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Resumo

O presente trabalho tem como objetivo a producao e caracterizacao de
amostras vitreas de telureto e germanato para fabricacdo de guias de onda
escritas com laser de Ti: safira com pulso de 100 femtosegundos (fs), para
serem usadas em circuitos microfluidicos. Os circuitos microfluidicos sé&o
usados em analises de cor em testes ELISA (Enzyme-Linked Immunosorbent
Assay), medidas de fluxo, contagem de células e particulas, medidas de
espectro de produtos de reacdo, obtencdo de reacdes fotoinduzidas e em
muitas outras aplicagdes. As matrizes vitreas a base de telureto e germanato
possuem um alto indice de refracdo (~2), baixa energia de fonon (500 a 700
cm?), alta densidade (5g/cm®) e ampla janela de transmissdo (400 até
~5000nm). Estas caracteristicas sdo muito importantes para que as referidas
matrizes sejam usadas como guias de onda. Estudos anteriores do nosso
grupo mostraram a possibilidade de uso da matriz TeO2-ZnO, e da matriz
Ge02-Ga203-PbO dopada com ions de Er3* para amplificacdo da luz em 1532
nm, o que motiva a presente pesquisa. Resultados preliminares obtidos
demonstram que as matrizes em questdo sdo candidatas potenciais para
aplicacbes como guias passivos em circuitos microfluidicos. Os resultados
obtidos com os guias TeO2—ZnO de 6,3dB/cm em profundidade de 500um
indicam que o material é promissor para uso em guias passivos produzidos
com escrita de laser de fs; para o caso dos guias de GeO2-PbO e TeO2-ZnO
foi também possivel observar que a escrita com laser de fs com guias duplas
representa também uma boa alternativa para producdo dos guias passivos a
ser dada continuidade em trabalhos futuros. Os menores valores para as
perdas foram obtidos para guia duplo na amostra TeO2-ZnO escrita com
energia de 30uJ, velocidade de 1mm/min (perda de 1,24dB/cm); para o
germanato em termos de qualidade de modo guiado o melhor resultado
ocorreu para o guia duplo na amostra GeO2-PbO escrita com energia de 30 uJ,

velocidade de Imm/min (este caso a perda foi de 1,75 dB/cm)
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1. INTRODUCAO

As aplicagbes com vidros tiveram um crescimento intenso ao longo dos
anos. A utilizacdo desses materiais ndo se limitou somente ao uso domestico,
mas também permitiu a criacdo de equipamentos e dispositivos que
contribuiram para o avanco tecnologico.

O estudo com materiais vitreos dopados com ions de terras-raras tem
sido amplamente reportado na literatura € o uso de nanoparticulas € bem
recente e os resultados que vém sendo obtidos pela comunidade cientifica sdo
atraentes para o desenvolvimento de dispositivos na area de fotonica.

As nanoparticulas metélicas ou semicondutoras tem grande influéncia na
transmissdo ou absorcéo de certos comprimentos de onda, além de alterarem
varias propriedades do material (Opticas, elétricas, térmicas e mecanicas)
permitindo amplas aplicacdes nas grandes areas do conhecimento

Matrizes vitreas a base de teluretos e germanatos tém grande importancia
em estudos na area de fotdnica, pois apresentam caracteristicas interessantes,
como alto indice de refracao, larga janela de transmissdo e baixa energia de
fénon.

O presente trabalho tem como objetivo a producdo e caracterizagdo de
amostras vitreas de telureto e germanato para fabricacdo de guias de onda
escritas com laser de Ti: safira com pulso de 100 femtosegundos (fs).

As referidas guias serdo usadas em circuitos microfluidicos cuja execucao
faz parte do projeto tematico FAPESP n 2013-26113-6, coordenado pelo Prof
Dr Wagner Rossi do CLA/IPEN-SP no qual o guia tera o papel de monitorar e
analisar processos quimicos e/ou bioquimicos, conforme mostra a figura 1. O
trabalho sera entdo realizado em colaboracdo com a referida Instituicdo que
possui 0 arranjo experimental para a escrita dos guias de onda. As demais
etapas, producdo e caracterizacdo 6ptica, serdo realizadas no Laboratério de
Tecnologia em Materiais Fotdnicos e Optoeletrénicos da FATEC-SP.

O Laboratdrio de Tecnologia em Materiais Foténicos e Optoeletrénicos da
FATEC-SP tem sido pioneiro no preparo de muitas composi¢cdes de materiais
vitreos a base de Oxido de metal pesado, germanatos e teluretos, nas formas
de bulk e de filmes finos, dopados com ions de terras-raras com e sem

nanoparticulas metélicas.



Matrizes vitreas a base de o6xidos de metais pesados constituem
materiais de relevancia para diversas aplicacbes devido aos seus altos
indices de refracdo (maior ou igual 2 com propriedades de éptica néo linear
importantes para aplicacdes com laser de pulsos ultracurtos), baixa energia
de fénon (500 até 700 cm™), quando comparados com os silicatos e
boratos, alta densidade e ampla janela de transmissao desde a regido do
visivel ate a do infravermelho médio (400 nm até aproximadamente 7000
nm). Essas caracteristicas tornam esses materiais promissores para
diversas aplicacfes com dispositivos foténicos.

Os resultados obtidos com estes materiais vitreos nanoestruturados
marcaram o pioneirismo do grupo nesta area e motivam o desenvolvimento
da pesquisa com este enfoque. Estudos anteriores do nosso grupo
mostraram a possibilidade de uso da matriz TeO2-ZnO, e da matriz GeO2-
Ga203-PbO dopada com ions de Er3+ para amplificacdo da luz em 1532
nm, o que motiva a presente pesquisa.

O trabalho esta estruturado na seguinte forma: no capitulo 2, sdo
apresentados 0s conceitos basicos de vidros, o capitulo 3 aborda a
metodologia envolvida nesse trabalho, mostrando como foram preparadas
as amostras vitreas e as técnicas de caracterizagdo Optica envolvidas. No

capitulo 4, sdo apresentados e discutidos os resultados.

Circuito microfluidico

(Guia de onda para Reator
coleta de luz

Entrada dos i Saida do
L+ produto de

Reagentes S U
‘ reaco

. T

.
/

Guia de onda para
injecdo de luz

Figura 1 Circuito microfluidico com guias de onda integrados para analise de produto de reagdo no
interior do reator



2. FUNDAMENTOS TEORICOS

2.1Estado vitreo
O vidro é um sdélido, com formato definido no molde em que foi vertido

ou do modo que foi manejado.

Para entendermos o processo de obtencao do vidro, vamos comparéa-lo
com um cristal. Para formar um cristal ou um vidro, precisamos de reagentes

que serdo fundidos e depois resfriados (Figura 2).

Fundamentals of the Glassy State

i Glass
rransformarion

Falpme

|
I | -
| 1 B
| I I &
| |oa
I | | o
| | | =
| i | =
i i | %
(T Lfrp;- /2
Temperature — ———————p Tm

Figura 2 Diagrama de volume por temperatura para formacé&o de vidro a partir do liquido [1]

A partir de um conjunto de reagentes fundidos (estado liquido), quando
resfriados rapidamente, este conjunto passa da fase de cristalizacdo por perder
energia rapidamente, ndo dando tempo assim dos atomos se rearranjarem e
formar o cristal. Devido ao rapido resfriamento, tem-se uma estrutura amorfa
(vidro). A condicdo de estado vitreo ocorre para composi¢des cuja viscosidade
€ sensivel a temperatura e uma alta viscosidade é determinante para que o

estado vitreo aconteca.

