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Halltoonlitograafia rakendamine varvainega dopeeritud Fabry-Pérot thdpi
optiliste resonaatorite valmistamiseks

Fabry-Pérot (FP) optilisi resonaatoreid kasutatakse paljudes erinevates rakendusvaldkondades:
kaamerate filtritena, sensoorikas, spektroskoopias, fotoonikas ja ka tugevseotud seisundite
uurimiseks. Siin t66s valmistati FP resonaatorid ja vérvainega dopeeritud FP resonaatorid
halltoonlitograafia meetodil, varieerides halltoonide vééartusi, doose ja defookusi. Uuriti
objektide parameetreid, et teada saada, kas halltoonlitograafiat kasutades on v@imalik
valmistada varvainega dopeeritud FP resonaatoreid ja kas neil on tugevseotud seisundite
omadused/néhtused.

Marksdnad: Fabry-Pérot resonaatorid, halltoonlitograafia, nanostruktuuride valmistamine.
CERCS kood ja nimetus: P200 Elektromagnetism, optika, akustika; P260 Tahke aine:
elektrooniline struktuur, elektrilised, magneetilised ja optilised omadused, ulijuhtivus,

magnetresonants, spektroskoopia; T150 Materjalitehnoloogia; T151 Optilised materjalid

Applying  grayscale-litography to  produce dye-doped Fabry-Pérot type
optical resonators

Fabry-Pérot (FP) optical resonators are used in various application areas: as camera filters, in
sensors, spectroscopy, photonics, and for studying strongly coupled states. In this study, FP
resonators and dye-doped FP resonators were fabricated using grayscale lithography, varying
grayscale values, doses, and defocus. Object parameters were investigated to determine if
grayscale lithography can be used for preparing dye-doped FP resonators and whether they
exhibit properties or phenomena related to strongly coupled states.

Keywords: Fabry-Pérot resonators, grayscale lithography, fabricating nanostructures.
CERCS codes and names: P200 Electromagnetism, optics, acoustics; P260 Condensed
matter: electronic structure, electrical, magnetic and optical properties, supraconductors,
magnetic resonance, relaxation, spectroscopy; T150 Material technology; T151 Optical

materials



Sisukord

Kasutatud [Uhendite 10€TelU .........cooviiiiiiii e 5
Y (5 TU] o =Y o U PRSPPSO 6
B I =To To o = FR PP PP PPPP R PPPPIP 8
2.1 Fabry-PErot r€S0N@ator .....ccuuiiie it e e e e 8
2.2 Fotolitograafia ja halltoonlitograafia .......cccccueeeiieciiee e, 9
2.3 Resonaatori dopeeriming VArvainega ......uuueveureeeirrireeeesiiieeessiieeesssseeeeessssseessssssneessnnns 10
3. EKSPerimentaalne 0Sa ...ccooooeeiiiiiiei e e e e e e e e 12
3.1 Al peeglite elektronkiir-aurustamineg .........ccccceeeieecciiiieiee e 12
3.2 Objektide valmistamine halltoonlitograafiaga.........cccceeeevieeiirciiei i 13
3.2.1 Halltoonide diS@iN ......eeiuiieiiiieeiiee ettt ettt sttt ne e 13
3.2.2 Fotoresistiga Katmine ......cooeeeiiiieec e 14
3.2.3 Fotoresisti dopeerimine varvainega ja selle kasutamine........cccccevvveeeeciciien e, 15
3.2.4 Fotoresisti UV-kiiritamine ja ilmutamine ........ccccoeciieeiiiiiiii e 16

4. Objektide karakteriSEerMINE .........uuviiiieii e rrre e e 17
4.1 Pinnakvaliteedi UUMIMINe ........ccoiiiiiiiiiee e e 17
4.2 FP resonaatorite kihipaksuste mOOtMISed .......ccueeviieiiiiiiiiieeccee e 17
4.3 Optilised MOOTMISEd .......uuiiiieieei it e e e s e e e e e s e s e e e e e e e e e e sennnesaeees 17
5. TUIBMIUSEA. ... e st e et e e st e e s e s e e e s e s s 18
DL AL KINTPAKSUS ..ottt e e e e s e e e e e e e s e sabrereeeeeeeessasarraeeeeeeesannnes 18
5.2 Doositesti kalibreerimise resonaatorite anallils .........ccccoeveerieiiiinieicneececee 18
5.2.1 OM ja elektronmikroskoobi pildid...........ceeeeieiiieicce e, 18
5.2.2 Kihipaksuste hindamine profilomeetriga ......c.ccccoeecvrreeieiiieicccieeeee e, 24
5.2.3 Resonaatorite 1abilaskvusspektrid........cccvvveeiiiiiiiiciiieeee e 25

5.3 Varvainega dopeeritud fotoresist .......ccciiiiieiei e 27
5.3.1 Ellipsomeetriling @anallls ..........coeeieieieiiiiiiieee e e e e 27
5.3.2 NEEIAUMINE ..ot 28
5.3.3 KiirgUS ja rgastUS.....cccciiiiiiiiii i, 30

5.4 Varvainega dopeeritud resonaatorite anallilis ........ccceeeeeeeeieciiiiiiiee e 30
5.4.1 Dopeeritud fotoresistiga FP resonaatorite OM tulemused.........ccccccceeevvrvrvveneeennn. 31
5.4.2 Labilaskvus-ja peegeldumisspektrid........cccccieeiiiiiciinieeeieeeeeicireeeee e 31

5.5 Varvainega dopeerimata ja dopeeritud resonaatorite profilomeetria........cccccceennnee 32
6. KOKKUVOEE ...t 34



8. Kasutatud KirJanUS .......cccuuiiiiiiiiii ettt e e s sare e e e saae e e s s s aaneeeenns 36
[T To E PP T OO PP P PR PPPTRTPPRPP 39
Lisa 1. Halltoonides disain, inverteerimine ning tulemused fotoresistis.........cccccccuvveernneen. 39
Lisa 2. Kasutatud masinate pildid.........ccccuviiriieriii e e 40
Lisa 3. LisSa T MOGEMISEU...ccouiiiiiiiiiiiieeiie ettt ettt ettt e st e e s e s sanee e 42
Lisa 4. Dopeeritud resonaatorite profilomeetria........ccccceeeiieiiiciiii e, 43
Lisa 5. Ergastuse graafik .......coocuueeiiiiiie e 44
Lihtlitsents I6put66 reprodutseerimiseks ja Gldsusele kattesaadavaks tegemiseks............... 45



Kasutatud luhendite loetelu

FP — Fabry-Pérot

RGB — halltoon punane-roheline-sinine (ingl. k. red-green-blue) skaalas
R6G — Rodamiin 6G

EBE — elektronkiir aurustamine (ingl. k. electron beam evaporation)
OM - optiline mikroskoop

T — labilaskvus



1. Sissejuhatus

Seebimullide, Glilaikude ja naiteks mdningate liblikatiibade varvused on Ghukeste kilede
pdhjustatud valguse interferentsi tulemus [1,2]. Interferentsipdhiste varvide teket pdhjustab
kile paksus ja selle murdumisnéitaja, mis tekitavad konstruktiivset vOi destruktiivset
interferentsi  teatud lainepikkustel. Kasutades seda p6himdtet, saame valmistada
interferentselemente nii suurtele pindadele kui ka mikro- ja nanostruktuuridega miniatuursetele
seadmetele — need omakorda voivad pakkuda suurt kasu erinevates rakendustes. [3]

Hiljuti on nditeks varvitriikirakendustes saanud palju tdhelepanu hukeste, metallkilede
baasil loodud interferentsivarvid. Kasutades halltoon (ingl. k. grayscale lithography) foto-ja
elektronkiirlitograafia meetodeid ning poollabipaistvate peeglitena tootavaid Ghukesi
metallikihte koos eralduskihtidega, on vdimalik triikkida korge eraldusvdimega
mikroskoopilisi piksleid ja nendest koostada varvipilte. Seda on eelnevalt demonstreeritud
naiteks t60s Yang et al., 2017 [4]. Nad kasutasid Fabry-Pérot optilisi resonaatoreid, mille
valmistasid halltoonlitograafiaga, et uurida uusi véimalusi trikkimises, kuid sellel meetodil on
ka palju muid potentsiaalseid kasutusalasid — kaamerate filtritena [5,6], sensoorikas [7,8],
spektroskoopias [6] ja néiteks laserite ehitusel [9]. Fabry-Pérot resonaatorid on olulised uudsed
tooriistad ka fotoonika toostusmaastikul [10] ja sensoritena mitteinvasiivses spektroskoopias
molekulide kontsentratsioonide uurimisel [11].

Bakalaureusetod eesmérk oli uurida, kas on vdimalik kasutada maskivaba halltoon
fotolitograafiat varvainega tugevasti dopeeritud Fabry-Pérot tllpi resonaatorite
valmistamiseks. Selliseid resonaatoreid oleks vdimalik kasutada optiliste tugevseotud
susteemide uurimisel. See aitaks antud valdkonnas oluliselt vahendada katseobjektide
valmistamiseks kuluvat aega ja leiaks tdendoliselt rakendust ka toostuses.

