls eine schwache Kopplung gunstig, da mit
abnehmendem Spalt zwischen Prisma und Wellenleiter die Linien immer breiter werden.
Weiterhin wird die Modenlinienbreite stark von der Oberflachenqualitdt der Probe und der
verwendeten Wellenlange (bzw. von der spektralen Breite der anregenden Lichtquelle)
bestimmt. Die Genauigkeit der Bestimmung der effektiven Brechzahlen der hergestellten UV-
induzierten Wellenleiter wird hierbei mit +1,5-10~* fiir 488 nm und 633 nm und +2,5-107* fiir
1310 nm und 1550 nm abgeschatzt. Fur sehr hohe UV-Bestrahlungsdosis-Werte
(> 20 J/lcm?) wurde jedoch immer eine Verbreiterung der Modenlinien beobachtet. Dies
wurde auf eine Aufweichung der Polymeroberflache bei Raumtemperatur zurtickgefuhrt.
Durch diesen Effekt verschlechtert sich die Auflésung der Melimethode drastisch.

3.3.2 Nahfeldmessplatz

Die Kenntnis der Feldverteilung geflihrter Moden eines optischen Wellenleiters ist flr die
Ermittelung der Koppelbedingungen und der Justagetoleranzen fur Haltestrukturen der Ein-
und Auskoppelfasern wichtig. Hierzu wird das vom Wellenleiter abgestrahlte Feld analysiert
(Nahfeldmessung). Mit einer Nahfeldmessung kann auch die Monomodigkeit einfach
bestimmt werden. Den in dieser Arbeit verwendeten experimentellen Aufbau zur
Nahfeldmessung zeigt Abb. 3-7.
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Abb. 3-7 Schematische Darstellung des Messplatzes bei der Nahfeldmessung.
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Laserlicht wird Gber eine monomodige Glasfaser in den zu untersuchenden Wellenleiter
eingekoppelt. Gemessen wird die Intensitatsverteilung am Wellenleiterausgang (Nahfeld) mit
Hilfe eines Nahfeldmesssystem (Optical Beam Measurement System A4859-01, Hamamatsu
Photonics) und einem Laser Beam Profiler (LEPAS-11, Hamamatsu Photonics) mit einer IR-
Kamera (Vidicon, Micron Viewer Series 7290, Electrophysics). Durchstimmbare
Halbleiterlaser (TSL-210, santec) wurden als Lichtquellen fir Messungen bei 1550 nm und
Diodenlaser (DL 100 Diode Laser System, TOPTICA Photonics) flir Messungen bei 808 nm
eingesetzt. Die Vidicon-Réhrenkamera ist speziell auf den infraroten Wellenldngenbereich
bis zu einer Wellenlange von 2,2 um ausgelegt. Die laterale Auflésung der Réhrenkamera
reicht fur eine direkte Messung der auftretenden Feldverteilung nicht aus. Deshalb werden
zur VergrofRerung Mikroskopobjektive eingesetzt, die eine nahezu aberrationsfreie Abbildung
ermoglichen. Fur die vollstdndige und somit auch beugungsfreie Abbildung einer
Feldverteilung muss darauf geachtet werden, dass die numerische Apertur des
abgestrahlten Feldes wesentlich kleiner ist als die numerische Apertur des verwendeten
Objektivs. Die Kalibrierung der Abbildung Uber ein Mikroskopobjektiv erfolgt anhand der
Abbildung eines Kalibriernormals bekannter Linienbreite. Aus den gemessenen
Intensitatsverteilungen lassen sich die Modenfeldbreiten und die Anzahl der Moden
bestimmen. Abb. 3-8 zeigt beispielhaft zwei gemessene Modenverteilungen bei 407 nm

[Holl07].
' - ‘ k 'J
Abb. 3-8 Gemessene Modenverteilungen bei 407 nm (links: Monomode, rechts:
Multimode).

3.3.3 Dampfungsmessplatz

Eine der wichtigsten KenngrofRen integriert optischer Komponenten ist die Einfugedampfung.
Zur Einfigedampfung zahlen sowohl die Ein- und Auskoppeldampfungen an den Enden des
Bauelementes als auch die intrinsische Wellenleiterddmpfung, die sich aus Absorption,
Volumen- und Oberflachenstreuung zusammensetzt. Im Hinblick auf die Optimierung der
Wellenleiterherstellung und der Geometrie ist insbesondere die intrinsische
Wellenleiterdampfung von Interesse. Die Hauptschwierigkeit bei deren Bestimmung liegt
darin, dass die Einkoppelbedingungen reproduzierbar fur jede Messung vorgenommen
werden mussen. Die exponentielle Abhangigkeit der Einfligedampfung von der Lange der
Wellenleiter ist ein Mal} fur die Verlasslichkeit dieser Methode. Zur Charakterisierung von
Verzweigern sind weiterhin die Bestimmung der Ubersprechddmpfung und Uniformitat der
einzelnen Verzweigerkanale erforderlich.

Die Einflgedampfung wird Uber das Verhaltnisse von eingestrahlter zu abgestrahlter
optischer Leistung bestimmt. Die intrinsische Dampfung wird mit Hilfe der sogenannten Cut-
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Back Methode ermittelt. Dabei werden unterschiedlich lange Wellenleiter, die mit gleichen
Parametern hergestellt wurden, miteinander verglichen.

Abb. 3-9 zeigt den verwendeten Messaufbau. Die gemessenen Dampfungswerte werden
Uber der Welleleiterlange aufgetragen. Aus der Ausgleichgeraden kann die intrinsische
Wellenleiterddmpfung ohne Kopplungsverluste bestimmt werden. Extrapoliet man die
Ausgleichsgerade bis zum Schnittpunkt mit der Abszisse, so erhalt man die Faser-
Wellenleiter Koppelverluste.
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Abb. 3-9 Schematische Darstellung des Dampfungsmessplatzes.

Licht, das entweder von einem Laser oder einem Monochromator in den zu untersuchenden
Wellenleiter mittels einer monomodigen Glasfaser eingekoppelt wird, wird am
Wellenleiterausgang in eine zweite monomodige Glasfaser eingekoppelt. Die Intensitat in
dieser Faser wird mit einem optischen Leistungsmessgerat ermittelt. Als Leistungsmessgerat
wurde ein Lightwave Measurement System (Agilent 8164B) und bei der Dampfungsmessung
bei 1550 nm zusatzlich ein Polarisationskontroller (Agilent 11896A) verwendet, um die
Dampfung in Abhangigkeit von der Polarisation bestimmen zu konnen. Fir die Messung bei
808 nm wurde ein Diodenlaser (DL 100 Diode Laser System, TOPTICA Photonics)
eingesetzt. Aufgrund der Lange der hier verwendeten Wellenleiter von mehreren Zentimetern
ist Streulicht, das den Detektor trifft bzw. in die Ausgangsfaser eingekoppelt wird, zu
vernachlassigen.

Bei der praktischen Messung wird zunachst der Referenzwert bei Stosskopplung der beiden
Glasfasern aufgenommen. Dieser Wert, der die Faserverluste wiedergibt, wird von den
Messwerten, die mit den Wellenleitern ermittelt wurden, subtrahiert. Diese Differenz dieser
ergibt dann nur die Einfigedampfung der integrierten optischen Komponente. Sowohl bei der
Referenz als auch bei der Messung mit Wellenleiter wurde Indexmatchingodl verwendet.
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4 Materialuntersuchungen

In Kapitel 2 wurden alternative Polymere identifiziert, die auf Grund ihres molekularen
Aufbaus ahnliche Eigenschaften hinsichtlich der UV-Bestrahlung wie PMMA erwarten lassen,
die aber bessere thermomechanische Eigenschaften und eine geringere Wasseraufnahme
als PMMA haben sollten. Da aromatische Polymere im UV/VIS-Bereich eine hohe Dampfung
aufweisen, werden nur aliphatische Polymere in den folgenden Untersuchungen naher
betrachtet. Aufgrund ihrer geringen Absorption wird erwartet, dass damit verlustarme
Wellenleiter im sowohl im IR- als auch im UV/VIS-Bereich hergestellt werden kénnen. Als
Referenz wird PMMA (HESA®-GLAS VOS mit 500 um Dicke, Notz Plastics) oder der PMMA
Resist (AR-P 671.09, 950K, mit 9 Gew.% PMMA) der Firma AllResist in den Untersuchungen
mit analysiert.

Zur Prufung der Eignung der ausgewahlten Materialien wird untersucht, wie sich die
Brechzahl bei UV-Bestrahlung éandert. Zum Verstandnis der dabei auftretenden chemischen
Veranderungen werden spektroskopische Analysen durchgefiihrt. Die thermomechanischen
Eigenschaften werden mit Hilfe der DSC ermittelt. Im Hinblick auf eine Anwendung der zu
realisierenden Wellenleiter als Bestandteil von biophotonischen Sensoren wird zusatzlich
untersucht, wie Zellen auf den Wellenleitern immobilisiert werden kénnen.

4.1 Materialeigenschaften

Tab. 4-1 zeigt die Liste der im Hinblick auf die Eignung zur Herstellung von polymeren
Wellenleitern untersuchten Polymeren. Tab. 4-2 und Tab. 4-3 zeigen die
Materialeigenschaften aus dem Datenblatt des Herstellers. Die chemische Struktur wurde
schon in Abb. 2-17 dargestellt.

Produktname Struktur Urform Hersteller
OPTOREZ® Alizyklische Methacrylat Granulat Hitachi
Copolymer Chemical
APEL® Ethylentetracyclododecen Granulat  Mitsui Chemical
Copolymer
ZEONEX® Cycloolefinpolymer Granulat Zeon
ZEONOR® Cycloolefinpolymer Folie Zeon
HESA®-GLAS Polymethylmethacrylat Folie Notz Plastics
Tab. 4-1: Untersuchten Polymere.
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Produktname 0z-1000 0z-1100 0z-1310 0z-1330
Hersteller Hitachi Chemical
T, [°C] 115 120 130 110
Brechungsindex 1,4996 1,5025 1,5059 1,5096
Wasserabsorption [%] 1,2 1,2 1,2 1,2

Tab. 4-2: Materialeigenschaften der Polymere der OPTOREZ® Serien (Alle Werte sind
aus dem Datenblatt des Herstellers entnommen).

Produktname APL5014DP ZEONEX® ZEONOR® HESA®-
480R ZF14 GLAS
Hersteller Mitsui Zeon Zeon Notz Plastics
Chemical
T, [°C] 135 138 136 105*
Brechungsindex 1,54 1,525 1,53 1,492
Wasserabsorption [%] <0,01 <0,01 <0,01 2,2*

Tab. 4-3: Materialeigenschaften des untersuchten Polymere (*[Baum05], ansonsten aus
dem Datenblatt des Herstellers entnommen).

Die Polymere der OPTOREZ® Serie sind ein Produkt der Firma Hitachi Chemical. Es handelt
sich dabei um Copolymere aus alizyklischem Methacrylat und Methylmethacrylat. Fur die
verschiedenen Polymersorten der Serie ist das Copolymerisations-Verhaltnis unterschiedlich.

APL5014DP wird von der Firma Mitsui Chemical vertrieben. In diesem Fall handelt es sich

um ein Copolymer aus Tetracyclododecen und modifiziertem Ethylen. Aufgrund des
Tetracyclododecen ist mit einer héheren mechanischen Stabilitat zu rechnen.
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ZEONEX® und ZEONOR® sind Produkte der Firma Zeon. In diesem Fall ist eine
Cycloolefingruppe direkt in die Ethylenkette eingebaut.

4.2 Brechungsindexmodifizierung durch Bestrahlung mit kurzwelligem UV-
Licht

Alle verwendeten Polymere aufer ZEONOR® sind als Granulat erhaltlich. Deshalb wurden
fur die Untersuchung der Brechzahldnderung durch UV-Bestrahlung zuerst Folien durch
HeilRpragen (HEXO03, Jenoptik) hergestellt. In einem ersten Schritt wurde das Granulat
zwischen Edelstahlplatten zu einer Folie verpresst. Je 9 g Granulat wurde flr eine Folie
(GréRRe: 10cm X 10 cm, 500 um Dicke) benutzt. Um die Rauhigkeit der Oberflache zu
vermindern, wurden diesen Folien in einem zweiten Schritt bei gleicher Temperatur zwischen
Kaptonfolien nochmals gepresst. Die Umformtemperatur betrug jeweils T4+ 45°C, die
Entformtemperatur betrug T4 — 5°C.