A temperatura de estado vitreo ou transicao vitrea € chamada de Tg, e
esta localizada no intervalo compreendido Tfl e Tf2 na Figura 1. O intervalo
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desta temperatura Tg esta relacionado diretamente com a velocidade de

resfriamento.

ApGs o resfriamento, o vidro tem uma estrutura atdbmica ndo periodica,
sem simetria, com quebra ou falta de periodicidade tipica das estruturas

amorfas (Figura 3).

Figura 3 Representacédo estrutural do cristal (a) e amorfa (b) [1]

O vidro possui caracteristicas semelhantes ao cristal, como o indice de
refracdo, capacidade calorifica, condutividade térmica, propriedades mecéanicas
e elétricas. Essas propriedades no vidro apresentam comportamento isotrépico
e 0 material ndo possui plano de clivagem. O vidro estd em um estado

metaestavel e por isso pode cristalizar, sofrendo devitrificacado. [1,2,3]

2.2 Vidro Telureto
Os vidros de Oxido de telario apresentam diversas caracteristicas muito

utilizadas em dispositivos 6pticos como; alto indice de refracdo (1,8 - 2,3) com
propriedades de Optica ndo linear importantes para aplicacdes com laser de
pulsos ultracurtos [4,5], baixa energia de fonon (cerca de 600 cm™), quando
comparados com os silicatos e boratos, alta densidade e ampla janela de
transmissao desde a regido do visivel até a do infravermelho médio (400 até
aproximadamente 7000 nm). Essas caracteristicas tornam esses materiais

promissores para diversas aplicacdes com dispositivos fotonicos.
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Em uma composicdo vitrea de formula geral AnOm, onde séao
necessarias caracteristicas épticas, € necessario que os formadores de rede,
0s cétions (A) possuam massa atdmica maior que 50 e por consequéncia baixa
energia de ligacdo com o0s oxigénios (anions). Estas sdo caracteristicas de
oxidos de metais pesados, por exemplo, 6xido de teltrio e germanio. Devido as
baixas energias de ligacdo, obtém-se a baixa energia de fénon, a larga janela
de transmissdo, densidades superiores a 6g/cm? e altos indices de refracdo
(normalmentel,8). A equacdo 1, expressa a influéncia da ligacdo cation-
oxigénio (anion) no limiar de transmisséo do infravermelho. [6,7]

1 [k
v=— |—()
2wl 1

Onde:
v- é a frequéncia de vibracgao;
k- é a forca elastica de restauracao;

u- € massa reduzida dos ions, que pode ser obtido a equacéo 2.

MmcMy

p=-—00

me+mg,

Onde:

m.- € a massa do cétion;

m,- € a massa atbmica de oxigénio.

1.2.1 Teldrio

O nome Teldrio (Figura 3) é derivado do latim Tellus que significa Terra.
Este elemento foi descoberto em 1782 por Franz Muller von Reichenstein, o
Telurio foi encontrado no minério de ouro. O minério foi obtido por Klaploth, que
0 isolou com agua régia, precipitando a solugdo com KOH em excesso,
filtrando, e na solucdo resultante adicionando HCIl. O produto obtido era
misturado com oOleo e aquecido para reducdo. Atualmente o telirio €

recuperado por meio da lama anddica proveniente do refino de cobre. O Telurio

€ um semi-metal prateado, que ao ser queimado com ar formando o TeO2
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branco. Este minério ndo reage com HCI, porém é atacado pelo HNO3 e

H2SO04. Ele pode ser encontrado na forma de pé amorfo cinza escuro. [8]

O Tellrio € um material semicondutor de corrente elétrica, ndo
magneético, possui estrutura cristalina hexagonal, além de ter temperatura de
fusdo de 450°C e de ebulicdo a 990°C.[9]

Tellrio

Figura 4 Teldrio [9]

2.3 Vidro Germanato
Os vidros de Germanatos possuem caracteristicas similares aos vidros

de teltrio como alto indice de refracao (1,8 - 2,3) com propriedades de Optica
nao linear importantes para aplicagbes com laser de pulsos ultracurtos, baixa
energia de fénon (cerca de 600 cm-1), quando comparados com os silicatos e
boratos, alta densidade e ampla janela de transmissdo desde a regido do

visivel até a do infravermelho médio (400-5000nm).

Alguns germanatos também possuem comportamentos importantes para

Optica néo linear, quando comparados aos silicatos. [10]
1.3.1Germéanio

O nome Germanio (Figura 4) vem do nome latino da Alemanha
(Germania). O minério foi descoberto por Clemens A. Winkler em 1886 na
Frieberg, Alemanha. O elemento foi encontrado no mineral Argirodita
(4Ag2S.GeS2), por meio da reducdo do seu sulfeto com hidrogénio. O
Germanio foi o terceiro elemento previsto por Mendeleev que o chamou de
Ekasilicio. Ele é obtido hoje em dia por meio do subproduto do processamento
de minérios de zinco e a partir da reducdo do GeO2 com hidrogénio. Este
elemento é cinza-claro brilhante, além de ser estavel ao ar em temperatura
ambiente e que se dissolve em &cido nitrico. Seu 0xido (GeO2) se dissolve em

meio basico formando Germanatos (GeO32-). [11]
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O Germanio é um semi-metal que possui propriedades semi-condutoras
como o silicio, além de possuir estrutura cristalina cubica, e possui
temperaturas de fuséo de 938°C e de ebulicdo a 2832°C.[12]

Germanio

Figura 5 Germéanio[11]

2.4 Sistema microfluidico
Apresentaremos a seguir consideracfes sobre sistemas microfluidicos

mostrado na Figura 6; eles diferem de um sistema fluidico convencional, pois o
fluxo de operacdo se da no regime laminar ao contrario do turbulento
(convencional). Este regime de trabalho deve-se aos canais de escoamento do
fluido que possuem uma escala muito reduzida, fazendo com que a interagdo
entre as moléculas seja minima. Logo, a difusdo entre as mesmas é

praticamente nula, podendo assim denomina-la de regime linear. [13]

Circuito microfluidico usinado com laser de fs

Figura 6 Circuito microfluidico usinado com laser de femtossegundos (a esquerda) e imagem de
trés canais de entrada (100um de largura) com agua colorida, vermelha, azul e amarela e um canal
de saida. Observa-se que as trés cores ndo se misturam na saida, evidenciando um fluxo laminar.

[13]
Conforme apresentado na figura 6, no regime linear ndo ha mistura entre

as diferentes cores dos fluidos.
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A figura 1 mostra a posicdo em que serdo colocados os guias

produzidos no presente trabalho.

2.5 Escrita de laser de femtossegundos
A escrita com laser de fs baseia-se no uso de laser pulsado de alta

poténcia para fabricar guias com diametro de poucas dezenas de micra. O
referido procedimento altera a estrutura do material e suas propriedades
Opticas e consequentemente o indice de refracdo; baseia-se entdo na
modificacao localizada do indice de refracdo no material, induzido por meio de
absorcao nao-linear dos pulsos ultracurtos fortemente focalizados dentro de um
meio transparente. Cabe lembrar que guias de onda tem como papel confinar
um feixe de luz de forma controlada. O conceito basico de confinamento 6ptico
consiste na presenca de um nucleo envolvido por material com indice de
refracdo menor, o que torna possivel o confinamento da luz por reflexdo
interna, no referido nucleo. As geometrias do guia, bem como o material
empregado na sua fabricacdo, determinam como as ondas eletromagnéticas
serdo conduzidas ao longo do guia. Durante a propagacdo da luz podem
ocorrer perdas relacionadas ao material e ao processo de fabricacdo do guia.
Por este motivo o presente trabalho tem como objetivo determinar as melhores
composicdes vitreas e condicdes de escrita (parametros como velocidade da
escrita e intensidade do laser de fs) para a fabricagdo de guias com pequenas
perdas na regido do visivel. Passemos a discorrer sobre algumas questdes

pertinentes & escrita com laser de fs.