Kuigi halltoon fotolitograafia on suhteliselt levinud litograafia meetod [12,13] ja seda
kasutatakse ka Fabry-Pérot tlipi resonaatorite valmistamiseks [14], ei ole meie teada seda
meetodit kasutatud, et valmistada Fabry-Pérot tulpi resonaatoritel p8hinevate optiliste
tugevseotud slisteemide uurimisobjekte [15,16]. lImselt ei ole seda kasutatud, kuna on oht, et
vadrvainega dopeerimine rikub dra halltoonlitograafias kasutatava fotopoliimeeri omadused.
Siinse t60 aluseks on aga hiipotees, et kui varvaine on fotopollimeeri lahuses lahustuv, ei
reageeri ja ei neela oluliselt valgust fotolitograafias kasutatava valgusallika lainepikkusel, siis
vOiks olla vBimalik valmistada kiimneid, sadu ja lausa tuhandeid tugevseotud stisteemide

katseobjekte thel alusel oluliselt vaiksema ajaga.



Bakalaureusetd6 ulesehitus on jargmine: peale esimese peatiki sissejuhatust antakse teises
peatiikis teoreetiline llevaade Fabry-Pérot resonaatoritest ja halltoonlitograafiast, mida nende
valmistamiseks kasutati. Kolmandas peatiikis on kirjeldatud 1&bi viidud Katsetusi
halltoonlitograafia abil Fabry-Pérot optiliste resonaatorite valmistamiseks ning resonaatorite
varvainega dopeerimist. Seejarel réaédgitakse neljandas peatikis resonaatorite uurimisest
erinevate meetoditega nende omaduste kirjeldamiseks ja edasiste arenduste jaoks ning viiendas

peattikis on tulemuste analutsimine ja tahenduslik arutelu.



2. Teooria

Kéesolevas peatikkis Kirjeldatakse 16putdo tldiseid teoreetilisi aluseid, mille pdhiline eesmark
on anda Ulevaade t66s kasutatud mdistetest ja meetoditest. Selgitatakse, mis on Fabry-Pérot
resonaator ja halltoonlitograafia ning kuidas varvainega dopeerimine litograafiaprotsessi
mdojutab.

2.1 Fabry-Pérot resonaator

Fabry—Pérot (edaspidi FP) resonaator (ehk interferomeeter) on tasapinnaline optiline 66s (ingl.
k. cavity), mis koosneb kahest poollabipaistvast peeglist, mis asetsevad teineteise kohal
suhteliselt lthikesel (meie rakendustes mone lainepikkuse) kaugusel. Selline resonaator to6tab
interferentsi ja resonantsi pohimdtete alusel (vt joonis 1) ning laseb valgust l&bi ainult siis, kui

valguslained konstruktiivselt interfereeruvad, mis juhtub teatud resonantsi tingimusel.

Valgus

Metall

Dielektrik

Metall

Joonis 1. Fabry—Pérot resonaatori ehitust selgitav skeem [17].

Tapsemalt 6eldes koosneb FP interferomeeter kahest poollabipaistvast peeglist, mis on iksteise
suhtes paralleelselt paigutatud. Nende peeglite vahel on dielektriku kiht, mis moodustab koos
peeglitega optilise 60nsuse, kus valguslained saavad edasi-tagasi peegelduda. Kui valguskiir
siseneb 6dnde, peegeldub see peeglite vahel mitu korda. Peegeldunud lained interfereeruvad
omavahel kas konstruktiivselt voi destruktiivselt. Konstruktiivne interferents toimub siis, kui
peegeldunud lained tugevdavad (ksteist, luues teatud lainepikkustel tugeva intensiivsusega
seisulaine  moode (maksimume). Destruktiivne interferents viib teisel lainepikkustel
elektromagnetvalja intensiivsuse véhenemiseni, moodide kustutamiseni ja miinimumide
tekkeni. Joonisel 1 t&histabki L peeglite vahekaugust, n dielektriku murdumisnditajat, m
resonantsmoodi numbrit, 6 valguse langemisnurka ja R valguse kiiri.

Resonantsi tingimuseks on juhul, kui valgus siseneb resonaatorisse taisnurga all,

faasierinevus tdisarv korda 27 edasi-tagasi teekonna jaoks 60nsuse sees, vt valem 1:
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kus n on murdumisnditaja (66nsusesisesel materjalil), L on 6dnsuse paksus ehk peeglite
vahekaugus, A on valguse lainepikkus (vaakumis) ja m on resonantsmoodi number (tdisarv).
Juhul, kui valgus siseneb resonaatorisse nurga alt, muutub tingimus (valem 2):

2nLcosf = mA 2)
kus 0 on valguse sisenemisnurk.

Dielektriku kihi paksus (peeglite vaheline kaugus) maarab, millised valguse
lainepikkused resonantsiks sobivad. Ainult kindlad lainepikkused, mis rahuldavad
konstruktiivse interferentsi tingimust (pool lainepikkust korrutatuna taisarvuga) lastakse selle
kaudu labi. Eksisteerivad kindlad resonantslainepikkused, ehk seisulained, mis s6ltuvad
resonaatori paksusest ja murdumisnditajast. Muud resonaatorile langevad lainepikkused
peamiselt peegelduvad. Peeglite vahel paikneva dielektrilise kile paksust reguleerides saab
selektiivselt 1abi lasta konkreetseid lainepikkusi.

Fulsika instituudis pakuvad FP tulpi resonaatorid huvi aine ja valguse vastasmdju
uurimisel ja seda eriti just tugeva vastasmoju korral, kus tekivad uudsed hubriidsed
seisundid —nn polaritonid, mida uurib kaasprofessor Siim Pikker. Lisaks sellele on
miniatuursete selektiivse labilaskvusega FP resonaatorite vastu huvi tles naidanud arvutusliku
kuva kaasprofessori Vijayakumar Anandi uurimisrihm (ERA CHIPR Chair), kuna need vdivad
kasulikuks osutuda uudsete kuvasusteemide loomisel.

2.2 Fotolitograafia ja halltoonlitograafia

Klassikaline UV valgusel baseeruv fotolitograafia on mustrite tlekandmise meetod jooniselt
(disainilt) alusel olevale kiirgustundlikule poltiimeerile (fotoresistile). S6ltuvalt resisti tutbist
(positiivne vBi negatiivne) muutub see UV-valguse toimel ilmutuslahuses lahustuvaks voi
mittelahustuvaks. IImutamise tulemusel tekib fotoresistist kujutis, mis koosneb pinnal aladest,
kus fotoresist on alles, vOi eemaldatud — seda meetodit kutsutakse binaarseks litograafiaks.
Kiiritamise allika jargi tehakse vahet lisaks veel ioon- ja elektronkiirlitograafial. Kéesolevas
t06s vaadeldakse fotolitograafiat (kiirgusallikas: UV-LED, lainepikkusega 390 nm).

Kaasaegsetes fotolitograafia seadmetes (maskivaba fotolitograafia, kasutatud ka
kéesolevas t60s), pole vajadust optilistele fulsilistele fotomaskidele, vaid digitaalne kujutis
kantakse alusel olevale resistile tile mikropeeglite abil (ingl. k. digital micromirror device,
DMD). Peeglid (sajad voi tuhanded) on suurusjargus 3-5 pum, mida adresseeritakse eraldi,
vastavalt digitaalse joonise pikslitele. Naiteks piksel 1 korral jouab UV-LED valgus
mikropeegli abil resistini, piksel 0 korral mitte. Selliselt on vdimalik digitaalne joonis resistile
ule kanda no pikslite kaupa. [18-20]



Halltoonlitograafia on litograafia meetod, mida kasutatakse 2,5D mikro- ja
nanostruktuuride loomiseks, kus on vajalik varieeruv (foto-vdi elektronkiirlitograafia)resisti
paksus. Selle meetodi abil saab valmistada astmelise voi sujuva kdrgusprofiiliga struktuure,
mis on olulised néiteks optilistes elementides voi mikrofluidikas. [21]

Litograafiamaski kujutis esitatakse halltoonides: must vérv téhistab kiiritamata ala,
erinevad halltoonid osalist kiiritamist ja valge toon maksimaalset kiiritamist. Tanu osalisele
(foto)resisti kiiritamisele saadaksegi erinevad paksusastmed, mis aga ei pruugi jaotuda
lineaarselt. Inverteerimine tdéhendab joonisel olevate varvide Umberpddramist (must valgeks ja
vastupidi). Vt lisadest nr 9.1 jooniselist selgitust.

Halltoonide korral pannakse mikropeeglid Kiirelt sisse-valja lilituma (sdltuvalt
halltooni vaartusest), mis vdimaldab nilid osaliselt resisti kiiritada. Peale ilmutamist luuaksegi
astmeline resisti kdrgusprofiil [12,13,22,23]. Peale resisiti ilmutamist on véimalik seda edasi
to0delda kas sodvitamise vOi metaliseerimise abil.