Die Brechungsindizes wurden wie in Kapitel 3.3.1 beschrieben mit Hilfe des Abbe-
Refraktometers bestimmt. Die ganzflachige UV-Bestrahlung der Polymerfolien wurde mit der
UVAPRINT CM Belichtungsstation (Dr. Honle GmbH), die mit einer Quecksilber-Xenon
Hochdrucklampe (F-Strahler) ausgestattet ist, ausgefihrt.

1.55
1.54
—e— APL5014DP
x 153 | —m—ZF14
2 0Z-1330
28 1.52 1 480R
ERTI! —%—0Z-1310
ot —e— 0Z-1100
o 150 —— 0Z-1000
—_
1.48
0 2 4 6 8 10

Bestrahlungsdosis [J/cm?]

Abb. 4-1 Abhangigkeit von N« fur die untersuchten Polymere von der Bestrahlungsdosis
bei einer Wellenlange von 633 nm.

Die Ergebnisse der Messungen flr die verschiedenen Polymere sind in Abb. 4-1 dargestellt.
Es ist zu erkennen, dass nur der Brechungsindex der Folien der OPTOREZ® Serie ahnlich
wie PMMA ansteigt und sich bei einer Bestrahlungsdosis von ca. 8 J/cm? um etwa 0,008
andert. Die anderen Polymere zeigen eine deutlich geringere bzw. gar keine Anderung des
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Brechungsindexes, so dass mit diesen Polymeren die Wellenleiterherstellung durch UV-
Bestrahlung nicht mdéglich ist. Weitere Untersuchungen wurden deshalb nur mit den
Polymeren der OPTOREZ® Serie gemacht.

4.3 Ergebnisse der spektroskopischen Analyse

Fur die UV/VIS-Spektroskopie wurden ca. 0,5 um dicke Polymerschichten auf Quarzglas
aufgeschleudert. Dazu wurde je 1g des jeweiligen OPTOREZ® Polymer in 10 ml Anisol
gelést und mit einem Belacker (Hamatech) mit einer Drehzahl von 1500 min™ fiir 60
Sekunden aufgeschleudert. Als Referenz wurden auch Proben mit dem PMMA E-Beamresist
(AllResist AR-P 671.09, 9 Gew.% PMMA 950k) hergestellt. Anschlieend wurde das
Losungsmittel durch einen Temperschritt ausgetrieben (30 min bei 170°C im Umluftofen).
Vor dem UV-Bestrahlungsschritt wurde das UV/VIS-Spektrum der Polymerschichten ermittelt.
Anschlieend wurden die Polymerschichten mit der UVAPRINT CM Belichtungsstation mit
unterschiedlichen Dosen unter Vakuum bestrahlt und anschliefend das UV/VIS-Spektrum
gemessen. Abb. 4-2 und Abb. 4-3 zeigt das UV/VIS-Spektrum der ca. 0,5 ym dicken
OPTOREZ® Polymerschichten vor und nach der UV-Bestrahlung [Ichi06a]. Abb. 4-4 zeigt
das UV/VIS-Spektrum von ca. 3,2 ym dickem PMMA 950 K nach der UV-Bestrahlung unter
Vakuum.
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Abb. 4-2 UV/VIS-Spektrum von ca. 0,5 ym dicken OPTOREZ® Polymerschichten nach
UV-Bestrahlung unter Vakuum (links: OZ-1000, rechts: OZ-1100).
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Abb. 4-3 UV/VIS-Spektrum von ca. 0,5 um dicken OPTOREZ® Polymerschichten nach
UV-Bestrahlung unter Vakuum (links: OZ-1310, rechts: OZ-1330).
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Abb. 4-4 UV/VIS-Spektrum von ca. 3,2 ym dickem PMMA 950K nach UV-Bestrahlung
unter Vakuum.

Die ermittelten Absorptionsbanden geben die Anregung eines Elektronenlibergangs in dem
jeweiligen System an. Eine Klassifizierung der Elektronen-Ubergange lasst sich mit Hilfe der
beteiligten Molekil-Orbitale treffen. Aus besetzten bindenden o~ oder 7-Orbitalen oder aus
den nichtbindenden n-Orbitalen (einsame Elektronenpaare) kann ein Elektron in die leeren,
antibindenden #*- oder o*-Orbitale angehoben werden. Entsprechend werden die
Elektronen-Ubergange kurz als 0 >o , 7 > 7 ,n—> 7, N —> o usw. bezeichnet (siehe
Abb. 4-5).
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O*

Abb. 4-5 Molekiil-Orbitale und Elektronen-Ubergénge.

In der Carbonyl-Funktion sind o=, 7-, n-Elektronen mit s-Charakter und n-Elektronen mit p-
Charakter enthalten (siehe Abb. 4-6). Die Anregung eines Elektrons kann in die
antibindenden 7*-bsw. o*-Orbitale erfolgen. Bei gesattigten Aldehyden und Ketonen liegen
die erlaubten n—o" - und 7 —> 7 -Anregungen im Vakuum-UV. Der verbotene
n(p) — 7 -Ubergang fillt in den Bereich von 275-300 nm. Aber direkt an die CO-Gruppe
gebundene Auxochrome wie OH, OR, NH,, NHR, NR,, Halogen usw. erhdhen als =~
Donatoren die Energie des #*-Orbitals und erniedrigen als o-Acceptoren das n-Niveau.
Daraus resultiert eine kurzwellige Verschiebung der n, 7*-Ubergéange in den Carbonsauren
und ihren Derivaten (siehe Tab. 4-4).

Abb. 4-6 Orbitale in der Carbonylgruppe.
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Verbindung Amax [NM] Emax Losungsmittel
Aceton 279 15 Hexan
Acetylchlorid 235 53 Hexan
Acetamid 205 160 Methanol
Ethylacetat 207 70 Petrolether
Essigsaure 204 41 Ethanol

Tab. 4-4:  n, 2*-Ubergange in gesattigten Carbonyl-Verbindungen [Hesse02)].

Das UV/VIS-Spektrum von unbestrahltem PMMA zeigt eine Bande bei etwa 210 nm. Diese
lasst sich dem n — 7z~ Ubergang der Carbonylgruppe (>C=0) der Esterseitenkette (-COO-
CH3) zuordnen. Durch die UV-Bestrahlung wurde eine neue Bande bei kirzeren
Wellenlangen (ca. 195 nm) erzeugt. Diese neue Absorptionsbande ergibt sich aus einem
7 — 7~ Ubergang, hervorgerufen durch die Entstehung von ungeséttigten C=C-Bindungen.
Wegen der wesentlich gréReren Intensitit dieses 7 — 7~ Ubergangs verdeckt er hierbei den
n— 7z~ Ubergang der Carbonylgruppe. Zum Beispiel betrdgt im Falle von 3-Hexen (C,Hs-
CH=CH-C,Hs) die Intensitat en.x des 7 — i Ubergangs 7940 bei 185 nm, wohingegen die
Intensitat desn — 7z~ Ubergangs der Carbonylgruppe nur im Bereich von 100 liegt.

Das Spektrum von OPTOREZ® OZ-1000 zeigt ohne Bestrahlung eine geringe Intensitét in
der Bande bei etwa 210 nm, wahrend die Intensitat der Bande bei OZ-1100 vergleichbar zu
PMMA und fir OZ-1310 und OZ-1330 deutlich ausgepragter ist. Die Intensitat in der Bande
des n— 7z~ Ubergangs der Carbonylgruppe (>C=0) hangt von dem Atom oder der
funktionelle Gruppe neben der Carbonylgruppe ab (Siehe Tab. 4-4). Das heil3t, verschiedene
Esterseitenketten (-COO-R) ergeben verschiedene Absorptionsbanden bei etwa 210 nm. Da
0Z-1310 und OZ-1330 die relativ starken Absorptionsbanden bei etwa 210 nm aufweisen,
deutet dies darauf hin, dass der Rest R in Esterseitenkette kann ganz anders als bei PMMA
(R=CHs) ist. Leider ist die genaue Struktur der verschiedenen OPTOREZ® Materialien nicht
bekannt. Es ist jedoch bekannt, dass 0Z-1310 und OZ-1330 nicht nur alizyklische Ringe
enthalten, sondern auch ein weiteres Monomerteil, um die Doppelbrechung zu vermindern
[Kawa97]. Es ist davon auszugehen, dass dies die Ursache fir die starken Unterschiede der
Absorptionsbanden in den verschiedenen OPTOREZ® Sorten ist. Dies erklart auch die starke
Zunahme der Bande bei 195 nm mit zunehmender UV-Bestrahlung.
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Aus dem Vergleich des UV/VIS-Spektrums zwischen den OPTOREZ® Polymeren und PMMA
kann gesagt werden, dass die Copolymere der OPTOREZ® Serie die gleiche fotochemische
Reaktion wie PMMA zeigen. Das heildt, bei der UV-Bestrahlung werden ungesattigten C=C-
Bindungen erzeugt.

Um die Fotochemie der Polymere der OPTOREZ® Serie ausfiihrlich zu untersuchen, wurde
deren Infrarot (IR)-Absorptionsspektrum gemessen. Als Substrat wurden Siliziumwafer, die
mit Chrom (10 nm) und Gold (200 nm) beschichtet waren, verwendet. Die Proben wurden
genau so hergestellt wie diejenigen flir die UV-Spektroskopie. Je 1 g des jeweiligen
OPTOREZ® Polymer wurde in 10 ml Anisol geldst und ebenfalls mit einem Belacker
(Hamatech) mit einer Drehzahl von 1500 min™ fiir 60 Sekunden aufgeschleudert. In einem
anschlielienden Temperschritt wurde das Losungsmittel ausgetrieben (30 min bei 170°C im
Umluftofen). Als Referenz wurden die mit Chrom (10 nm) und Gold (200 nm) beschichteten
Siliziumwafer verwendet. Fir diese Proben wurde das Infrarot (IR)-Absorptionsspektrum vor
der UV-Bestrahlung und nach Bestrahlung mit unterschiedlicher Dosis gemessen. Abb. 4-7
zeigt das IR-Absorptionsspektrum der Polymere der OPTOREZ® Serie ohne UV-Bestrahlung.
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Abb. 4-7 IR-Absorptionsspektrum von ca. 0,5 pm dicken Schichten der OPTOREZ® Serie
gemessen in Reflexion auf einem vergoldeten Siliziumwafer.

Ein IR-Spektrum besteht in der Regel aus zwei groRen Bereichen: oberhalb 1500 cm™
befinden sich Absorptionsbanden, die funktionellen Gruppen zugeordnet werden kénnen,
wahrend der Bereich unterhalb 1500 cm™ viele Banden enthélt und das Molekiil als Ganzes
charakterisiert. Dieser Bereich wird deshalb als ,Fingerprint“-Bereich bezeichnet. Da in
diesem Bereich Uberscheidungen der einzelnen Banden auftreten, ist die Zuordnung von
lokalisierten Schwingungen unterhalb 1500 cm™ erschwert. Gelegentlich haben diese
Banden diagnostischen Wert, im Allgemeinen sind sie jedoch von geringem Nutzen
[Hesse02]. Deswegen wurden die gemessenen IR-Spektren nur oberhalb 1500 cm™
analysiert.

43



Materialuntersuchungen

Im Vergleich zum IR-Absorptionsspektrum von PMMA (Abb. 2-20) weisen die Banden der
Polymere der OPTOREZ® Serie eine hdhere Intensitit zwischen 2960-2850 cm™ auf. Der
Grund hierfir ist der héhere Anteil von C-H-Bindungen dieser Polymere gegentiber PMMA.
Tab. 4-5 gibt die Zuordnung der wichtigsten Absorptionsbanden wieder.

Wellenzahl [cm™] Schwingungsform Gruppe
3000-2800 (C-H)-Valenzschwingung Vv g s (OCHa), (CHy), (CH3)
1739 (C=0)-Valenzschwingung (C=0) der Estergruppe
1500-1350 (C-H)-Deformationsschwingung o s, as (CHs3), (CHy)

1263, 1243, 1193, 1153 (C-O)-Deformationsschwingung (OCHs;) der Estergruppe

1300-600 Fingerprintbereich

Tab. 4-5: Zuordnung der wichtigsten Absorptionsbanden bei Polymethylmethacrylat nach
[Humm91] und [Colo01].