A escrita do guia por meio do laser de fs ocorre de maneira direta, o que

implica que ndo € necessaria a utilizacdo de mascaras.

A microfabricacdo com laser de fs (femtossegundos) foi demostrada em
1994, por meio da ablacdo das estruturas micrométricas em superficies de
silica e prata foi possivel formar canais, que podem remover o material ou
apenas mudar seu indice de refracdo[14]. Devido as melhorias na resolucéo
deste tipo de laser, foi possivel a precisao na escala dos nhanémetros [14].

A microfabricagao do laser possui diversas vantagens como:
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e O confinamento espacial do feixe junto com o movimento das
mesas (varredura da amostra) permite a obtencdo de estruturas
tridimensionais;

e O processo de fabricacdo € baseado na absorcdo nao linear da
energia no meio destinado;

e A possivel criacdo de uma “placa mae” 6ptica, onde um substrato
poderia servir como integracdo entre sistemas elétrico e opticos
(sistemas fotbnicos). A fabricacdo destes dispositivos poderia

ocorrer antes ou depois no substrato transparente;

Durante a microfabricacdo com o laser de fs ocorre uma mudanca
estrutural, que gera mudanca permanente do indice de refracdo na regido do
feixe. A formacao de trincas e “buracos” também é possivel quando a poténcia
do laser for muito intensa. Logo a aplicacdo de pulsos de laser de fs pode ser
usada para modificar localmente a estrutura do vidro e o indice de refracdo de
vidros épticos, objeto de estudo desde a ultima década[15-17]. Em 1996 foi
demonstrado que pulsos de laser de femtosegundos, operando na regido do
infravermelho, podem causar uma modificacdo do indice de refracdo dentro de

alguns materiais[18-19].

O laser de femtosegundo é uma ferramenta poderosa para realizar
modificacdes microscépicas na estrutura do vidro. Comparado com sistema de
onda continua (CW) e lasers pulsados, o laser de femtosegundo tem duas
caracteristicas que se destacam: (1) a diminuicdo do efeito térmico devido ao
tempo muito curto em que a energia é depositada no material e (2) a criacao de
processos nao-lineares ativados pela incidéncia altamente localizada dos
fétons e pela sua alta intensidade. Devido ao tempo ultracurto da interacéo
matéria-luz e a alta poténcia de pico, a transformacdo de materiais com o laser
de femtosegundo é geralmente caracterizado pela auséncia de uma difusédo
térmica consideravel, o aquecimento local vai ser acumulado durante toda a

passagem do pulso [20].

A principal raz&o para utilizar este laser é a intensidade do seu campo
elétrico no ponto focal do feixe que pode atingir até 102 W/cm2, o suficiente
para induzir diversas reacgdes fisico-quimicas nao-lineares no material usando

uma lente de focalizacdo. Em geral, a largura de pulso é 100fs e a energia 1pJ.
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Espera-se que as reacdes fotoinduzidas ocorram somente perto do foco do
feixe devido a processos multifotbnicos. Nos Ultimos anos, esforcos
consideraveis vém sendo feitos no campo de modificagbes microscopicas
tridimensionais de materiais transparentes usando laser de femtosegundo.
Aplicacbes promissoras vém sendo demonstradas para a formacédo de
mem©éria Optica tridimensional, fabricacdo de guias de onda 6&pticos,
acopladores e cristais fotonicos

Davis et al. [15] descobriram que as mudancas no indice de refracao da
ordem de 102 a 102 podem ser induzidas em varios tipos de vidro por
irradiagdo com pulsos de laser de femtosegundos focalizados. Usando um
laser de femtosegundos com uma alta taxa de repeticdo, guias de onda Opticos
permanentes podem ser escritos em varios vidros, onde as mudancas de
indice de refracdo sdo continuamente induzidas ao longo de um caminho
percorrido pelo ponto focal do feixe de laser. Guias de onda podem ser escritos
dentro de varios vidros, tais como silica fundida e sintética, silica dopada com

Ge, vidros de borosilicato, borato, fosfato, fluorfosfato, fluoretos e calcogenetos.

Guias de onda tém sido escritos focalizando os pulsos de laser através
de uma objetiva de microscépio e movendo a amostra vitrea paralela ou
perpendicularmente ao eixo do feixe de laser. As mudancas no indice de
refracdo sdo induzidas ao longo do caminho percorrido pelo ponto focal e os
guias sao escritos dentro de diversos vidros. No processo de producdo dos
guias de onda, os danos induzidos pelo laser diferem para cada vidro. Nota-se
que o coeficiente de absorgdo multifotbnica, o “gap” da banda, a energia de
dissociacdo de ligacdo e propriedades térmicas, tais como a condutividade
térmica, o coeficiente de expansdo térmica e temperatura de fusdo séo
essencialmente diferentes para cada vidro. Portanto, podemos explicar a
diferenca nos limiares de dano, assumindo que o dano induzido pelo laser é
resultante da ionizacdo multifotdnica, do aquecimento por efeito Joule e/ou do
aquecimento convencional pela transicdo multifotbnica e/ou da formacéo de

plasma.

Nos materiais transparentes, a absor¢cdo da luz € néo-linear, pois a
energia dos fétons incidentes ndo € suficiente para que ocorram as transicoes

eletrdnicas permitidas. Nesta absorcdo nao-linear, a intensidade do campo
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elétrico do pulso tem que ser praticamente igual ao campo elétrico responsavel
pela ligacédo dos elétrons de valéncia ao atomo (na ordem de 10°v/m) [14]. A
fim de se obter este campo elétrico, é necessério que o laser tenha alta

intensidade e focalizacao.

Na irradiacdo, o pulso do laser transfere energia através da ionizacao
ndo-linear. Quando o pulso dura mais que 10fs h& contribuicdo da absorcdo
linear mediada por fénons, até que os elétrons adquiram energia cinética
suficiente para excitar outros elétrons ligados (chamado de ionizacéo
avalanche) [14,21]. Quando a densidade de elétrons excitados atinge 10%° m3
0 material se encontra em estado plasmatico, onde os elétrons oscilam com a
frequéncia natural que é ressonante com a frequéncia do laser de excitacao, o

gue leva a reflexdo e absorcao da energia de pulso remanescente [14].

Parte da energia absorvida pelos elétrons é transferida a rede na escala
de picossegundos. Na escala de microssegundos, a energia térmica se difunde
para fora da regido focal. Com uma energia suficientemente alta, estes
processos podem causar fusdo e movimentacdo ibnica, induzindo uma
modificacdo estrutural permanente no material. A Figura 6, mostra um

diagrama com 0s eventos e suas escalas de tempo correspondentes [14].