2.3 Resonaatori dopeerimine varvainega

FP resonaatoreid kasutatakse tihti fdsikas ja keemias, uurimaks valguse ja aine vastasmdju
efekte nn tugevsidestadud siisteemides (ingl. k. strongly coupled systems). Nendes susteemides
sidestatakse  aine  ergastused  (nt.  eksitonid, = foononid)  nendega  samal
energial/sagedusel/lainepikkusel resonantsis olevate valgusvéljadega, mille kaigus aine
ergastused segunevad (hiibridiseeruvad) valgusega ning tekivad uut tldpi ergastused ehk nn
polaritonid. Polaritonidel on hulgaliselt potentsiaalseid rakendusi ja nad on tanapéeval vaga
suure teadusliku huvi all. [9,15]

FP resonaatori vérvainega dopeerimisel tekivad valguse ja aine ergastuste (vérvaine
molekulaarsed eksitonid) omavahelise tugeva interaktsiooni kaigus uued hibriidseisundid, nn
polaritonid. Polaritonidel vdivad séilida nii aine kui ka elektromagnetlainete omadused ja nad
on segu Vvastavatest osakestest/ergastustest. Hibriidseisund tekib siis, kui energiavahetuse
kiirus valguse ja aine vahel (elektromagnetvalja poolt aine ergastamine) on suurem Kkui
stisteemi muud valguse ja keskkonna interaktsioonidest pdhjustatud energia kaod — seda
nimetatakse tugevseotud seisundiks. [16,24,25]

Vérvaine tekitab tugevseotud seisundi, kui piisaval hulgal véarvimolekule neelavad
valgust ja moodustavad eksitone — elektron-auk paare, mis saavad omakorda valgusega
seostuda. FP 66nsus hoiab endas footoneid (valgust), mis juhul kui nende energia Uhtib
eksitonide energiaga (vérvaine neeldumisspektri maksimumiga), segunevad ja tekitavad

tugevseotud seisundi. Selles sisteemis vahendatakse energiat eksitoni ja footoni vahel
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kiiremini kui Gheski kaoprotsessis ja selle kéigus tekivad polaritonid. [26,27] Saavutamaks
piisava tugevusega interaktsiooni kasutatakse resonaatoris tavaliselt poliimeere, mida on vaga
suurel hulgal tugevasti neelava vérvainega dopeeritud (tavaliselt ca 10-22 massiprotsenti). [28]

Selle bakalaureustdd Uheks eesmaérgiks on uurida, kas selliseid tugevasti dopeeritud
resonaatorsiisteeme saab valmistada kasutades halltoon fotolitograafiat. Et minimeerida
vdrvainete negatiivset moju litograafia protsessil on vaja, et oleks taidetud moningad
tingimused. Esiteks peab valitud vérvaine voimalikult véhe mdjutama fotoresisti flusikalisi
omadusi, nt margumist ja viskoossust, et valistada ebalhtlase dopeeritud fotoresistikihiga
klaasaluse katmine. Teiseks peab vérvaine vdimalikult hasti fotorestis lahustuma ning samas
resistiga mitte reageerima, kuna muidu jaavad resistikihti suured varvaine tiikid, mis rikuvad
objektid. Reageerimise puhul vGib vérvaine kaotada oma optilised omadused vo0i fotoresist
Kiiritamise ja ilmutamise protsessis mitte-ennustatavalt kaituda. Kolmandaks ei tohiks varvaine
oluliselt neelata litograafiaprotsessis kasutatavat UV valgust (siin kasutusel lainepikkus 390
nm). Seda sellepérast, et muidu neelab varvaine suurel hulgal Kiirgust, mis ei jouaks
fotopolimeerini vOi hakkaks see UV Kkiiritamise protsessi ajal vaga intensiivselt
luminestseeruma, mis vdib hairida fotopolumerisatsiooni protsessi.

Neid nbudeid arvesse vottes ja arvestades ka sellega, millised vérvained meil olemas
olid, labis valikuprotsessi Rodamiin 6G (edaspidi R6G), mille omadusi kirjeldavad joonis 2 a
jab. Eiolnud leitavaid allikaid R6G lahustumise kohta t66s kasutatavas fotoresistis, nii et viidi
labi katsetused fotoresisti R6G-ga dopeerimisega ja vurrkatmisega. Neeldumisspektrist on
néha, et 390 nm juures, mis on litograafiaseadme UV Kiiritamise lainepikkus, neelab R6G (isha

vahe valgust, mis sobib antud eksperimendiks.

390nm

Neelduvus Fluorestents

Uhikuta (a.u.)

Pl i

350 450 550 650 750
Lainepikkus (nm)

=]

Joonis 2. (a) R6G keemiline struktuur. (b) R6G neeldumis- ja fluorestsentsspektrid metaanis [29].
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3. Eksperimentaalne osa

Joonisel 3 on antud levaade eksperimentaalse osa protsessist, mida jargnevalt tapsemini lahti
seletatakse. Lopptulemusena on klaasalusel erineva paksusega FP resonaatorid, peegliteks

alumiiniumi kihid ja nende vahel erineva kdrgusprofiiliga positiivne fotoresist.

AlLOs (~4nm) ~
.

.
————————

Klaasile sadestatud Fotoresisti lisamine
Klaasalus S -
alumiiniumikiht (~10-15nm) vurrkatmisega
|
_—
OBnsus
Profiil peale litograafiat Teine Al sadestus

Joonis 3. Skemaatiline vaade FP resonaatorite valmistamisest halltoon fotolitograafia meetodil.

3.1 Al peeglite elektronkiir-aurustamine

20x20 mm? klaassubstraadile (BK7) sadestati elektronkiir-aurustamise (ingl. k. electron beam
evaporation, edaspidi EBE) meetodil 10-15 nm paksune alumiiniumikiht. EBE korral
termiliselt emiteerunud elektronid  kiirendatakse  kdrgvaakumis ning suunatakse
elektronkiirena magnetvalja toimel tiiglis olevale lahteainele (antud juhul Al graanulitele).
Selle tagajarjel materjal aurustub ning seejarel sadeneb alusele (st klaasile), moodustades
uhtlase kile (kileks nimetame siin dhukest ainekihti).

Peegelmaterjaliks valiti alumiinium, kuna see on odav ja teda on rikkalikult. Tuleb
mainida, et alati peale Al sadestamist tekib sellele ka ca 2-3 nm paksune Al>Os, mis véhendab
moningal maédral peegli “ideaalsust”. Samas pérsib oksiidikiht edasist okstdeerumist.
Modtmistele see kdesolevas t66s moju ei avaldanud. [30,31]

Lisas 2 olevatel joonisel 31 on naha kasutatud EBE seadet (VS-17) ja seal kasutatavat
objektihoidjat. Metalliseerimise ja kihipaksuste mé&éaramise profilomeetria ja ellipsomeetria
meetoditel viidi 1abi dr. Aarne Kasikovi juhendamisel.
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3.2 Objektide valmistamine halltoonlitograafiaga

3.2.1 Halltoonide disain

Kasutati doositesti disaini, millel olid halltoonide (edaspidi RGB) vairtused 0...250ni (masina
ja kasutatud fotoresisti korral on toonid 250 ja 255 vordvaarsed), sammuga 10, kokku 26 ruutu.
Ruudukesed olid suurusega 100x100 pikslit ning 25%25 pikslit, nii horisontaalselt kui ka
vertikaalselt tumedal pinnal ja samamoodi ka heledal pinnal (ja tihele pikslile vastab tks pm).
Tumedal vérvil asuvaid resonaatoreid on t66s edaspidi nimetatud kui “tavalisel alal” asuvaid.
Valge varviga asuvaid on aga nimetatud kui “inverteeritud alal” olevaid. Vertikaalsed read olid

selle jaoks, et kontrollida, kas litograafiaseade t06tab x ja y telgedes uhtlaselt, vt joonis 4.

KALIBRATSIOON_GRAYSCALE v2

Joonis 4. Resonaatorite valmistamise digitaalne disain.

Disaini tegemiseks kasutati 3ds Max programmi. Lihtsamaid disaine saab teha ka nt
vabavaralise programmiga Gimp vdi mdne muu sarnase fototootlusprogrammiga.

See kujundus paigutati sobivasse maatriksisse, 3x3 ruudustikku, kus igas reas varieeriti
valguse doosi (100, 120 ja 140 mJ/cm?) ja igas veerus fookustasandi parameetrit, nn defookust
(0, 3ja6), et teha konkreetsel doosil nd peenhdalestamist (ingl. k. fine-tuning). Doosi muutmine
on vajalik selleks, et leida optimaalne valguse hulk, mille korral on fotoresist 18puni
valgustatud (mis vastab joonisel 4 oleva disaini valgele varvile, RGB 250-le, mis omakorda
tahistab fotoresistivaba ala).