Abb. 4-8 bis Abb. 4-11 zeigen das IR-Absorptionsspektrum der ca. 0,5 um dicken
OPTOREZ® Polymerschichten nach der UV-Bestrahlung unter Vakuum mit unterschiedlichen
Dosen.
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Abb. 4-8 IR-Absorptionsspektrum einer 0,5 um dicken OZ-1000 Schicht nach UV-
Bestrahlung unter Vakuum.
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Abb. 4-9

Abb. 4-10
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IR-Absorptionsspektrum einer 0,5 um dicken OZ-1310 Schicht nach UV-

Bestrahlung unter Vakuum.
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Abb. 4-11  IR-Absorptionsspektrum einer 0,5 ym dicken 0Z-1330 Schicht nach UV-
Bestrahlung unter Vakuum.

Wie aus den Spektren zu erkennen, ist nach der Bestrahlung die Intensitat des Spektrums
der Polymere der OPTOREZ® Serie fiir Wellenzahlen kleiner 3400 cm™ mit zunehmender
UV-Bestrahlungsdosis geringer, wobei bei 1750 cm™ eine deutlich stirkere Abnahme der
Intensitat zu beobachten ist. Die Ursache hierfir ist ein Bruch der Carbonylgruppe (>C=0)
nach der UV-Bestrahlung und der Abspaltung der Esterseitenkette (-COO-R, R steht hier flr
CHs; oder einen alizyklischen Ring) und eine weitere Aufspaltung in kleinere, leicht flichtigere
Fragmente wie z.B. CH,, CH;0H, CO,, CO, HCOOCHS; [Choi88], [Moor91], [Woch00]. Die
Intensitat des Spektrums bei einer Wellenzahl von ca. 3450 cm™ nimmt dagegen mit
zunehmender UV-Bestrahlungsdosis deutlich zu. Dies ist eine Folge der Erzeugung der
Hydroxylgruppe (-OH), die aus der Carbonylgruppe stammt. Diese Analyse zeigt, dass die
Hauptreaktion bei UV-Bestrahlung bei den Polymeren der OPTOREZ® Serie auch der Bruch
der Seitenkette ist. Somit ist die Fotochemie der Polymere der OPTOREZ® Serie die gleiche
wie die von PMMA. Insofern ist verstandlich, dass die Polymere der OPTOREZ® Serie durch
UV-Bestrahlung eine Brechzahlanderung erfahren und damit ebenfalls Wellenleiter
hergestellt werden kénnen.

4.4 DSC (Differential Scanning Calorimetry)

Far die Messung der Glaslbergangstemperatur (Tg) wurden ca. 20 pum dicke
Polymerschichten benutzt. Zu deren Herstellung wurde je 4 g Polymer in 9 g Chlorbenzen
gelést und mit einem Belacker (Hamatech) mit einer Drehzahl von 1500 min™ fir 60
Sekunden auf eine Kaptonfolie aufgeschleudert. AnschlieRend wurde das Ldsungsmittel
durch einen Temperschritt ausgetrieben (30 min bei 170°C im Umluftofen). Die Proben
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wurden erneut mit der UVAPRINT Bestrahlungseinrichtung belichtet. Die Polymerschichten
wurden von der Kaptonfolie abgezogen und mit DSC vermessen. Tab. 4-6 zeigt die ermittelte
Glasiibergangstemperatur der Polymere der OPTOREZ® Serie vor und nach der UV-
Bestrahlung unter Vakuum. Die Bestrahlungsdosis betrug 4,32 J/cm?.

Produktname T4 vor UV-Bestrahlung [°C] T4 nach UV-Bestrahlung [°C]
0Z-1000 125 110
0zZ-1100 131 124
0Z-1310 130 131
0Z-1330 120 107

Tab. 4-6: Glasiibergangstemperatur der OPTOREZ® Serie vor und nach UV-Bestrahlung
unter Vakuum.

Fir alle Polymere der Serie ergibt sich maximal eine Verminderung der
GlasUbergangstemperatur von ca. 10%, sie liegt jedoch noch deutlich Gber 100°C. Im Falle
von OZ-1310 bleibt die T4 sogar im Rahmen der Messtoleranz konstant. Bei PMMA dagegen
verringert sich die Glasubergangstemperatur von 105°C vor der UV-Bestrahlung auf nur
noch ca. 80°C nach der UV-Bestrahlung, bei Verwendung einer Dosis von 2,5 Jicm?
[Henz04]. Durch eine weitere UV-Bestrahlung (ca. 30 J/cm?) wird das T4 sogar bis auf 40°C
abgesenkt. Durch die deutlich geringere Absenkung der Glastbergangstemperatur bei den
Polymeren der OPTOREZ® Serie sind diese thermisch stabiler als PMMA. Dies ist ein groRer
Vorteil und eréffnet somit einen deutlich erweiterten Anwendungsbereich gegeniber PMMA.

45 Zelladhasion

Die UV-Bestrahlung fihrt nicht nur zu einer Veranderung des Brechungsindexes der
Polymere, sondern andert auch die chemischen und physikalischen Eigenschaften der
Polymeroberflache, wie z.B. die Benetzbarkeit (Kontaktwinkel). Flir den Einsatz der
Wellenleiter in biophotonischen Anwendungen spielt die Haftung von Biomolekilen eine
entscheidende Rolle. Um z.B. Protein oder Zellen nicht kovalent sondern rein adsorptiv an
die Oberflache zu binden, muss diese hydrophobisiert bzw. hydrophiliert werden. Es stellt
sich nun die Frage, wie effizient dies durch die UV-Bestrahlung gelingt und ob dadurch eine
zellfreundliche Polymeroberflache geschaffen werden kann.
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Zur Untersuchung dieses Effektes wurden Zellen (L929 Fibroblast) auf Polymeroberflachen
immobilisiert. Die Abmessung der Polymerschicht betrug 3 cm x 3 cm, sie wurde vor dem
Experiment mit 70% Propanol zur Sterilisation gereinigt. Mit einer Niederdruck
Quecksilberlampe (Heraeus Noblelight GmbH, NHQ Lampe, A = 185 nm und 253 nm, 15 W)
wurden die Polymerschichten an Luft bestrahlt. Die Proben wurden mit jeweils einer Million
Zellen in Pluronic F-68 (1 vol% vom Medium) beaufschlagt. Tab. 4-7 zeigt die Bilder von
Zellkulturen auf OZ-1100 und PMMA Proben, die mit verschiedenen Bestrahlungsdosen
bestrahlt wurden.

Polymer ohne UV 10 min UV 20 min UV

0Z-1100

PMMA
(HESA® -GLAS)

Tab. 4-7: Bilder von Zellkulturen auf 0OZ-1100 und PMMA bei verschiedenen
Bestrahlungsdosen.

Im Falle von OZ-1100 ohne UV-Bestrahlung, sind nur schwebende Zellen im Medium zu
erkennen. Das heil’t, keine Zellen haften auf der Polymeroberflache von OZ-1100. Im Falle
von PMMA dagegen haften die Zellen bereits ohne UV-Bestrahlung auf der
Polymeroberflache. Bei beiden mit UV-Licht bestrahlten Proben haften die Zellen auf der
Polymeroberflache. Dabei nimmt der Grad der Immobilisierung der Zellen (L929 Fibroblast)
mit zunehmender UV-Bestrahlungsdosis zu. Das heift, OZ-1100 und PMMA zeigt eine
zellfreundliche Oberflache durch kurzwellige UV-Bestrahlung [IchiO6b], allerdings ist im Falle
von 0Z-1100 der Kontrast vor und nach der UV-Bestrahlung wesentlich gréfier als fur PMMA.

4.6 Zusammenfassung der Ergebnisse der Materialbestimmungen

Von den Polymeren, die hinsichtlich einer Brechzahlanderung durch UV-Bestrahlung
untersucht wurden, zeigten nur die Copolymere aus Methylmetacrylat und alizyklischem
Methacrylat (OPTOREZ®) eine ausreichende Brechzahlanderung, so dass damit prinzipiell
Wellenleiterstrukturen hergestellt werden koénnen. Im Vergleich zu konventionellem
Polymethylmethacrylat (PMMA) besitzt dieses neue Material einen héheren
Ausgangsbrechungsindex, eine hdhere Glasibergangstemperatur und eine geringere
Wasserabsorption. Dies flihrt zu einer héheren thermomechanischen Stabilitdt, was den
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Einsatzbereich der Wellenleiter erweitert. Mit Hilfe der spektroskopischen Analyse wurde
nachgewiesen, dass in diesem Copolymer die gleiche fotochemische Reaktion wie bei
PMMA stattfindet. Erste Untersuchungen zur Immobilisierung lebender Zellen auf den
Oberflachen des modifizierten Acrylats wurden erfolgreich durchgefuhrt. Es konnte gezeigt
werden, dass auf den fotochemisch modifizierten Bereichen Zellen angelagert werden
kénnen. Der Grad der Anlagerung mit zunehmender Dosis ist dabei deutlich groer als bei
PMMA. Insofern eignen sich die Polymere der OPTOREZ® Serie sehr gut fir die
Wellenleiterherstellung sowie fur die daraus resultierende Herstellung von biophotonischen
Sensoren.

Von den vier verschiedenen Copolymeren der OPTOREZ® Serie sind OZ-1310 und OZ-1100
thermisch stabiler als die anderen beiden Materialien und stellen somit prinzipiell ein ideales
Material fir die Wellenleiterherstellung dar. Fir die Wellenleiterherstellung ist eine
reproduzierbare Herstellung der Polymerschicht mit geringer Oberflachenrauheit nétig. Beim
HeilRpragen von 0Z-1310 hatte die gepresste Folie oft Risse auf der Oberflache. Aus diesem
Grund wurde fur die Wellenleiterherstellung im Rahmen dieser Arbeit nur OZ-1100 benutzt.
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5 Optische Charakterisierung der polymeren
Wellenleiter aus alizyklischem Methacrylat
Copolymer

Zur Charakterisierung der Wellenleiter im Hinblick auf eine Optimierung des
Herstellungsprozesses wurden Nahfeld- und Einfigedampfungsmessungen an den
Wellenleitern durchgefiuhrt. Eine qualitative Beurteilung der Oberflachengite der
Wellenleiterstrukturen erfolgte mittels Rasterelektronenmikroskopie (REM) und Atom-
Kraftmikroskopie (AFM). Als Teststruktur wurden hierzu gerade Streifenwellenleiter mit
7,5 um Breite verwendet. Die Charakterisierung erfolgte bei 1550 nm und im Hinblick auf
eine biophotonische Anwendung der Wellenleiter zusatzlich bei 808 nm. Als Beispiel einer
funktionellen Komponente wurde ein Y-Verzweiger mit einem Offnungswinkel von 1° néher
betrachtet. Sein Verhalten wurde im Bereich von 1460-1550 nm mitteilt.

Die Methode der Wellenleiterherstellung aus OPTOREZ® wurde grundsatzlich im Kapitel 3
schon geschrieben. Zu Erzeugung von Polymerfolien mit besserer Oberflachenqualitat wurde
die im ersten Prageschritt verwendeten Edelstahlplatten mit Schleifpapier (1200, 2500 und
4000) und Diamantsuspension (9 um, 3 ym und 1 ym) mit einer Schleif- und Poliermaschine
poliert. Im zweiten Prageschritt wurden an Stelle der Kaptonfolien Glasplatten verwendet. Bei
der Umformung des OZ-1100 Granulates zu einer Folie betrug die Umformungstemperatur
180°C und die Entformtemperatur 80°C. Der maximale Druck war 20 kN fiir 1200 Sekunden.