Interac&o dos pulsos com material transparente

Ehﬂhﬂnm pﬂlﬂﬂm - Ahgorcho de fotees

I ccizecdc avalariche
Termalzecdo I Espalhamento portador-portador
I C:polhamento portador-finon
Evenios estrsturais I Emissd: e onca de choque
& Hrmicos
I 0%uss Térmica
Resclidificacso NG
M L L M
L] L] L] L

10" 10" 10° 10°
Tampo (s

Figura 7 Escala de tempo para os fendmenos fisicos associados a interacdo de pulsos de laser de
fs com materiais transparentes. As barras representam as escalas de tempo tipicas para os
processos relevantes. Nota-se que embora a absorcéo de luz ocorra em um intervalo de tempo da
ordem de femtosegundos, mudanc¢as no material ainda ocorrem por alguns microssegundos apés
airradiacéo [14].

As diferentes escalas de tempo durante a microfabricagdo com o laser
de fs, fornecem o entendimento da mudanca estrutural. Para pulsos de duracéo
inferiores a um picossegundo, a escala de tempo na qual os elétrons sao

excitados € menor do que o tempo de espalhamento elétrons-fonon (~1ps).
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Portanto, pulsos de laser com duracdo de femtosegundos se extinguem antes
que os elétrons excitem qualquer ion termicamente. A difusdo para fora da
regido focal é minima, o que aumenta bastante a precisdo da transferéncia de
energia do método [14]. O confinamento e reprodutibilidade da excitacdo néo-
linear tornam possivel o emprego da modificacdo induzida por laser de fs para

usos praticos.

A fabricagéo de guias de onda foi uma das primeiras demonstragdes do
potencial da microfabricacdo com laser de fs para aplicacbes em fotonica
[14,21].

A Figura 7 mostra alguns exemplos de guias de onda fabricadas por
escrita direta com laser de fs, com diversas aplicacdes. [14]

Guias de ondas produzidos por fs

(b)

(a) (c)

Figura 8 Guias de onda produzidas por escrita direta com laser de fs. (a) imagem de microscopia
Optica de guias de onda escritas em um vidro. (b) Imagem de um guia de onda laser fabricado com
escrita direta de fs. (c) Estrutura de uma rede de Bragg em um guia de onda. As linhas horizontais

indicam os limites do guia de onda [14].

Estas vantagens desencadearam o desenvolvimento de diversos tipos
de dispositivos, como guias de onda [22,23], guias de onda amplificadores[24],
grades de difracdo[25] e sensores e sistemas biomédicos [25,26] entre outros.

2.6 Guias de ondas

O guiamento de onda consiste basicamente no confinamento éptico em
um material, que possui diferentes indices de refracdo, conforme mostra a
figura 8. O maior indice de refracdo esta localizado no interior, ou nucleo (n2) e
0 menor nas vizinhangas do mesmo (nl), garantindo assim o confinamento por

reflexao interna.
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Guia de onda

n1

n1

Figura 9 Confinamento 6ptico (esquerda) e ilustragdo dos diferentes indices na amostra

Para que os indices de refracdo sejam diferentes dentro da matriz vitrea,
sera feita a escrita com o laser de fs, por meio de pulsos de alta poténcia; isto
formard os guias com didmetro de poucas dezenas de micra. Este
procedimento de escrita causa uma modificacdo localizada na estrutura do
material, conforme explicado, formando assim diferentes indices de refracdo no
material, devido a absor¢cdo ndo linear de pulsos ultracurtos fortemente

localizados no interior da amostra.

Passamos a discorrer sobre as diferengas entre guias de onda passivos

e ativos e sobre perdas em guias

2.6.1 Guia de Onda Vitrea Passiva e Ativa

Os guias de onda amorfos podem ser divididos em passivos e
ativos. Um guia é denominado passivo quando sua funcéo é acoplar, dividir e
ramificar a onda. Os guias ativos sdo formados de materiais com
caracteristicas néo lineares capazes de gerar ganhos oOpticos, sao formados
por materiais dopados com ions de terras-raras e 0s ganhos épticos acontecem
devido a excitacdo dos ions de terras-raras seguida de emissdo da luz
amplificada.

Os guias possuem uma atenuacao do sinal de entrada em comparacéao
ao de saida, que recebe o nome de perda [27]. Estas perdas dependem de

uma série de fatores.

O numero de modos guiados em um guia de onda depende do contraste
de indice de refracdo do guia de onda, bem como da sua geometria e do

comprimento de onda da luz. Se houver apenas a propagacdo de um modo
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guiado, diz-se que o guia de onda é monomodo. Se mais de um modo guiado
estiver presente em um mesmo guia, 0 guia € chamado multimodo. Cada um
dos modos guiados apresenta uma constante de propagacdo e uma
distribuicdo de intensidade de campo distintas. Guias de onda com baixo
contraste de indice de refragdo apresentam comportamento monomodo,
entretanto o confinamento da luz no guia € pior que em guias de alto contraste
de indice de refracao.
2.6.2 Perdas em Guias de Onda

Durante a propagacédo da luz em um guia de onda real, observa-se que
sua amplitude diminui ao longo do guia de onda. Essa perda esté associada as
caracteristicas intrinsecas dos guias de onda e podem estar relacionadas com
o material e com o processo de fabricacdo empregado na obtencédo dos guias
de onda. As diferentes contribuicbes para a atenuagcédo Optica nos guias estao

apresentadas a seguir:

Perdas por Espalhamento — As perdas por espalhamento acontecem
pelas imperfeicbes presentes no interior ou na superficie. A existéncia de
defeitos na matriz, variacbes na sua composicdo, entre outros, sdo as causas
para este tipo de perda. O espalhamento da luz ocorre quando alguns fétons
do feixe de luz incidente encontram estas irregularidades e desviam 0 seu
angulo de propagacao. Com isso, modos radiativos sdo gerados e ocorre a
perda de intensidade O6ptica no interior do guia de onda. Efeitos como este
interferem negativamente no confinamento da luz no guia. As perdas por
espalhamento de superficie sdo geradas pela rugosidade, ja que a obtencdo de
superficies totalmente lisas é muito dificl. De um modo geral, a fonte
predominante de espalhamento no guia éptico esta localizada nas interfaces e
estd associada as irregularidades da matriz vertida. A atenuacdo por
espalhamento também é diretamente proporcional a diferenca entre os indices
de refracdo entre a regido do nucleo e da cobertura. Assim, guias de onda que
apresentem alto indice de refracdo, geralmente apresentardo maiores perdas

por propagacao, em comparagado aos guias de baixo indice de refragéao.

Perdas por Absorcado — Ocorrem em materiais que absorvem parte da
radiacdo usada na propagacdo. Na maioria dos materiais dielétricos, a
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absorcdo pode ser considerada nula, desde que a presenca de contaminantes

no interior do guia seja bem controlada.

Perdas por Reflexdo — Ocorrem em materiais que refletem parte da

radiacdo incidéncia em funcao da superficie de entrada da luz

Perdas por Radiacdo — Este tipo de perda envolve a diminuicdo da
energia do modo guiado pela existéncia da probabilidade de alguns fétons
escaparem da matriz do guia de onda na interface da matriz com o ar. Este tipo
de perda se torna relevante em sistemas com baixa eficiéncia de confinamento
da luz. O confinamento do feixe luminoso dentro do guia de onda (comprimento
de onda da luz maior que a espessura do guia) faz com que parte dele se
propague nas interfaces, originando ondas evanescentes. Guias com alto
contraste de indice de refracdo apresentam vantagem neste contexto, ja que o
confinamento Optico da luz na regido do nucleo é maior. Com isso, menores
serdo também as perdas em curvaturas, e dispositivos épticos com alto nivel

de compactacao podem ser obtidos [27,28].

