Universidad
u Rey Juan Carlos Lab. Nano 208

MANUAL DE PRACTICAS DE LABORATORIO

Analisis morfolégico por AFM de fotoresist
tras exposiciéon yrevelado

NANOFABRICACION

GRADO EN NANOCIENCIAY NANOTECNOLOGIA

Autor: Dr. Hicham Bakkali Azlou
2025






Contenido

L. RESUMEN ..oiuiiuiiiiiuiiicieniuiieesiesioscsesissssesssssossssssssssessssssssssssassssssssssssssssasssssss 4
1. INTRODUCCION Y OBJETIVOS PEDAGOGICOS .......cccueruenueuerererevenenenne 4
III. FUNDAMENTOS TEORICOS ......coeeceteeeerteeeeeeeeeerseeeessseesesssesesssssssssssssssasessnns 4
1.  Litografia Optica INterferOmEtriCa. .. ...cveeveeeeeeeerieeeeeeceeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e eseenee e 4
1.1. Control del tamano de las caracteristicas ajustando la dosis de exposicion........... 5

1.2 Aumento de la Resolucién mediante NA (Numerical Aperture) .......ccccueunee.. 7

IV. METODOS, EQUIPO Y MATERIALES DETALLADOS .......uuvveeeureeeneeeerrenennnns 8
1. Adquisicion de Datos cOn AFM......iiiuuueeiiiiiiieiieiiiiereeiiiiereeriiieeeeniieeeersnessesssnsseenens 8

2. EQUIPO ¥ MALEIIALES. ceuuuiiiiririeiiiiertetiiiertettieeeeetieeeeeniaeeernrnssserernsserennsssernnnsnseneens 8

3. Protocolo de uso del Microscopio de Fuerza Atomica (AFM)..c...coeeeeuiriiiinienieiinennes 8
V. PARTE EXPERIEMENTAL ...cccccetuiiuiiiiiniiaiieniuiieesiesiocsessassssssessasssssssssasssesse 11
1. Parametros de Rugosidad Unidimensional: Ra y Rq.......cccovvemmmiiiniiiiiiiiiniiinninnn, 11

2. Caracterizacion de fOtOTTESIST ..eevuuuurieremuereetinee e ettt et e ettt e eeete e e renne e eeenneeee 12
VI. RESULTADOS Y ANALISIS DE DATOS.....cccccerteeeeureeereeeeernseeesseeeesssesesaneens 13
PARTE 1 ..ottt e e e ettt e e e e e e ettt eee s e e eeeetaaaaaeeeeeeeeeesnaanns 13
PARTE 2 ...ttt e e e e ettt e e e e e e e ettt eee s e e eeeetbaa e e eeeeaeeesaaanns 14

DISCUSTON ettt e e e et e e e e e e e et e e e e e esaeeeeeaeeesaseesaeseesaeeeeseeeessraeesnans 14



L. RESUMEN

Este manual presenta una practica de laboratorio orientada a la caracterizacion
topografica de fotorresists expuestos a radiacion ultravioleta (UV) mediante
Microscopia de Fuerza Atdmica (AFM). El objetivo principal es que el estudiantado
comprenda la relacién entre la dosis de exposicion, el enfoque y la morfologia final
del fotorresist, asi como el manejo adecuado del microscopio AFM en modo
resonante. Se propone un enfoque didactico que integra conceptos de litografia
6ptica, analisis de rugosidad y procesamiento de datos con software libre. Este
material esta disenado para ser reutilizable en el Grado en Nanociencia y
Nanotecnologia, dentro de la asignatura Nanofabricacién, fomentando la
formacion experimental y el aprendizaje autonomo.

1. INTRODUCCION Y OBJETIVOS
PEDAGOGICOS

La nanofabricacién mediante técnicas litograficas constituye un pilar esencial en
el desarrollo de dispositivos micro y nanoestructurados. En esta practica, se
aborda el estudio de los efectos de la exposicién UV sobre un fotorresist positivo 'y
su caracterizacion topografica mediante AFM. La actividad permite al estudiantado
familiarizarse con los conceptos de interferencia optica, resolucion espacial y
analisis cuantitativo de superficies, integrando competencias experimentales y
digitales.