Die fur die UV-Bestrahlung verwendete Chrom/Quarz Photomaske wurde vor der Belichtung
fur eine Nacht in Schwefelsdure eingetaucht, mit Maskenreiniger (HD0207, Hamatech)
gereinigt und mit Hexamethyldisilazan (HMDS, ABCR GmbH&Co. KG) in einem Ofen (Star
2000, IMTEC) beschichtet. HMDS fungiert als Antihaftschicht. Damit kann die Adhasion
zwischen der Photomaske und dem Substrat vermieden werden. Die UV-Bestrahlung erfolgt
wie in Kapitel 3 beschrieben unter Vakuum. Nach der Bestrahlung wird die Probe im
Umiluftofen flr 4 Stunden bei 70°C getempert. Vor dem Sagen der Wellenleiter wird die
Probe mit einer Displayschutzfolie aus Silikon bedeckt, um die Oberflache der Probe zu
schutzen.

5.1 Einfluss des UV-Lampenspektrums

Wie in Kapitel 3 dargestellt, wurde die UV-Bestrahlung sowohl mit dem UV-Strahler
UVAPRINT als auch mit dem Maskaligner EVG 620 durchgefiihrt. Die Lichtquelle des
Maskaligners hat eine relativ hohe Lichtintensitat im Wellenlangebereich von 220-260 nm im
Vergleich zur Lichtquelle des UV-Strahlers UVAPRINT (Abb. 3-5). Das heil3t, dass durch den
Maskaligner eine effektivere fotochemische Reaktion stattfindet, welche zu der Veranderung
des Brechungsindex des Polymers flhrt.

Abb. 5-1 zeigt die Abhangigkeit des effektiven Brechungsindexes Nz von OZ-1100 der
beiden Lichtquellen fir unterschiedliche Bestrahlungsdosen [IchiO6c¢].
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Abb. 5-1 Abhangigkeit von Ng von 0OZ-1100 von der Bestrahlungsdosis bei
verschiedenen Lichtquellen.

Durch den Maskaligner EVG 620 wird mit einer geringeren Bestrahlungsdosis die gleiche
Anderung des Brechungsindex von OZ-1100 erzielt wie bei der Bestrahlung mit der UV-
Lampe UVAPRINT. Beispielsweise ergibt sich bei einer Bestrahlungsdosis von 8,64 J/cm?
mit der UV-Lampe UVAPRINT ein Brechungsindex von 1,5082 wahrend bei Bestrahlung mit
dem Maskaligner EVG 620 bei einer Bestrahlungsdosis von 4,32 J/cm? ein Brechungsindex
von 1,5074 ermittelt wird. Um mit dem Maskaligner einen vergleichbaren Brechungsindexhub
wie mit der UV-Lampe (0,0077) zu erreichen, wurde die Probe mit 5 J/cm? bestrahilt.

Um eine Aussage Uuber die Qualitait der Wellenleiter zu erhalten, muss fiir diese
Bestrahlungswerte das Abstrahlverhalten der Wellenleiter miteinander verglichen werden.
Hierzu wurde das Nahfeld von 7,5 um breiten geraden Wellenleitern bei einer Wellenlange
von 1550 nm analysiert. In Abb. 5-2 links ist das Nahfeld eines Wellenleiters, welcher mit
dem Maskaligner EVG 620 bestrahlt wurde, dargestellt; rechts ist das Nahfeld eines
Wellenleiters, welcher mit der UV-Lampe UVAPRINT bestrahlt wurde, gezeigt.
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Abb. 5-2 Nahfeldmessung eines 7,5 ym breiten geraden Wellenleiters bei 1550 nm
(links: bestrahlt mit EVG 620 bei 5 J/cm?, rechts: bestrahlt mit der UV-Lampe
UVAPRINT bei 8,64 J/cm?).

Die Intensitatsprofile zeigen einen deutlichen Unterschied. Die mit der UV-Lampe bestrahlten
Wellenleiter weisen eine starke Asymmetrie in vertikaler Richtung auf, wodurch sich eine 2.
Mode in vertikaler Richtung andeutet. Die Ursache daflr liegt darin, dass die Tiefe der mit
der UV-Lampe hergestellten Wellenleiter zu grof3 ist. Die Nahfeldverteilung der mit dem
Maskaligner hergestellten Wellenleiter dagegen ist gestaucht in vertikaler Richtung, was auf
eine geringere Tiefe des Wellenleiters hindeutet. Das gefiihrt Licht ist monomodig.

Die Ergebnisse zeigen, dass mit dem Maskaligner monomodige Wellenleiter mit hdherem
Brechzahlhub als mit der UV-Lampe hergestellt werden koénnen. Dies ist darauf
zurtickzufihren, dass der Anteil der Strahlung im Absorptionsbereich des Polymers hoher ist
(siehe Abb. 5-3) und somit die Transmission starker abnimmt. Das heif’t, dass nach einer
UV-Bestrahlung mit zunehmender Bestrahlungsdosis das UV-Licht in einer immer dinneren
Schicht in der Polymeroberflache absorbiert wird. UV-Licht dringt nicht mehr in tiefere
Bereiche des Polymers vor. Dadurch ist die chemische Veranderung in den tiefern Schichten
geringer als bei Bestrahlung mit der UV-Lampe.
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Abb. 5-3 Emissionsspektren der Lichtquellen EVG 620, UVAPRINT und UV-
Absorptionsspektrum von OZ-1100 mit verschiedener Bestrahlungsdosis.

Abb. 5-4 zeigt im Vergleich das Ergebnis der Verlustmessungen der geraden Wellenleiter,
die mit dem Maskaligner EVG 620 bzw. der UV-Lampe UVAPRINT bestrahlt wurden, bei
einer Wellenlange von 1550 nm. Sie wurden mit der Cut-Back Methode ermittelt.
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Abb. 5-4 Einflgedampfung in Abhangigkeit von Wellenleiterlange bei 1550 nm (links: mit
EVG 620 bei 5 J/cm? bestrahlt, rechts: mit UVAPRINT bei 8,64 J/cm? bestrahlt).

Aus dem Ergebnis der Cut-Back Methode wurden die Wellenleiterverluste bei
unterschiedlicher Polarisation berechnet. Die mit 5 J/cm? durch den Maskaligner EVG 620
bestrahlten 7,5 uym breite Wellenleiter zeigen eine intrinsische Dampfung von 1,5 dB/cm bei
1550 nm. Der polarisationsabhangige Verlust ist kleiner als 0,15 dB. Die Faser-Chip
Kopplungsverluste betragen ca. 0,5 dB/Seite. Die intrinsische Dampfung der 7,5 um breiten
geraden Wellenleitern, die mit 8,64 Jicm? durch die UV-Lampe UVAPRINT bestrahlt wurden,
betrug 2 dB/cm bei 1550 nm. Faser-Chip Kopplungsverluste betragen ca. 0,75 dB/Seite. Die
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geringeren Faser-Chip Kopplungsverluste der mit dem Maskaligner EVG 620 bestrahlten
Wellenleiter I&sst sich damit erklaren, dass dieser monomodig ist und somit besser auf die
monomodige Faser bei 1550 nm angepasst ist.

5.2 Optische Charakterisierung bei 1550 nm

Wie im vorigen Kapitel dargestellt konnten mit dem Maskaligner monomodige Wellenleiter
aus OZ-1100 hergestellt werden. Allerdings ist das Modenprofil sehr asymmetrisch (Abb.
5.2), aulderdem ist die intrinsische Dampfung im Vergleich zu PMMA Wellenleitern, die durch
UV-induzierte Brechzahlanderung hergestellt wurden (0,7 dB/cm bei 1550 nm) [Rabus07]
deutlich hoher. Aus diesem Grunde muissen geeigneter Belichtungsparameter zur
Herstellung der Wellenleiter ausgewahlt werden. Mit der bisher verwendeten
Belichtungsdosis von 5 J/cm? ergibt sich ein Brechzahlhub zwischen Kern und Mantel des
Wellenleiters in Héhe von ca. 0,5% (An = 0,008). Generell wird der Brechungshub meistens
bei ca. 0,3% eingestellt, um optimierte Wellenleiter zu erhalten [Matsu93], [Yurt05]. Deshalb
wurde die Belichtungsdosis auf 3 Jicm? abgesenkt. Der Brechzahlhub zwischen Kern und
Mantel betragt so nur noch ca. 0,33% (An = 0,005) [Ichi07].

5.2.1 Nahfeldmessung

Abb. 5-5 zeigt die Nahfeldmessung bei 1550 nm eines 7,5 um breiten geraden Wellenleiters,
der mit dem Maskaligner bei einer Bestrahlungsdosis von 3 J/cm? hergestellt wurde.

vertikaler Abstand [um]
0

10

-10 -5 0 5 10
horizontaler Abstand [pum]

Abb. 5-5 Nahfeldmessung eines 7,5 um breiten geraden Wellenleiters bei 1550 nm
(bestrahlt mit EVG 620 mit 3 J/cm?).
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Das Intensitatsprofil zeigt eine wesentlich symmetrische Verteilung im Vergleich zu dem mit
5 J/lcm? bestrahlte Wellenleiter. Der Wellenleiter ist monomodig.

5.2.2 Dampfungsmessung

Abb. 5-6 zeigt das Ergebnis der mit der Cut-Back Methode ermittelten Einfligedampfung der
mit 3 J/cm? bestrahlten, 7,5 pum breiten Wellenleitern bei einer Wellenlange von 1550 nm.

Verlust [dB]
N
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Abb. 5-6 Einflgedampfung in Abhangigkeit von der Wellenleiterlange bei 1550 nm
(bestrahlt mit EVG 620 mit 3 J/cm?).

Die daraus ermittelte intrinsische Dampfung betragt 0,8 dB/cm. Der Grund dafir ist die
symmetrischere Verteilung der Intensitdt im Wellenleiter im Vergleich zu hdheren
Bestrahlungsdosen, so dass weniger Abstrahlverluste auftreten. Der polarisationsabhangige
Verlust ist kleiner als 0,15 dB. Faser-Chip Kopplungsverluste betragen ca. 0,75 dB/Seite. Die
bisher beste Dampfung von PMMA Wellenleitern bei 1550 nm wurde zu 0,7 dB/cm ermittelt.
Somit konnte gezeigt werden, dass OZ-1100 nur geringfiigig hdhere Dampfungswerte besitzt
als PMMA. Der Grund fiir die leicht héhere Dampfung von 0Z-1100 gegentiber PMMA ist die
gréBere Anzahl von C-H Bindungen (alizyklischer Ring). C-H Bindungen bringen hdhere
intrinsische Materialverluste, aufgrund von harmonischen Oberschwingungen [Groh88].

Um die geometrische Form der Wellenleiter zu ermitteln, wurden REM Aufnahmen von den
Proben gemacht und AFM Messungen durchgefihrt. Abb. 5-7 zeigt die REM Aufnahmen
eines 7,5 um breiten geraden Wellenleiters mit einer Belichtungsdosis von 3 J/cm? und
5 Jlem?.
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Abb. 5-7 REM Aufnahmen eines 7,5um breiten geraden Wellenleiters mit
Bestrahlungsdosis 3 J/cm? (links) und 5 J/cm? (rechts).

Der REM Aufnahme nach sinkt der mit 5 J/cm? bestrahlte Wellenleiter tiefer ein als der mit
3 Jicm? bestrahlte. Mit Hilfe von AFM Messungen (Abb. 5-8) wurde die Einsinktiefe des mit
3 J/cm? bestrahlten Wellenleiters zu ca. 310 nm bestimmt, die des mit 5 J/cm? bestrahlten
Wellenleiters zu ca. 530 nm. Die Kante des Wellenleiterprofils zeigt sich bei mit 5 J/cm?
bestrahlten Wellenleitern als stetig abgerundete Flache, wihrend die mit 3 J/cm? bestrahlten
Wellenleiter bei geringerer Einsinktiefe eine breitere Flache zeigen und im Profil keinem
glatten Kurvenverlauf folgen. Die durchschnittliche Rauheit der Wellenleiteroberflache ist
12 nm bei 3 J/cm? bestrahlten Wellenleiter und 42 nm bei 5 J/cm? bestrahlten Wellenleiter.

o
pm

Abb. 5-8 AFM  Aufnahmen eines 7,5um breiten geraden Wellenleiters mit
Bestrahlungsdosis 3 J/cm? (links) und 5 J/cm? (rechts).