Peale litograafia protsessi saime samale objektile 9 kujunduse varianti, igal erinev

kombinatsioon doosist ja defookusest.
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3.2.2 Fotoresistiga katmine
Klaas/Al alused kaeti ISO5 puhasruumis fotoresistiga (fotoaktiivne poliimeer). See on vajalik
selleks, et véhendada objektide saastumist tolmuosakestega (oluline kui valmistada pm
suurusjargus detaile millele jargneb metaliseerimise protseduur). Lisaks tagab puhasruumi
spetsiaalne filtreeritud valgus tahtmatu fotoresisti valgustamise. Tuleb mainida, et
metaliseerimise protsess viidi labi véljaspool puhasruumi. Seet6ttu polnud enam saastumist
tolmuosakestega sel hetkel voimalik valistada.

Objektid puhastati atsetooni, isopropanooli ja deioniseeritud veega ning kuivatati

lammastikuga (99.999%, Linde Gas) enne fotoresistiga katmist vurrkatturiga, vt joonist 5.

Joonis 5. (a) Objektide kuivatamine/kuumutamine enne vurrkatmist. (b) Objektide pesemisala puhasruumis.

Jargnes positiivse fotoresisti AR-P 3510T (kombinatsioon novolacist ja naftokinoodiasiidist;
Allresist) pealekandmine klaas/Al alustele vurrkatmise meetodil (4000 RPM, 60 sek, 16pp-
paksus ca 2.5 um), vt joonis 6 a. Peale fotoresistiga katmist kuumutati objekti 100°C juures 1
min, mis on vajalik adhesiooni parendamiseks alusega, ka allesjdanud lahusti eemaldamiseks,

vt joonis 6 b.

Joonis 6. (a) Objekt vurrkatturis peale fotoresistiga katmist. (b) Objekti kuumutamine pliidil 100°C juures peale
vurrkatmist.
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3.2.3 Fotoresisti dopeerimine varvainega ja selle kasutamine
Fotoresist dopeeriti kolmel erineval kontsentratsioonil varvainega Rodamiin 6G, keemilise
valemiga C2sH31N203Cl. Alustastati vaikese koguse vérvaine Kkatsetustega, et kontrollida,
kuidas R6G fotoresistis kéitub ja seda mdjutab. Esimesse viaali kaaluti 1,0 mg R6G 0,6 ml
fotoresisti kohta, teise vastavalt 2,9 mg 0,6 ml ja kolmandasse 5,1 mg 0,8 ml kohta.
Dopeerimise etapp teostati puhasruumis ning jéeti magnetsegama (24 h).

Vérvaine R6G kontsentratsioon fotoresistis on arvutatud (R6G molaarmass
M(C28H3:N203Cl) = 479,02 g/mol) kasutades seost n = m/M:
1) n(C2sH31N20sCl) = 0,001 g/479,02 g/mol = 2,0876x10° mol
2) n(C2sH31N205Cl) = 0,0029 /479,02 g/mol = 6,0540x10° mol
3) n(C2sH31N203Cl) = 0,0051 /479,02 g/mol = 10,6467x10° mol
ning seejarel kontsentratsioon on leitud seosest: C = n/V:
1) C(C28H31N203Cl) = 2,0876x10° mol/0,0006 | = 3,48 mM
2) C(C2sH31N205Cl) = 6,0540x10°° mol/0,0006 | = 10,09 mM
3) C(C2sH31N203Cl) = 10,6467x10° mol/0,0008 | = 13,31 mM

Erineva vérvaine kontsentratsiooniga dopeeritud fotoresisti lahused kanti vurrkatmise
meetodil klaas/Al alustele (sarnaselt dopeerimata fotoresistiga, vt eestpoolt). Objektid on naha

joonisel 7.

Joonis 7. Kolm dopeeritud fotoresistiga objekti ja nende kdrval dopeerimata fotoresistiga referentsobjekt.

Varvainega dopeeritud fotoresistiga katmine ei olnud klaas/Al alustel (ihtlane. See vdis olla
tingitud sellest, et selle méargumine/voolavus alusele oli mdnevdrra erinev puhtast fotoresistist
ja vaja olnuks vétta lihtsalt suurem kogus lahust.

Lisaks kaeti eelnevalt kirjeldatud metoodikal kolm lisa klaas/Al alust samade

dopeeritud fotoresisti sequdega, millest valmistati FP resonaatorid.
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3.2.4 Fotoresisti UV-kiiritamine ja ilmutamine

Kui klaas/Al alused olid kaetud nii fotoresisti kui varvainega dopeeritud fotoresistiga, teostati
jargmise sammuna UV-valgusega (lainepikkusega 390 nm) kiiritamine (halltoonlitograafia
reziimis) kasutades selleks seadet UMLA (Tabeltop Maskless Aligner, Heidelberg

Instruments). Seade on ndidatud joonisel 8.

Joonis 8. Fotolitograafia seade (Tabletop Maskless Aligner) ISO5 puhasruumis.

Peale kiiritamist ilmutati objektid tetramettiilammooniumhudroksiidiga (TMAH, Allresist) 60
sekundi jooksul, seejérel jargnes ilmuti véljaloputamine deioniseeritud veega ning kuivatamine
lammastikuga.

Eksperimentaalse osa |dppetapiks oli viimase alumiiniumkihi (peegli) elektronkiir-
aurustamine. Protsess oli sama, mis esimeselgi korral (vt peatiikk 3.1).

Kokku valmistati iks dopeerimata ja kolm erineva kontsentratsiooni vérvainega (R6G)
dopeeritud fotoresistiga Fabry-Perot resonaatorit ja neile vastavad referentsobjektid erinevate
meetoditega karakteriseerimiseks.
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4. Objektide karakteriseerimine

Objektidele tehti pinnakvaliteedi uurimist, fotoresisti ja resonaatorite paksuste mddtmisi ning
optilisi médtmisi.

4.1 Pinnakvaliteedi uurimine

Igast erineva doosi ja defookusega resonaatorite jadast tehti optilise mikroskoobi (edaspidi
OM) Nikon Eclipse LV150 abil pilt (vt. lisa 2 joonis 30) suurendusega 50x.

Lisaks tehti pinnakvaliteedi uurimiseks koikidest doosi-defookuse variantidest

doositesti objektil pilti ka elektronmikroskoobiga (Tescan Vega Il SBU).

4.2 FP resonaatorite kihipaksuste méotmised

Kihipaksuseid mdddeti aatomjoumikroskoopia (Veeco Dimension Edge) (ingl. k. atomic force
microscopy, AFM), ellipsomeetria (Semilab GES5E) ja profilomeetriaga (teraviku raadius 12.5
pm) (Dektak XT), vt lisast 2 joonised 27, 28.

Profilomeeter, kiirem meetod, sobis 100x100 pm suuruste ning AFM 25%25 pm
resonaatorite kdrgusprofiilide hindamiseks. Alumiiniumkihi paksuse hindamiseks AFMga
kasutati koos teiste sadestamistega valmistatud referentsobjekti. Ellipsomeeriat kasutati, et
vordlevalt hinnata kihipaksuseid.

4.3 Optilised mdotmised

Mikroskoobi Olympus BX51-ga fiibriga (ihendatud spektromeetri Ocean Optics 2000+ ja ise-
arendatud Fouriertasandi spektromeetriga (baseerub Andor Kymera 193i spektrograafil ja
Andor ZYLA-5.5-USB3-S ZL41 kaameral) abil m&ddeti dra igast ruudust labi tuleva valguse
spekter, vélja arvatud mdningate tumedamate ruutude ehk paksemate d6nsuste omad, mis
olulist informatsiooni ei sisaldanud, kuna nende paksus ja labilaskvusspekter on vaga sarnane
tervele, st kiiritamata ja ilmutamata fotoresisti kihile. Mdddeti dra ka mikroskoobi lambi
spekter (ilma takistusteta). Teades mdlemaid spektreid, sai pdrast arvutada 00nsuste
labilaskvusspekter (tdpsemalt tulemuste peatikis ja lisas 2 joonisel 29). M6otmised teostati
pimedas. Mikroskoobile olid spektromeetri jaoks juurdeehitused teinud BSc Elizaveta
Dmitrijeva ning kaasprofessorid Valter Kiisk ja Siim Pikker.

Kolme R6G vérvainega dopeeritud objekti ja vordluseks valmistatud puhta fotoresistiga
objekti uuriti ka spektrofotomeetril neeldumise ja spektrofluorimeetril nii Kiirguse kui ka
ergastuse mddtmiseks. Neeldumisspektri mdotmiseks kasutati Jasco V-570 spektrofotomeetrit.
Ergastuse ja kiirguse modtmiseks ja vordlemiseks kasutati Horiba Jobin-Yvon Fluoromax-4P

spektrofluorimeetrit.
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5. Tulemused

Selles peatiikis analliisitakse nii doositesti kui ka dopeerimata ja dopeeritud fotoresistiga FP
resonaatoreid. MaGtmisi viidi l&bi igal objekti valmistamise etapil (alumiiniumi paksus,
dopeerimata ja dopeeritud resisti paksused, pinna morfoloogia, resonaatorite paksused ja

optilised omadused).