Perdas por Acoplamento — Para acoplar luz em um guia de onda pode-
se focaliza-la na extremidade do guia em um angulo apropriado. O
acoplamento depende fortemente das espessuras e dos indices de refracédo

das camadas, e do angulo de incidéncia do feixe.

Em outras palavras, ao se colocar um feixe eletromagnético em um guia
de onda menor que o diametro do feixe de entrada, parte da poténcia de

entrada € perdida e esta perda é chamada de perda de acoplamento.
A perda de acoplamento pode ser expressa da seguinte maneira:

4aZWHWV
(@2 + W) (a% + Wg)

perdaacopl ~ 10 10g10
Onde a é o didametro do feixe utilizado para acoplamento e W e Wy sdo
as dimensodes horizontal e vertical na intensidade 1/e2 do modo guiado. [27]
Assim a perda total em um guia é dada por:

Perda total = Perda por propagacdo + Perda por acoplamento
+ Perda por reflexdo

22



A perda por propagacao pode ser determinada experimentalmente pela

equacao:

10log (I;—i)

a=— Z

Onde P2 representa a poténcia de saida, P1 a poténcia de entrada, Z o

comprimento do guia.

No presente trabalho sé sera calculada a perda por propagacéo, que se

refere a resposta do material; ndo seréao calculadas assim as demais perdas

2.7 Estado da arte

2.7.1 Guias de ondas escrito com laser de fs em vidros de telureto
e germanatos
Passamos a discorrer sobre resultados da literatura sobre escrita em

guias de onda vitreos.

Guias canal usando a técnica de escrita com laser de fs foram
reportados em vidro fosfotelureto dopados com érbio e fosfato codopados com
érbio e itérbio, para amplificadores integrados e lasers que operam na banda C
(1530- 1565 nm) [29,30]. Estudos sobre a escrita com laser de 130 fs em guias
curtos com mudanca positiva do indice de refracdo em vidros de nidbio telureto
[16, 31] foram também realizados. Até o momento, a técnica de escrita de laser
de fs também foi relatada para os vidros que seguem: fosfatos e silicatos
dopados com Nd e Er [32], oxiflureto de silicato dopados com Er e Yb/Er; vidro
fosfotelureto dopado com Er; bismutatos dopados com Er e cristais LiF e YAG
[29,30,33,34,35-51]. Foi também mostrado ganho de 3,2dB/cm para 500 mW
em 1535 nm, em guias de fosfato escritos com laser de fs [41]. Nosso grupo
demostrou, pela primeira vez, ganho de 2,7 dB/cm para 250 mW, em 1530 nm,
em guias germanatos GeO2>—PbO-Ga20s dopados com Er3* [15] também

escritos com essa técnica.

3. METODOLOGIA

3.1 Producao dos vidros
As amostras de vidro foram confeccionadas em forno de atmosfera nao

controlada. Os reagentes que formam as varias matrizes a serem produzidas a
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base de TeO2, GeO2, PbO e Ga203 e tém pureza de 99,99% (importados da
Fluka e da Sigma-Aldrich) e foram pesados em balangca com precisao de
+0,01%, misturados mecanicamente e introduzidos no cadinho de platina pura
(germanto) alumina, dependendo da composicao, para serem levados ao forno,

onde ocorreu a fusao.

Foram produzidos vidros com as composi¢bes (em % de peso) :
17.0Ge02-72.8Pb0O-10.2Ga203 , 40Ge02-60PbO e 85Te02-15Zn0.

A tabela a seguir mostra as temperaturas de fusdo e de tratamento de

cada caso bem como o cadinho usado.

Dados das amostras

Amostra Temperatura | Temperatura | Tempo de Cadinho
de fuséo de tratamento
tratamento
40GeO2- 1200°C 420°C 1h Alumina
60PbO
17.0Ge0O2—-
72.8PbO- 1200°C 392°C 1h Platina
10.2Ga203
85TeO2- 800°C 325°C 1h Platina
15Zn0O

Tabela 1 Amostras com temperatura de fuséo , temperatura de tratamento e tempo de tratamento e
tipo de cadinho

Apbs a fusdo a mistura foi vertida em molde e latdo pré-aquecido, para
ser introduzida num outro forno para tratamento térmico, em temperatura
proxima a de transigéo vitrea (Tg), onde permaneceu por aproximadamente 1

hora para evitar a formacgao de tenséo internas no vidro.

Conforme mostra a tabela 1 para o vidro TeO2-ZnO foi feito tratamento a
325°C por 1 h; para o germanato (PbO-GeO) foi feito tratamento a 420°C por 1
h e para GeO2-PbO-Ga203 o tratamento se deu por 1h a 392°C

ApoOs este procedimento o forno foi desligado e a amostra nele
permaneceu por aproximadamente 12 horas até que seja atingida a

temperatura ambiente.
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Solugdo sendo
vertida em molde de
latdo aquecida a Tg

Pesagem e
mistura dos
reagentes

Fus3ao dos
reagentes

Resfriamento
gradual dentro
do forno até Ta.

Tratamento
térmico na Tg

Figura 10 Etapas usadas na produc¢ao das amostras vitreas (Tg e Ta representam as temperaturas
de transicdo vitrea e ambiente, respectivamente)

A conformacao do vidro tem que ser realizada de maneira rapida, pois a
variacdo de temperatura € muito brusca, podendo ocasionar trinca da amostra
ou até mesmo na cristalizagdo parcial, caso seja vertido de maneira muito
lenta. Apos o liquido fundente ser vertido no molde, o conjunto € levado ao
forno com temperatura de Tg para que amostra receba tratamento térmico

geralmente por 1h.

3.2 Polimento dos vidros

O polimento das faces laterais foi realizado no laboratério de Tecnologia
em Materiais Fotonicos Optoeletronicos (LTMFO) da Fatec Séo Paulo. Foi
utilizada a politriz de bancada APL-2 alimentada com agua, utilizando uma lixa
2000 para desbastar as laterais. O desbaste € necessério para dar paralelismo

as laterais com incertezas de décimo de milimetro.
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Apo6s o desbaste com a lixa é utilizada uma flanela irrigada com solucdo
de alumina, fixada na politriz APL-2 para aumentar a velocidade do
acabamento. Este polimento da flanela é utilizado para retirar os menores
riscos possiveis visiveis a olho nu, pois qualquer tipo de risco altera a medida

de guiamento oOptico.

Além disso, cabe lembrar que todo o processo de polimento foi realizado
de forma manual e que a verificacdo foi realizada com um paquimetro; logo a

incerteza de paralelismo esta na casa de décimo de milimetro.

As figuras a seguir mostram os equipamentos utilizados no polimento.

Politriz

Figura 11 Politriz APL-2

Solucgéo de Alumina

Figura 12 Solucgéo de alumina
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Flanela

Figura 13 Flanela

Paquimetro

Figura 14 Paguimetro

A seguir serdo mostradas as etapas dos polimentos primarios e

secundarios

A amostra foi presa em um disco de metalico plano e paralelo por meio
de cera de abelha. A cera de abelha teve que ser derretida por aguecimento e

resfriada para dar fixagdo na amostra vitrea (figura 18)

Amostra fixa na cera

Figura 15 Amostra fixada com cera de abelha no disco metalico
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Apo6s prender a amostra, o disco metalico foi posicionado no JIG. O JIG
serve para fazer com que todo desbaste seja realizado de maneira uniforme na
face; a afericdo da face referéncia é feita com o rel6gio comparador para que a
planicidade e o paralelismo tenham incertezas na nona casa ap0s a virgula. A

imagem a seguir mostra a amostra presa ao JIG pronta para iniciar o polimento
da primeira face.