Nach der UV-Bestrahlung befinden sich noch viele aktive Radikale im bestrahlten Bereich
der Polymer, die wahrend des Temperns weiter reagieren. Insofern kommt es zu einer
Kompaktierung des bestrahlten PMMA Bereiches. Die Kompaktierung wird allerdings durch
die Verbindung mit dem unbestrahlten PMMA behindert, was zu Zugspannungen fihrt. Mit
zunehmender Bestrahlungsdosis nehmen die Zugspannungen zum unbestrahlten Bereich zu,
so dass das Profil immer starker verrundet. In weniger stark bestrahlten Proben wirkt die
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Zugspannung nur in den Randbereichen, was das teilweise rechteckige Profil bestatigt. Dass
in den Wellenleitern starke Spannungen auftreten zeigen die Untersuchungen in [Golo07],
die eine starke Doppelbrechung in den Wellenleitern ermittelt haben, die nicht nur mit dem
Rechteckprofil des Wellenleiters erklart werden kénnen.

5.3 Optische Charakterisierung bei 808 nm

Im Hinblick auf die Anwendung der Wellenleiter in biophotonischen Sensoren, sollte die
Wellenlange bei denen die Wellenleiter eingesetzt werden unterhalb von 1000 nm liegen.
Aus diesem Grund wurden die Wellenleiter auch bei 808 nm charakterisiert. Zur Messung
der optischen Eigenschaft wurde die monomodige Faser 630 HP (GWJ Elektronik, Kern:
4 uym) zur Lichteinkoppelung benutzt. Abb. 5-9 zeigt die Nahfeldmessung eines 7,5 um
breiten geraden Wellenleiters bei einer Belichtungsdosis von 3 J/cm?.
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Abb. 5-9 Nahfeldmessung eines 7,5 um breiten geraden Wellenleiters bei 808 nm
(bestrahlt mit EVG 620 mit 3 J/cm?).

Das Intensitatsprofil zeigt eine leichte Asymmetrie in vertikaler Richtung, was darauf hin
deutet, dass die Wellenleitertiefe bereits etwas zu hoch ist, so dass in diesem Fall bereits der
Ubergang zur Zweimodigkeit erfolgt. Fur vollstandig monomodige Wellenleiter wéare eine
etwas geringere Bestrahlungsdosis verbunden mit einem geringeren Brechzahlhub
notwendig.

Fiar die Wellenleiter wurde ebenfalls die intrinsische Dampfung gemessen (Abb. 5-10). Sie
betragt 0,6 dB/cm. Der Kopplungsverlust beim Ubergang von Chip zur Faser betrug
0,55 dB/Seite.
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Abb. 5-10  Einfugedampfung in Abhangigkeit von der Wellenleiterlange bei 808 nm (durch
EVG 620 mit 3 J/cm? bestrahlt).

5.4 Y-Verzweiger

Als erstes Beispiel fur eine optische Komponente aus OZ-1100 wurde ein Y-Verzweiger mit
einem Offnungswinkel von 1° hergestellt. Die Léange des Y-Verzweigers ist 1,5 cm. Abb. 5-11
zeigt die Struktur im Auflicht des Mikroskops.

Abb. 5-11  Mikroskopische  Auflichtaufnahme eines  Y-Verzweigers mit einem
Offnungswinkel von 1°.

Die spektrale Einfligedampfung des Y-Verzweigers ist in Abb. 5-12 dargestellt. Die
Aufteilung in die beiden Verzweigerarme Uber dem gesamten Spektralbereich ist sehr
gleichmaBig. In jedem Verzweigerarm hat man einen Verlust gegeniber dem geraden
Wellenleiter von ca. 4 dB. Das heil}t, der zusatzliche Verlust des Y-Verzweigers betragt 1 dB.
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Abb. 5-12  Einfigedampfung in beiden Armen eines Y-Verzweigers mit einem
Offnungswinkel von 1°.
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6 Integration von polymerem Wellenleiter und
Siliziumphotodiode

Fur die Realisierung von integrierten biophotonischen Sensoren ist es notwendig, optische
Wellenleiterstrukturen mit Detektoren und gegebenenfalls mit Lichtquellen zu integrieren. Im
Sensor muss die durch einen Transducer modifizierte Lichtintensitat detektiert werden. Ein
Ansatz zur Realisierung der Integration von Detektoren und Wellenleitern ist die
Strukturierung von Wellenleitern Uber Siliziumphotodioden. Ein mdglicher Aufbau eines
fluidischen Sensors mit integriertem PMMA Wellenleiter Uber Siliziumphotodioden wird in
Abb. 6-1 schematisch dargestellt.

Wellenleiter

Abb. 6-1 Schematische  Darstellung der Integration von  Wellenleiter und
Siliziumphotodioden flr Sensor (rot: Wellenleiter, gelb: Photodiodenfelder,
steingrau: elektrische Kontakte der Photodiode, grau: Kanal).

6.1 Konzept der Integration

Die erfolgreiche Integration von Siliziumphotodioden und anorganischen Wellenleitern aus
SiON [Wund92] und InP beziehungsweise GalnAsP [Erman88] wurde mehrfach
nachgewiesen.

In der Literatur wird von der Integration von Siliziumphotodioden und polymeren Wellenleiter
auf der Basis von SU-8 berichtet [Nath03], [Ruan06]. Die geringste Dampfung der SU-8
Wellenleiter bei diesen Versuchen wird mit ca. 1-1,2 dB/cm und einem Kopplungsverlust von
7 dB/Seite als relativ hoch angegeben [Fuen05].

Im Rahmen dieser Arbeit wurde eine Machbarkeitsstudie zur Integration von
Siliziumphotodioden und Wellenleitern aus PMMA erstellt. Dafir wurden Wellenleiter aus
PMMA Uber Siliziumphotodioden strukturiert (schematische Darstellung siehe Abb. 6-2 links)
und anschlieBend optisch charakterisiert. Durch den Brechzahlunterschied von Silizium
(Nsiizium = 3,85) und PMMA (npmma, uv-bestrant = 1,49) koppelt die im Wellenleiter geflhrte
Leistung in das Substrat Gber. Diese Kopplung ist nur im Bereich der Photodiode gewlinscht.
Daher ist der polymere Wellenleiter vom Siliziumsubstrat in den Flachen, die nicht als
Photodiode strukturiert sind, durch eine doppelte SiO, Schicht (nsio; = 1,45) getrennt. Diese

60



Integration von polymerem Wellenleiter und Siliziumphotodiode

Schicht besteht aus thermisch oxidiertem Silizium (1,1 um) und mit CVD abgeschiedenem
SiO; (ca. 2 ym).

Die Dicke der SiO, Schichten fallt um den Detektionsbereich der Photodiode allmahlich ab.
Abb. 6-2 links zeigt den schematischen Verlauf des Wellenleiters (rot) Uber der SiO,-
Doppelschicht und zentral den Detektionsbereich der Photodiode (gelb), eingebettet im
Siliziumsubstrat (weif3). Abb. 6-2 rechts zeigt mittels einer AFM Aufnahme die Topologie der
Substratoberflache am Rand der Siliziumphotodiode. Das obere Plateau stellt die Oberflache
der SiO,-Doppelschicht dar, das untere Plateau die Oberflache des Siliziumsubstrats.

AFM Messung
Wellenleiter

SiO, (CVD) —
SiO, (thermisch)—

Si-Wafer

um

Abb. 6-2 Schematische Darstellung der Siliziumphotodiode (links) und AFM Aufnahme
des Photodiodenbereichs vor Aufbringen des Wellenleiters (rechts).

Aus der AFM Aufnahme erkennt man, dass der Photodiodenbereich ca. 3 um tiefer als seine
Umgebung liegt und Uber eine Lange von ca. 5 pum kontinuierlich abfallt. Auf dem
photoelektrisch aktiven Bereich der Photodiode wird die optische Energie aus dem Uber
dieses Feld gefuhrten Wellenleiter in die Photodiode durch Leaky-Wave Coupling Ubertragen
[Cris99], [Cris01]. Abb. 6-3 zeigt eine schematische Darstellung des Leaky-Wave Coupling.

Licht

X
Si0, (CVD) —
SiO, (thermisch)— fvz
y

g,

n Substrat

Abb. 6-3 Schematische Darstellung des Leaky-Wave Coupling.

Hier ist B, die Ausbreitungskonstante der Oberflachenschicht (Wellenleiter), k der
Wellenzahlvektor und 6 der Ausbreitungswinkel gegen die Oberflachennormale. Vor dem
Kopplungsbereich gilt k,=.
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6.1.1 Simulation

Simulationsrechnungen zum Kopplungsverhalten der Leistung der Lichtwelle der Wellenleiter
in die Photodioden wurden in Zusammenarbeit mit dem IMT-Bucharest durchgefihrt. Vor
dem Kopplungsbereich wird die Welle mit der Ausbreitungskonstanten S, gefihrt (siehe Abb.
6-3). Im Kopplungsbereich wird das Leaky-Wave Coupling mit der Ausbreitungskonstanten
k ;= B - ja dargestellt, wobei k, die komplexe Ausbreitung der Welle in z-Richtung, 8 der
Ausbreitungskonstante und « das Amplitudenabklingen darstellen. 8 ist eine Funktion der
Ausbreitung des Lichts. Wenn B8 sehr nahe S, ist und die Leckage damit als schwach
angenommen werden kann (d.h. a <<f), kann die sich nach exp(-jBswz) verandernde Welle
stetig als Leaky-Wave nach exp (-jk,z) Uber z = 0 (unmittelbar vor dem Photodiodebereich)
Ubertragen werden. Durch den Ubertrag von Leistung im Kopplungsbereich z > 0, wird
Leistung aus dem Wellenleiterbereich als Welle mit dem Ausbreitungswinkel 6 in den
Photodiodebereich gestrahlt [Tami82]. Der Leckparameter ¢ wird als der Leistungsverlust
pro Langeneinheit durch die Leistung in den Wellenleiter Gbertragen wird, definiert. Dieser
Verlust wird in die Photodiode tUbertragen, weil der Brechungsindex des Siliziums groéRer ist
als der des Wellenleiters. In dem Kopplungsbereich wird die Ubertragene Leistung in den
Wellenleiter in Gleichung (6.1) definiert [Cris98].

P,(z)="P, -exp(-a, - 2) (6.1)

Und die Ubertragene Leistungsdichte in den Wellenleiter wird in (6-2) definiert.

oP 10z =Py -a, -exp(-a, -2) (6.2)

Leckparameter werden fir jede Mode einzeln bestimmt und gehen als Parametersatz in die
Berechnung der multimodigen Wellenleiter ein. Mit dem Softwareprogramm OptiFDTD
(Optiwave) wurden im IMT-Bucharest diese Parameter berechnet, um den Einfluss der
Wellenleiterparameter wie Dicke und Brechungsindex im Rahmen der technologischen
Grenzen optimieren zu kénnen. Ein Beispiel fir die vom Wellenleiter in Photodiode
Ubergekoppelte Leistung iber der Kopplungslange bei einer Wellenlange von 635 nm ist in
Abb. 6-4 als Funktion der Wellenleiterdicke t dargestellt.

a D
o O

w
o

Photodiode [%)]
EN
o

gekoppelte optische Leistung
vom Wellenleiter in die

——t=2pum
20 —t=25um
10 =—1t=3,2 ym
0
40 90 140 190

Kopplungslange [um]

Abb. 6-4 Gekoppelte Leistung in die Photodiode gegen Kopplungslange bei 635 nm (t:
Wellenleiterdicke [um]).
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Diese Rechnungen ergeben, dass die Kopplungseffizienz bei abnehmender Dicke t des
Wellenleiters steigt.

6.2 Herstellungsprozess der polymeren Wellenleiter auf SiOz-beschichtetem
Siliziumwafer

Als Substrate fiir die Versuche dienten n-dotierte Siliziumwafer (3-5 Q cm), die mit Hilfe eines
p-Well CMOS-Prozesses [Cris00] hergestellt wurden. Hierauf wurden Photodioden vom IMT-
Bucharest strukturiert. Die Abmessungen der Photodiodenstrukturen betrugen 60 um Breite
und 200 ym Lange. Abb. 6-5 zeigt die lichtmikroskopische Aufnahme der Siliziumphotodiode.
In die Mitte ist der rechteckige p*-Bereich der Photodiode zu erkennen. Das darunter
befindliche schmale Viereck ist der n*-Bereich der Photodiode (30 um Breite und 700 um
Lange). Die hellen Flachen sind die elektrischen Kontaktbereiche aus Aluminium (Al).