5.1 Al kihipaksus

Joonisel 9 a on &ra toodud AFM modtmise profiil. Selle jargi oli Al kile paksuseks 12 nm.
Al>0O3 paksust ei ole voimalik AFM jargi eristada, selle jaoks kasutati ellipsomeetriat. Joonisel
9 b on ndidatud ellipsomeetria tulemused Al kihist Si alusel. Selgelt eristuvad SiO2, Al ja Al,O3
kihid.

] a) YA

b)

Al203p (Phase 3)
Thickness = 3.2 nm

1 Al (Phase 2)
210 Thickness = 9.5 nm

Sio2 (Phase 1)
Thickness = 4.3 nm

I~

A B B B e e e o S SRR L T e A B B o e e e
0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5

X (Hm)

Joonis 9. (a) Doositesti objekti alumise Al kihi paksuse mddtmine AFM-ga. (b) Ellipsomeetriaga mdddetud Al ja
Al,O3-kiht Si alusel.

Ellipsomeetria tulemus Al-kihi paksuseks koos oksiidiga oli 9,5+3,2=12,7 nm. See on
monevorra rohkem kui AFM abil mdddetu, kuid siiski piisavalt hea kokkulangevusega
(erinevus vaid 0,7 nm).

5.2 Doositesti kalibreerimise resonaatorite analtiis

Jargnevalt anallilsitakse doositesti jaoks valmistatud dopeerimata resonaatoreid, tdpsemalt
nendest tehtud pilte, profilomeetrilisi m&dtmisi ja optilisi labilaskvusspektreid ja nende
korrelatsioone. Doositest on vajalik selleks, et leida optimaalne valguse doos, mille korral
valgustatakse fotoresisti téielikult (vastab disaini RGB toonile 250).

5.2.1 OM ja elektronmikroskoobi pildid

Jargnevatel joonistel 10 ja 11 on ndha OM piltide tabelid resonaatoritest vastavatel doosidel ja

defookustel viiekiimne kordse suurendusega koos skaalaga 500um.
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Joonis 10. OM pildid erinevatel doosidel ja defookustel ainult alal, kus resonaatorid on kile sisse 6&nestatud.

Piltidel n&ha interferentsist tingitud erinevaid vérve erineva paksusega resonaatoritel. Skaala 500pm.
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Joonis 11. OM pildid erinevatel doosidel ja defookustel ainult inverteeritud alal (ala, kus resonaator moodustab
samba ja Umbritsetud alalt on resist eemaldada Uritatud), piltidel on néha interferentsist tingitud erinevaid vérve
erineva paksusega resonaatoritel ning piirkondades, kus doos on olnud liiga vdike, et kogu resist eemaldada.
Skaala 500pm.

On ndha jarkjargulist muutust varvides doosi vaartustega kérgemale minnes ja ka erinevust
samal doosil erineva defookuse juures. Kérgematel doosidel on suurima heledusega ruudud
taienisti 1abi fotoresisti tulnud ehk selle kihi paksus on null ja valgus tuleb ainult labi kahe
alumiiniumikihi. Kdikidel doosidel, aga eriti madalamatel, on tumedad ruudud pea eristamatud
tavapinnast ehk valgus ei suutnud eemaldada vdi eemaldas minimaalselt fotoresisti pinda.
Paremaks visualiseerimiseks on joonisel 12 toodud dra algse disainifaili ja tekkinud

kujutiste vBrdlus kdigil kolmel doosil defookuse 3 juures.
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Joonis 12. Disain ja sellele vastavavad FP resonaatorid erinevate doosivéartustega aladest (mikroskoobi

komposiitpildid).

Seega on optimaalne kasutada doosi 140 mJ/cm? ja valisiti meelevaldselt defookus 3, kuna see
tulemust oluliselt ei méjutanud.

Joonisel 13 on ka suurendatud vordlus mdningate G0nestatud resonaatoritega ala
100x100 ja 25%25 resonaatorite ning algse disaini vahel. Vélja on toodud resonaatorite rida

koikidel erinevatel doosidel — 100, 120 ja 140 mJ/cm? — kdigil sama defookusega 3.

Disain EEEEEEEEEE

SEEEEEEEEEE

D100
def3

D120
def3

D140
def3

Joonis 13. Suurendatud voérdlus disaini ja sellele vastavate resonaatorite vahel. Suurematel resonaatoritel esineb
paksuse ebaiihtlusi ja sellest tingitud erinevaid vérve (ihe ruudu siseselt. Vaiksemad resonaatorid on ruudu siseselt

ihtlasema vérviga ja seega ka paksusega. Numbrid 100 ja 25 tahistavad vastavate ruutude médtusid pum-tes.

On vélja toodud ka tiks OM pilt, joonis 14, kus on naha inverteeritud (resonaatorid on sambad,
vt eespoolt peatiikk 2.2) alal nii 25x25 kui ka 100100 um suurusega ruudud, kusjuures the
25x25 ruudu peal on tehtud ka skaneeriva elektronmikroskoobiga m&dtmine, mis nditab, et
tegelikult on sellel alal ruudu kiilje pikkus vaid 22,07 um. Samuti on joonisel 14 n&ha ruutudel
(resonaatoritel) jooni — need stivikud on tingitud litograafiaseadme mikropeeglite ruudustikust.
Iga joon on peeglimaatriksi nihkumise vaheline piir. Kuna peeglimaatriksi ndgemisala on
vaiksem kui disain, siis jaotab programm disaini tlkkideks ja objekt Kiiritatakse osadena,
liikudes objektialusega ja objektiga jarjest edasi uuele substraadi piirkonnale. See aga tekitab
objektile Gmblusdefekti (ingl. k. stitching). On aga ndha, et 100x100 ruudukestel on neid jooni
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palju rohkem, kuna suuremal alal on suurem tdendosus, et peeglite piir sinna satub. Seega on
edaspidi optilisteks md6tmisteks enamasti kasutatud vaiksemaid 25x25 um ruute, kuna neil
esines vahem defekte. Nn kokkudmbluseid on v8imalik optimeerida (vahendada), kasutades
lisafunktsioone (nditeks N-over, st teha mitu kattuvat séritust). Kéesolevas t06s seda funktiooni
veel ei joutud kasutada, kuna litograafia seade oli viimased 4 kuud remondis ja optimeerimine
voetakse késile edaspidises tegevuses ja selle t66 baasil kirjutatava artikli jaoks vajalike

objektide valmistamisel.

Joonis 14. Doos 140 mJ/cm? defookus 6 25x25 ruudud madtmisega.

Tanu lisam6dtmistele on teada, et enamasti on iga ruut vaiksem kui ta disaini jargi olema peaks.
Selle tbsiasja pdhjus avastati hiljem — nimelt tuleneb see disaini jaoks kasutatud programmi
pildiformaadi salvestamise eripdradest (mis nutdseks on tegelikult ka lahendatud).

Joonisel 15 on samamoodi toodud vélja skaneeriva elektronmikroskoobiga tehtud
pildid resonaatoritest vastavatel doosidel ja defookustel. Piltidelt on hésti ndha inverteeritud

ala 1abis6dmist fotoresistist doosi tdstmisel.
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Joonis 15. Elektronmikroskoobi pildid erinevatel doosidel ja defookustel.

Lisaks on vélja toodud veel iiks m&dtudega pilt, joonis 16, kus on mikroskoobi programmiga
ara moddetud mone 100x100 pum resonaatori labimdddud. Lisatud m&dtmistega on naha, et
doosil 120 mJ/cm? ja defookusel 3 on nende ruutude 1abimaat inverteeritud alal keskmiselt 91

pm.
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Joonis 16. Elektronmikroskoobi mddtudega pilt doos 120 mJ/cm? defookus 3 juures.

5.2.2 Kihipaksuste hindamine profilomeetriga

Profilomeetria tulemustest on naha (joonis 17 a), et doos 140 mJ/cm? vastab optimaalsele
valguse hulgale, ehk halltoon 250 juures on fotoresistikihi paksus 0 nm. Doos 100 mJ/cm?
korral on selgelt naha, et fotoresist on aladoseeritud ehk fotoresistikihi paksus halltooni
vaartuse 250 korral on mdned sajad nanomeetrid (tulemused langevad kokku OM piltidelt
néhtuga, vt eest). Joonisel 17 b on toodud inverteerimata ala lohkude ja inverteeritud ala
sammaste kdrguste erinevused vastavatel halltoonide véadrtustel. On néha, et pea kdik
inverteeritud ala resonaatorid on paksemad, kui tavalise ala omad. Naiteks halltooni vaartuse
90 (selle vaartuse sambaga on tehtud ka optilisi mdétmisi, vt hiljem) juures on sammaste

erinevus ca 130 nm. Sellise erinevuse pohjus(ed) on hetkel veel uurimisel/selgitamisel.

b) * Lohkresonaator - sammasresonaator paksuste vahe
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Joonis 17. (a) Profilomeetriga m66detud doositesti resonaatorite kérgusprofiilid tavalisel alal. (b) Profilomeetriga
mdddetud (Doos 140 mJ/cm?, defookus 3) resonaatorite inverteerimata ja inverteeritud alade kdrgusprofiilide

erinevused vastavate halltoonide véartuste juures.
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5.2.3 Resonaatorite labilaskvusspektrid

Resonaatorite labilaskvusspektrite saamiseks peab ruutudest labi tulnud valguse spektri
intensiivsuse labi jagama mikroskoobil kasutatud lambi spektri intensiivsustega. Selle abil saab
labilaskvuse y-teljele ja lainepikkused x-teljele. Kui l&bilaskvus oleks 1, siis oleks tegemist
taieliku labilaskvusega.