Amostrano JIG

Figura 16 JIG com a amostra fixada no interior

O polimento primario é feito na lapidadora, alimentada por alo 3000
(alumina) conforme mostra a Figura 20.

JIG na lapidadora

Figura 17 JIG na lapidadora
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3.1.3.2.2 Polimento secundario
O polimento secundario € feito na lapidadora, alimentada por resitec

(alumina 99,98%) para um polimento fino, que ndo possui nenhum tipo de risco
e/ou ranhuras quando observado com um microscopio 6ptico conforme mostra

a Figura 22.

Lapidadora

Figura 18 Lapidadora para polimento secundario

Amostra no microscopio

Figura 19 Amostra no microscépio

Cabe ressaltar que para realizar a outra face reinicia-se todos 0s passos

descritos acima novamente.
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3.1.3.2.3 Materiais utilizados
JIG

Figura 20 JIG

Lapidadora primaria

Figura 21 Lapidadora primaria

Polidora

Figura 22 Polidora
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Microscoépio

Figura 23 Microscopio 6ptico

Alumina

Figura 24 Alo 3000

Alumina 1pm

Figura 25 Alumina 1um
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3.3 Escrita com o laser de femtossegundos

Apés a producdo da amostra foi realizada a fabricagcdo das guias com
laser de fs; nesta etapa sado determinados os parametros adequados para
escrita, velocidade e poténcia do laser, para cada composicdo que sera

produzida.

Os guias a serem produzidos terdo que ter boa definicdo e permitir o
guiamento da luz com pequenas perdas. Para tanto terdo que ser observados
em microscopio optico a qualidade do guia bem como a duracdo dos mesmos,

que muitas vezes desaparecem com o tempo.

Para a fabricacdo dos guias de onda, foi utilizado sistema e
infraestrutura adequados para a determinacdo dos parametros necessarios,
que é o laboratério do sistema de usinagem por laser de femtossegundos
T3U[24] com controle de feixe e movimentacdo da amostra, desenvolvido e
construido em nossos laboratérios. Este sistema de usinagem, que dista cerca
de 30 m do laser descrito no item anterior, possui dois estagios de
deslocamentos integrados, um com movimentacdo 2D com precisdo
micrométrica e movimento total de 300 mm, e outro, com cinco eixos e precisao
de 300 nanometros, e movimentacao total de 12,5 mm. Ambos o0s estagios sao
controlados por sistema CadCam e programados em linguagem ISO através do
software MasterCam.

A matriz vitrea foi posicionada em uma mesa de CNC (com movimento
nos eixos X, Y e Z) e para realizar a escrita foi submetida a uma varredura na
face principal. A velocidade de escrita e a poténcia do laser variaram, a fim de
se obter o melhor processo de escrita do guia [10]. Uma representacéo

esquematica é mostrada na figura a seguir:

Representacao esquematica

Laser de fs
lente 10x

4

——
sentido da escrita

Figura 26 Representacdo esquemética da escrita
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3.4 Arranjo experimental para analise dos guias

As perdas por propagacao nos guias de onda e distribuicio de modos
através das imagens de campo proximo (caracterizacdo passiva) foram

realizadas através de um sistema que passamos a descrever.

Para o alinhamento e caracterizacdo preliminar de modos transversais
de conducdo e das perdas neste sistema de andlise e caracterizacdo de
perdas, um laser de HeNe (632 nm) é acoplado aos guias de onda. No futuro
este laser poderd ser substituido por diodos semicondutores para verificar
ganho em guias dopadas. As perdas sdo obtidas medindo a poténcia de saida
com auxilio de uma lente objetiva de 20x (amostra inteira e depois amostra
cortada ao meio), uma iris e um medidor de poténcia. A distribuicdo de modos
foi ampliada por uma lente objetiva de microscopio de 20x e direcionada a uma
camera CCD. O diagrama esquemaético do arranjo de perda é mostrado na

figura 27 e uma fotografia do arranjo € mostrada na figura 28.

Esquematico do arranjo de medidas

Objetiva (60x) Objetiva (20x) fris

Medidor de

Laser He:Ne| .||
T Poténcia

632nm

3

4 Amostra | |- ' I ;

:_ Perfilémetro de feixe |
de laser

Figura 27 diagrama esquematico do arranjo de medidas de perda por propagacao e perfil de modo
guiado.

Arranjo de analise

Lentes objetivas

« i 1 -
R *® C
: -\ Laser
‘ Plataformas de ajuste XYZ e angular de alta precisdo ‘ HeNe

Figura 28 Fotografia do arranjo para andlise e caracterizagao de perdas.
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3.5 Arranjo experimental usado para determinacéo das franjas de difracéo
da escrita feita na amostra.

Um laser de hélio-nedénio (632,8nm) é utilizado para comprovar a
existéncia de guias de ondas gravadas no interior da amostra, e ainda verificar

gue ha mudanca do indice de refracdo no guia.

Houve uma varredura com o laser em todo corpo da amostra e, quando
detectamos a regido gravada com o laser de fs, observamos a formacéo de

padrdes de difracdo conforme mostra a figura 32.

Arranjo para observar franjas de difracéo

Laser de Hélio-Neénio (632,8nm)

Difragdo Amostra
° 7% —
®

Guia de onda

Figura 29 Arranjo experimental para determinacao das franjas de difragcdo [Autoria prépria]

A formacéo de franjas de difracéo indica a regido em que estdo as guias

de ondas com indices de refracdo superior ao restante da amostra.
4. RESULTADOS

Sé&o apresentados a seguir os vidros produzidos para escrita bem como
as variaveis usadas no procedimento assim como os resultados de perda por
propagacao.

Vidro: TeO2 ZnO;

AmostraJ1J2e J5

Figura 30 Vidro de TeO2 ZnO [Autoria prépria]

Temperatura de fusédo: 800°C

Temperatura de tratamento térmico (Tg): 325°C
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Cadinho: Platina.
Dimensé&o: 10 x10x3 [mm].

Paralelismo: As faces principais e as faces laterais maiores estdo com

incertezas na casa de milimetros.

Polimento: Foi realizado o polimento com alumina nas faces laterais

maiores, nas faces superior e inferior.
Energia: E=2,7 pJ a 40 uJ;
Lente: 20 x Mitutoyo;
Frequéncia: F =4 KHz
Polarizacao: Circular.
Duracéo do pulso: 30fs.
A: 800nm.
Spot: 5um.

Dados das escritas: Espacamento entre linhas de mesma energia:
100 um. E espacamento entre linhas de energias diferentes: 150 um.

Traco # E (uJ) V (mm/min.)
1 5 45
2 5 90
3 10 45
4 10 90
5 20 45
6 20 90
7 40 45
8 40 90
9 2,7 45
10 2,7 90

Tabela 2 Pardmetros usados para a primeira escrita da amostra TeO2-ZnO

Dados da segunda escrita: Foi realizada uma segunda escrita na
amostra TeO2-ZnO a fim de obter mais dados experimentais, porém com

espacamento entre todas as linhas de 150 pm.
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Energia: 3 uJ a 20 pJ;
Lente: 20 x Mitutoyo;
Frequéncia: F = 4 KHz.
Polarizacéo: Paralela.
Duracéo do pulso: 30fs.
A: 800nm.

Spot: 5um.