Los objetivos pedagdgicos de la practica son:

. Comprender la influencia de la dosis de exposicion y del enfoque en la
litografia optica.

. Desarrollar habilidades en el manejo de un microscopio AFM en modo
resonante.

o Analizar y comparar parametros de rugosidad (Ra, Rq) entre regiones

reveladas y no reveladas.
. Fomentar la interpretacion critica de los resultados experimentales.

I1I. FUNDAMENTOS TEORICOS

1. Litografia Optica Interferométrica
En la litografia porinterferencia, eltamanoy la calidad de los patrones formados en

el fotorresist dependen principalmente de la dosis de exposicidn recibida y de la
sensibilidad del material, que determina la energia necesaria para modificar su
solubilidad durante el revelado. Un control preciso de estos parametros permite
ajustar las dimensiones finales de las estructuras grabadas. Si la exposicién es
insuficiente (subexposicidon), el material no se elimina completamente y las
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caracteristicas quedan mas pequefas o mal definidas; por el contrario, una
exposicién excesiva (sobreexposicion) provoca la eliminacion de mas material del
deseado, ensanchando las lineas y perdiendo detalles finos. Por ejemplo, al
disenar patrones de 200 nm, una baja exposicién puede reducir elancho a 150 nm,
mientras que una sobreexposicidon puede incrementarlo hasta 250 nm. Ademas, la
resolucidon 6ptica esta limitada por la apertura numérica (NA) del sistema y la
longitud de onda utilizada: un aumento de NA mejora la capacidad para reproducir
detalles finos, aunque reduce la profundidad de foco, lo que hace que el enfoque
sea un factor critico en el proceso.n la litografia por interferencia, el tamano y la
calidad de los patrones formados en el fotorresist dependen de la dosis de
exposicion recibida. La sensibilidad del material determina la cantidad de energia
necesaria para modificar su solubilidad durante el revelado. Controlar este
parametro permite ajustar con precision las dimensiones finales de las estructuras
grabadas. Asimismo, la resolucién Optica esta determinada por la apertura
numérica (NA) del sistema y por la longitud de onda empleada. Un aumento de NA
mejora la resolucion espacial, aunque reduce la profundidad de foco.

1.1.  Control del tamafio de las caracteristicas ajustando la dosis de exposicion

La sensibilidad del fotorresist afecta la cantidad de exposicidn necesaria para
eliminar el material.

Como se muestra en Figura 1:

a) El espesor inicial del fotorresist disminuye conforme aumenta la dosis de
exposicidon hasta ser completamente eliminada.

b) Losfotorresists mas sensiblesrequieren menor dosis de exposicion para ser
eliminadas.

c) Enlazonade pendiente de la curva, el espesor remanente del fotorresist es
proporcional a la dosis de exposicidon, lo que permite un control preciso de
las dimensiones de las caracteristicas expuestas.
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Baja sensibilidad

Alta
sensibilidad

v

Dosis de exposicion
Figura 1. Curvas de Sensibilidad de fotorresists Positivos

Laintensidad de luz es mas concentrada en la parte superior (Figura 2), y la anchura
de las lineas en el fotorresist varia dependiendo de dénde se fije el umbral de
intensidad.

o Umbral alto » Se necesita menor dosis de exposicion (lineas mas delgadas).
o Umbral bajo > Se necesita mayor dosis de exposicion (lineas mas gruesas).

Intensidad

Ancho de linea

Figura 2. Distribucion de Intensidad de Interferencia

I.  Sise usaun fotorresist de baja sensibilidad o una dosis baja de exposicién, es
posible obtener lineas mas pequefas que la mitad del paso de interferencia.