Néiteks on joonisel 18 vélja toodud labilaskvuse graafikud ruudule RGB vaartusega 90
tavalises alas. Profilomeetria andmed néitavad, et sellele vastab paksus ca 1200 nm. Vastava
inverteeritud ala resonaatori paksus erinevuse jargi (vt joonis 17 b) on ca 100 nm paksem, ehk
1300 nm. Vélja on toodud graafikud nii 25x25 kui ka 100100 pum (tavalises alas) resonaatorite
puhul, x-ja y-telgedes.

0.20 - R
RGB=90 T vérdlused 25x25 x tava
—— 25x25 y tava

—— 100x100 x tava
—— 100x10 y tava
25x25 x inv
25x25 y inv

I
i
a

Labilaskvus (tihikuta)

T T 1
450 500 550 600 650 700
Lainepikkus (nm)

Joonis 18. Labilaskvus RGB 90 vaartusega ruudul doosi 140 mJ/cm? defookus 3 juures.

Hoolimata sellest, et RGB véartus oli koigil resonaatoritel sama (st inverteerimata ja
inverteeritutel, x-ja y teljel) ja seega peaks kdigil olema vordne paksus ja labilaskvusomadused,
ei ole see nii. Isegi x- ja y-telje resonaatoritel ei ole sama T. P6hjuseks v6ib olla vurrkatmisest
tekkinud fotoresisti paksuse erinevus. Protsessi oleks seega vaja edasi optimeerida/uurida.
Jooniselt 19 on naha, et mida paksemaks fotoresisti kate ldheb (vaiksem halltooni
vaartus), seda rohkem on ka resonantsipiike. Kdige 6hemasse resonaatorisse nr 22 (RGB=210)
ei ole mahtunud Uhtegi resonantse moodi ndhtava valguse vahemiku poollainepikkust.
Resonaatoris nr 20 (RGB=190) on nédha ainult ks piik lainepikkusel ca 460 nm, mis nditab, et
vaadeldavas néhtava valguse piirkonnas mahub sinna ainult Uks resonantne mood, mis suure
tdendosusega vastab ca 460 nm valguse poollainepikkusega seisulainele. Sellele eelnevas
ruudus nr 19 (RGB=180) on paksus veidi suurem ja ndeme ka et piik on nihkunud paremale —
suurema lainepikkuse poole. Ruutu nr 16 (RGB=150) mahub juba kaks piiki. Paksemasse kihti
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mahub erinevaid moode rohkem (poollaine-ja téislainepikkuseid jne) ning erinevate

resonantside arv kasvab, kuni mdningates paksemates resonaatorites on piikide arv méddetud

piirkonnas juba nt 7.
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Joonis 19. Doos 140 mJ/cm? defookus 3 inverteeritud ala labilaskvusspektrid vastava RGBga (a) 210, (b) 190,
(c) 180 ja (d) 150.

Profilomeetrilistest md6tmistest on teada, et nende resonaatorite paksused on RGB 210, 190,
180 ja 150 jaoks vastavalt ca 104, 115, 330 ja 560 nm.

Teades kOiki neid parameetreid, sai l&bi viia vérdluse Filmetrics Spectral Reflectance
kalkulaatoriga [32], mille abil saab koostada labilaskvusspektreid, mis vastavad kindlatele
kihtide paksusetele. Lahendades teoreetilise graafiku mdddetud vaartustega, saab veelgi
tdpsema hinnangu kihtide paksustele. Tuleb lisada, et arvutustes kasutati akrudli, sest selle
parameetrid on sarnased kasutatud fotoresistiga. Naiteks on siin joonisel 20 toodud ks selline
ldhendus RGB 180-le vastava resonaatoriga. Simulatsioonid vastavad mdddetud tulemustele.
On teada, et resonaator RGB 180 (paksusega 330nm) vastab moodile m=2 ja resonaatori 190

(paksusega 115nm) vastab moodile m=1.
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Joonis 20. Filmetrics kalkulaatori hinnang RGB=180 (inverteeritud ala) resonaatorile, x-teljel lainepikkus (nm)
jay-teljel labilaskvus. (a) Saadud T graafik. (b) Sisestatud parameetrid (air — 6hk, acrylic — akradl).

On néha, et selleks et saada graafik vastavusse eespool joonisel 19 ¢ tooduga, peab dielektriku
kihi paksuseks panema mitte 330, vaid 300 nm. Uheks selgituseks on, et peab arvestama akriiili
ja t60s kasutatud fotoresisti tdpse murdumisnditaja erinevust. Lisandub veel ka veamaar
aurustumise ja katmise vigadest ning see, et mudelis on arvestusest vélja jaetud alusklaas. VV6ib
aga Oelda, et tehtud mdotmiste hinnangud on tegelikkusele véga lahedased.

Resonantside piigid olid arvutustes kitsamad seetdttu, et programm eeldab véga haid
peegleid, st ideaalselt siledat alumiiniumi ja Ulipuhta laus-alumiiniumi (ingl. k. bulk
aluminium) komplekset murdumisnaitajat, kuid alumiiniumikihid pole absoluutselt siledad ega
ole teada ka tapne aurustatud kile kompleksne murdumisnditaja ning see nanokile omab
defekte, mis tekitavad resonaatori kadusid. SeetGttu on ka graafiku piigid rohkem
laialimé&aritud.

Lisa labilaskvuse mdotmisi vt lisa 3.
5.3 Varvainega dopeeritud fotoresist
Siinses peatiikis on ndidatud varvainega dopeeritud fotoresisti testobjektide uuringud.

5.3.1 Ellipsomeetriline analliis
Joonisel 21 on ellipsomeetria tulemused vurrkatmisel saadud dopeeritud ja dopeerimata

fotoresisti kihi vordlemiseks.

27



= e e
Dispersionlaws (Phase 1) Dispersionlaws (Phase 1)
Thickness = 2391.7 nm Thickness = 2328.8 nm

Dispersionlaws (Phase 1)
Thickness = 2302.7 nm

Dispersionlaws (Phase 1)
Thickness = 2361.9 nm

c) ' d)
Joonis 21. Ellipsomeetria mddtmistulemused klaasalusel olevast fotoresistist. Dopeerimata fotoresist (a), erineva
konsentratsiooniga varvainega dopeeritud fotoresistist, vastavalt: C=3,48 mM (b) C=10,09 mM (c) ja C=13,31
mM (d).

On néha, et koikide kihtide paksused on ca 2,3 um ja ei ole mérgata mingit trendi vérvaine
kontsentratsiooni suurenemisel. Seega saab 6elda, et varvainega dopeerimine ei omanud olulist
mdju vurrkaetud fotoresisti Kihi paksusele. Need kihi paksuste erinevused on ilmselt tingitud
juhuslikust vurrkatmisega saadavast kihi paksuse kdikumisest. Protsessi saaks optimeerida, kui
kasutada automaatpipetti. Ellipsomeetria tulemustest on ndha ka seda, et fotoresist ja varvaine
on korralikult segunenud (ehk ei ole ndha erinevaid kihte mudeldatud tulemustes).

Erinevus objektide kihtide vahel on maksimaalselt 89 nm. Néhtav valgus on vahemikus
umbes 400-750 nm. Seega selline paksuse juhuslik kdikumine vO@ib valmistatavate
resonaatorite omadusi ka tdsiselt mojutada.

5.3.2 Neeldumine

Neelduvust mdoddeti Ule lainepikkuste 850-200 nm, riba laiusega 1 nm. Anallisides
neeldumisspektreid nahti, et lainepikkustel alla 300 nm tdusis neelduvus nii puhtal klaasil kui
ka koikidel teistel objektidel jarsus tdusujoones vaga suureks. Peale 610 nm polnud aga thelgi
objektil praktiliselt tldse neelduvust. Olulised neeldumise protsessid toimuvad vahemikus

300-610 nm, nagu néha jooniselt 22.
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Joonis 22. (a) Kolme erineva kontsentratsiooniga varvainega dopeeritud fotoresti kihi, puhta fotoresisti kihi ja
puhta Klaasi neeldumisgraafikud, x-teljel lainepikkus (hm). (b) Neeldumisgraafikud vahemikus 300-600 nm koos

markega 390 nm juures, x-teljel lainepikkus (nm).