Tragco # E (uJ) V (mm/min.)
1 20 3
2 20 6
3 14 3
4 14 6
5 10 3
6 10 6
7 5 3
8 5 6
9 3 3
10 3 6

Tabela 3 Parametros usados para a segunda escrita da amostra TeO2-ZnO

Vidro: TeO2 ZnO;

Temperatura de fuséao: 800°C

Temperatura de tratamento térmico (Tg): 325°C
Cadinho: Platina.

Dimensé&o: 10 x10x3 [mm].

Paralelismo: As faces principais estdo paralelas, com incerteza de
nandmetros. Ja as faces laterais maiores estdo com incertezas na casa de

milimetros.

Polimento: Foi realizado o polimento com alumina nas faces laterais

maiores, nas faces superior e inferior.
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Dados das escritas: Espacamento entre todas as linhas de 100 pm.
Energia: 0,5 uJ a 20 pJ;

Lente: 20 x Mitutoyo;

Frequéncia: F = 4 KHz.

Polarizacao: Paralela.

Duracéao do pulso: 30fs.

Lambda: 800nm.

Spot: 5um.

Traco # E (uJ) V (mm/min.)

20

0,75
0,5
2
3
4

NojuhlWIN|F
OO OO |(O|W

Tabela 4 Parametros usados para a terceira escrita da amostra TeO2-ZnO

Vidro: TeO2 ZnO; com escrita dupla
Temperatura de fuséo: 800°C

Temperatura de tratamento térmico (Tg): 325°C
Cadinho: Platina.

Dimensé&o: 10 x10x3 [mm].

Paralelismo: As faces principais estdo paralelas, com incerteza de
nandmetros. Ja as faces laterais maiores estdo com incertezas na casa de

milimetros.

Polimento: Foi realizado o polimento com alumina nas faces laterais

maiores, nas faces superior e inferior.

Dados das escritas: Espacamento entre as linhas duplas sdo de 10um.
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Energia: 3 uJ e 30 puJ;
Lente: 20 x Mitutoyo;
Frequéncia: F = 4 KHz.
Polarizacao: Paralela.
Duragéo do pulso: 30fs.

Lambda: 800nm.

Spot: 5um.
Trago # E (nJ) V (mm/min.) Caracteristica
1 3 6 Dupla istantes de 10um)
2 3 1 DUpIa (distantes de 10um)
3 30 1 DUpIa (distantes de 10um)

Tabela 5 Parametros usados para a escrita dupla da amostra TeO2-ZnO

Vidro: GeO:2 - PbO- Gaz O3

Figura 31 Vidro de GeO2 - PbO- Ga203 [Autoria prépria]

Temperatura de fusdo: 1200°C

Temperatura de tratamento térmico (Tg): 392°C

Cadinho: Platina.

Dimenséo: 11x11x2,5 [mm]

Amostra J3

Paralelismo: As faces principais estdo paralelas, com incerteza de

nandmetros. Ja as faces laterais maiores estdo com incertezas na casa de

milimetros.
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Polimento: Foi realizado o polimento com alumina nas faces laterais

maiores, nas faces superior e inferior.

Dados das escritas: Para a amostra de GeO2-PbO —Ga203 nao foi

realiza ainda a escrita.

Vidro: GeO2-PbO

Amostra J4

Figura 32 Vidro de GeO2-PbO [Autoria propria]

Temperatura de fusdo: 1200°C

Temperatura de tratamento térmico (Tg): 420°C
Cadinho: Alumina.

Dimensdo: 11x12x2,5 [mm]

Paralelismo: As faces principais estdo paralelas, com incerteza de
nandmetros. Ja as faces laterais maiores estdo com incertezas na casa de

milimetros.

Polimento: Foi realizado o polimento com alumina nas faces laterais

maiores, nas faces superior e inferior.

Escrita: Foi realizado a escrita com os dados na tabela abaixo na

profundidade de 750um, desconsiderando o indice de refracéo.
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Traco # E (uJ) V (mm/min.) Caracteristica
1 3 0,5 Unica
2 3 1 Unica
3 30 1 Unica
4 3 6 Dupla istantes de 10um)
5 3 1 Dupla istantes de 10um)
6 30 1 Dupla istantes de 10um)

Tabela 6 Parametros usados para a escrita Gnica e dupla da amostra GeO2-PbO

4.1 Resultados da escrita unica em amostra TeO2-ZnO
Os guias escritos formaram franjas luminosas (ordens de difracéo)

guando atravessados perpendicularmente pelo laser de diodo (633nm), como a

mostra a figura33. Essa difracdo indica a alteracdo do indice de refracdo e

formacao do guia necessario para o guiamento da luz.

Franjas de difracado

Figura 33 Franjas formadas pela difracdo dos guias

A gravagdo da amostra foi realizada apés o controle do desbaste,

polimento e o acabamento superficial de todas as faces das amostras, a fim de,

obter um controle das dimensdes da amostra e sua rugosidade.

Na sequéncia foram realizados os primeiros parametros de escrita do

guia na amostra J1, com 0s parametros descritos anteriormente. Apds a

gravacao a amostra resultou no aspecto da Figura 36.
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Amostra apés as escritas

‘ Guia de onda

Figura 34 Processo de escrita no interior da amostra vitrea.

Nas escritas realizadas foi observado uma regido mais escura na area
exposta ao laser de femtosegundos, provavelmente isso ocorreu devido a
formacdo de centros de cor no vidro durante a escrita [52]. Nao foi observado
guiamento significativo em tais guias de onda, apesar de eles apresentarem um
perfil uniforme de gravacdo, conforme pode ser observado na imagem

capturada por microscopio 6ptico de um dos guias exibida na figura 36.

Guia de Onda

Figura 35 Guia de onda gravado por laser de femtosegundos no sistema T3U do CLA — IPEN/SP

Como tentativa de se observar efeitos de sobreposi¢cdo do processo de
escrita, foi feita uma ultima gravacdo utilizando-se todos os parametros do
segundo processo de escrita, porém no mesmo local, 0 que resultou em um
guia de onda com boas caracteristicas. A Figura 37 exibe uma imagem
capturada por microscépio éptico do guia. Este guia de onda foi escrito usando
0s parametros da tabela 3 apresentou perda por propagacao de até 6,3 dB/cm.
Os perfis de campo préoximo dos modos guiados sao capturados com o LBP

sdo exibidos na Figura 39.
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Guia de Onda

L s

Figura 36 Guia de onda gravado pelas escritas do segundo processo em um mesmo local,
observado por microscoépio éptico.

Imagens de Campo préximo

-

Figura 37 Perfis de campo proximo dos guias

Este guia de alguns micrometros de diametro apresentou perda por
propagacéao de até 6,3 dB/cm usando o procedimento descrito a segur

As perdas foram obtidas medindo a poténcia de saida com auxilio de
uma lente objetiva de 10x, uma Iris e um medidor de poténcia (Powermeter),

conforme arranjo mostrado na figura 28 do capitulo 3.

Apresentamos a seguir o procedimento usado para medida da perda por
propagacéo conforme figuras 39 e 40.