Il. En cambio, con mayor dosis o fotorresists mas sensibles, se pueden lograr
lineas mas grandes que la mitad del paso.
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1.2.  Aumento de la Resolucion mediante NA (Numerical Aperture)

La apertura numérica (NA) del sistema dptico determina la capacidad para
reproducir detalles finos en la imagen.

- Mayor NA > mejor resolucién, porque permite captar componentes de luz
difractadas en angulos grandes (frecuencias espaciales altas), Figura 3.

- Profundidad de foco (DOF) disminuye al aumentar NA, lo que hace que el enfoque
sea mas critico.

Relacion clave:

DOF « ———
(NA)?

Una NA alta mejora la definicion de lineas pequefias, pero cualquier desenfoque
reduce drasticamente la calidad (Figura 4).

Figura 4. Mejora de resolucidn al aumentar NA

NA =0.5 NA = 0.6 NA =10.8

A

Figura 3. Muestra como lineas de 0.2 pm se ven mas definidas al aumentar NA (0.5 > 0.8).
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Figura 4. llustra la pérdida de resoluciéon por desenfoque a NA alta (0.8).
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IV. METODOS, EQUIPO Y MATERIALES
DETALLADOS
1. Adquisicion de Datos con AFM

El AFM es una herramienta de caracterizacidén topografica capaz de obtener
imagenes tridimensionales de superficies con resolucidn nanométrica. En esta
practica se emplea el modo resonante u oscilante, utilizando una sonda TESPA-V2
con constante elastica de 37 N/m. Las mediciones se realizan en aire y los datos se
procesan mediante el software libre Gwyddion, que permite generar mapas 2D/3D
y calcular parametros de rugosidad normalizados (Ra, Rq, Sa, Sq).

2. Equipo y materiales
El equipo utilizado es un microscopio Nano-Observer AFMs (CSinstruments) junto
con muestras de fotorresist expuesto a radiacion UV y posteriormente revelado.

Software Gwyddion, disponible para descarga en: http://gwyddion.net/.

3. Protocolo de uso del Microscopio de Fuerza Atdmica
(AFM)
El objetivo es realizar una medicién precisay controlada de la superficie mediante
AFM, garantizando la correcta configuracion del equipoy la obtencidon de imagenes
de alta calidad. A continuaciéon, se describe el procedimiento paso a paso,
indicando en cada caso el icono correspondiente mostrado en la captura de
pantalla del software de control del AFM de la Figura 5.

I - )
o =
. 5
FoTo
¥ < Withdaw > z
FostDown =]
Gow = R /
i 0.00 ym
Ao Approach s 0.75 I — 3
[Resoluion 256 g
e w‘\
Servo Paancirs B
Sevo Gam

Meas. 457V
Setpoint 252V

Drive #7.6%
Frequency  64.62 kHz
Phase 3/

Camers V- S

Figura 5. Captura de pantalla del software de control del AFM
Procedimiento de Adquisicion de Imagen mediante AFM
1) Ajuste del Fotodiodo

e Antes de iniciar el barrido, ajustar manualmente la posicion del haz laser
sobre la palanca (cantilever) con el fin de centrar la sefial reflejada.
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e Verificar que los valores de los pardmetros sean:
o Deflection=0V (olo mas préoximo posible a0V).
o Friction= 0V (o lo mas préximo posible a0 V).

e Ajustar cuidadosamente la posicion del fotodiodo hasta alcanzar ambos
valores dentro del margen de tolerancia aceptable.

2) Configuracion del Rango de Barrido
e Definirun area de escaneo adecuada a las caracteristicas de la muestra:

o Establecer el parametro Scan size en el valor maximo permitido por
el sistema.

o Confirmar que las unidades de medida se encuentran correctamente
configuradas en micrometros (um).