Vahemikus 300-610 nm ei ole puhtal klaasil BK7 peaaegu tildse neelduvust, seega saab Gelda,
et pea kogu neelduvus tuleneb fotoresisti kihist ja dopeerivast R6G varvainest. Puhtal resistil
on interferentsimustri alas, ca 400-550 nm, neelduvuses naha véikeseid lainetusi. Seejarel on
olenevalt R6G sisaldusest neeldumispiigid kindlatel lainepikkustel (nt suur neelduvus 540 nm
juures, mida sai ka eeldada puhta R6G neeldumisspektri jargi, vt joonis 2 b) vastavalt
kontsentratsiooni suurenemisele ka tiha suuremad. Nt 1 mg R6G puhul (kontsentratsioon 3,48
mM) on neelduvus 0,5, samas kui 2,9 mg puhul (graafikul 3 mg, kontsentratsioon 10,09 mM)
on neelduvus juba 1,0 ja 5,1 mg puhul (graafikul 5 mg, kontsentratsioon 13,31 mM) on
neelduvus 1,3.

Neelduvus saab olla lle 1 kuna tegemist on Uhikuta suurusega (ingl. k. arbitrary units),
mille saame valemist A=—log1o(T), kus T on l&bilaskvus ja piisavalt vaikese labilaskvuse korral
lahebki A le 1.

Samuti on joonisel 22 b dra toodud lainepikkus 390 nm, mis on fotolitograafiaseadme
poolt kasutatava UV valguse lainepikkus. Oli lootus, et sellel lainepikkusel varvaine R6G
valgust ei neela. Siiski on néha, et néiteks 1 ja 3 mg puhul neelas see samapalju ja 5 mg puhul
monevdrra rohkem valgust. See vOib mojutada fotolitograafia protsessi, kuna fotoresisti
kiiritades neelab selles olev vérvaine valgust ja algab juba luminestsents, mis mdjutab
Umbritsevat fotoresisti ning Kiiritusprotsess on varvaine neeldumise ja vdimalik et
luminestsentsi téttu hairitud. Peamiselt v6ib varvaine liiga palju valgust ise dra neelata, mis
pbhjustab selle, et valgus ei joua enam fotoresistini ja Kiiritusprotsess toimub vdhem

intensiivsemalt kui arvestatud.
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5.3.3 Kiirgus ja ergastus

Joonisel 23 a on toodud kdigi nelja objekti fluorestsentsmédtmised. Kiirguse jaoks mdddeti
signaali kui loendusi sekundis (ingl. k. counts per second) olles eelnevalt ergastanud objekti
490 nm juures. Vahemikus 500 - 800 nm on néha fluorestsentskiirgust. Puhta klaasi puhul on
minimaalne fluorestsents, samas kui kdikide R6G-ga dopeeritud objektide puhul on kiirguse
piik 625 nm juures. Teine kdrgem koht, kuigi veidi laiem piik, on 660 nm juures ning tiks vaike
piik on ka veel 555 nm juures, mis ongi R6G pdhjustatud kiirgus. Mida tugevamalt dopeeritud
objekt seda suurem Kiirgus. Saab oodata kdige suuremat Kiirgust vahemikus 600 - 675 nm.
Tuleb téhele panna, et sellistel kdrgetel kontsentratsioonidel ja antud fotoresistis on R6G
fluorestsents kiirguse spekter teise kuju ja maksimumi asukohaga kui nditeks metanoolis (vt

joonist 2 b). Joonisel 23 b on dra toodud saadud tulemused koos intensiivsuse CPS tulemustega,

vt ka lisa 5.
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Joonis 23. (a) Puhta klaasi ja kolme erineva kontsentratsiooniga vérvainega dopeeritud fotoresti kihi kiirguse
mdotmise graafik 490 nm juures ergastatuna. (b) Luminestsents vs ergastus vs intensiivsus 1mg R6G-ga
katseobjektiga.

5.4 Véarvainega dopeeritud resonaatorite analtitis

Jargnevalt analulsitakse varvainega dopeeritud resonaatoreid, mis olid valmistatud eelnevate
doositesti ja dopeerimise testobjektide katsete teadmiste tulemusena. Kuna eelnevalt oli
doositesti objekti puhul olnud optimaalseks doos 140 mJ/cm? defookusega 3 ja sealsed
resonaatorid olid ka mdoddetud, vaadeldi ka edaspidi kdikide dopeeritud objektide puhul
enamasti neid doos-defookus alasid.
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5.4.1 Dopeeritud fotoresistiga FP resonaatorite OM tulemused

Joonisel 24 on néha pildid dopeeritud resonaatoritega objektidest doos 140 mJ/cm2 defookus
3 aladel. On ndha, et eelnevalt optimaalseks arvatud alal ei ole fotoresist taielikult eemaldunud.
Seega oleks dopeeritud objektide puhul pidanud doosi tdstma, et fotoresist téielikult
eemaldada. Samuti on 1 mg varvainet sisaldava objekti puhul néha suurt defekti, mis mdjutas

ka mdningaid resonaatoreid.

Disain R6G 1mg R6G 3mg R6G 5mg
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Joonis 24. Disain ja sellele vastavad pildid vérvainega dopeeritud FP resonaatoritest doos 140 mJ/cm? def 3 alal.

5.4.2 Labilaskvus-ja peegeldumisspektrid
Et hinnata valmistatud resonaatorite kasutatavust tugevseotud stisteemide rakendustes, siis
viidi 1&bi polaritoonika proovide puhul standardsed nurgast soltuva neeldumis- ja
peegeldumissektrite mddtmised. Selleks kasutati iseehitatud ja mikroskoobiga Uhendatud
Fourier tasandi ehk tagumise fokaaltasandi spektromeetrit.[15] Mdd6deti 3 mg varvainega
dopeeritud objekti resonaatorite labilaskvusi ja peegeldumisi sdltuvalt valguse objektile
langemise nurgast, mis tlihjade resonaatorite puhul omavad parabooli kuju (nn dispersiooni
kdverad). MooGtmised olid teostatud 100x suurendusega objektiviga, mille apertuurarv (NA)
oli 0,9, mis méarab maksimaalse mdddetavaks langemisnurgaks 64 kraadi. Labilaskvuse
mddtmise korral tuleb arvestada mikroskoobi aluslaua all paikneva kondensoriga, mille NA on
0,8, kuna sellisel juhul langeb valgus objektile alt lesse. See tdhendab, et valgus langeb
objektile maksimaalselt ca 53 kraadise nurga all. Kdige rohkem tugevseotud seisundeid voi
nendeks potentsiaali (Rabi I6henemist) leiti 140 mJ/cm? doosil, defookus ei teinud vahet.
Joonisel 25 on toodud tihe sellise resonaatori (RGB 220) m6dtmised sdltuvalt nurgast.

On néaha paraboolse moodi dispersiooni kdvera I6henemist labipaistvusspektris, kuid
see on pohjustatud vérvaine neeldumisest. Et tegu oleks kindla tugevseotud seisundile viitava
efektiga peab I6henemine olema nahtav ka peegeldus- ja neeldumisspektris. Kuna mdddetud

peegeldusspekter selgelt I6henenud ei ole siis tugevseotud seisundit antud kontsentratsioonil ei
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saavutatud. Samas viitab parabooli kdverdus ja selle ebatihtlane kuju 530 - 540 nm piirkonnas
sellele, et saavutati tugevseotud seisundile ldhedane olukord. Kuna Rabi I8henemine on

ruutjuurses soltuvuses molekulide arvust

Q= [N VN 3)
[ NED

kus kus Qr on Rabi I6henemine, N on molekulide arv, V on ruumala, ey on dielektriline

labitavus, m on mass, e on elektroni laeng, siis on vdimalik, et tugevseotud seisund ei ole
saavutatud varvaine véikse kontsentratsiooni tdttu. Uurides kirjandust, sai teada, et peaks
kontsentratsiooni veel ca 10x suurendama, et saavutada tugevseotud seisund ja ndha selgeid
polariton tasemeid ning Rabi I6henemist. [15,16,28]
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Joonis 25. Nurgast soltuvus 3 mg dopeeritud doos 140 def 3 RGB 220 resonaatoril. (a) L&bilaskvus.
(b) Peegelduvus.

Profilomeetrilised mddtmised nditasid, et selle konkreetse resonaatori kdrguseks on 435 nm.
See jaab samasse vahemikku, milles tuvastati huvipakkuvad paksused doositesti abil (vt joonis
19). Seega vdib jareldada, et kasulike resonaatorite paksused jaavad alla 500 nm ja olenevalt
dopeeritava vérvaine kontsentratsioonist saab hinnata selleks vajalikku doosi ja halltooni
vaartust.