Inicialmente foi medida a poténcia de saida com o arranjo mostrado na
figura 39. Em seguida a amostra foi cortada e medida a poténcia de saida
novamente, de acordo com o apresentado na figura 40. A perda por
propagacéo foi calculada pela equacéo:

Pin
Perda = 10 * log (Pout)
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Amostra

10 mm

Figura 38 Medida da poténcia na saida do guia com a amostra inteira

Amostra cortada

4 08 mm

Figura 39 Medida da poténcia na saida do guia com a amostra cortada

Levando-se em consideracdo que Pin=20nW é a poténcia de entrada (a
um comprimento 4,08mm). E que Pout=8,5nW é a poténcia de saida (a um
comprimento de 10mm, ou seja, 6mm do ponto inicial em 4,08mm de

comprimento), calculamos a perda a partir da equacao a seguir:
Perda = 10.log (20/8,5) = 3,72 dB

Assim em 5,92mm de amostra existe uma perda de 3,72 dB. Passando

para dB/cm temos:

3,72dB
P = —, = dB
erda 0.592¢ 6,3 /cm

Este valor esta de acordo com a literatura, onde ela informa que o valor

minimo do valor de perda por propagacéo € de 4,8 dB/cm. [53]

Quando submetemos a amostra ao novo polimento para melhorarmos a
interface de entrada e saida dos guias, observamos que ao realizamos o
derretimento da cera com o hot-plate, a amostra mudava o tom do centro de
cor, clareando cada vez mais mesmo com apenas 100°C mostrado na figura
41.
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Tratamento, em intervalos de 5 minutos

—

5 minutos/ 1002C

Figura 40 Tratamento térmico

Com este tratamento resolvemos realizar novamente a medida de
poténcia, pois como o centro de cor representa indicio da formacao do guia e o
mesmo estava desaparecendo, concluimos que a poténcia do guia na saida
estava sendo prejudicada. Assim realizamos a medida da poténcia de saida a
cada tratamento térmico realizados, a fim de comprovar a tese de que de fato
0S guias sumiam com tratamento térmico. A figura 42 mostra os resultados da

poténcia em funcdo do tratamento.

Poténcia X Tempo de tratamento

n
o

1 —]

o IN) EN o ®
1 1 1 1
1 1 1 1

Poténcia na saida do guia (uW)
©

o
o

0 10 20 30
Tempo de tratamento térmico

Figura 41 Poténcia na saida do guia em funcéo do tempo de tratamento térmico a 100°C

Os resultados mostram que a poténcia de saida do guia é prejudicada
pelo tratamento térmico, mesmo sendo inferior a Tg, indicando que nao pode

ser feito polimento apds a escrita.
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4.2 Resultados da escrita unica e dupla em amostras GeO2-PbO
Para a amostra GeO2-PbO foram realizadas 6 escritas, onde foram

variados os parametros como velocidade da escrita e guias Unicos ou duplos,
conforme explicado na tabela 6.

Foram feitos 3 guias individuais e 3 duplas de guias distantes em apenas
10pm, conforme esquema abaixo usando os parametros da tabela 6

Somente os guias duplos (4, 5 e 6) apresentaram guiamento em 632nm
no meio das duas escritas

Os melhores resultados para a medida de campo préximo foram entdo
dos guias duplos. Apresentamos a seguir as imagens dos perfis de campo
préximo destes guias 4, 5 e 6 para o0 guiamento em 632nm; 0 guiamento nestes
guias duplos ocorreu na regido central dos guias. (Figuras 42, 43 e 44) e 0
melhor resultado obtido foi para a guia 6 cuja perda determinada, segundo

procedimentos anteriores (figuras 38 e 39) foi de 1,75dB/cm

Escrita n°4

Figura 42 Guia duplo na amostra GeO2-PbO escrita com Energia de 3uJ, velocidade de 6mm/min
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Escrita n°5

Figura 43 Guia duplo na amostra GeO2-PbO escrita com Energia de 3uJ, velocidade de Imm/min
(perda de 6,24 dB/cm)

Escrita n°6

Figura 44 Guia duplo na amostra GeO2-PbO escrita com Energia de 30 uJ, velocidade de Imm/min
(perda de 1,75 dB/cm)

A foto a sequir refere-se a luz saindo do guia correspondente a escrita 6

46



Figura 45 Foto da saida do guia incidindo em anteparo.

4.3 Resultados da escrita dupla em amostras TeO2-ZnO

Foram feitos 3 guias duplas distantes em apenas 10um em amostras

Te02-Zn0O, conforme esquema abaixo usando os parametros da tabela 5.

1 2 3

Apenas 0s guias duplas 2 e 3 apresentaram guiamento em 632 nm no

meio das duas escritas.

Apresentamos a seguir as imagens dos perfis de campo proximo destes
guias 2 e 3 para 0 guiamento em 632nm; 0 guiamento nestes guias duplos
ocorreu na regido central dos guias. (Figuras 46 e 47) e o melhor resultado
ocorreu para 0 guia 3 cuja perda determinada, segundo procedimentos

anteriores (figuras 38 e 39), foi de 1,24 dB/cm.
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Escritan°2

Figura 46 Guia duplo na amostra TeO2-ZnO escrita com Energia de 3uJ, velocidade de Imm/min
(perda de 9,95 dB/cm)

Escrita n°3

Figura 47 Guia duplo na amostra TeO2-ZnO escrita com Energia de 30uJ, velocidade de Imm/min
(perda de 1,24 dB/cm)
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5. CONCLUSOES

Neste projeto foi observado também que a escrita dos guias de onda
com o laser de femtossegundos € possivel de ser realizada na matriz de
telureto; cabe ainda acrescentar que elas ndo desaparecem com o passar do
tempo. Porém ao passarem por tratamento térmico ndo desejado, para fundir a
cera usada no polimento os guias desaparecem totalmente; os guias que
permanecem apresentam uma degradacao (diminuicdo) da poténcia de saida a
medida que aumenta o tratamento térmico. O dano no interior do material
causado pelo laser modifica sua estrutura, alterando assim seu indice de

refracdo no local de incidéncia do laser.

Foi observado que o polimento € essencial para a gravacdo do guia de
onda, pois uma amostra mal polida difrata parte da luz, ndo permitindo

gravacdo homogénea.

Os resultados obtidos indicam que o vidro de telureto da matriz ZnO-
TeO2 possui potencial para aplicacdes em circuitos Opticos que envolvam a
fabricacédo de dispositivos, tais como os guias de onda, com a escrita por laser
de pulsos ultracurtos. Todos os parametros envolvidos e os resultados obtidos
indicam que o processo de escrita ainda pode ser otimizado; ressalta-se o
resultado obtido de 6,3dB/cm. Todos os procedimentos desenvolvidos durante
o projeto (a confeccdo do vidro, projeto e montagem de arranjo para
caracterizacéo, calculo de indice de refracdo, etc), devem ser aproveitados na

continuidade da pesquisa em questéao.

Foi observado em amostras de GeO2PbO, mais resistentes
mecanicamente do que os teluretos, que os guias duplos apresentaram
melhores resultados do que o0s Unicos. Isto nos faz concluir que o guiamento
pode ocorrer melhor entre 0os guias do que através eles. Isto nos permite
entender melhor a utilizagdo das escritas, a fim de se obter um resultado mais

satisfatorio para o confinamento do feixe luminoso.

Acrescenta-se que a amostra de TeO2-ZnO também apresentou
guiamento entre os guias duplos, o que nos permite dar continuidade a esta

alternativa em guias futuros para continuidade do trabalho.
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Os menores valores para as perdas foram obtidos para guia duplo na
amostra TeO2-ZnO escrita com energia de 30uJ, velocidade de 1mm/min
(perda de 1,24dB/cm); para o germanato o melhor resultado ocorreu para o
guia duplo na amostra GeO2-PbO escrita com energia de 30 uJ, velocidade de

1mm/min (este caso a perda foi de 1,75 dB/cm).
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