Abb. 6-5 Lichtmikroskopische =~ Aufnahme einer  Siliziumphotodiode auf  SiO.-
beschichtetem Siliziumwafer.

6.2.1 Belackungsprozess der Polymerschichten

Ausgangsmaterial flr die Wellenleiter war PMMA Resist MicroChem 950k PMMA A11 (11
Gew.-% PMMA geldést in Anisol), mit dem Schichten von wenigen Mikrometern auf
Substraten aufgeschleudert werden kénnen. Da die chemische Zusammensetzung des in
vorhergehenden Arbeiten [Henz04] verwendeten Plattenmaterials HESA®-GLAS dem dieses
Resists entspricht, wurde das optische Verhalten der in diesem Resist erzeugten Wellenleiter
als vergleichbar zu dem des Plattenmaterials erwartet.

Im Hinblick auf die spatere Verwendung und zur optischen Charakterisierung der
Wellenleiter ist eine Vereinzelung der Strukturen notwendig. Analog zur Vereinzelung von
Strukturen aus Plattenmaterial [Henz04] wurden die ersten PMMA Strukturen auf dem
Siliziumsubstrat mit der Wafersdge vereinzelt. Jedoch konnten auf Grund des
unterschiedlichen Materialverhaltens von Substrat und Polymer keine Sageparameter
gefunden werden, die die reproduzierbare Herstellung einer Sagekante von optischer
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Qualitat erlaubten. In der Mitte der REM Aufnahme (Abb. 6-6) ist der in die PMMA Schicht
strukturierte, leicht eingesunkene Wellenleiter zu erkennen. Im unteren Drittel des Bildes ist
das Siliziumsubstrat zu sehen. An der Sagekante wurde die PMMA Schicht teilweise
abgezogen (vorne rechts). Auf der Oberflache der PMMA Schicht sind Sagestaubkérner zu
erkennen. Die beim Sagen entstehende grolte Rauheit der Wellenleiterkante ist Ursache flr
hohen Kopplungsverlust [Naka94], [Phel97]. Daher ist eine Prozessoptimierung zur
Generierung einer Wellenleiterkante von reproduzierbarer Qualitat erforderlich.

IMT/FZK JCD1_0400W_016 A1 |

Abb. 6-6 REM Aufnahme von der gesagten Kante einer PMMA Schicht von 5 ym Héhe
mit 5 um breitem Wellenleiter auf einem SiO,-beschichteten Siliziumwafer.

Um die Messungen an den PMMA Wellenleitern statistisch zu untermauern, wurde eine neue
Methode fiir das Vereinzeln der Wellenleiter untersucht. Dabei sollte eine lithographische
Kante mit den Sagekanten kombiniert werden, so dass nicht mehr direkt der Wellenleiter zu
sagen ist.

Wellenleiter PMMA

—
SiO, (CVD) —

SiO, (thermisch)—

Si-Wafer

Sageschnitt
Abb. 6-7 Schematische Darstellung der lithographischen Kante und des Sageschnitts.

Nach Abb. 6-7 wurde ein Prozess zur Herstellung einer reproduzierbar scharfen
lithographischen Kante der Wellenleiter eingefiihrt. Analog zur Herstellung von Fluidkanalen
mit rechteckigem Querschnitt in PMMA Filmen aus MicroChem 950k PMMA A11 [Mand06]
wurde in einem ersten Schritt die PMMA Schicht mit UV-Lithographie strukturiert, um in den
Bereichen das PMMA zu entfernen, in denen spater die Bauteile durch Sagen vereinzelt
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werden sollen. Die Kante des hierfir entwickelten PMMAs dient gleichzeitig als definiertes
Ende des Wellenleiters und damit als lithographische Wellenleiterkante. Zur
Haftverbesserung zwischen der PMMA Schicht und dem SiO,-beschichteten Siliziumwafer
wurde eine Haftvermittlerschicht aus Polyimid [Mapp06] eingefuhrt. Die gewahlte
Haftvermittlerschicht muss lithographisch strukturiert werden, um die elektrischen Kontakte
der Siliziumphotodiode frei zu legen. Da das Polyimid einen hdheren Brechungsindex
(Npoyimia = 1,69) als PMMA (npwma = 1,49) aufweist, muss auch der Bereich unter den
Wellenleitern polyimidfrei sein, um Verluste des im Wellenleiter gefiihrten Lichts in die
Haftvermittlerschicht zu vermeiden. Der Schichtaufbau der Proben im Wellenleiterbereich
wird in Abb. 6-8 dargestellt. Die linke Abbildung zeigt das Ende der Wellenleiter (senkrecht
zum Wellenleiter) die rechte Abbildung zeigt den Photodiodenbereich (entlang des
Wellenleiters).

PMMA

Wellenleiter
TS0,
Si-Wafer 2 Si-Wafer

(thermisch)

Abb. 6-8 Schematische Darstellung des Schichtaufbaus der Proben im Bereich der
Photodiode (links: senkrecht zum Wellenleiter, rechts: entlang des
Wellenleiters).

Die Herstellung dieser Strukturen erfolgte mit einem dreiteiligen Photomaskensatz fir die
Strukturierung jeweils der Polyimidschicht, der lithographischen Kante und der Wellenleiter.
Die Wellenleiterbreite betrug 5, 7,5 und 10 um. Abb. 6-9 zeigt den gesamten Prozessablauf.
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SiO, (thermisch) Polyimid
= SiO, (CVD) mmm PMMA
Al mmmm bestrahlte PMMA

Abb. 6-9 Schematische Darstellung der gesamten Prozessschritte der Integration von
polymerem Wellenleiter und Siliziumphotodiode.

Abb. 6-9 a) zeigt die Siliziumphotodiode mit Al Elektroden auf SiO,-beschichtetem
Siliziumwafer. In Abb. 6-9 b) ist das Belacken von Polyimid als Haftvermittlerschicht
zwischen PMMA und Substrat gezeigt. Als Polyimidresist fir diese Versuche wurde
Durimide® 7505 (31 Gew.-% Polyimid geldst in NMP, Fuijifilm Electronic Materials) eingesetzt.
Bei Durimide® handelt es sich um einen photosensitiven Polyimidresist. Der bestrahlte
Bereich des Polyimidresists wird vernetzt und ist im Entwickler unldslich; der unbestrahlte
Bereich des Polyimids wird bei der Entwicklung entfernt. Nach der Entwicklung wird der
strukturierte Resist ausgebacken (Hardbake). Fir die in dieser Arbeit erstellten Proben
wurde das Polyimid fir eine Schichtdicke von 1,7 um mit dem Schleuderbelacker
(Hamatech) mit einer Drehzahl von 4000 min” fiir 60 Sekunden aufgeschleudert.
AnschlieRend wurde das Lésungsmittel durch einen Backschritt ausgetrieben (110°C fir
3 min auf der Heizplatte).

Abb. 6-9 c) zeigt den Prozessschritt zur Strukturierung von Polyimid, um den
Photodiodenbereich und den Kontaktbereich fir die Al Elektrode zu 6ffnen. Die
Strukturierung des Polyimid wurde am Maskaligner (EVG 620, EV Group) mit einer
Bestrahlungsdosis von 200 mJ/cm? und unter Verwendung der Photomaske (1046_00_A0)
ausgefihrt, um den erforderlichen polyimidfreien Bereich zu erhalten. AnschlieRend wurde
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der belackte und belichtete Wafer mit dem Spin Processor US-4000 (LAURELL
Technologies) durch 35 Sekunden flr Entwickler QZ3501 und 30 Sekunden Rinse QZ3512
(beide Fuijifilm Electronic Materials) entwickelt.

Die physikalischen Eigenschaften von Polyimid sind eine Funktion der Bedingung des
Hardbake. Wahrend des Hardbakes erfolgt die Ringschlussreaktion im Polyimidresist zu
Polyimid durch eine thermische Reaktion, deren Ablauf durch die Reaktionstemperatur
bestimmt wird.

Der thermische Ausdehungskoeffizient (CTE, Coefficient of Thermal Expansion) des
Siliziumwafers betragt 5-10° K'. Wenn der Unterschied der CTE zwischen den in
monolithischen Prozessen verwendeten Materialien zu grof3 ist, kbnnen die mechanischen
Spannungen an den Grenzflachen der Schichten des Substrats in dem spaten Prozess zu
Problemen wie z.B. Rissen und Waferkrimmungen fuhren.

Die Glasubergangstemperatur Ty und der thermische Ausdehungskoeffizient sind eine
Funktion der Hardbaketemperatur. Tab. 6-1 zeigt den Einfluss des Temperns auf
Eigenschaften von Durimide® 7500 Serien (aus dem Datenblatt der Hersteller).

Parameter des T4 [°C] thermischer
Temperns Ausdehungskoeffizient [10°-K™]

350°C flr 1 h 284 55

350°C flr 2 h 288 44

400°C flr 1 h 305 40

Tab. 6-1: Einfluss der Tempern auf Eigenschaften der Durimide® 7500 Serie (Datenblatt
des Herstellers).

Um die Relevanz der physikalischen Eigenschaften des Polyimid fiir die vorliegende
Anwendung zu untersuchen, wurden in einem ersten Schritt Proben nach den
Parametersatzen in Tab. 6-1 prozessiert. Der Hardbake wurde unter Vakuum im Ofen (VT
6060P-500, Kendo Laboratory Products) durchgefihrt.

Abb. 6-10 zeigt die REM Aufnahmen der gesagten Wellenleiter mit lithographischer Kante
und Parametervariation des Hardbakes der Polyimid Haftvermittlerschicht.
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Abb. 6-10 REM Aufnahmen der gesagten Wellenleiter mit lithographischer Kante mit
Polyimid Haftvermittlerschicht, a): Hardbake bei 400°C fir 1h, b): Hardbake bei
350°C flr 2h, c): Hardbake bei 350°C flr 1h.

Unabhangig von der Bedingung des Hardbakes traten lange Risse entlang der Grenze
zwischen der PMMA Schicht und Polyimidschicht und dem Siliziumwafer auf. Es konnte kein
Einfluss der Hardbakebedingung auf die Haftung der PMMA Schicht festgestellt werden.
Dies wird auf die technischen Randbedingungen des Backschrittes zurtickgefihrt. Der fir
diese Versuche verwendete Vakuum-/Inertgasofen VT 6060P-500 (Kendo Laboratory
Products) heizt innerhalb von 2 Stunden mit einer Temperaturrampe von Raumtemperatur
(RT) auf Endtemperatur. Nach dem Halten der Temperatur fir die gegebene Zeit wurde tber
8 Stunden auf RT abgeklhlt. Die lange Prozesszeit ist darauf zurlickzufiihren, dass dieser
Ofen Uber kein starkeres Kuhlsystem, wie z.B. ein Wasserklhlsystem verfugt. Es wurde
angenommen, dass die Backbedingung bei 350°C fir 1h fir diese Anwendung bereits zu
einem zu unelastischen Polyimid fihren. Deswegen wurden fir diese Anwendung die
Backparameter auf 300°C fur 4 Stunden unter Stickstoffsatmosphare reduziert. Dabei wurde
die Ringschlussreaktion mit moderater thermischer Reaktion durchgefuhrt. Damit wurde ein
héherer CTE erwartet und so eine bessere Haftung der PMMA Schicht auf dem Polyimid.
Abb. 6-11 zeigt die REM Aufnahme der gesagten Wellenleiter mit lithographischer Kante und
Polyimid Haftvermittlerschicht mit der reduzierten Hardbaketemperatur.

Abb. 6-11 REM Aufnahme der gesagten Wellenleiter mit lithographischer Kante und
Polyimid Haftvermittlerschicht mit neuer Hardbakebedingung (300°C fir 4 h
unter Stickstoffsatmosphare).
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Mit der den unter reduzierter Hardbaketemperatur prozessierten Proben konnte eine bessere
Haftung der Polymerschichten auf dem Wafer erzielt werden.

Der nachste Prozessschritt nach Abb. 6-9 d) ist das Belacken des Substrats mit PMMA. Als
Resist wurde MicroChem 950k PMMA A11 (11 Gew.-% PMMA geldst in Anisol) verwendet.
PMMA einer Schichtdicke von 4,9 ym wurde mit dem Schleuderbelacker (Hamatech) mit
einer Drehzahl von 700 min™ fiir 200 Sekunden aufgeschleudert. AnschlieRend wurde das
Lésungsmittel durch einen Backschritt ausgetrieben (180°C fir 3 min auf der Heizplatte).