5.5 Véarvainega dopeerimata ja dopeeritud resonaatorite profilomeetria
Profilomeetria kdrgusprofiilid dopeeritud ja dopeerimata resonaatorite vahel vastavuses
halltoonide védartustega on néidatud joonisel 26. Mida suurem on véarvaine kontsentratsioon,
seda suuremaks jadb fotoresisti paksus erinevatel RGB véartustel. Selle probleemi
lahendamiseks peaks protsessi optimeerima nii, et valge ala disainil tegelikkuses kindlasti null-
kdrgusele vastaks, mida voiks teha doosi tostmisega. Siis saaks ka tadpsemalt defineerida

vastavaid resonaatorite kdrgusprofiile.
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Joonis 26. Profilomeetria krgusprofiilid dopeerimata ning erinevate R6G kontsentratsioonidega resonaatoritel
vastavalt halltoonide véartustele tavalisel alal.

Seega vahendab dopeerimine UV-kiirituse mdju fotoresistile ja R6G-ga resisti dopeerides saadi
paksemad resonaatorikihid. Erinevate allikate kohaselt on R6G lagunemine otsese fotoliiisiga
vaga ebaefektiivne ning vajaks véga kdrge energiaga UV valgust (kasutatud masinal mdddukas
UV) [33,34]. Kiiritamisprotsessis kasutatav UV valgus ei suuda seega R6G molekule &ra
I6hkuda ja varvimolekulid on siisteemis suhteliselt stabiilsed. Esineb nd valguse varjestatuse
efekt — mida labipaistmatum on fotoresisti kiht (suurem varvaine dopeering) seda raskem on
valgusel jouda jargmisesse kihti seda kiiritama, kuna vérvaine neelab footonid &ra. See
vahendab samuti kiirituse efektiivsust.
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6. Kokkuvote

Bakalaureust0o teoreetilises Ulevaates tutvustati Fabry-Pérot resonaatoreid, nende ehitust ja
rakendust ning seletati halltoonlitograafia meetodit. Kirjeldati ka varvainega dopeerimise moju
stisteemile.

Fabry-Perot tldpi optiliste resonaatorite valmistamiseks kasutati praktilises osas
kombinatsiooni erinevatest meetoditest. Klaas kaeti elektronkiirsadestuse meetodil 6hukese
alumiiniumi kihiga. Seejarel kaeti see puhasruumis fotoresisti kattega, kuhu halltoonlitograafia
abil eelnevalt valmistatud kujunduse maatriks sisse ilmutati. Sama protsess viidi 1abi
varvainega dopeeritud fotoresisti puhul. Veelkord alumiiniumiga katmisel valmisid erinevatel
doosidel ja defookustel tehtud resonaatorite maatriks.

FP resonaatorite (nii véarvainega dopeeritud kui ka dopeerimata) karakteriseerimiseks
uuriti nende pinnakvaliteeti, resonaatorite kihipaksust ning viidi labi ka optilisi m&dtmisi.
Kasutades tagumise fokaaltasandi spektromeetrit prooviti tuvastada tugevseotud seisundeid,
kuna see teema on suure teadusliku tahelepanu all oma potentsiaalse rakendusliku tahtsuse
tottu — oodatakse uusi tehnoloogilisi arenguid optikas, kvantmehaanikas, polaritonkeemias ja
ka toatemperatuurse Bose-Einsteini kondensatsiooni protsessi uurimises ja kasutuses.
Kasutades modtmiste tulemusi anti hinnang RGB véartuse vastavusest resonaatorite paksusele.

Meetod valmistada Uihekorraga palju varvainega dopeeritud FP resonaatoreid kasutades
halltoonlitograafiat oli edukas. M&ddetud spektrites ei olnud selget I6henemist néha, kuid
varvaine kontsentratsiooni suurendamisega on vdimalik see probleem tdendoliselt lahendada.
Kuigi meetod vajab veel optimeerimist, jouti tdhtsa tulemuseni — antud meetodiga on véimalik
valmistada tugevsidestatud siisteemide uurimisobjekte, saavutada tugevseotud slisteeme ning

neid karakteriseerida. Resonaatorite valmistamise protsessi optimeerimist jatkatakse.

34



/. Summary

The theoretical overview of the bachelor's thesis introduced Fabry-Pérot resonators, their
structure and applications, and explained the grayscale lithography method. The effect of dye
doping on the system was also described.

In the practical part, a combination of different methods was used to fabricate Fabry-
Pérot type optical resonators. A thin layer of aluminum was deposited onto glass using electron
beam evaporation. This was then coated in a cleanroom with a photoresist layer, into which a
pre-designed pattern matrix was developed using grayscale lithography. The same process was
carried out using dye-doped photoresist. After coating with aluminum once more, a matrix of
resonators made with different doses and defocus settings was created.

To characterize the FP resonators (both dye-doped and undoped) surface quality, layer
thickness, and optical measurements were examined. A back focal plane spectrometer was used
in an attempt to detect strongly coupled states, as this topic is under significant scientific
interest due to its potential practical applications — including expected technological
advancements in optics, quantum mechanics, polaritonic chemistry, and in the study and
application of room-temperature Bose-Einstein condensation. Based on the measurement
results, the correlation between RGB values and resonator thickness was assessed.

The method of fabricating many dye-doped FP resonators at once using grayscale
lithography was successful. No clear splitting was observed in the measured spectra, but this
issue can likely be resolved by increasing the dye concentration. Although the method still
requires optimization, an important result was achieved — it is possible to fabricate objects for
studying strongly coupled systems, achieve strong coupling, and characterize these systems

using this method. The optimization of the resonator fabrication process will continue.
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Lisad

Lisa 1. Halltoonides disain, inverteerimine ning tulemused fotoresistis

Fotoresist

Hallskaalas disain. Sellele vastav tulemus peale fotoresisti

Kiiritamist ja ilmutamist.

Inverteeritud taustaga disain.

Inverteeritud sisemiste kastidega disain. Sellele vastav tulemus fotoresistis.
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Lisa 2. Kasutatud masinate pildid

Joonis 27. Profilomeeter Dektak XT

Joonis 28. Ellipsomeeter GES-5E.
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Joonis 31. (a) Elektronkiir-aurustamise seade, VS-17. (b) Seadme Ulaosa kuhu kinnitatakse vastava hoidjaga
objektid.
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Lisa 3. Lisa T mddtmised
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Joonis 32. (a) D140Def3 25x25 x-teljeliste tavalisel alal olevate resonaatorite labilaskvus. (b) D140Def3 25x25

y-teljeliste tavalisel alal olevate resonaatorite l&bilaskvus.
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Joonis 33. (a) D140Def3 25x25 x-teljeliste inverteeritud alal olevate resonaatorite labilaskvus. (b) D140Def3

25x25 y-teljeliste inverteeritud alal olevate resonaatorite l&bilaskvus.
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Lisa 4. Dopeeritud resonaatorite profilomeetria
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Joonis 34. (a) Profilomeetriga m6ddetud R6G 3 mg resonaatorite kdrgusprofiilid tavalisel alal. (b) Profilomeetriga
modddetud R6G 3 mg resonaatorite kdrgusprofiilid inverteeritud alal.

Joonistel 8 a ja 8 b on 3 mg véarvaine dopeerimisega resonaatorite profilomeetria médtmised
nii tavalises kui ka inverteeritud alas. On néha, et nagu doositestilgi véheneb ka siin doosi
tdstmisel resonaatorite paksus. Defookus ei anna mingit pusivat thtset efekti — peaks jaotuma
pidevalt 0 kdige paksemaks, 3 sellest Bhemaks ja 6 veel 6hemaks, kuid see jaotus on naha vaid
monel juhul ja enamasti on need jaotumised seosetud.

Vaadates joonist 34 a ja sellele vastavat OM pilti ndeme, et RGB-le 250 vastav
resonaator on tegelikult vérviline, ehk selle paksuse véartus ei ole kindlasti null. PGhjus, miks
graafik ja reaalsus kokku ei lange on see, et paksuste arvutamiseks olid resisti pinna
koordinaadid ja sealt jark-jargult resonaatorite t6ttu langenud koordinaadid (tavalisel alal).
Kuna aga viimane resonaator ei olnud 16puni so0vitatud siis tegelikult ei tea siin paris kihi
paksust — seetBttu ka ei saa 6elda kui paks viimane resonaator oli. K&ik mdddetud punktid on
seega 34 a graafikul veidi madalama koérguse vaartusega, kui tegelikult. Selle probleemi
lahendamiseks peaks protsessi optimeerima nii, et valge ala disainil tegelikkuses kindlasti null-
kdrgusele vastaks, nt doosi tdstmisega.
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Lisa 5. Ergastuse graafik
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Joonis 35. 1mg R6G-ga dopeeritud testobjekti ergastuse mddtmise graafik.

Joonisel 35 on dra toodud ergastuse modtmise graafik. On dra toodud kaks md6tmist, mélemad
1mg R6G dopeeringuga, kuid esimesel mddtmisel ergastasime me objekti 550 nm juures ja siis
nédeme Upris madalat signaali 275 nm juures, teisel médtmisel toimus ergastus 616 nm juures
ning ndaeme palju suuremat signaali 310 nm juures. Energia liikumisel tavalisest olekust

ergastatud seisundisse ongi ndha signaali kdrgemal energial (madalamal lainepikkusel).
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