3) Ajuste de la Velocidad de Barrido

e Configurar la velocidad de barrido para optimizar la calidad de la imagen y
minimizar artefactos:

o Velocidad de escaneo recomendada: 0.75 lines/second (ln/s).
e Verificar en el software que el valor introducido corresponde al indicado.
4) Resolucion de Imagen (Pixeles)

e Determinar la resolucion de adquisicion con el fin de obtener una imagen
con el nivel de detalle adecuado:

o Definir el parametro Resolution o numero de lineas/puntos por
imagen en 256 pixeles (256 x 256).

5) Ejecucion del Barrido
e Unavezconfirmados todos los parametros anteriores:

o Iniciar el barrido seleccionando la opcion correspondiente (Start
Scan).

o Supervisar en tiempo real la formacion de la imagen y las senales
asociadas (Deflection, Friction, Topography) para asegurar la
estabilidad del sistema durante la adquisicion.

6) Finalizacion del Barrido y Guardado de Datos

1. Nota importante: Antes de detener el barrido, es imprescindible guardar la
imagen obtenida.

e Guardar laimagen en la carpeta o destino designado, preferiblemente en el
formato nativo del software utilizado.

9
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Confirmar que el archivo se ha almacenado correctamente antes de finalizar
la sesion.

Una vez verificada la correcta grabacion, proceder a detener el barrido.

10



Universidad
Rey Juan Carlos Lab. Nano 208

V. PARTE EXPERIEMENTAL

En las presentes practicas de laboratorio se estudiaran los efectos de la dosis de
exposicidony del enfoque sobre la calidad del revelado de un fotoresist.
El analisis se realizarad sobre una muestra de fotoresist que presenta dos regiones
claramente diferenciadas:

1. Regidén expuesta a radiacion ultravioleta (UV) y posteriormente revelada.

2. Region no expuesta (sin revelar).

1. Parametros de Rugosidad Unidimensional: Ra 'y Rq
La rugosidad superficial es una caracteristica clave en la evaluacién de la calidad
de una superficie, y se mide utilizando parametros estandarizados. Entre los mas
comunes estan Ra (Rugosidad media) y Rq (Rugosidad cuadratica media), los
cuales se calculan a partir de un perfil de rugosidad obtenido mediante técnicas
como la microscopia de fuerza atdmica (AFM) o perfilometria 6ptica.

a) Rugosidad Media (Ra)

ElRa o Rugosidad media aritmética es el promedio absoluto de las desviaciones de
la superficie con respecto a la linea media a lo largo de la longitud de evaluacion.
Se expresa matematicamente como:

1 N
Ra:ﬁé“ﬂ

Donde:
e N eselnumero total de puntos de medicidn en la longitud de evaluacion.
e 7jrepresenta la desviacion de la superficie en cada punto j con respecto a
la linea media.
Interpretacion:
e Esunamedidadel promedio de las irregularidades de la superficie.
e Nodistingue entre picos y valles, solo promedia las desviaciones absolutas.
e Esampliamente utilizado en laindustria y estd estandarizado en normativas
como IS0 4287-1997 y ASME B46.1-1995.

b) Rugosidad Cuadratica Media (Rq)

El Rg, también llamado rugosidad RMS (Root Mean Square), representa la
desviacion cuadratica media de la rugosidad. Es una medida mas sensible a los
picos y valles en comparacién con Ra, ya que eleva al cuadrado las desviaciones
antes de promediarlas. Su formula es:

1 N

SN
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Donde:

N es el numero total de puntos en la longitud de evaluacién.

rj es la desviacion del perfil en cada punto.

Interpretacion:

Como eleva las desviaciones al cuadrado antes de promediarlas, Rq es mas
sensible a las variaciones extremas en la rugosidad.

Siempre tiene un valor mayor o igual que Ra (Rq = Ra).

c) Diferencia clave entre Ray Rq
Ra proporciona un valor promedio de las desviaciones, lo que lo hace Uutil para
evaluar la rugosidad general de una superficie.
Rg otorga mas peso a las irregularidades grandes, haciendo que sea mas
representativo en superficies donde los picos y valles extremos son criticos.
En general, Rg suele ser ~1.25 veces mayor que Ra en la mayoria de las superficies
técnicas.