Der nachste Prozessschritt nach Abb. 6-9 e) ist das Strukturieren von PMMA, um die
lithographischen Wellenleiterkanten zu erzeugen. Die Strukturierung der oben
beschriebenen lithographischen Kante wurde mittels UV-Bestrahlung am Maskaligner (EVG
620, EV Group) mit einer Bestrahlungsdosis von 8 J/cm? und unter Verwendung der
Photomaske (03408 1046_00_B0) ausgefuhrt. Die Entwicklung wurde mit dem
automatischen Entwickler (Convac) mit der Entwicklerlésung (MIBK:IPA = 1:1, fir 2 min) und
der Spllung (IPA, fur 30 Sekunden) und anschlieendem Trockenschleudern mit einer
Drehzahl von 1500 min™ fiir 30 Sekunden durchgefiihrt.

Die Strukturierung der Wellenleiter nach Abb. 6-9 f) wurde mittels UV-Bestrahlung am
Maskaligner (EVG 620, EV Group) mit einer Bestrahlungsdosis von 3 J/cm? und unter
Verwendung der Photomaske (03409 1046_00_CO0) ausgefiihrt. Nach der Bestrahlung wurde
die Probe im Umluftofen fur 4 Stunden bei 70°C getempert.

Die geometrischen Abmessungen der Photodiodenstrukturen und entsprechenden
Wellenleiterstrukturen werden in Tab. 6-2 geschrieben.

Photodiodenlange Wellenleiterlange Wellenleiterbreite
200 pm 1,2und 4 cm 5,7,5und 10 ym
400 ym 1,2und 4 cm 5,7,5und 10 ym
700 um 1,2und 4 cm 5,7,5und 10 ym

Tab. 6-2:  Wellenleiterstrukturen und Photodiodestrukturen (Photodiodenbreite: 60 um).

Abb. 6-12 zeigt die lichtmikroskopische Aufnahme der PMMA Wellenleiter auf dem SiO,-
beschichteten Siliziumwafer ohne Photodiode. Der Photodiodenbereich ist polyimidfrei und
die Bereiche fur die elektrischen Kontakte sind polymerfrei.
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Abb. 6-12  Lichtmikroskopische Aufnahmen der PMMA Wellenleiter auf SiO,-
beschichtetem Siliziumwafer ohne Photodiode (links: Ubersicht, rechts:
VergréRRerung der Wellenleiter).

6.2.2 Sageprozess

Die Proben wurden mit einem angepassten Sageprozess vereinzelt. Dazu wurde das
Substrat und der darauf befindlichen Wellenleiter mit Displayschutzfolie aus Silikon (Online-
Shop fur PDA, Handy- und Digitalkamera-Schutzfolien) bedeckt, um die Oberflache der
Probe vor Sagestaub zu schitzen. Die Proben wurden mit der Wafersage (Microace Series 3,
Loadpoint) mit einer Drehzahl von 30000 min™ und einem Vorschub von 0,4 mm/s geségt.
Die Probe wurde im Bereich der entwickelten Graben und in Abstanden von ca. 15 ym von
der Kante des Wellenleiterbereichs gesagt. Durch die Displayschutzfolie kann die
lithografischen Kante wahrend des Sageprozesses nicht scharf erkannt werden. Deswegen
konnte der Abstand nicht exakt eingestellt werden.

Nach der Vereinzelung wurden die Proben mit destilliertem Wasser gereinigt, um
verbleibenden Sagestaub zu entfernen. Dabei wurde mit angefeuchteten Wattestabchen
vorsichtig entlang der Sagekante gestrichen und die Partikel mit der Watte aufgenommen.
Tab. 6-3 zeigt exemplarisch an Chips von 1 cm, 2cm und 4 cm Lange die Variation des
Abstands der Sagekante zur lithographischen Kante der Wellenleiter.
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Wellenleiterlange Einkoppelseite Auskoppelseite
1cm
| 4 50 pm
2cm

4 cm _ l

Tab. 6-3: Lichtmikroskopische Aufnahmen der gesagten PMMA Wellenleiter auf dem
SiO.-beschichteten Wafer (links: Einkoppelseite, rechts: Auskoppelseite. Zur
besseren Veranschaulichung, wurden die beiden Wellenleiterenden
gegenulberliegend dargestellt).

Der Abstand zwischen der gesagten Kante und der lithographischen Kante war bei den
Proben nicht identisch, was auf die oben erwahnte undeutliche Erkennung der entwickelten
Graben zuruckzufuhren war. Die Einkoppelseite des 2 cm langen Chips zeigt den groften
Abstand, die des 4 cm langen Chips den kleinsten Abstand.

Die Distanz der Sagekante zur lithographischen Kante musste in den Versuchen zur
optischen Charakterisierung freistrahloptisch tberbriickt werden. Die unterschiedliche Lange
hat damit einen direkten Einfluss auf die Genauigkeit der anschlieBenden optischen
Messungen.

6.3 Optische Charakterisierung der polymeren Wellenleiter auf SiO,-
beschichtetem Siliziumwafer

Nach oben beschriebenem Prozess wurden Wellenleiterstrukturen auf SiO,-beschichtetem
Wafer hergestellt. Im nachsten Schritte wurden die optischen Eigenschaften gemessen.
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6.3.1 Polymere Wellenleiter auf SiO,-beschichtetem Siliziumwafer

Vor der Integration von polymeren Wellenleitern und Siliziumphotodioden wurden die
optischen Eigenschaften der Wellenleiter auf SiO,-beschichteten Wafern ohne
Siliziumphotodiode bestimmt.

Die Profile der polymeren Wellenleiter auf SiO,-beschichteten Wafern wurden bei einer
Wellenlange von 635 nm bestimmt. Gemessen wird die Intensitatsverteilung am
Wellenleiterausgang mit Hilfe eines Nahfeldmesssystems (Optical Beam Measurement
System A4859-01, Hamamatsu Photonics) bestehend aus einem Laser Beam Profiler
(LEPAS-11, Hamamatsu Photonics) und einer CCD-Kamera (C3077-71, Hamamatsu
Photonics). Abb. 6-13 zeigt die Nahfeldmessung eines 5 um, 7,5 ym und 10 um breiten
geraden Wellenleiters. Die Lange der gemessenen Wellenleiter betrug 1 cm.
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Abb. 6-13  Nahfeldmessung bei 635 nm (der jeweils obere Teil der Aufnahmen stellt den
Substratgrund dar (negativer Bereiche der vertikalen Achse), links: 5 uym breiter
Wellenleiter, Mitte: 7,5 um breiter Wellenleiter, rechts: 10 um breiter
Wellenleiter).

Das Nahfeldfoto des 5 um breiten Wellenleiters zeigt ein fast monomodiges Verhalten bei
635 nm. Die breiteren Wellenleiter zeigten deutlich die Ausbildung mehrerer Moden in
horizontaler Richtung. Fur die Kopplung von Energie aus dem Wellenleiter in die
Siliziumphotodiode ist ein monomodiges Verhalten der Wellenleiter nicht nétig. Die aus der
Literatur bekannten SU-8 Wellenleiter flr die Kopplung mit Siliziumphotodioden waren mit
einer Breite von 20 um und einer verwendeten Wellenlange von 639 nm ebenfalls multimodig
[Nath03], [Fuen05].

Die Dampfung wurde mit der Cut-Back Methode (Wellenleiterlange von 1 cm, 2 cm und
4 cm) bei 650 nm bestimmt. Zur Einkopplung wurde eine monomodige Faser (630HP, 4 ym
Kern) verwendet. Um das gesamte Feld der im Wellenleiter geflihrten Welle am Ausgang
aufzunehmen, wurde zur Auskopplung eine Multimodefaser (Phoco, 9 um Kern) eingesetzt.
Der 10 um breite Wellenleiter lies die besten Ergebnisse fir die vollstdndige Kopplung der
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Energie im Wellenleiter erwarten. Abb. 6-14 zeigt das Ergebnis der Cut-Back Messungen fir
diese Wellenleiterbreite. Fur jede Wellenleiterlange wurden mindestens 6 verschiedene
Wellenleitern gemessen.
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Abb. 6-14  Ergebnisse der Messungen zur Anwendung der Cut-Back Methode fiir gerade
Wellenleiter bei 650 nm, Einkopplung mit monomodiger Faser, Auskopplung mit
Multimodefaser.

Die gro’en Messwertstreuungen um 4 dB sind auf die optische Streuung bei der Kopplung
der optischen Faser mit dem polymeren Wellenleiter zuriickzufihren. Die gesagte Kante des
Siliziumwafers und die Oberflache des Wafers wirkten hier wie ein Spiegel. Weiterhin musste
der zwischen Waferkante und lithografischer Kante bestehende und bei diesen
Experimenten stark variierende Abstand (Tab. 6-3) mit Indexmatchingdl Gberbrickt werden.

6.3.2 Polymere Wellenleiter auf Siliziumphotodioden

Im nachsten Schritt wurden PMMA Wellenleiter auf Siliziumwafern mit integrierten
Photodioden hergestellt. Abb. 6-15 zeigt die lichtmikroskopischen Aufnahmen der PMMA
Wellenleiter auf einer Siliziumphotodiode.
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Abb. 6-15  Lichtmikroskopische Aufnahme eines PMMA Wellenleiters auf einer
Siliziumphotodiode.
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Es ist zu erkennen, dass der Wellenleiter Uber den photosensitiven Bereich der
Siliziumphotodiode verlduft und zusatzlich die elektrischen Kontakte der Photodiode
polymerfrei sind.

Um die Photodiodenansprechempfindlichkeit zu ermitteln, wurde eine Photodiode senkrecht
von oben beleuchtet. Der eine elektrische Kontakt wurde Uber die Rickseite der Wafer
hergestellt, der andere Kontakt tber die in Abb. 6-15 gezeigten Kontakte auf der Vorderseite
der Wafer. Hierfur wurde mit einer Metallspitze der elektrische Kontakt hergestellt. Abb. 6-16
zeigt den Messplatzaufbau der Photostrommessungen. Die Probe mit der zu messenden
Photodiode ist auf dem Probetisch befestigt, das Licht wird durch eine optische Faser von
oben eingekoppelt. Als Lichtquelle wurde ein Diodenlaser bei 650 nm verwendet.

optische Faser zum Bestrahlung

Multimeter

Abb. 6-16  Messplatzaufbau fir die Photostrommessungen (oben links: Schematische
Darstellung des Messplatzes, oben rechts: Foto des Messplatzes, unten:
Oberflache der Photodiode).

Der Photostrom der Siliziumphotodioden wurde mit dem Multimeter (Model 85, Fluke)
gemessen. Der Photostrom wurde Uber dem Abstand des Faserendes uber der
Diodenoberflache bestimmt.

Abb. 6-17 zeigt den Photostrom Uber dem Abstand zwischen dem Faserende und der
Photodiode.
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Abb. 6-17  Abhéangigkeit des Photostroms vom Abstand zwischen der Faser und der
Photodiode.

Es wurde eine Photodiode der Breite von 60 um und eine optische Faser von 4 uym
Kerndurchmesser mit einer numerischen Apertur von 0,13 verwendet. Dabei wurde zwischen
0 ym und 2000 um Abstand in Inkrementen von 20 ym und fir groRere Abstande zur
Photodiode in Inkrementen von 250 ym gemessen.

Bei einem Abstand zwischen der Faser und der Photodiode von unter 200 um wird das
gesamte Licht der Faser auf den Photodiodenbereich gestrahlt. Der maximale Photostrom
wurde mit 330 pA bei 1,138 mW gemessen. Die Photodiodenansprechempfindlichkeit wurde
damit mit 0,29 A/W bei 650 nm bestimmt. Abb. 6-18 zeigt die Bilder der Photodiode mit
Kopplung zwischen optischer Faser und PMMA Wellenleiter (10 um breit). Der Wellenleiter
ist 4 cm lang, auf halber Strecke des Wellenleiters befindet sich die Photodiode (200 um lang
und 60 pym breit).