2. Caracterizacion de fotorresist
El procedimiento a seguir para identificacion y caracterizacion estructural
mediante AFM de un Fotorresist Expuesto a UV y Revelado se encuentra detallado
enel “Anexo 1”

12
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VL RESULTADOS Y ANALISIS DE DATOS
PARTE 1

Parametros del Instrumento AFM

1. Obtén imagenes de una region escaneada del fotorresist, ampliando
progresivamente el area de escaneo en incrementos de 10 ym x 10 pm,
comenzando en 10 pm x 10 pm y aumentando hasta un maximo de
aproximadamente 100 um x 100 pm. Configura la tasa de escaneo en 0.75 ln/s
y establece 256 muestras por linea en cada medicion. Guardar las imagenes
obtenida en la carpeta o destino adecuado (formato sugerido: nativo del

software).

Insertar (utilizando el software Gwyddion y con la ayuda del Anexo 1 todas las
imagenes topograficas (en 2D y 3D) escaneadas de cada muestra (Fotorresit).

Inserte aqui las imagenes topograficas de la superficie con escala de falso
color, donde cada tonalidad representa variaciones nanométricas en la altura.

2. Genera para cada Fotorresit los perfiles de altura necesarios para calcular los
parametros geométricosa, b, c,dye.

Inserte aqui los perfiles de altura

3. Representa para cada Fotorresist la distribucion de alturas que permita
calcular la profundidad

Inserte aqui las distribuciones de altura

4. Rellena la siguiente tabla:

13
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Muestra | (a) (b) (c) (d) (e) Profundidad | Sq, Sa (um) R. | Sq, Sa
(vm) | (pm) | (pm) | (pm) | (ym) | (pm) Revelada (vm)R.
Sin
Revelar
PARTE 2
DISCUSION
1. Identificar y describir los defectos observados en las estructuras analizadas,

proponiendo posibles causas asociadas a las distintas etapas del proceso de
fabricacion (por ejemplo, efectos derivados de la exposicién, el desarrollo o el
revelado del fotoresist).

2. Evaluar la influencia de los métodos de nanolitografia empleados sobre las
propiedades morfoldgicas de las muestras, analizando cémo las diferencias en
rugosidad y geometria pueden estar relacionadas con la técnica utilizada. Se
compararan los resultados experimentales obtenidos con valores tipicos
reportados para cada método.

3. Determinar el impacto de los defectos y variaciones geométricas en la
funcionalidad de los microcontactos, valorando su calidad y proponiendo
posibles mejoras en las etapas de fabricacién con el fin de optimizar el
rendimiento final de las estructuras.

14
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1. Objetivo del anexo
Este anexo complementa el Manual de Practicas de laboratorio y describe un ejemplo
detallado de caracterizacion estructural mediante AFM de un fotorresist expuesto a radiacién
UV y revelado. El propésito es guiar al estudiantado en el andlisis topografico, geométrico y
de rugosidad superficial empleando el software Gwyddion.

Se analiza un fotorresist con dos regiones diferenciadas:
[.  Unazona expuesta a luz UV y posteriormente revelada, y
[I. Unazona sin revelar, que actiia como referencia.

El objetivo del analisis es determinar diversos parametros estructurales y morfoldgicos
del material mediante AFM, con el fin de evaluar la calidad del proceso litografico. En
particular, se estudian:

e Estructura tridimensional (3D): definicidn de alturas y profundidades segun el tipo
de fotorresist (positivo o negativo).

e Parametros geométricos: medicion de anchuras, longitudes y diagonales
caracteristicas de las zonas analizadas.

e Profundidad de la region revelada: dependiente de la dosis de exposicion UV y del
grado de desenfoque durante el proceso.

¢ Rugosidad superficial: comparacién de los valores de rugosidad entre las regiones
revelada y sin revelar, como indicador de uniformidad y control del proceso.

Esta caracterizacion mediante AFM permite cuantificar la precisiéon y la calidad del
proceso litografico, asi como correlacionar los parametros de exposicion y revelado con la
respuesta estructural del fotorresist.

Fig. Al. Esquema de la geometria 2D del fotorresist a analizar. En azul se indica la
profundidad de la region revelada.

2. Competencias asociadas

- Aplicar técnicas de AFM en la caracterizacidon de materiales litograficos.



- Interpretar resultados topograficos y de rugosidad de manera cuantitativa.

- Relacionar pardmetros experimentales con la respuesta del material fotoresistente.

3. Protocolo de analisis

Los parametros estructurales se obtienen utilizando Gwyddion, un software modular
especializado en la visualizacién y analisis de datos de microscopia de sonda de barrido
(SPM). A continuacién, se detallan los pasos a seguir para la caracterizacién estructural:

1. Paso 1. Acceso alaimagen

Abrir la imagen en Gwyddion.
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2. Paso 2. Mejora de la imagen topografica

Seleccionar "Align rows using various methods" = método "Median of differences"
— "Aceptar”.
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3. Paso 3. Correccién de defectos horizontales

Seleccionar "Correct horizontal scars (strokes)" y aplicar 3 iteraciones — "Aceptar".
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4. Paso 4. Ajuste del gradiente de color

Clic derecho en la barra de escala de color — seleccionar gradiente "Gwyddion.net".
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5. Paso 5. Correccion de desnivel

Seleccionar "Level data by fitting a plane through three points" — "Aplicar”.

Guardar en formato JPG " Archivo " — " Guardar como "
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6. Paso 6. Representaciéon 3D

Seleccionar "Show 3D view" — guardar imagen en formato JPG.
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7. Paso 7. Medicion de profundidad

Seleccionar "Calculate 1D statistical functions" — "Aplicar" — "Measure Features" —
"Find Peaks" para identificar alturas y profundidades.
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Cada pico representa la distribucién de alturas en la region del fotorresist:

. Region 1: Revelada.
. Regidn 2: Sin revelar.
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8. Paso 8. Medicion de rugosidad

Seleccionar "Mark grains by threshold" — elegir color azul — ajustar umbral (para
diferenciar claramente la region revelada de la region sin revelar) — "Aceptar”
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Medir "RMS roughness (Sq)" y "Mean roughness (Sa)" en regiones revelada y sin
revelar:

a) Para la region sin revelar, seleccionar la opcién “Incluye solo la region
enmascarada”.
b) Para la region revelada, seleccionar la opcion la opcién “Excluye la region
enmascarada”
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9. Paso 9. Parametros geométricos
(a)

——

(b)

Seleccionar "Extract profiles along arbitrary lines" — definir perfiles — calcular
longitudes o anchuras de interés.

e A continuacion, se mostrara una imagen topografica en 2D con los distintos
perfiles a calcular.
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e Los perfiles de 1 a 4 corresponden a las anchuras de (a) a (d),

respectivamente.
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e Al terminar de seleccionar todas las anchuras deseadas para calcular,

seleccionar "Aceptar”.
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o Usando los cursores (haciendo clic sobre el perfil), se puede seleccionar la
region a calcular.

El perfil 1, correspondiente a la anchura (a), es igual a 40.21 pm - 3.71 pm =
36.5 um.
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Cerrar Limpiar

4. Analisis e interpretacion de resultados

La diferencia de altura entre las regiones revelada y sin revelar indica la profundidad del
ataque o disolucién del fotorresist tras la exposicion UV. La rugosidad RMS y media (Sq y Sa)
permiten evaluar la homogeneidad del proceso de revelado. Estos pardmetros son

indicadores de la calidad del proceso litografico y pueden correlacionarse con la dosis de
exposicidn o el tipo de fotorresist empleado.
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