Abb. 6-18 Fotos der Photodiode bei Kopplung zwischen optischer Faser und PMMA
Wellenleiter (links: Ubersicht, rechts: Photodiodebereich mit elektrischem
Kontaktarm).
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Um die Effizienz der Kopplung der Wellenleiter an die Photodiode zu ermitteln, wurde von
links die optische Glasfaser (4 ym Kern) mit dem PMMA Wellenleiter gekoppelt und von
rechts der elektrische Kontakt der Photodiode Uber einen Kontaktarm erzeugt (siehe Abb.
6-18 rechts).

Abb. 6-19 zeigt den Photostrom gegen die Laserleistung bei Bestrahlung der Oberflache der
Photodiode sowie bei Bestrahlung Gber den Wellenleiter. Hierbei wurde die Photodiode mit
einem Abstand von ca. 200 ym beleuchtet und dabei ein Photostrom von 315,4 pA
gemessen. Ca. 22% der in den Wellenleiter eingekoppelten Lichtleistung konnte mit der
Photodiode gemessen werden.

350
4 on oben eingekoppelt *
— 300 m durch Wellenleiter eingekoppelt
< 250 |
S
S 200 |
® .
§ 150 |
2 100 |
Q m
50 | R - "
0l

0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2
Laserleistung [mW]

Abb. 6-19 Photostrom in Abhangigkeit von der Laserleistung.

Um die Zuverlassigkeit der Integration von Photodiode und Wellenleiter zu prifen, wurden 3
Proben getestet. Tab. 6-4 zeigt das Vergleich des Photostroms der Proben. Die
Laserleistung lag jeweils bei 1,1078 mW.

Probenummer a) Max. Photostrom bei b) Max. Photostrom Verhaltnis
Bestrahlung von bei Bestrahlung durch b/a [%]
Oberflache [pA] Wellenleiter [pA]
1 282,7 67,4 23,8
2 302,5 66,6 22,0
3 315,4 70,0 22.2

Tab. 6-4: Vergleich des Photostroms der Proben.
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Der maximale Photostrom der Photodiode wurde mit 300 yA = 15 yA bestimmt. Diese
Abweichung kann auf die Photodiodenherstellung und auch die Bestrahlungsbedingung des
Versuchsaufbaus zurlickgefihrt werden. Bei der Bestrahlung der Photodiode Uber deren
Oberflache mittels einer Faser (siehe Abb. 6-16) ist die Positionierung der Faser
versuchstechnisch mit einem gréReren Fehler behaftet. Der Photostrom bei der Einkopplung
des Lichts uber den Wellenleiter dagegen war relativ stabil.

Die Dampfung der gesamten Wellenleiterstrecke von 4 cm inklusive der Kopplung in die
Photodiode lag bei Uber 20 dB. Das heildt, das Ausgangslicht lag unter 1% des
Eingangslichts. Die Verluste in gesamtem System werden in Abb. 6-20 schematisch
dargestellt.

Kopplungsverlust A
Dampfung B Ausgangslicht

Eingangslicht Krimmungsverlust C
<1%

1,1 mwW

Kopplung mit Photodiode
0,24 mW

Abb. 6-20 Schematische Darstellung der optischen Verlust des Eingangslichts in Uber die
gesamten Wellenleiterstrecke.

Die Photodiodenansprechempfindlichkeit wurde mit 0,29 A/W bei 650 nm bestimmt. Bei
1,1 mW Eingangsleistung wurde ein Photostrom von 70 pA gemessen. Damit wurde
0,24 mW Lichtleistung (entsprechend ca. 22%) durch den Wellenleiter in die Photodiode
eingekoppelt. Bei dieser Eingangsleistung kam es nicht zu einer Sattigung des Photostroms.

Die Verluste entlang des Wellenleiters wurden auf Grund der bisher erfolgten Messungen
wie folgt klassifiziert:

o Kopplungsverlust A
e intrinsische Dampfung B fir 2 cm Wellenleiter
e Verlust flr die Wellenleiterkrimmung vor dem Photodiodenbereich C (das
Aufleuchten des Wellenleiters an den topologisch bedingten Krimmungen des
Wellenleiters beim Abfall der SiO,-Doppelschicht wurde dafiir abgeschatzt)
Fir jeden Parameter wurden die besten (1), durchschnittlichen (2) und schlechtesten (3)

Falle abgeschatzt. Tab. 6-5 zeigt abgeschatzte Verluste in Wellenleiter mit Photodiode
(Kapitel 6.3.1).
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Fall A: B: C: Lichtleistung  Kopplungs-
Kopplungsverlust intrinsische  Krimmungsverlust vor effizienz
[dB] Dampfung [dB] Photodiode [%]
[dB] [mW]
1 1,2 0,32 0,32 0,72 33
2 2,0 0,4 1,5 0,45 53
3 2,7 0,5 2,7 0,28 86

Tab. 6-5: Abgeschatzte Verluste in Wellenleiter mit Photodiode.

Der Kopplungsverlust A liegt im Bereich von 1,2-2,7 dB/Seite je nach der Qualitat der
gesagten Kante (siehe Abb. 6-14). Die intrinsische Dampfung wurde nach Abb. 6-14 mit
0,16-0,25 dB/cm abgeschatzt. Diese intrinsische Dampfung ist vergleichbar mit der von
PMMA Wellenleitern aus Plattenmaterial (0,1 dB/cm bei 650 nm) [Rabus07]. Der
Krimmungsverlust hangt von der Lange des Taperbereichs und des Profils ab [Mak89],
[Baba90]. Die Lange der Taperbereich Uber 15 um kann der Krimmungsverlust (0,2 dB)
vernachlassigt werden [Mak89]. An den Krimmungsbereichen leuchten die Wellenleiter
durch Abstrahlverluste der darin gefiihrten Welle auf. Dieses Aufleuchten scheint in der
Intensitat vergleichbar zu sein zu dem Uber die 2 cm Lange des Wellenleiters beobachteten
Aufleuchten. Daher wurde der Krimmungsverlust als mindestens so stark wie der
intrinsische Verlust der Wellenleiter abgeschatzt und maximal wie der héchste gemessene
Kopplungsverlust.

Je nach Leistungsverlust in der gesamten Strecke wurde damit die Kopplungseffizienz mit

30-90% abgeschatzt. Hiermit wurde erstmals der Nachweis der Integration von
Siliziumphotodioden und PMMA Wellenleitern erbracht.
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7 Zusammenfassung und Ausblick

In der vorliegenden Arbeit wurde eine Prozessvariante zur Herstellung polymerer
Wellenleiter durch UV-induzierte Brechzahlanderung auf Siliziumsubstraten erarbeitet.
Dieses Verfahren wurde bei der Integration von Wellenleitern mit Siliziumphotodioden
eingesetzt.

Das verwendete Herstellungsverfahren basiert auf der lokalen Veranderung des
Brechungsindex von Polymeren durch UV-Bestrahlung im kurzwelligen UV-Bereich. Die
Strahlung verursacht hierbei eine Brechungsindexerhéhung, die man fir die Wellenflihrung
nutzen kann. Fir die lokale Strukturierung von Wellenleitern wurden konventionelle UV-
Lithographietechniken mit Chrommasken eingesetzt.

Um den Einfluss der Materialwahl auf das fotochemische Verhalten zu untersuchen, wurden
verschiedene optische Polymere untersucht. Nur modifiziertes Acrylat (alizyklische
Methacrylat Copolymer, OPTOREZ®) zeigte eine ausreichend groRe Brechzahlanderung
durch UV-Bestrahlung. Dieses neue Material besitzt einen hoheren Brechungsindex
(Noerorez = 1,50-1,51), eine hohere Glasiibergangstemperatur (T4 oprorez = 110°C-130°C) und
eine geringere Wasserabsorption als konventionelles Polymethylmethacrylat (newwa = 1,49,
Ty, puma = 105°C). Bei der spektroskopischen Analyse wurde die fotochemische Reaktion von
modifiziertem Acrylat mit IR-Spektroskopie untersucht. Durch UV-Bestrahlung wird die
chemische Bindung in einer Carbonylgruppe gebrochen und eine neue ungesattigten C=C-
Doppelbindungen erzeugt. Die Glaslibergangstemperatur des Polymers sinkt mit
zunehmender Dosis der UV-Bestrahlung. Nach 4,32 J/cm? Bestrahlung ist die
Glasiibergangstemperatur von OPTOREZ® immer noch héher als 107°C. Damit ist
OPTOREZ® thermisch deutlich stabiler als PMMA (Tg, puma = 105°C, ohne Bestrahlung). Erste
Untersuchungen zur Immobilisierung von lebenden Zellen auf den Oberflachen von
modifiziertem Acrylat wurden erfolgreich durchgeflihrt. Es konnte hierbei eine Zelladhasion
von L929 Fibroblasten auf den fotochemisch modifizierten Bereichen beobachtet werden.
Das modifizierte Acrylat eignet sich also sowohl fiir die Herstellung von Wellenleitern als
auch fur die Immobilisierung von Zellen.

Aus den OPTOREZ®-Serien wurde 0OZ-1100 fiir die Herstellung von Wellenleitern
ausgewahlt und charakterisiert. Bestrahlungszeiten und Wellenlange der Strahlung wurden
hinsichtlich der optischen Eigenschaften der Wellenleiter optimiert. Es wurde gezeigt, dass
im Spektrum der UV-Bestrahlung der kurzwellige Anteil entscheidend die Monomodigkeit
und Dampfung der Wellenleiter beeinflusst. Der Grund ist die geringere Eindringtiefe der
Strahlung bei kirzeren Wellenlangen und die damit kleinere raumliche Ausdehnung der
Wellenleiter. Mit einem Maskaligner EVG 620 und einer Bestrahlungsdosis von 3 J/cm?
konnten monomodige Wellenleiter aus OZ-1100 mit einer geringen Dampfung von 0,8 dB/cm
bei 1550 nm hergestellt werden. Die Werte fur die Dampfung sind vergleichbar mit denen fur
PMMA (0,7 dB/cm bei 1550 nm). Wellenleiter aus OZ-1100 waren auch bei 808 nm noch
monomodig, bei einer Dampfung von 0,6 dB/cm. Als erstes Beispiel fur eine optische
Komponente aus OZ-Material wurde ein Y-Verzweiger mit einem Offnungswinkel von 1°
hergestellt und bei 1550 nm charakterisiert. Die Aufteilung der Strahlung in die beiden
Verzweigerarme war Uber den gesamten Spektralbereich gleichmafig. Fur beide Arme
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wurde jeweils ein Verlust von ca. 4dB gemessen. Unter Bericksichtigung der
Kopplungsverluste und der intrinsischen Dampfung im Wellenleiter konnte damit ein
zusatzlicher Verlust u.a. durch Krimmung an der verzweigten Stelle von 1 dB bestimmt
werden.

Weiterhin konnte die Integration der Polymerwellenleiter mit einer Siliziumphotodiode
demonstriert werden. Wellenleiter wurden in PMMA auf einem SiOs-beschichteten
Siliziumwafer hergestellt und charakterisiert. Die Wellenleiter waren 10 ym breit und
multimodig bei einer Wellenlange von 635 nm. Fir die Dampfung wurden 0,16-0,25 dB/cm
bei 650 nm gemessen. Der Kopplungsverlust von einer Faser zu dem Chip hangt von der
Qualitadt der Kante ab, an der der Wafer abgesagt wurde. Die Kopplungsverluste betragen
1,2-2,7 dB/Seite. Diese Werte sind deutlich besser als friher berichtete Werte (1-1,2 dB/cm
und 7 dB/Seite) flir SU-8 Wellenleiter auf einem Siliziumwafer.

PMMA Wellenleiter wurden mit einer Siliziumphotodiode auf einem gemeinsamen Substrat
integriert. Der Photostrom wurde gemessen und die Kopplungseffizienz wurde bestimmt. Die
Unsicherheiten fiir die Verluste Uber die gesamte Lange der Wellenleiter lassen nur eine
sehr grobe Abschatzung der Kopplungseffizienz zu, sie liegt zwischen 30% und 90%.

Die in dieser Arbeit vorgestellte Entwicklung ist ein erster Schritt hin zur Realisierung von

integrierten biophotonischen Sensoren, bei denen optische Wellenleiterstrukturen mit
Detektoren und ggf. mit Lichtquellen integriert werden.
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